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本書の概要

本書は以下の 10 章およびインデッ クスから構成されています。

1 はじめに

本書の目的と概要が記載されています。 また、 対象読者および
本書で使用される表記規則について説明します。

2 ヘッ ドスペースおよび G1888 Network Headspace Sampler の
紹介

ヘッ ドスペースの原理および操作の概要が記載されています。
また、 装置の構成および運転モードについて説明します。

3 キーパッ ド

キーパッ ド、 各キー コン ト ロールの機能、 および各機能の設定
値の入力方法についての説明が記載されています。

4 拡張機能

Adv Fctn メニューで操作する拡張機能、 それらの機能の設定値
の編集方法、 およびその画面表示などが記載されています。

5 サンプルの作成

サンプル バイアルの充填と封入、 サンプル ト レイへの搭載、 お
よびチェッ クアウ ト  サンプルの流入など、 分析用サンプルの作
成について記載されています。

6 メ ソ ッ ドの入力

メ ソ ッ ド設定値の変更、 メ ソ ッ ドの保存と呼び出し、 およびメ
ソ ッ ドの連結などを含めた、 メ ソ ッ ドの設定手順が記載されて
います。

7 メ ソ ッ ド作成

測定の感度、 精度、 正確さに影響するパラ メータの変更方法が
記載されています。
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8 サンプルの分析

サンプルを処理するための Headspace Sampler の操作方法が記載
されています。

9 本装置のメンテナンス

サンプル ループ、 ト ランスファ  ラ イン、 ニードル、 バルブ、 お
よび EPROM の交換などのメンテナンス手順が記載されていま
す。

10 ト ラブルシューティ ングとエラー メ ッセージ

ク ロマ ト グラフ ィーの不具合および装置の障害について、 その
原因と対処方法が記載されています。
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はじめに

本書について

『G1888 Network Headspace Sampler User Information 』 マニュアル
は、 G1888 Network Headspace Sampler の使用方法を示したもの
です。 本書を参照するこ とで、 メ ソ ッ ドの作成、 本装置を使用
しての分析、 本装置のメンテナンスおよびト ラブルシューティ
ングに必要な全ての基本情報を得るこ とができます。 サイ トの
準備に必要な要件およびチェッ クアウ トの手順については
『G1888 Network Headspace Sampler Site Preparation and Installation 
Manual』 を参照して ください。

画像による補足説明

本書にこのアイコンが示されている箇所でこのアイコンをク
リ ッ クする と、 特定の手順についての映像による補足説明を見
るこ とができます。
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対象ユーザー

本書は、 ユーザーがガス  ク ロマ ト グラフ ィーの基礎を理解して
いるこ とを前提に書かれています。 本文中にはヘッ ドスペース
理論についての内容も若干含まれていますが、 G1888 Network 
Headspace Sampler の操作、 メンテナンス、 ト ラブルシューティ
ングに関する情報が主に記載されています。

本書では、 Headspace Sampler のスタンドアロン ・ モードでの使
用方法が説明されています。 しかし、 その多くの手順が、
Agilent Chemstation 等の Agilent の統合データシステムを使用し
て Headspace Sampler を操作する場合にも、 共通して使用されま
す。
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はじめに

表記規則

本書では以下の表記規則を使用します。

1 大括弧 ｛｝ は、 特定の情報で置き換わる一般名を囲む際に使
用されます。 たとえば、 {setpoint} では、 「setpoint」 に置き換
えて適切な数値が入力されるこ とを意味します。

2 太字のテキス トは、 その名前のキーが押されるこ とを示しま
す。 注意をして正し く情報を入力して ください。 たとえば、
キーの順序が 「Menu , .,1 ,Ente r」 の場合、 [Menu ] キー、 [. ]
キー、 [1 ] キー、 [Enter ] キーの順に入力します。 間のコンマ
( 「,」 ) は、 入力しません。 また、 コンマ キーは、 サンプラー
のキーパッ ドには存在しません。

3 テキス トの書体が Courier のメ ッセージは、 サンプラーの
画面に表示されるこ とを示します。
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安全上の重要な警告事項

次に進む前に、 Headspace Sampler を使用する と きに必ず念頭に
置くべき安全上の重要な警告事項を以下に記載します。 

本装置内部の多くの部分には高電圧がかかっています

本装置が電源に接続されている時、 スイ ッチが入っていない場
合も以下の部分には高電圧がかかっている恐れがあ り ます。

• 本装置の電源コード と AC 電源間の配線、 AC 電源、 および
AC 電源から電源スイ ッチまでの配線

電源スイ ッチが入っている場合には、 以下の部分には高電圧が
かかっている恐れがあ り ます。

• 装置内のすべての電子基板

• これらの電子基板に接続されている内部配線やケーブル

• オーブンなどのヒーター用のワイヤー

装置の電子部品にとって静電気放電はきわめて危険です

静電気放電によって装置内のプリ ン ト （PC） 基板が破損する恐
れがあ り ます。 やむを得ない場合を除き、 どの基板にも触れな
いでください。 基板に触れる必要がある場合には、 接地リ ス ト
ス ト ラ ップを着用した り、 その他の静電気防止策を講じて くだ
さい。 電子装置のカバーを取り外すと きには接地リ ス ト ス ト
ラ ップを必ず着用してください。

警告
このような部分はすべてカバーで覆われ、 保護されています。
適切にカバーで覆われている場合には、 誤って高電圧に触れる
ことはまずありません。 特に指示のない限り、 加熱部の電源を
切らずにカバーを絶対に外さないで ください。

警告
電源コードの絶縁体が擦り切れていたり磨耗している場合は、
必ず交換して ください。 その場合、 Agilent のサービス担当まで
ご連絡ください。
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はじめに

多くの部品が高温となっています

本装置の多くの部分は高温で作動しており、 重度の火傷を負う
危険があ り ます。 このよ うに高温となる部分には以下などがあ
り ます。

• カルーセルとその内容物

• サンプルプローブ / ループアセンブリ

本装置のこれらの部分を必ず室温まで冷ましてから、 作業に取
りかかってください。 高温となる部分の温度を最初に室温に設
定しておく と、 温度が速く低下します。 設定温度に到達したら、
その部分の電源を切り ます。 高温になっている部分のメンテナ
ンスが必要な場合は、 レンチを使用するか手袋を着用して くだ
さい。 可能な場合には、 本装置のメンテナンスを行う部分の温
度を下げてから、 作業して ください。

ガス

• 可燃性のキャ リ アガスは使用しないでください。

• Headspace Sampler 内では水素をキャ リ アガス と して使用しな
いでください。 水素は作動中または待機中のガス抜きによっ
て爆発する危険があ り ます。

• 圧縮ガスを使用する際は保護メガネを着用し、 目を怪我しな
いよ うにして ください。

• 圧縮ガスのボンベはすべて固定構造物や常設壁にしっかり と
取り付けてください。

• 圧縮ガスの保管および取り扱いは、 該当する安全規定に従っ
て行ってください。

• GC オーブンの排気孔など高温の空気が流れる場所にガスボ
ンベを置かないでください。

一般的な警告事項

• 補給ライン、 取付具、 空圧配管系に漏れはないかを定期的に
チェッ ク し、 危険な状態にならないよ うにして ください。

警告
装置の背後で作業する場合は注意が必要です。 冷却中にこの装
置から排出される高温のガスによって火傷する恐れがあります。
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• 漏れの検出に溶液を使用する場合は、 主電源スイ ッチを切っ
た うえ主電源コードを抜き、 感電しないよ うにして ください。
導線に溶液をこぼさないよ うに注意して ください。
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はじめに

「安全および規制に関する認可」 （Safety and Regulatory 
Certifications）

Headspace Sampler は、 以下の安全基準に準拠しています。

• Canadian Standards Association (CSA):C22.2 No. 1010.1
• CSA/Nationally Recognized Test Laboratory (NRTL):UL 61010A-1
• International Electrotechnical Commission (IEC):61010-1
• EuroNorm (EN):61010-1

本装置は、 電磁適合性 （Electromagnetic Compatibility: EMC） お
よび無線周波妨害 （Radio Frequency Interference: RFI） に関する
次の規制を遵守しています。

• CISPR 11/EN 55011:Group 1、 Class A
• IEC/EN 61326
• AUS/NZ 

この ISM 装置は、 Canadian ICES-001 に準拠しています。 Cet 
appareil ISM est conforme a la norme NMB&#xD1;001 du Canada. 

本装置は、 ISO 9001 に登録されている品質システムに基づき設
計、 製造されています。

通知

Agilent Technologies Headspace Sampler は、 次の IEC
（International Electro-technical Commission） の等級に対応してい
ます。 Safety Class I、 Transient Overvoltage Category II、 Pollution 
Degree 2

本装置は公認の安全基準に準拠して設計、 試験されています。
また、 本装置は室内での使用を目的と して設計されています。
メーカーが定めた以外の方法で本装置を使用した場合、 十分な
保護機能が提供できなくなる恐れがあ り ます。 Agilent Headspace 
Sampler の安全保護機能が損なわれた場合は、 すべての電源から
本装置を外し、 本装置が偶発的に作動しないよ うにして くださ
い。
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修理については、 資格を保有するサービスマンにご連絡くださ
い。 代替部品を使用した り、 不当な改造を本装置に行ったりす
る と、 お客様に危害が及ぶ恐れがあ り ます。

記号

本装置の操作、 点検、 修理を行っている間は、 本書に記載され
ている警告および本装置上に表示されている警告を必ず守って
ください。 これらの注意事項を守らないと、 設計上の安全基準
を侵害した り本装置の用途に反するこ とにな り ます。 お客様が
これらの要件に従わなかった場合、 Agilent Technologies は一切責
任を負いません。

電磁適合性

本装置は、 CISPR 11 の諸要件に準拠しています。 運用には以下
の 2 つの条件を満たすこ とが必要です。

1 本装置によって有害な干渉が発生しないこ と。

2 本装置は受信したいかなる干渉 （好まし くない動作を引き起
こすものも含む） にも対応できるこ と。

詳細については、 添付の注意事項を参照して
ください。

高温となる表面を示しています。

高電圧を示しています。

アース端子 （接地） を示しています。

爆発の危険性を示しています。

静電気放電の危険性を示しています。
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本装置によってラジオの受信またはテレビの視聴に有害な干渉
が発生したかど うかは本装置の電源をオン ・ オフするこ とで確
認できます。 このよ う な干渉が発生した場合は以下の対処法を
いくつか試して ください。

1 ラジオまたはアンテナの位置を変える。

2 本装置をラジオまたはテレビから離す。

3 本装置のプラグを別のコンセン トに差し込み、 テレビまたは
ラジオとは違う電気回路を使用する。

4 すべての周辺機器も認定装置であるこ とを確認する。

5 適切なケーブルを使用して本装置と周辺機器が接続されてい
るこ とを確認する。

6 設備ディーラー、 Agilent Technologies またはベテラン技術者
に相談し、 支援を求める。

7 Agilent Technologies からの許可を特に受けずに変更を加えた
り改造を行う と、 本装置を使用するユーザーの権限が無効に
なるこ とがあ り ます。

「ド イツ連邦共和国での騒音放出認可」 （Sound Emission 
Certification for Federal Republic of Germany）

音圧

DIN-EN 27779 準拠音圧 Lp < 70 dB(A)
（型式試験）

Schalldruckpegel

Schalldruckpegel LP < 70 dB(A) nach DIN-EN 27779 (Typprufung).
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フューズ

正し く動作させるために必要なフューズの一覧表示を表 1 に示
します。 Agilent のサービスマン以外はこれらのフューズに触れ
ないでください。

クリーニング

本体をク リーニングするには電源を切り、 糸くずの出ない布を
湿らせて拭いてください。

本製品のリサイクル

リサイ クルについては、 お近くの Agilent 営業所までお問い合わ
せください。

表 1 フューズ

フューズ記号 場所 フューズの定格および種類

F2、 F3 電気系モジュール 10A 250V、 ガラス管

F3 ト ランス近接端子 8A 250V、 ガラス管

F3、 F4 配電盤 6A 125V、 ガラス管

F1 配電盤 1A 250V、 ガラス管
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この章では、 ヘッ ド スペース分析理論およびその用途について
簡単に説明します。 また、 G1888 Network Headspace Sampler の
部品および動作モードについて説明します。
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ヘッ ドスペースおよび G1888 Network Headspace Sampler の紹介

ヘッ ドスペース分析の概要

この新しい Headspace Sampler は、 液体または固体のサンプルに
含まれる揮発性物質と半揮発性物質をガス  ク ロマ ト グラフ (GC)
に注入するためのツールです。 この分析手法は、 「静的ヘッ ドス
ペース  ガス  ク ロマ ト グラフ ィー」 と呼ばれています。 「ヘッ ド
スペース」 とは、 密封されたバイアルに入れた液体または固体
のサンプルの上部の空間をいいます。 「静的」 とは、 バイアルの
ヘッ ドスペースに含まれる揮発性物質が、 液体または固体のサ
ンプルに含まれる同一化合物と平衡しているこ とをいいます。 

この装置は、 再生可能量のヘッ ドスペースを採取して、 ガス  ク
ロマ ト グラフ (GC) に流入している搬送ガスに注入します。 食
品、 梱包、 医薬品、 土壌、 水は、 しばしば品質基準や規制を満
たしているかど うか確認するために検査が行われます。 香水や
消費財は、 成分を確認するために、 ヘッ ド スペースを利用して
分析を行います。 科学捜査研究室では、 運転手が飲酒運転をし
ていないかど うか確認するために、 ヘッ ド スペースを利用して
血中エタ ノールの濃度を測定します。

サンプルが気体ヘッ ド スペースを形成し易いかど うかは、 サン
プルの 「分配係数」 によって異なり ます。 詳細については、 107
ページのメ ソ ッ ド作成を参照して ください。 プログラムされて
いる加熱時間を過ぎたら、 ヘッ ド スペース  ガスをバイアルから
採取し、 GC に注入して分析します。

バイアルからヘッ ド スペース  ガスを採取する方法には、 単一
ヘッ ドスペース採取および複数ヘッ ドスペース採取 (MHE) の 2
つがあ り ます。 単一ヘッ ドスペース採取では、 1 つのサンプル 
バイアルからガスのサンプルを 1 回のみ採取します。 単一ヘッ
ド スペース採取が標準のメ ソ ッ ドです。 このメ ソ ッ ドは、 揮発
性のサンプル、 またはマ ト リ クス効果がないか、 マ ト リ クス効
果が少ないサンプルに利用します。 数量分析は、 適切な内部標
準量または外部標準量を利用して行います。

MHE は、 較正基準の作成に困難がと もな うヘッ ド スペース  サン
プル ( 固体サンプルなど )、 または揮発性の高い化合物が溶けて
いる液体 ( この場合、 蒸発による損失のため通常の注入メ ソ ッ
ドが困難 ) に利用します。 MHE では、 それぞれのバイアルから
ヘッ ド スペース  サンプルを採取します。 採取を行っても、 気相
およびサンプルに含まれる揮発性化合物の比率は変わり ません
が、 濃度はそのたびに薄くな り ます。 目的の化合物の数量デー
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タを得るために、 ピーク面積と採取回数の関係を示すログが作
成されます。

MHE は、 較正ツールと してよ く利用されます。 あるサンプル マ
ト リ ッ クスのピーク面積と濃度の関係が決まれば、 単一採取に
よ り、 同じよ う なマ ト リ クスを使ってサンプルの数量測定を行
う こ とができます。
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G1888 Network Headspace Sampler

G1888 Network Headspace Sampler には、 オペレータが介入する
こ とな く 70 サンプルまで連続して分析を行う自動化メ ソ ッ ドが
用意されています。 サンプラーのマイ クロプロセッサは、 オペ
レータがプログラムした値に従って、 分析 1 回ごとに費やす時
間を最適化します。 メ ソ ッ ドは 4 つまで保存でき、 一連のサン
プルの分析に使用します。 

この Headspace Sampler では、 複数セプタム穿刺による複数ヘッ
ド スペース採取 (MHE) も実行可能です。 この場合、 1 つのサン
プルから最高 100 回まで採取を行う こ とができます。 MHE は、
最適化ルーチンを自動化するために利用するこ と もできます。 

 CONC( 濃縮 ) モード と呼ばれる、 別の MHE メ ソ ッ ド もあ り ま
す。 CONC モードでは、 ト レース分析のために、 カラムの先端
部分にサンプルを濃縮するこ とができます。

Headspace Sampler の外観については、 図 1 および図 2 を参照し
て ください。
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図 1 G1888 Network Headspace Sampler の外観 ( 前面 )

ト ランスファ  ライン

画面

キーパッ ド

サンプル ト レイ
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Headspace Sampler は以下の部品から構成されています。

オーブン

オーブンには、 容量 10 mL または 20 mL のサンプル バイアルを
12 個まで保持できる、 円形のアルミニウム製サンプル カルーセ
ルが備わっています。 抵抗バンド  ヒーターがオーブンを加熱し
ます。 カルーセルの中心にあるモーター駆動式のファンは、 温
度を一定かつ均一に保つために空気を循環させます。 カルーセ
ルは、 ヘッ ド スペースに成分が早く溶出するよ う、 2 種類の速度
で攪拌するこ とができます。 メカニカル ロ ッ ドは、 採取時にバ
イアルをオーブンの位置まで降ろしたり、 ニードルの位置まで
持ち上げたり します。 

図 2 G1888 NetworkHeadspace Sampler の外観 ( 後面 )

ト ランスファ  ライン

電源スイッチ

バイアル加圧

搬送ガス

ベン ト

LAN ポート

電源コード

リモート  ポート

RS232 ポート

圧力調整器
マニュアル調節

流量コン ト ローラ
マニュアル調節
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加熱ゾーン

加熱ゾーンには、 バイアル オーブン、 ループ、 ト ランスファ  ラ
インの 3 つがあ り ます。 それぞれの加熱ゾーンは、 特定の温度
に設定するこ と も、 スイ ッチを切るこ と もできます。

バイアル オーブンとは、 熱処理および化学処理による安定化の
際にバイアルを加熱する場所のこ とです。 温度は、 40 ℃から
230 ℃までの範囲に設定します。 この時点では、 まだニードルは
セプタムに貫通していません。

ループ ゾーンでは、 上部チャンバ、 バルブ、 サンプル ループの
温度が制御されます。 ループの温度は、 45 ℃から 250 ℃までの
範囲に設定します。 動作時には通常、 バイラルの温度よ り も 10
℃から 15 ℃高くループの温度を保ちます。

ト ランスファ  ラ インの温度は、 50 ℃から 250 ℃までの範囲にな
り ます。

バイアル ト レイ

オーブンの左にあるユニッ トの上には、 70 サンプルのバイアル 
ト レイが配置されています。 ト レイは、 1 本のフレキシブル ベ
ルト、 およびバイアル コンパート メン ト間の仕切りから構成さ
れています。 この Headspace Sampler の正面にあるキーパッ ド
は、 ヘッ ド スペース  バイアルがきちんと ト レイに収まるよ う、
ト レイの回転を制御します。 ト レイは、 前方向にも後方向にも
移動するこ とができます。

サンプル採取システム 

主な構成部品と しては、 不活性ステンレス製のバイアル サンプ
ル プルーブ ( 内径 0.5mm)、 6 ポート  バルブ、 不活性ステンレス
製のバルブ サンプル ループ、 2 台の小型ソレ ノ イ ドバルブ、 不
活性ステンレス製のチューブを挙げるこ とができます。

ト ランスファ  ライン

ト ランスファ  ラ インは、 Headspace Sampler から GC に延びてい
ます。 ト ランスファ  ラ インの長さは 85cm で、 材質は不活性ス
テンレスです。 ト ランスファ  ラ インは、 250 ℃まで加熱できま
す。 GC の注入口セプタムを介して容易にインタフェースできる
よ う、 脱着可能なニードルが用意されています。 
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キーパッ ド とディスプレイ

Headspace Sampler には、 19 キーのエラス ト マ キーパッ ド とグラ
フ ィ ッ ク LCD ディ スプレイが備わっています。 GC または
ChemStation によって EPC が制御される以外は、 サンプラーの機
能はすべてキーパッ ドによって制御されます。

空圧 

Headspace Sampler では、 搬送ガス  フローおよびバイラル加圧用
フローの 2 つのフロー パスを利用します。 GC 搬送ガス  フロー
制御のためにマニュアル流量コン ト ローラ、 またバイラル加圧
制御のためにマニュアル調整器がそれぞれ用意されています。
マニュアル流量コン ト ローラおよびマニュアル圧力調整器は、
Headspace Sampler がマニュアル圧力制御 (MPC) に設定されてい
る と きに使用します。

Headspace Sampler が電子圧力制御 (EPC) に設定されている場合
は、 GC が流量制御と圧力制御すべてを行います。

ふたの下にあるスイッチを使用して、 フロー モード を EPC と
MPC のいずれかに設定します ( 図 3)。 搬送ガスと バイラル加圧ガ
スは、 必ずしも同じフロー モード に設定する必要はあり ません。

空圧ユニッ トの後ろ側には、 バイアル圧力ラインと搬送ガス  ラ
インの接続用に、 Swagelok 社製の 1/8 インチのバルクヘッ ド継
手が 4 つ付属しています。 このうちの 2 つは MPC 用、 も う 2 つ
は EPC 用になり ます。

空圧システムの図面については、 図 4 および図 5 を参照して く
ださい。 わかりやすいよ うに、 2 つの図面に分けています。

図 3 EPC/MPC トグル スイッチ

MPC

EPC

搬送ガス

バイアル加圧ガス
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図 4 Headspace Sampler の搬送ガス空圧システム

ト ランスファ  ライン

流量コン トローラ

6 ポート注入
バルブ

圧力センサ ボード

トグル スイッチ

図 5 Headspace Sampler のバイアル加圧ガス空圧システム

サンプル ループ

6 ポート注入
バルブ

サンプル 

ソレノイ ド  バルブ

圧力調整器

圧力センサ ボード

トグル スイッチ

プローブ
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作動原理

基本作動

装置のスイ ッチを入れる と、 サンプラーは最初のバイアルを所
定位置に移動します。 このと きは、 バイアルがオーブンに配置
されるこ とはあ り ません。 オーブン、 サンプル ループ、 ト ラン
スファ  ラ インは、 設定値に達するまで加熱されます。 オーブン、
サンプル ループ、 ト ランスファ  ラ インが設定値に達するまで
は、 「準備ができていません」 (Not Ready) と画面に表示されま
す。 装置の準備ができていないのに Start/Stop ボタンを押すと、
「準備が完了するまでお待ちください」 (Waiting for Ready) と画面
に表示されます。 設定値に達する と、 画面表示が 「準備完了」
(Ready) に変わり、 最初のバイアルがオーブンに配置されます。
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電源投入時診断

装置の電源を入れるか、 リセッ トする と (78 ページを参照 )、 装
置が正し く動作しているこ とを確認するため、 一連の点検が実
行されます。 図 6 に、 始動診断画面を示します。

これ以外のメ ッセージが表示されるこ と もあ り ます。 これ以外
のメ ッセージを受信した場合は、 163 ページの ト ラブルシュー
ティングとエラー メ ッセージを参照して ください。

図 6 始動診断

ROM check: OK
RAM check: OK

Serial#: IT00410010

Vent Valve:

Press Valve: OK

Lifter Tray:

OK

OK

Lifter Sampling: OK

Sample Valve: 

Shutter:

Tray

Carousel OK

Oven Sensor

OK

OK

OK

Loop Sensor OK

Trans.Line sensor:

LAN interface:

Vial press. sensor: OK

Carrier press. sens.:

OK

OK

OK

OK

Firmware rev.:A.01.01
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スタンバイ状態

スタンバイのと きは、 加圧バルブが開きます。 サンプル バルブ、
サンプル ループ、 サンプルニードルには、 補助ガスが勢いよ く
流入します。 搬送ガスは、 サンプル バルブを通って GC 注入
ポートに流入します。 図 7 を参照して ください。

図 7 スタンバイ状態。 S1 は開。

搬送ガス フロー

マス流量

コン ト ローラ

ベン ト

サンプル
ループ

GC へ
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バイアル加圧用

圧力
調整器

圧力
ト ランス

フロー 

S1 S2

ニードル

ヘッ ドスペース バイアルへ

開

閉

搬送ガス

補助ガス
1 2

345
6

トグル
スイッチ

トグル
スイッチ

デューサ

レスト リクター
圧力
ト ランス
デューサ
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バイアル加圧

バイアル平衡時間が過ぎる と、 攪拌が停止し、 サンプル プロー
ブと一直線上の位置までバイアルが移動し、 メカニカル ロ ッ ド
がサンプル プローブの位置までバイアルを持ち上げます。 加圧
バルブが閉じます。 サンプル プローブがバイアルのセプタムを
貫通します。 加圧バルブが開き、 加圧時間だけガスがバアイル
に流入します。 続けて、 バルブが元通りに閉じます。 図 8 を参
照して ください。

図 8 バイアル加圧。 S1 は閉 ( バイアルはニードルの位置まで上昇 )。
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サンプル ループ充填

ベン ト  バルブが開き、 ヘッ ド スペース  ガスがサンプル ループに
充填されます。 続けて、 ヘッ ド スペース  ガスが排出口を通って
大気中に排出されます。 ループ充填時間が短いと (2 ～ 5 秒 )、
ループ圧はバイアル圧と等しいままになり、 注入される検体が
増えます。 ループ充填時間が長いと (10 ～ 15 秒 )、 ループ圧は
大気圧と等し くな り ます。 図 9 を参照して ください。

図 9 ループ充填。 S1 は閉。 S2 は開で、 ループを充填。
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ループ平衡

この設定値に指定されている時間だけ、 圧力バルブとベン ト  バ
ルブが両方と も閉じます。

サンプル注入

サンプル バルブは、 搬送ガス  フローと一直線上の位置までサン
プル ループを移動します。 搬送ガスは、 サンプル ループおよび
ト ランスファ  ラ インを通って GC 注入口に流入します。 これに
よ り、 サンプルはすべて GC に排出されます。 図 10 を参照して
ください。

図 10 注入。 S1 と S2 は閉。
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サイクル終了およびバイアル回収

サンプル バイアルが下に降ろされて、 カルーセルに収められま
す。 カルーセルが回転し、 リ フ トがバイアルを ト レイに戻しま
す。 ベン ト  バルブが開き、 ベン ト  ラ インをパージします。
Headspace Sampler は、 スタンバイ設定に戻り ます。 図 11 を参照
して ください。 S2 のベン ト時間は、 既定では 30 秒です。 ベン
ト時間の調節については、 84 ページのベン トバルブのク リーニ
ングを参照して ください。

.

図 11 パージ。 S1 は開。 S2 は 30 秒間だけ開。

搬送ガス フローベン ト

サンプル
ループ

GC へ

補助ガス フロー
バイアル加圧用

圧力
調整器

S1 S2

ニードル

ヘッ ドスペース バイアル

開

閉

搬送ガス

補助ガス
1 2

345
6

トグル
スイッチ

トグル
スイッチ

マス流量

コン ト ローラ

圧力
ト ランス
デューサ

フロー 
レスト リクター 圧力

ト ランス
デューサ



ヘッ ドスペースおよび G1888 Network Headspace Sampler の紹介

ユーザー情報 41

動作モード

G1888 Network Headspace Sampler には、 標準ヘッ ドスペース採
取および複数ヘッ ドスペース採取という 2 つの動作モードがあ
り ます。

標準ヘッ ドスペース採取

標準ヘッ ドスペース採取モードでは、 1 つのバイアルから 1 回採
取を行います。 GC 注入口にサンプルが注入される と、 GC の分
析が始ま り ます。 ガス  ク ロマ ト グラフ分析時における培養間隔
を一定に保つために、 バイアルは 1 つずつオーブンに移され、
サンプル採取後に 1 つずつ回収されます。 オーブンには、 同時
に複数のバイアルを配置するこ と もできます。 Headspace 
Sampler では、 イベン ト時間と GC サイクルタイムを分析し、 処
理時間全体が最適化されるよ うバイアルの配送と回収の時間を
調節します。 このモードでは、 バイアルの攪拌が可能です。

GC 分析サイクル タイムとは、 注入が行われてから、 次の注入
の準備が整う までの時間のこ とです。 場合によっては、 データ
処理時間が含まれるこ と もあ り ます。
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図 12 には、 加熱済みで注入の準備ができたバイアルがあるかど
うか、 また次の注入に対する GC 側の準備ができているかど う
かを、 この装置が同期する方法が示されています。 こ こでは、
次の 2 つのケースについて見てみます。

• 状況 A: 準備時間が合計で 30 分、 分析サイ クル タイムが 15
分

• 状況 B: 準備時間が合計で 15 分、 分析サイ クル タイムが 30
分

図 12 装置の同期

分析 2 分析 3

バイアル 1 準備完了 バイアル 2 準備完了 バイアル 3 準備完了 バイアル 4 準備完了

分 15 30 60 90 130

分析 1
A

B
分析 2 分析 3分析 1

バイアル 1 バイアル 2 バイアル 3 バイアル 4

準備完了 準備完了 準備完了 準備完了
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イベン トの順序

イベン トの順序は、 通常は次の通りにな り ます。

1 スタンバイ状態。 Headspace Sampler は、 前回のメ ソ ッ ドの設
定値のままになっています。

2 メ ソ ッ ドをロード します。

3 オーブン平衡時間だけ、 システムが待機します。

4 分析 / メ ソ ッ ドが始ま り ます。 最初のバイアルがオーブンに
移動します。 

5 攪拌の設定がされている場合は、 カルーセルは事前に設定さ
れている時間だけ攪拌を行います。

6 オーブンは、 バイアル平衡時間だけバイアルを加熱します。

7 バイアルに加圧ガスが充填されます。

8 バイアルからサンプルが採取されます。 サンプル ループが充
填されます。

9 サンプル ループが平衡します。

10 ヘッ ドスペース注入が行われ、 GC が始動します。

11 バイアルがカルーセルに戻り ます。

12 バイアルが ト レイに戻り ます。

複数バイアル穿刺による複数ヘッ ドスペース採取

MHE モードでは、 1 つのバイアルから最高 100 回まで採取を行
う こ とができます。 複数バイアル穿刺では、 1 回の採取が終わる
とバイアルからニードルが抜かれ、 バイアルはオーブンの元の
位置に戻り ます。 バイアルの攪拌は可能です。

増分パラ メータ ( 拡張機能 2) がオンになっている と、 MHE を実
行するこ とはできません。
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MHE では、 次つの 2 つケースが考えられます。

• GC サイクル タイムがバイアル平衡時間よ り も長い。

バイアル平衡時間を過ぎていれば、 最初の採取が始ま り ます。
サイ クル タイム間隔に基づいて、 採取が続けて行われます。 

たとえば、バイアル平衡時間 = 5.0 分およびサイクル タイム = 
10.0 分の場合は、 最初の採取は 5 分、 2 回目はその 10 分後 (
概算で累計 15 分 )、 3 回目はそのまた 10 分後 ( 累計 25 分 ) と
続きます。

• GC サイクル タイムがバイアル平衡時間よ り も短い。

バイアル平衡時間を過ぎる と、 最初の採取が始ま り ます。 バ
イアル平衡時間の間隔に基づいて、 採取が続けて行われます。

たとえば、バイアル平衡時間 = 8.0 分およびサイクル タイム = 
5.0 分の場合は、 最初の採取は 8 分、 2 回目はその 8 分後 ( 累
計 16 分 )、 3 回目はそのまた 8 分後 ( 累計 24 分 ) と続きます。

複数バイアル穿刺による MHE を行う と きは、 次のイベン トが発
生します。 
1 複数採取メ ソ ッ ドがロード されます。

2 バイアルがオーブンに配置されます。

3 バイアル平衡時間だけバイアルが加熱されます。

4 イベン ト時間に従ってバイアルからサンプルが採取されます。

5 GC が始動します。

6 オーブン  カルーセルのスロ ッ トにバイアルが戻されます。

7 次の加熱が始ま り ます。

8 イベン ト時間に従ってバイアルからサンプルが採取されます。

9 GC が始動します。

10 バイアルがオーブンに戻されます。

11 手順 7 から繰り返します。 (1 つのバイアルの最高採取回数ま
で )

12 バイアルが ト レイに戻されます。
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複数ヘッ ドスペース採取 : 標準

MHE モードでは、 1 つのバイアルから複数回サンプルを採取し
ます。 バイアルからの採取が終わるごとに、 GC は開始信号を受
信します。 詳細については、 75 ページの [Multiple Headspace 
Extraction] を参照して ください。 数量化作業用の、 ログ （面積）
と採取回数の関係を示す正確なグラフを得るには、 通常は 1 つ
のバイアルから 4 回採取を行えば充分です。 ただし、 これは温
度と平衡時間が適切に設定されている場合に限り ます。

複数ヘッ ドスペース採取 :CONC モード

MHE モードでは、 1 つのバイアルから複数回サンプルを採取し、
GC カラムの先端部分または GC 注入口の低温ト ラ ップにおいて
検体を濃縮します。 バイアルからの採取がすべて終わる と、 GC
は開始信号を受信します。 詳細については、 75 ページの
[Multiple Headspace Extraction] を参照して ください。 感度を向上
させるには、 この手法が役立ちます。
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48 ユーザー情報

キーパッ ド

機能へのアクセス方法

装置の前面にあるキーパッ ド と画面を使用する と、 すべての設
定の表示と変更が行えます。 [Menu]、 [Active Method]、 [Tray 
Advance] を一度押すと、 そのキーに関連付けられたパラ メータ
のメニューが表示されます。 上下のカーソル キーを使用する と、
制御に使用できる メニュー項目間をスクロールできます。 ディ
スプレイには、 ハイライ ト されたパラ メータの設定値の現在の
値が表示されます。 

設定値の編集

設定値の編集は、 次の手順で行います。

1 パラ メータへ移動します。

2 数字キーパッ ドを使用して、 新しい値を入力します。

3 [Enter] を押して、 アクティブ メ ソ ッ ドの新しい値を確定し
ます。 

新しい値が許容範囲を超えている場合は、 サンプラーは許容
範囲を示すメ ッセージを表示します。 数字以外のキーを押し
て、 エラー メ ッセージを消します。

[Clear] を押すと、 どのメニューからでも、 最上位レベルの表示
に戻り ます。 

キーとその機能のク イ ッ ク  リ ファレンスについては、 表 2 を参
照して ください。
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キーパッ ド

下の表 2 では、 Headspace Sampler のすべてのキーとその機能の
要約を リ ス ト しています。 詳細については、 50 ページの各キー
とその機能を参照して ください。

図 13 では、 キーパッ ドのレイアウ ト を示します。 

表 2 キーと機能のクイック  リファレンス

キー名 定義 / 機能

[Start/Stop] 実行の開始、 停止、 リセッ ト を行う

[Active 
Method]

メ ソ ッ ド  パラメータ編集用メニューを表示する

[Menu] メ イン  メニューを表示して拡張機能にアクセス
し、 メ ソ ッ ドのロード、 保存、 チェインを行う

[Tray Advance] ト レイを 1 ポジシ ョ ン移動する

カーソキー メニュー オプシ ョ ン間の移動に使用する

[Clear] キーボード入力をキャンセルする。 メニューの
最上位レベルを表示する

[Enter] 現在のメソ ッ ドにキーボード入力を追加する
か、 ハイライ ト したセレクシ ョ ンを実行する

図 13 キーパッ ド
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各キーとその機能

[Enter]

このキーは、 設定値に数値を入力した後、 使用します。 [Enter]
を押して、 変更をアクティブ メ ソ ッ ドに組み込みます。 [Enter]
キーはハイライ ト されたメニュー項目も選択します。

[Clear]

編集中に [Clear] キーを押すと、 以前の設定値に戻り ます。 ま
た、 [Clear] キーを使用する と、 上位メニュー レベルの表示に戻
り ます。 最上位レベルのメニューに戻るには、 [Clear] キーを二
度以上押さなければならない場合もあ り ます。

数字キーパッ ド  

数字キーは、 Headspace Sampler の変数条件の設定値を入力する
場合に使用されます。 小数点キーはメニューのシ ョート カッ ト
に使用されます。

[Tray Advance]

このキーを押すと、 [Tray Advance] 画面が表示され、 ト レイを手
作業で配置できます。 [Tray Advance] 画面で各カーソル キーを押
すと、 ト レイを 1 ポジシ ョ ン各方向に移動します。 キーパッ ド
を使用して、 1 ～ 70 の数字を入力して、 [Enter] を押すと、 指定
した ト レイ  ポジシ ョ ンに直接移動します。 

[Advance Tray]、 { ポジシ ョ ン +7}、 [Enter] を押すと、 サンプル 
ト レイの最前部にあるローディング ポジシ ョ ンに移動します。
たとえば、 67 を入力する と、 ト レイ  ポジシ ョ ン 60 が装置の正
面になり ます。 ポジシ ョ ン 70 の後はポジシ ョ ン 1 が来るこ とに
注意して ください。 たとえば、 5 を入力する と、 ポジシ ョ ン 68
が装置の正面になり ます。
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[Start/Stop] キー

このキーを押すと、 実行が開始または停止します。 実行を開始
するには、 一度押します。 実行を停止するには、 も う一度押し
ます。 ディ スプレイには、 次のよ うに表示されます。

PRESS STOP TO CONFIRM

このよ うに確認するこ とで、 意図しない中断を防ぎます。 停止
するには、 も う一度押します。 実行を継続するには、 [Clear] を
押します。  
• 実行中にサンプラーが停止した場合は、 オーブン内のバイア

ルは自動的にサンプル ト レイに戻り ます。 このメ ソ ッ ドは、
再開できません。 最後にサンプル採取を行ったバイアルから
分析を継続するには、 メ ソ ッ ドを変更すれば、 正しいバイア
ルから開始できます。
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[Active Method] キー

[Active Method] キーを押して、 次のメニューを表示します。

• [Zone Temps] の詳細については、 52 ページを参照して くださ
い。

• [Event Times] の詳細については、 54 ページを参照して くださ
い。

• [Vial Parameters] の詳細については、 57 ページを参照して くだ
さい。

[Zone Temps]

説明

[Zone Temps] は、 サンプラー内の高温部分の温度値を設定しま
す。 

手順

カーソル キーを使用して、 [OVEN]、 [LOOP]、 [TR. LINE] （ ト ラ
ンスファ  ラ イン） をスク ロールし、 温度の値を設定します。 数

DIAGNOSTIC
Zone Temps

Vial Parameters

ACTIVE METHOD

Event Times

 New value:

ACT SET

Loop ( ℃ )

ZONE TEMPS

50 50Oven ( ℃ )
60 60

Tr.Line ( ℃ ) 70 70
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字キーパッ ドを使用して、 新しい値を入力します。 [Enter] を押
して、 値を設定します。 温度の許容範囲については、 表 3 を参
照して ください。

設定値 0 を入力する と、 ゾーンがオフにな り ます。 Headspace 
Sampler は、 [OFF] を表示します。

一般的な規則と して、 結露を防ぐため、 ループと ト ランスファ  
ラ インはオーブン温度よ り も高く設定する必要があ り ます。
ループ温度は、 オーブンよ り 10 ～ 15 ℃高く設定し、 ト ランス
ファ  ラ インはオーブンよ り も 20 ～ 25 ℃高く設定します。

表 3 ゾーン温度の範囲

高温となる部分 設定値の許容範囲 デフォルト値 （℃）

オーブン 40 ～ 230 ℃の範囲、 1
℃単位で増加 *

50

Loop 45 ～ 250 ℃の範囲、 1
℃単位で増加

60

Tr. Line 50 ～ 250 ℃の範囲、 1
℃単位で増加

70

* オーブンの最低温度は、 40 ℃または外気温度よ り 10 ℃高い温度の
いずれか高いほうです。

注意
オーブン温度は、 バイアル内の溶媒の沸点よりも 10 ℃以上低い
温度でなければなりません。 この温度を超えると、 キャ ップや
セプタムから漏れたり、 飛び出したりする場合があります。 バ
イアル加圧ラインも汚染される可能性があります。
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[Event Times]

説明

[Active Method] メニューから [Event Times] を選択して、 各
種メ ソ ッ ド  パラ メータの期間を指定します。 

GC Cycle Time GC 全体の実行を完了するために必要な時間で
す。 これは、 GC ラン タイムと GC 平衡時間 （GC の前面パネル
に表示） と必要な推定冷却時間 （必要な場合） の総計です。 GC
サイクル タイムは、 GC が 「レディ」 になるために十分な時間
である必要があ り ます。 Headspace Sampler は、 この時間を利用
して、 サンプルを効率的にオーブンに導入し、 GC がレディにな
る前にサンプルに注入されないよ うにします。 

 

SET.

GC Cycle Time (min)

Vial Eq.Time (min)

New Setpoint:

↓

ADV.FUNCTION

27.0

Pressuriz Time (min)

25.0

15.0

0.20

 

SET.

Loop Fill Time (min)

Loop Eq.Time (min)

New Setpoint:

↑ ADV.FUNCTION

0.08

Inject Time (min)

0.15

0.05

0.30
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Vial Eq.Time （バイアル平衡時間） サンプルを加熱するために
バイアルをオーブンに入れる時間の長さです。 サンプルの種類、
サンプルの量、 分析のパーティシ ョ ン係数によって、 時間の長
さは変わり ます。 多くの場合、 バイアル平衡時間は、 バイアル
内が平衡に達するために十分な時間が必要です。

Pressuriz.Time （加圧時間） バイアル加圧ガスがサンプル バイ
アルに導入され、 バイアル内の圧力がさ らに増すまでにかかる
時間です。

Loop Fill Time ヘッ ドスペース / バイアル加圧ガスの混合物がサ
ンプル ループを通過して、 ベン トに出るまでにかかる時間です。
これによ り、 サンプル ループを正確な量のヘッ ドスペース  ガス
で満たします。

Loop Eq.Time ( ループ平衡時間 ) ベン ト  バルブが閉じた後、
サンプル ループ内の検体が温度の高いループと平衡し、 ループ
内の圧力と流れが安定化するまでの時間です。

Inject Time サンプル ループのガスが GC に注入される時間で
す。 この時間は、 サンプルの転送を完了させるために十分な時
間でなければなり ません。 この時間が短すぎる と、 すべてのサ
ンプルが転送されるわけではないため、 分析の感度が低下しま
す。 転送時間が必要な時間よ り長くても、 問題はあ り ません。
実際に必要な時間の長さは、 搬送ガスの流量とサンプル ループ
の大きさによって決ま り ます。
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手順

カーソル キーを使用して、 イベン ト時間の一覧内をスクロール
します。 数字キーパッ ドを使用して、 新しい時間の値を入力し
ます。 [Enter] を押して、 値を設定します。 設定値の範囲につい
ては、 表 4 を参照して ください。 各イベン トの説明については、
54 ページを参照して ください。

表 4 イベン ト時間の設定値

イベン ト 設定値の許容範囲
( 分単位の増分 )

デフォルト値
（分）

GC Cycle Time 1.0 ～ 999.9 の間で 0.1
単位

25

Vial Eq. Time 0 ～ 999.9 の間で 0.1 単
位

15

Pressuriz. 
Time

0 ～ 99.99 の間で 0.01
単位

0.20

Loop Fill Time 0 ～ 99.99 の間で 0.01
単位

0.20

Loop Eq.Time 0 ～ 99.99 の間で 0.01
単位

0.05

Inject Time 0 ～ 99.99 の間で 0.01
単位

1.00
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[Vial Parameters]

説明

[Active Method] メニューから [Vial Parameters] を選択し
て、 メ ソ ッ ド中に分析されるバイアルを指定し、 Shake 機能にア
クセスします。 

[First Vial] 現在のメ ソ ッ ドで分析される最初のバイアル (1 ～
70) を指定します。

[Last Vial] 現在のメ ソ ッ ドで分析される最後のバイアル （1 ～
70） を指定します。 最後のバイアル番号は、 最初のバイアル番
号よ り も大きい数値でなければなり ません。 そ うでなければ、
Headspace Sampler はエラー メ ッセージを表示するので、 バイア
ル番号を再度入力する必要があ り ます。

[Shake] [Shake] は、 バイアル平衡中におけるオーブン  カルー
セルの攪拌レベルを指定します。 バイアルをシェイ クするこ と
で、 必要なバイアル平衡時間を短縮できます。 

振動設定には、 off、 low、 high の 3 種類があ り ます。 カーソル 
キーを使用して、 必要なレベルを指定し、 [Enter] を押します。
ほとんどのアプリ ケーシ ョ ンで設定は、 Low で十分です。

 
First Vial 1

Last Vial 22

SET VIAL PARAM.

Shake Off

Not Ready
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[Menu] キー

[Menu] キーを押して、 次の画面を表示します。

• [Load Method] の詳細については、 59 ページを参照して くださ
い。

• [Store Method] の詳細については、 60 ページを参照して くだ
さい。

• [Chain Method] の詳細については、 61 ページを参照して くだ
さい。

• [Pressures] の詳細については、 62 ページを参照して ください。

• [Advanced Functions] の詳細については、 64 ページを参照して
ください。

DIAGNOSTIC

READY

Store Method

Chain Methods

Pressures ↓

MAIN MENU
Load Method

DIAGNOSTIC

READY

↑ MAIN MENUAdvanced Functions
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[Load Method] 

説明

[Load Method] は、 4 つの保存されたメ ソ ッ ドから 1 つを取り出
し、 現在の分析で使用するアクティブなメモ リにロード します。
メ ソ ッ ドをロードする と、 アクティブなメモ リに現在ロード さ
れている メ ソ ッ ドを上書きするので、 注意して ください。 

手順

数字キーパッ ドを使用して、 1 ～ 4 の数字を入力します。
[Enter] キーを押して、 その数字に保存されている メ ソ ッ ドを
ロード します。

DIAGNOSTIC

Load Method
Store Method

Chain Methods

Pressures ↓

MAIN MENU
Load Method

[1-4]
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[Store Method]

説明

[Store Method] は、 現在のメ ソ ッ ドを 4 つのメ ソ ッ ド保存領域の
1 つに保存します。 .

手順

数字キーパッ ドを使用して、 1 ～ 4 の数字を入力します。
[Enter] キーを押して、 その保存領域にメ ソ ッ ドを保存します。

DIAGNOSTIC

Store Method
Store Method

Chain Methods

Pressures ↓

STORE METHOD
Load Method

[1-4]

注意
メソッ ドを保存すると、 いままでその領域に保存されていたメ
ソ ッ ドを上書きします。 上書きが行われる際に警告メ ッセージ
は、 表示されません。 
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[Chain Methods]

説明

[Chain Methods] は 2 ～ 4 つのメ ソ ッ ドを連続して使用し、 ト レ
イ内のサンプルのグループを分析します。 [Parameter Increment]
が有効ならば、 [Chain Methods] は無効です。 メ ソ ッ ドをチェイ
ンする と、 アクティブなメモ リに現在ロード されている メ ソ ッ
ドを上書きするので、 注意して ください。

手順

数字キーパッ ドを使用して、 1 ～ 4 の数字を 2 ～ 4 個入力しま
す。 [Enter] を押して、 メ ソ ッ ドを一緒にチェインします。

数字キーパッ ド上の [0] を入力して、 チェインを無効にします。

メ ソ ッ ドは自由に組み合わせるこ とができます。 次に組み合わ
せの例を示します。

1+1+1+1

1+2+3+4

4+2+3+2

2+1

3+1+2

DIAGNOSTIC

Actual Chain:
Store Method

Chain Methods

Pressures ↓

CHAIN METHOD
Load Method

1 + 3



62 ユーザー情報

キーパッ ド

[Pressures]

この画面では、 キャ リ ア ガスまたはバイアル加圧ガスの圧力を
表示します。 キャ リ ア ガスの圧力は、 流量コン ト ローラの出口
で測定されます。 バイアル加圧は、 インライン  レス ト リ ク ター
の前にある圧力調整器の出口で測定されます。 空圧システムの
ダイアグラムと圧力センサー基板については、 32 ページを参照
して ください。

この画面は読み取り専用表示です。 カーソル キーを使用して、
ディ スプレイをスク ロールし、 キャ リ ア ガスからバイアル加圧
ガスに移動します。 変換器の最大圧力は、 100 psig です。

PRESSURES   ACT.

Carr. (PSI)  7.0

Vial (PSI)  8.3
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拡張機能の説明 67
[Stabilize Time] 67

[ParameterIncrement] 68

[Vial number and location] 70

[Keyboard Lock] 71

Manual Operation 72

[Pressure Units] 73

[Stored Method] 74

[Multiple Headspace Extraction] 75

[Check for Ready] 76

[Reset] 78

[Valve Count] 79

[Vial Size] 80

[Zone Calibration] 81

[LAN Configuration] 82

[MAC Address] 83

[Enable RS232] 83

ベン トバルブのクリーニング 84

リークテス ト 86
[Diagnostic] 87

この章では、 Advanced Function メニューで制御される個別の機
能について説明します。 こ こでは、 これらの機能の表示、 値の
範囲、 および設定値の編集方法について説明します。



64 ユーザー情報

拡張機能

拡張機能の使用法

拡張機能の設定値や表示にアクセスするには、 次のよ うに行い
ます。

1 [Menu] キーを押します。

2 Menu 項目 [Advanced Functions] までスク ロールし、
[Enter] を押します。

3 使用する機能までスク ロールして [Enter] を押すか、 キー
パッ ドの対応する メニュー番号を押します。 メニュー番号が
9 よ り も大きい場合、 小数点を押した後にメニュー番号の 2
桁目を押します。 たとえば、 メニュー項目 12 を選択するに
は、 . 2 と押します。

4 拡張機能の中には、 [Zone Calibration] などの副次機能を含む
ものもあ り ます。 その場合は、 使用する副次機能までスク
ロールして、 [Enter] を押します。

[Clear] を押すと、 どのメニューからでも、 上位レベルの表示に
戻り ます。 

拡張機能のク イ ッ ク  リ ファレンスについては、 表 5 を参照して
ください。 詳細については、 67 ページの拡張機能の説明を参照
して ください。 
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拡張機能の一覧

表 5 拡張機能のクイック  リファレンス

表示 定義 / 機能  メニュー選択キー ページ

STABILIZE TIME オーブンが初期設定値へ到達してから最初
のバイアルがローディングされるまでの待
ち時間を設定する。

1 67

PARAM.INCREMENT オーブン温度を段階的に上昇させるか、 後
続のバイアルに対する平衡時間を決める。

2 68

VIAL NO. AND LOC. 各オーブン  カルーセルの位置におけるバイ
アル番号を表示する。 バイアル番号は、 バ
イアルの本来のト レイ  ポジシ ョ ンに相当す
る。

3 70

KEYBOARD LOCK ナビゲーシ ョ ンと メ ソ ッ ドのスタート / ス
ト ップを除く、 すべてのキーボード機能を
無効にする。

4 71

MANUAL OPERATION すべてのモーター、 リフタ、 ト レイ、
シャッ ターなどを手動で動かし、
Headspace Sampler のすべてのバルブを手動
で開閉できるようにする。

5 72

PRESSURE UNITS 圧力単位を変更する。 6 73

STORED METHOD 5 つのプリセッ ト  メ ソ ッ ドの 1 つをロード
する。

7 74

MULTI.HS EXTR. 複数ヘッ ドスペース採取に対し、 パラ メー
タを設定する。

8 75

CHECK FOR READY 注入前に GC からのレディ信号を探すかど
うかを HS に通知する。

9 76

RESET リセッ ト を選択するとサンプラーが何を実
行していても中止し、 そのスタートアップ 
ルーチンを再起動する。 バイアルはト レイ
に戻る。

., 0 78

VALVE COUNT この機能を使用すると、 サンプル注入バル
ブのバルブ サイクル数の表示と リセッ トが
行える。

., 1 79
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VIAL SIZE 10-mL または 20-mL バイアルを選択する。 ., 2 80

ZONE CALIBRATION オーブンのカスタム温度のオフセッ ト とサ
ンプル ループの高温部分を作成する。

., 3 81

LAN CONFIGURATION IP アドレス、 サブネッ ト  マスク、 および
ゲートウェイを設定する。

., 4 82

MAC ADDRESS MAC アドレスを表示する。 ., 5 83

ENABLE RS-232 Headspace Sampler を RS-232 モードまたは
LAN モードに設定する。 RS232 から LAN に
切り替える場合は、 電源を入れなおす必要
がある。

., 6 83

PURGE VALVES ラインを一掃するために加圧ガスをベン ト
から送出する。

., 7 84

LEAK TEST リーク  テスト を開始する。 ., 8 86

DIAGNOSTIC ファームウェア リビジ ョ ン、 RAM/ROM ス
テータス、 およびシリアル番号を表示す
る。

., 9 87

表 5 拡張機能のクイック  リファレンス （続き）
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拡張機能の説明

[Stabilize Time]

説明

この拡張機能は、 オーブンが初期設定値に到達した後、 バイア
ルがオーブンにロード される前に平衡に達するまでの時間の長
さを変更します。 [Stabilize Time] を選択する と、 次が表示されま
す。

手順

キーパッ ドの数値を入力して、 [Enter] を押すと、 その値が設定
されます。

デフォルトは、 1 分です。 値の許容範囲は、 0.0 ～ 99.9 分です。

 READY

0.0

SET ADV.FUNC.

Stab.Time (min)
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[ParameterIncrement]

説明

[Parameter Increment] は、 サンプル採取した後続の各バイアルに
対し、 バイアル平衡時間やオーブン温度を自動的にステップ状
に上昇させる メ ソ ッ ド開発ツールです。 

パラ メータが増加している間、 各バイアルはサンプル採取され、
カルーセルに戻されます。 次のバイアルの値に増加するまでの
GC サイクル タイムの間、 サンプラーは、 NOT READY を表示
します。 Vial Temp が増加する と、 新しい設定値に達するまで画
面上には WAITING FOR READY と表示されます。

両方の画面のデフォルト値は、 0.0 です。 これはパラ メータの増
分がオフである という こ とです。 2 つのパラ メータは互いに排反
です。 一方に 0 でない数値が入力されたら、 他方には自動的に 0
が入り ます。

Oven Temp Step [Oven Temp Step] に値を入力する と、 バイアル
平衡中に Vial Temperature が上昇します。 現在のメ ソ ッ ドにある
2 番目以降のバイアルではさらに上昇します。 

たとえば、 オーブン温度ステップに 4 ℃を入力し、 オーブン温
度 100 ℃のメ ソ ッ ドを実行します。 最初のバイアルは、 オーブ
ン温度 100 ℃で、 2 番目のバイアルはオーブン温度 104 ℃、 3 番
目のオーブン温度は 108 ℃になり ます。

値の範囲は、 0 ～ 99 ℃です。 

 
READY0.0

SET PARAM INCR.

Vial Eq Step

0Oven Temp Step ( ℃ )
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Vial Eq Step Vial Eq [Step] 増分に値を入力する と、 安定時間が
長くな り ます。 現在のメ ソ ッ ドにおける 2 番目以降の各バイア
ルではさ らに長くな り ます。

値の範囲は、 0.0 ～ 99.9 分です。

手順

有効にする と、 カーソル キーを使用して、 オーブン温度および
安定時間ステップ増分にスク ロールします。

数字キーパッ ドを使用して増分を変更し、 [Enter] を押して、 変
更した値を設定します。

• 最大バイアル温度とサンプル内の溶媒の沸点との差が 10 ℃以
下にならないよ うにして ください。

• Vial Temp Incr 機能は、 ヘッ ド スペース  バイアル温度のみを上
げるものです。 ループと ト ランスファ  ライン温度は本来の設
定値のままです。 プログラムで設定されたバイアルの最高温
度よ り も高くなるよ うに、 ループおよびト ランスファ  ラ イン
の温度を設定して ください。 使用している ト ランスファ  ラ イ
ン上の最高温度に注意してください。

• Vial Temp Incr 機能か、 Vial Equilibration Incr 機能に 0 以外の値
が設定されている場合、 Chain メ ソ ッ ドは使用できません。

• オーブン温度のステップとバイアルの個数の組み合わせが
オーブン温度の最大許容温度を超えて設定された場合 （たと
えば、 オーブン温度が 155 ℃、 10 バイアル）、 HS は警告メ ッ
セージを表示します。 実行しても、 オーブン温度が 230 ℃に
達したと きに分析は停止します。
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[Vial number and location]

説明

バイアル番号と位置は、 オーブンカルーセルにおけるバイアル
の位置を表示します。 バイアル番号は、 バイアルの元の ト レイ  
ポジシ ョ ンに完全に対応しています。 たとえば、 バイアル 1 は
ト レイ  ポジシ ョ ン 1 のバイアルに対応しています。

画面左側の最初の数値は、 最初のオーブン  カルーセル ポジシ ョ
ンです。 画面右側の最後の数値は、 6 番目のオーブン カルーセ
ル ポジシ ョ ンです。 この例では、 バイアル番号 5 はオーブン  カ
ルーセル ポジシ ョ ン 1 で、 バイアル番号 10 はオーブン カルー
セル ポジシ ョ ン 6 です。 これは読み取り専用表示です。 編集は
できません。

 
READY

VIAL IN LOC.
#01 #02 #03 #04 #05 #06

5 00 0 0 10

#07 #08 #09 #10 #11 #12
0 00 0 0 0
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[Keyboard Lock]

説明

この拡張機能は、 数字キーパッ ド と [Enter] キーからの入力を無
効にします。 これらのキーは、 ナビゲーシ ョ ンおよびメ ソ ッ ド
の開始で使用できます。 [Keyboard Lock] を選択する と、 画面の
ト ップ レベルに小さなグラフ ィ ッ クスが表示されます。

手順

キーボードをロ ッ クするには、 カーソル キーを使用して、
[LOCKED] までスク ロールし、 [Enter] を押します。 

[UNLOCKED] までスクロールして、 [Enter] を押し、 キーボード
をアンロ ッ ク します。

 

1. Stabilize Time

2. Param Increment

3. Vial No. and Loc.
LOCKED

↓

ADV.FUNCTION

UNLOCKED4. Keyboard Lock
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Manual Operation

説明

この拡張機能は、 バイアル カルーセル、 バイアル ト レイ、
シャ ッ ター、 および両方のバイアル リ フ トが故障していないか
手作業で確認するものです。 この拡張機能が動作しない場合は、
163 ページの ト ラブルシューティングとエラー メ ッセージを参
照した後、 Agilent サービスにご連絡ください。

Manual Operation を使用した後、 モーターは、 デフォルトの状態
にリセッ ト されません。 リセッ ト機能を使用して、 モーターを
デフォルトの状態に復元してください。 78 ページを参照して く
ださい。

手順

カーソル キーを使用して、 項目メニューをスク ロールします。 

[Carousel] と [Tray] [1] を押すと、 時計回りに 1 ポジシ ョ ン回
転します。 [0] を押すと、 反時計回りに 1 ポジシ ョ ン回転しま
す。

[Lifter Tray] と [Lifter Sam.] [1] を押すと、 リ フ トが上昇します。
[0] を押すと、 リ フ トが下降します。 画面には、 バイアル サイズ
に対して リ フ トがどれだけ上昇したかが表示されます。 シャ ッ
ターが閉じている と、 Lifter Tray は上昇できないこ とに注意して
ください。

 

Carousel

Lifter Tray

Lifter Sam.

Shutter

1

Down

Down

Closed

Tray

Sample V.

Press V.

Vent V.

1

Off

On

Off
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[Shutter] [1] を押すと、 シャ ッ ターが半分開きます。 画面に
は、 [midway] と表示されます。 も う一度 [1] を押すと、 シャ ッ
ターが全開します。 画面には、 [open] と表示されます。 [0] を
押すと、 シャ ッ ターが半分閉じ、 も う一度 [0] を押すと、 シャ ッ
ターは完全に閉じます。 Lifter Tray が上昇している とシャ ッ ター
が閉じないこ とに注意して ください。

[Sample V]、 [Press V]、 および [Vent V] [1] を押すと、 バルブ
がオンになり ます。 [0] を押すと、 バルブがオフにな り ます。

[Pressure Units]

説明

この拡張機能は、 圧力単位の表示を、 psi、 kPa、 bar の間で変更
できます。 

手順

Psi は、 HS の起動時のデフォルトの圧力単位です。 カーソル 
キーを使用して、 kPa または bar にスク ロールします。 単位が
ディ スプレイに表示されたら、 それらはアクティブです。 

 

5. Manual Operation

7. Stored Methods

↓

ADV.FUNCT.

6. Pressure Units
(KPA)

(BAR)
(PSI)

8. Multi.HS EXTR.

↑
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[Stored Method]

説明

[Stored Method] 画面を使用して、 5 つのプリセッ ト  メ ソ ッ ドの 1
つをロード します。 各メ ソ ッ ドに保存されたパラ メータについ
ては、 表 6 を参照して ください。

READY

Checkout

OQ/PV-GC

MeOH in H2O ↓

STORED METH.Default

表 6 Stored Methods

パラメータ Default Checkout OQ/PV-GC MeOH in H20 OQ/PV-MSD

加熱部
（℃）

オーブン 50 100 100 60 100

ループ 60 110 110 110 150

Tr. Line 70 115 115 120 180

平衡時間
（分）

GC サイクル タイム 25.0 5.5 2.0 2.0 6.0

バイアル平衡時間 15.0 7.0 7.0 1.5 5.0

加圧時間 0.20 0.08 0.08 0.20 0.1

ループ充填時間 0.20 0.5 0.5 0.20 0.5

ループ平衡時間 0.05 0.05 0.05 0.05 0.1

注入時間 1.0 1.0 0.2 0.25 1.0

バイアル 
パラメータ

最初のバイアル 1 1 1 1 1

最後のバイアル 10 1 8 1 9

シェイク オフ オフ オフ オフ オフ

バイアル サイズ 20 mL 20 mL 20 mL 20 mL 20 mL

拡張機能 複数の抽出 オフ オフ オフ オン オフ

バイアルごとの注入 1 1 1 20 1
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手順

カーソル キーを使用して、 スク ロールし、 5 つの保存されたデ
フォルトのメ ソ ッ ドから 1 つを選択します。 [Enter] キーを押し
て、 メ ソ ッ ドをロード します。

[Multiple Headspace Extraction]

説明

複数ヘッ ドスペース採取 （MHE） は、 同じバイアルを繰り返し
てサンプル採取する場合に使用します。 バイアルはそれぞれを
抽出する際に、 サンプル採取プローブに載せられ、 サンプルが
採取され、 プローブから降ろされます。 Headspace Sampler で利
用可能な MHE は、 2 種類あ り ます。 
• MHE に 「ON」 が設定されている場合は、 HS はそれぞれが抽

出された後、 GC へ開始の信号を送信します。

• MHE に 「CONC」 が設定されている場合は、 HS は最後の抽
出の後、 GC へ開始の信号を送信します。

手順

カーソル キーを使って、 右側のメニュー項目を選択します。

[OFF] [Enter] を押して、 MHE をオフにします。

[ON] および [CONC] [Enter] を押して、 MHE をオンにします。
キーパッ ドを使用して、 バイアルごとの抽出数を入力します。
許容範囲は、
抽出数 2 ～ 100 です。

 

SET MULTI EXTR.

OFFMulti HS Extr. OFF

ON
CONC

注記
[Parameter Increment] がオンの場合、 MHE は使用できません。 68
ページを参照して ください。
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[Check for Ready]

説明

ハード ウェアによる接続が GC と Headspace Sampler 間のリモー
ト  スタート  ケーブルに組み込まれています。 この拡張機能を使
用して、 GC レディ信号を待つか、 シーケンスを中断するか、
GC レディ信号を待たずに続行します。

[Check For Ready] がアクティブな場合、 サンプラーは注入を行
う前に GC からのレディ信号が存在するこ とを点検します。 GC
レディ信号が検出されなければ、 サンプラーはモードに従い、
待機、 中止、 継続のいずれかを行います。

 
10. Reset

11. Valve Count

↓

ADV.FUNCT.
9. Check For Ready

No Check

5890 Wait
APG Wait

12. Vial Size

↑

↓

 
10. Reset

11. Valve Count

↓

ADV.FUNCT.
9. Check For Ready

APG Abort

5890 Abort12. Vial Size

↑

↑
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次のモードが利用できます。

[No Check] HS は、 GC がレディ状態かど うかに関わらず注入
します。

[5890 Wait] HS は、 5890 GC のレディ信号を待ってから、 シー
ケンスを開始します。 Headspace Sampler の Sample Equilibration 
Time は無視されます。 このシーケンスは、 GC の準備状況によ
り制御されます。 このモードは、 一定の加熱時間に達したと き
に、 GC サイクル タイムが完了していなければ、 当初の加熱時
間を変更します。

[APG Wait] HS は、 6850/6890/6820 GC のレディ信号を待って
から、 シーケンスを開始します。 Headspace Sampler の Sample 
Equilibration Time は無視されます。 このシーケンスは、 GC の準
備状況によ り制御されます。 このモードは、 一定の加熱時間に
達したと きに、 GC サイクル タイムが完了していなければ、 当
初の加熱時間を変更します。

[5890 Abort] 注入が行われる と きに 5890 GC がレディでなけれ
ば、 このシーケンスは、 中止します。 バイアルはすべて ト レイ
に戻り、 HS には GC NOT READY メ ッセージが表示されます。
これは、 5890 GC ユーザー用の推奨設定です。

[APG Abort] 注入が行われる と きに 6850/6890/6820 GC がレ
ディ状態でなければ、 このシーケンスは、 中止されます。 バイ
アルはすべて ト レイに戻り、 HS には GC NOT READY メ ッセー
ジが表示されます。 これは、 6850、 6890、 または 6820 GC ユー
ザー対象の推奨設定です。

手順

カーソル キーを使用して、 表示画面の右側のセクシ ョ ンで、 目
的のモードをハイライ ト します。 [Enter] を押して、 ハイライ ト
したモードを選択します。
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[Reset]

説明

リ セッ ト を選択する と、 サンプラーが何を実行中であっても中
止し、 そのスタート アップ ルーチンを再起動します。 詳細につ
いては、 35 ページの電源投入時診断を参照してください。

注記 :
• このメ ソ ッ ドのすべての設定値に到達するまで、 本装置は

Not Ready のままです。 
• リセッ ト前に使用中の最後のメ ソ ッ ドが引き続き有効になり

ます。

• リセッ トの後、 Headspace Sampler はバイアルをオーブンカ
ルーセルから取り出す必要があるかど うかを問い合わせます。
「yes」 を選択する と、 Headspace Sampler はバイアルを ト レイ
に戻します。 「no」 を選択する と、 バイアルがオーブンに残っ
ていたら、 手作業で取り出します。

  

Reset HSS now?

Yes No
Enter Clear

ADV.FUNCT.

READY
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[Valve Count]

説明

[Valve Count] は、 サンプル採取バルブが作動した回数を表示し
ます。 Agilent サービスマンが [Valve Count] を見て、 サンプラー
の使用の程度が分かるこ と もあ り ます。 バルブはカウンタが増
える前にオンまたはオフのいずれかに移動する必要があ り ます。 

手順

カウンタを リセッ トするには、 カーソル キーを使用して、 [Reset 
Counter] をハイライ ト します。 [Enter] を押します。 次の画面が
表示されます。

[Enter] を押して、 カウンタを リセッ トするか、 [Clear] して、 以
前の画面に戻り ます。

MAC ADDRESS

 
READY

Valve Count

ACT
VALVE COUNT

18155

Reset Counter

  

Reset Valve Count Counter?

Yes No
Enter Clear

VALVE COUNT..

READY
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[Vial Size]

説明

この拡張機能は、 10-mL バイアルまたは 20-mL バイアルを使用
するよ うに HS を設定します。 HS は、 10-mL バイアルと 20-mL
バイアルを同じ メ ソ ッ ドで一緒に使用するこ とはできません。

手順

カーソル キーを使って適切な [Vial Size] を選択し、 [Enter] を押
します。

 
10. Reset

11. Valve Count

↓

ADV.FUNCT.
9. Check For Ready

20 ml

10 ml

↑

12. Vial Size
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[Zone Calibration]

説明

[Zones Calibration] 画面は、 Headspace Sampler のカスタム温度の
オフセッ ト を作成します。 較正は、 この画面で出荷時のデフォ
ルトに復元できます。

このメニューの選択肢に [Reset Oven Defaults] と [Reset Loop 
Defaults] が表示されるのはカスタム  オフセッ トが存在する と き
だけです。

較正手順の詳細については、 156 ページの [Zone Calibration] を参
照して ください。

DIAGNOSTIC

READY

Reset Oven Defaults

Loop Calibration

Reset Loop Defaults

ZONES CALIB.Oven Calibration
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[LAN Configuration]

説明

この拡張機能は、 Headspace Sampler を LAN で使用するよ うに設
定する場合に使用します。 

手順

カーソル キーを使用して、 IP アドレス、 サブネッ ト  マスク、 お
よびゲート ウェイの数値の間を移動します。

数字キーパッ ドのキーを押して、 数値を入力する と、 画面上で
ハイライ ト された値が変わり ます。 [Enter] を押して、 数値を受
け入れるか、 [Clear] を押してキャンセルします。

数値を入力する と、 ハイライ ト部分は次の値に自動的に移動し
ます。

LAN 上で Headspace Sampler を使用する前に Enable RS232 をオ
フにする必要があ り ます。 詳細については、 83 ページの [Enable 
RS232] を参照して ください。

Headspace Sampler は、 RS232 から LAN に切り替えたと きに
LAN 接続をアクティブにするためにリセッ ト される必要があ り
ます。

 

SET

IP Address 

Sub Mask
Ready

LAN Config.

Gateway

100.10.100.

255.255.255.

130.10.250.

33

0

1
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[MAC Address]

説明

[MAC Address] は読み取り専用表示です。

[Enable RS232]

説明

この拡張機能は、 Headspace Sampler の RS232 ポート を有効にし
ます。 RS232 ポート を無効にして、 LAN ポート を有効にします。

手順

カーソル キーを使用して、 「Yes」 を選択し、 RS232 を有効にす
るか、 「No」 を選択して RS232 を無効にして LAN ポート を有効
にします。

 

ACT

MAC Address

00:20:4A:32:10:3B
Running

MAC Address

 

13. Zones Calibration

14. LAN Configuration

15. MAC Address
Yes

↓

ADV.FUNCTION

No
16. Enable RS232

↑
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ベン トバルブのクリーニング

説明

[V2 Sequence Purge] この拡張機能は、 各バイアル注入の後、
V2 ベン ト  バルブが開いている時間を設定します。 デフォルト値
は、 30 秒です。

[V2 Standby Purge] この拡張機能は、 ベン ト  バルブを開き、 加
圧ガスがベン ト を通過できるよ うにします。 この機能を使用す
る と、 必要であれば、 メ ソ ッ ドを実行する前に、 Headspace 
Sampler の配管から不要な資材の痕跡を取り除く こ とができま
す。

 
V2 Standby Purge

Vent PurgeV2 Sequence Purge

Not Ready

 

ACT

Start purging

PURGE VALVES

Timer (min)

RUNNING

0.0 1

SET
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手順

[V2 Sequence Purge] カーソル キーを使用して、 [V2 
Sequence Purge] を選択して、 [Enter] を押します。 キーパッ
ドを使用して、 時間の値を入力します。 [Enter] を押します。 

[V2 Standby Purge] カーソル キーを使用して、 [V2 Standby 
Purge] を選択して、 [Enter] を押します。 キーパッ ドを使用し
て、 1 ～ 999 分の間の時間の値を入力します。 [Enter] を押しま
す。 

この値は、 SET カラムに表示されます。 ACT カラムは、 残りが
何分であるかのカウン ト  ダウンを リ アル タイムで開始します。
タイマが 0 になる と、 このプロセスは自動的に終了します。
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リークテスト

説明

リーク  テス トは、 次を確認します。

• ループ充填によるフロー パスにおける障害

• キャ リ ア フロー パスにおける リーク

• バイアル加圧流路における リーク

• 6 ポート  サンプル採取バルブに渡る リーク

症状 障害に関連した症状には次があ り ます。

• ピークがない

• 感度の低下

障害は、 通常、 ソレ ノ イ ド  ベン ト  バルブ シールの盛り上がりや
ベン ト  チューブの残留物などによ り発生します。

リークに関連した症状には次があ り ます。

• 検出器のノ イズ増大

• 感度の低下

ト ランスファ  ラ イン、 外部の配管、 およびサンプル プローブ ユ
ニオンの接続部で最も多く リークが発生します。

リーク  テス トの手順については、 148 ページのリーク  テス ト を
参照して ください。
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[Diagnostic]

DIAGNOSTIC

HSS FAULT

HARDWARE
ERROR

Firmware rev.:A.01.01

ROM check: OK

ROM check: OK

Serial#:USOOOOLP22 ↓

DIAGNOSTIC

DIAGNOSTIC

 
RUNNING

Firmware rev.:A.01.01

ROM check: OK

ROM check: OK

Serial#:IT004410010 ↓

DIAGNOSTIC

DIAGNOSTIC

RUNNING

Vent Valve:

Press Valve: OK

Lifter Tray:

OK

OK

Lifter Sampling: OK

↑

↓

DIAGNOSTICSample Valve: FAIL



88 ユーザー情報

拡張機能

説明

この診断画面は、 パワーオン  システム診断メ ッセージを表示す
る読み出し専用ディ スプレイです。 

DIAGNOSTIC

RUNNING

Shutter:

Tray

Carousel OK

Oven Sensor

OK

OK

OK

Loop Sensor OK

↑

↓

DIAGNOSTIC

DIAGNOSTIC

RUNNING

Trans.Line sensor:

LAN interface:

Vial press. sensor: OK

Carrier press. sens.:

OK

OK

OK

↑ DIAGNOSTIC
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Agilent G1888  Network Headspace Sampler
ユーザー情報

Agilent Technologies

5
サンプルの作成

サンプルの作成 90

サンプル ト レイのロード 92

本章では、 分析を行う際のサンプルの作成に必要な手順である、
サンプル バイアルへのサンプルの注入、 サンプル バイアルの密
封、 サンプル ト レイのロードについて、 それぞれ説明します。
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サンプルの作成

ヘッ ドスペースの採取に使用されるサンプルを、 ガラス製バイ
アルに入れます。 サンプルの入ったバイアルを、 Headspace 
Sampler ト レイに設置します。 サンプルはサンプル バイアルの
3/4 まで注入するこ とが可能ですが、 通常は半分程まで注入する
よ うにして ください。 こ うするこ とで、 サンプル プローブが採
取時に直接、 固体または液体のサンプルに触れるのを防ぐこ と
ができます。

G1888 Network Headspace Sampler では、 10-mL または 20-mL サ
ンプル バイアルを使用できます。 本装置では一度に１バイアル 
サイズのみの処理が可能です。 バイアル サイズの変更について
詳し くは 80 ページの [Vial Size] を参照して ください。

バイアルはしっかり と密封して、 ヘッ ド  スペース内のガスが加
圧中に漏れないよ うにします。 ク リ ンプ キャ ップ バイアルに
は、 20-mm キャ ップ使用のヘッ ド  スペース  バイアル密封用のク
リ ンパ (Agilent パーツ番号 9301-0720) を使用して ください。 ネ
ジ キャ ップ バイアル (Agilent パート番号 5188-2759) およびネジ 
ト ップ バイアル (Agilent パート番号 5188-2753) も販売しており
ます。 127 ページの消耗品のリ ス ト を参照して ください。

次の操作を行い、 サンプル採取に備えてバイアルを準備して く
ださい。 
1 セプタムを、 テフロン加工の面がバイアルに向き合う よ うに、

バイアル キャ ップ内に置きます。 その際に、 セプタムを汚さ
ないよ う注意します。 

2 キャ ップを上下逆にしてテーブルに置きます。 
3 サンプルをバイアル内に注入します。 通常、 サンプルの量は

バイアルの 50% 未満にする必要があ り ますが、 バイアルの中
には 75% まで注入可能なものもあ り ます。 

4 バイアルの口にセプタムとキャ ップを一緒に置きます。 
5 キャ ップとバイアルの上にク リ ンパを被せます。 図 14 を参照

して ください。

注記
バイアルのキャップが正し く取り付けられていないと、 セプタ
ムへの穿刺中にジャムがおこる原因となることがあります。
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6 ゆっ く り と一定の圧力をかけながら、 ク リ ンパの取っ手を強
く握り締めて、 バイアルを密閉します。 

7 ク リ ンパを外します。 
8 バイアルおよびキャ ップを 90 度回し、 再びク リ ンパで密閉し

ます。

9 バイアル上のキャ ップを手で少しひねってみて、 完全に密封
されているこ とを確認します。 その際、 キャ ップを回すのが
難し く感じられるか、 または不可能でなくてはな り ません。
キャ ップが容易に回るよ う なら、 ク リ ンパで再度キャ ップの
密閉を行って ください。 その際に、 必要に応じてク リ ンパの
調節を行って ください。 

10 バイアルからキャ ップを取り外すには、 20-mm キャ ップが取
り付けられたバイアル用のデキャ ッパ ( パート番号 
5181-1214) を使用して ください。

注記
バイアルにはラボ内の空気が含まれますが、 その空気が室内に
存在する溶剤や、 エアコンからリークするフレオンで汚染され
ている可能性があります。 これらの汚染が検査結果に悪影響を
及ぼす場合、 キャップの取り付けおよび密閉の前にアルゴンを
使用してバイアルの消毒を行って ください。

図 14 キャップを正し く取り付けるためのクリンパとバイアル
の位置
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サンプル ト レイのロード

[ アドバンス  ト レイ ]、 { ポジシ ョ ン +7}、 を押した後、 [Enter]
キーを押してロードする位置をサンプル ト レイの真正面に移動
します。 

カーソル キーで操作するこ とによって、 アドバンス  ト レイにバ
イアルが 1 つずつ加えられていき、 最終的に全てのサンプルが
ト レイにロード されます。

10-mL バイアルと 20-m バイアルは 1 つの ト レイに混在できませ
ん。
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本章では、 メ ソ ッ ドの保存、 ロード、 連結を含むメ ソ ッ ドの入
力方法について、 詳し く説明します。
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メ ソ ッ ドの入力

メソッ ドの作成方法

キーパッ ドを使用して Headspace Sampler のメ ソ ッ ドを作成する
には、 以下のメニュー画面で各設定温度の値を入力します。

• ゾーン温度 (Zone Temps):95 ページ参照

• イベン ト時間 (Event Times):97 ページ参照

• バイアル パラ メータ (Vial Parameters):100 ページ参照

以上のそれぞれの画面で、 各種設定値を指定します。 設定値に
値を入力するには、 カーソル キーを使用して入力する設定値ま
でスク ロールし、 数値キーパッ ドを使用して値を入力します。
その後、 [Enter] キーを押します。 入力された値が許容範囲に存
在しない場合は、サンプラ × にその許容範囲を示すメ ッセージが
表示されます。 その場合は、 数値キー以外の任意のキーを押す
こ とで、 エラー メ ッセージを削除するこ とができます。 

[Clear] キーを押して、 設定値に誤って入力した文字を削除する
こ とができます。 値を入力中でない場合は、 [Clear] キーを押す
と、 最初の画面に戻り ます。

通気バルブ パージ時間を指定するこ と も可能です。 通気パージ
時間を増加するこ とで、 混入物を減少できる場合があ り ます。
詳細は 84 ページのベン トバルブのク リーニングを参照して くだ
さい。

各設定値の設定が終わったら、 4 つのうちの 1 つの保存場所にメ
ソ ッ ドを保存します。 メ ソ ッ ドの保存について詳し くは、 102
ページを参照して ください。 バイアルのサイズはメ ソ ッ ドの一
部と して保存されないこ とに注意して ください。

サンプルを採取するには、 サンプル ト レイの適切な場所にバイ
アルを置いてから、 [Start] キーを押します。
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ゾーン温度の入力

[ZONE TEMPS] 画面を使用して、 オーブン温度、 ループ温度、
ト ランスファ  ラ イン温度のそれぞれの値を入力するこ とができ
ます。 

[ZONE TEMPS] 画面にナビゲート します。

[Active Method] キーを押します。 [Active Method] メニューよ り
[Zone Temps] を選択します。 その結果、 サンプラ × には次のよ
うに表示されます。

ゾーン温度についてさ らに詳しい説明は 52 ページの [Zone 
Temps] を参照して ください。

オーブン  ゾーン温度の設定

カーソル キーを使用して、 [Oven (℃ )] をハイライ ト します。
設定するオーブン温度の値を入力し、 [Enter] キーを押します。

この値の許容範囲は 40 ～ 230 ℃ で、 1 ℃単位で入力できます。 

 New value:

ACT SET

Loop ( ℃ )

ZONE TEMPS

50 50Oven ( ℃ )

60 60

Tr. Line ( ℃ ) 70 70

注意
オーブン温度は、 バイアル内の溶剤の沸点より 10 ℃低い温度を
上回らないようにする必要があります。 それ以上になると、
キャップやセプタムからリークが生じたり、 キャ ップやセプタ
ムが飛んで外れる場合があります。 また、 バイアル圧力ライン
が汚染される恐れもあります。
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サンプル ループ ゾーン温度の設定

カーソル キーを使用して [Loop (℃ )] をハイライ ト します。
設定する温度の値を入力し、 [Enter] キーを押します。 

この値の許容範囲は 45 ～ 250 ℃で、 1 ℃単位で入力できます。 

ト ランスファ  ライン ゾーン温度の設定

カーソル キーを使用して、 [Tr. Line (℃ )] を選択します。
設定する温度の値を入力し、 [Enter] キーを押します。 

この値の許容範囲は 50 ～ 250 ℃で、 1 ℃単位で入力できます。 

注記
サンプラ－での温度の入力は 0 ℃から  
39 ℃までの間で可能ですが、 最低オーブン温度は 40 ℃または外
気より 15 ℃高い温度のいずれか高い方になります。

注記
凝結が防ぐためには、 通常、 ループ  ライン温度と ト ランスファ  
ライン温度を、 それぞれオーブン温度より高く設定する必要が
あります。 ループ温度はオーブン温度より 15 ℃高く、 また、 ト
ランスファ  ライン温度はオーブン温度より 25 ℃高く設定して く
ださい。
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イベン ト時間の設定

[EVENT TIMES] 画面では、 バイアルからのサンプル搾取の流れ
を構成する時限イベン トの値を、 分単位で入力するこ とができ
ます。 イベン トには以下のものがあ り ます。

• GC サイクル タイム (GC Cycle Time)
• バイアル平衡時間 (Vial Equilibration Time)
• 加圧時間 (Pressurization Time)
• ループ充填時間 (Loop Fill Time)
• ループ平衡時間 (Loop Equilibration Time)
• 注入時間 (Inject Time)

これらの値は、 Headspace Sampler が稼動中であっても画面上で
確認および変更を行う こ とができます。 変更された値は、 次回
のバイアル分析時に有効になり ます。 サンプルを採取中のバイ
アルに対しての値は変更できません。 該当する値のキーは変更
できないよ う、 ロ ッ ク されます。

[EVENT TIMES] 画面にナビゲート します。

[Active Method] キーを押します。 [Active Method] メニューよ り
[Event Times] を選択します。 その結果、 サンプラ × には次の
よ うに表示されます。

EVENT TIMES   SET.

GC Cycle Time (min) 25.0

Vial Eq. Time (min) 15.0

Pressuriz. Time (min) 0.20

New Setpoint:
27.0

EVENT TIMES   SET.

Loop Fill Time (min) 0.15

Loop Eq. Time (min) 0.05

Inject Time (min) 0.30

New Setpoint:
0.08
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イベン ト時間についてさ らに詳しい説明は、 54 ページの [Event 
Times] を参照して ください。

GC サイクル タイムの設定

GC サイクル タイムでは、 GC 全体を実行するのに必要な時間を
指定します。 この値は、 GC ラン  タイム、 GC 平衡時間 (GC フロ
ン ト  パネル上に表示 ) および必要に応じてクールダウン  タイム
を合計したものです。 

カーソル キーを使用して、 [GC Cycle Time (min)] をハイラ
イ ト します。 設定する温度の値を入力し、 [Enter] キーを押しま
す。 

この値の許容範囲は 1.0 ～ 999.9 分で、 0.1 分単位で入力できま
す。 CG サイクル タイムは 2.5 分以上に設定するこ とをお勧めし
ます。

バイアル 平衡時間の設定

バイアル平衡時間では、 バイアルがオーブン過熱時にヘッ ドス
ペース  ガスを生成する際に必要とする時間を指定します。

カーソル キーを使用して [Vial Eq] を選択します。 時間 ( 分 )
設定する温度の値を入力し、 [Enter] キーを押します。 

シェイ クが有効になっている場合は、 液体サンプルについての
バイアル平衡時間を短縮するこ とができます。 [Vial Parameters]
を参照して ください。

この値の許容範囲は 0 ～ 999.9 分で、0.1 分単位で入力できます。 

加圧時間の設定

加圧時間では、 バイアル加圧ガスをサンプル バイアルに注入し
てバイアル内の圧力を高めるのに必要な時間を指定します。

カーソル キーを使用して、 [Pressuriz. Time (min)] をハイ
ライ ト します。 設定する温度の値を入力し、 [Enter] キーを押し
ます。 

この値の許容範囲は 0 ～ 99.99 分で、 0.01 分単位で入力できま
す。 
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ループ充填時間の設定

ループ充填時間では、 ヘッ ド スペース / バイアル加圧ガスの混合
物がサンプル ループを通過して、 ベン ト まで送られるのにかか
る時間を指定します。 この時間で、 サンプル ループがヘッ ド ス
ペース  ガスでちょ う ど充填されます。

カーソル キーを使用して [Loop Fill Time (min)] をハイラ
イ ト します。 設定する温度の値を入力し、 [Enter] キーを押しま
す。 

この値の許容範囲は 0 ～ 99.99 分で、 0.01 分単位で入力できま
す。 

ループ平衡時間の設定

ループ平衡時間では、 ベン ト  バルブが閉じてからループ内が平
衡されるまでの時間を指定します。 ベン ト  バルブが閉まる と、
サンプル ループ内の検体がよ り高いループ温度と平衡化し、
ループ内の圧力と流れが安定します。

カーソル キーを使用して [Vial Eq] を選択します。 時間 ( 分 )
設定する温度の値を入力し、 [Enter] キーを押します。 

この値の許容範囲は 0 ～ 99.99 分で、 0.01 分単位で入力できま
す。 

注入時間の設定

注入時間では、 サンプル バルブが開き、 サンプル ループのガス
が GC に流れ込む時間を指定します。 

カーソル キーを使用して [Inject Time (min)] をハイライ ト
します。 設定する温度の値を入力し、 [Enter] キーを押します。 

この値の許容範囲は 0 ～ 99.99 分で、 0.01 分単位で入力できま
す。 



100 ユーザー情報

メソッ ドの入力

バイアル パラメータの設定

[VIAL PARAM] 画面では、 メ ソ ッ ドで使用されるサンプル ト レ
イの場所を選択、 また、 バイアル シェイ クの有効または無効を
指定するこ とができます。 設定値には以下のものがあ り ます。

• 最初のバイアル (First vial)
• 最後のバイアル (Last vial)
• Shake

[VIAL PARAM. ] 画面にナビゲート します。

[Active Method] キーを押します。 次に、 [Active Method] メ
ニューよ り [Vial Param.] を選択します。 その結果、 サンプラ
× には次のよ うに表示されます。

バイアル パラ メータについてさらに詳し くは、 57 ページの [Vial 
Parameters] を参照して ください。

[First Vial] の設定

[First Vial] を設定するこ とで、 そのメ ソ ッ ドで分析される最初の
バイアルの場所を指定するこ とができます。 

カーソル キーを使用して [First Vial] をハイライ ト します。
設定する値を入力し、 [Enter] キーを押します。 

この値の許容範囲は、 1 ～ 70 です。

READY

First Vial 1

Last Vial 22

SET VIAL PARAM.

Shake Off
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[Last Vial] の設定

[Last Vial] を設定するこ とで、 そのメ ソ ッ ドで分析される最後の
バイアルの場所を指定するこ とができます。 

カーソル キーを使用して [Last Vial] をハイライ ト します。 設
定する値を入力し、 [Enter] キーを押します。 

この値の許容範囲は、 1 ～ 70 です。 [Last Vial] の値は、 [First 
Vial] の値以上である必要があ り ます。 [Last Vial] の値が [First 
Vial] の値よ り小さい場合、 エラー メ ッセージが表示され、 [Last 
Vial] の場所を再入力する必要があ り ます。 

シェイクの設定

シェイ クを設定するこ とで、 バイアル平衡処理時においての
オーブン  カルーセルの攪拌レベルを指定できます。 シェイ クの
設定には次の 3 つのレベルがあ り ます。 下から、 オフ、 低、 高
の順にな り ます。 設定するには、 カーソル キーでレベルを選択
し、 [Enter] キーを押します。
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メ ソ ッ ドの保存とロード

メソッ ドの保存

[Store Method] を使用する と、 現在メモ リ内に存在する メ ソ ッ ド
を 4 つのうちの 1 つの保存場所に保存するこ とによ り、 将来再
び使用できるよ うにな り ます。 現在使用中のメ ソ ッ ドを保存す
るには、 以下の手順に従ってください。

1 [Menu] キーを押します。 この結果、 次の画面が表示されま
す。

2 カーソル キーを使用して、 [Store Method] をハイライ ト し
ます。

3 数値キーパッ ドを使用して 1 ～ 4 の中から保存場所を選択し、
[Enter] キーを押します。

指定された保存場所に、 現在使用中のメ ソ ッ ドが保存されます。
保存されたメ ソ ッ ドには次のパラ メータがあ り ます。

• ゾーン温度 (Zone Temps)
• イベン ト時間 (Event Times)
• バイアル パラ メータ (Vial Parameters)
• オーブン安定化時間の拡張機能 (The advanced functions for 

Oven Stabilization Time)

• 圧力ユニッ トの拡張機能 (The advanced functions for Pressure 
Units)

• 複数ヘッ ドスペース採取に関する拡張機能 (The advanced 
functions for Multiple Headspace Extraction)

DIAGNOSTIC

Store Method

Chain Methods

Pressures ↓

MAIN MENU
Load Method

READY



メ ソ ッ ドの入力

ユーザー情報 103

メ ソ ッ ドのロード

[Load Method] 機能を使用する と、 メモ リに保存されている メ
ソ ッ ドをロード し、 実行中の分析に使用できます。 [Load 
Method] でロードできるのは、 ユーザー定義のメ ソ ッ ドのみで
す。 出荷時の初期設定メ ソ ッ ドは 5 つあ り ますが、 そのうち 1
つをロードする場合は 74 ページの [Stored Method] を参照して く
ださい。

メ ソ ッ ドのロードは以下の手順で行ってください。

1 [Menu] キーを押します。 この結果、 次の画面が表示されま
す。

2 カーソル キーを使用して、 [Load Method] をハイライ ト し
ます。

3 数値キーパッ ドを使用して、 1 ～ 4 の中から保存場所を選択
し、 [Enter] キーを押します。

これによ り、 選択された場所に保存されている メ ソ ッ ドが使用
可能になり ます。

注意
選択した場所にすでに別のメソッ ドが存在する場合、 保存する
メ ソ ッ ドによって上書きされます。 上書きの際、 警告メ ッセー
ジは表示されません。

注記
バッテリ  バックアップ RAM の障害後、 始めて Headspace Sampler
に電源を入れる場合、 デフォルトのメ ソ ッ ド  (74 ページを参照 )
が 4 つのメソ ッ ドの保存場所全てに読み込まれます。

DIAGNOSTIC

Store Method

Chain Methods

Pressures ↓

MAIN MENU
Load Method

READY
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メ ソ ッ ドの連結

[Chain Methods] を使用する と、 4 つの保存されたメ ソ ッ ドの うち
2 つ以上を連続して使用でき、 複数のサンプルを実行するこ とが
できます。 これによ り、 若干の自動化が可能になり ます。 チェ
イン ( または順序 ) が設定され、 サンプルがロード される と、 そ
の設定順序に従ってユーザーの介入なしにメ ソ ッ ドが実行され
ます。 メ ソ ッ ドの連結は、 また、 MHE を実行する方法の 1 つと
しても使用されます。 

メ ソ ッ ド  チェインのアクテ ィブ化

メ ソ ッ ド  チェインをアクティブにするには、 次の操作を行いま
す。

1 [Menu] キーを押します。 この結果、 次の画面が表示されま
す。

2 カーソル キーを使用して、 [Chain Method] をハイライ ト し
ます。 [Enter] キーを押します。

3 実行する順に、 メ ソ ッ ドの番号を最大 4 つまで入力します。
入力の際は、 メ ソ ッ ド番号を 1 ～ 4 から選択します。 

4 [Enter] キーを押すと、 そのチェインがアクティブにな り ま
す。 チェインがアクティブになった際、 メ ッセージ等、 特に
通知はあ り ません。 

注記
[Parameter Increment] がアクテ ィブになっている場合、 [Chain 
Methods] は非アクテ ィブになります。 [Chain Methods] 機能を使用
するには、 [Parameter Increment] を無効にして く ださい。

DIAGNOSTIC

Store Method

Chain Methods

Pressures ↓

MAIN MENU
Load Method
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このメ ソ ッ ド  チェインを確認するには、 [Chain Methods] を
再度ハイライ ト し [Enter] キーを押します。 これによ り、 現在の
連結順序が表示されます。 たとえば、 メ ソ ッ ドが 1、 2、 3 の順
に連結されている場合、 以下のよ うに表示されます。

Actual chain
1+2+3

メ ソ ッ ドは表示の左から右の順に実行されます。 このメ ソ ッ ド
の順序は、 編集されるか、 または新たなメ ソ ッ ドがロード され
るまでアクティブです。

メ ソ ッ ド  チェインの非アクテ ィブ化

メ ソ ッ ド  チェインを非アクティブにするには、 次の操作を行い
ます。

1 [Chain Methods] をハイライ ト します。 この結果、 以下の
よ うに表示されます。

Actual chain
#+#+#+#

上記の 「#」 の部分はメ ソ ッ ド番号を示します。

2 [0] キー、 [Enter] キーの順に押します。 この結果、 以下のよ
うに表示されます。

Actual chain
Chain off
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メ ソ ッ ド  チェインの MHE での使用

チェイン  メ ソ ッ ドを使用する と、 複数の穿刺および各採取にお
いて一定な平衡時間を保ちながら、 MHE を実行するこ とができ
ます。 

以下の操作を行って、 MHE を実行します。

1 実行する メ ソ ッ ドに使用される、 ゾーン温度、 イベン ト時間、
バイアル パラ メータの各パラ メータをそれぞれ入力します。
94 ページを参照して ください。

2 メ ソ ッ ドを 4 つの保存場所の 1 つに保存します。 102 ページ
を参照して ください。

3 次に、 以下を押して ください。

Chain Methods {X + X + X + X}

上の 「X」 の部分は、 メ ソ ッ ドの保存場所を示します。
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この章では、 メ ソ ッ ド作成の背景にある原理について説明しま
す。
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メ ソ ッ ド作成

この章では、 分析の感度、 精度、 正確さに影響を及ぼす、 さま
ざまなパラ メータについて説明します。

物質が気相に混入する傾向は、 分配係数 K によって表されます。
こ こでは、 Cc は凝結相 ( サンプル マ ト リ クス ) における検体の
濃度、 および Cg は気相 ( ヘッ ドスペース ) における検体の濃度
を示します。 分配係数 K は、 マ ト リ クスに対する、 検体の溶解
度に関係しています。 たとえば、 水にそれほど溶けないベンジ
ンの分配係数 K は約 7 で、 水によ く溶けるエタ ノールの分配係
数 K は 7,000 になり ます。 K の値が大きいという こ とは、 それ
だけ検体がマ ト リ クスから遊離してヘッ ド スペースに混入する
こ とが困難なこ とを意味します。 粒子係数の詳細については、
図 15 を参照して ください。

また、 K は次の方程式に示されているよ うに、 温度によって大
き く変化します。

図 15 分配係数の説明図

平衡

K =
Cc
Cg

dK
dT
------- 1

T2
------=
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K の値を小さ くする と、 ヘッ ド スペース分析の感度が向上しま
す。 次の操作を行う と、 K の値を減少させるこ とができます。

1 NaCl または Na2SO4 などの無機塩をマ ト リ クス ( 水様液のサ
ンプル ) に添加する。

2 別の液体をマ ト リ クスに添加する。

3 温度を上げる。



110 ユーザー情報

メソッ ド作成

オーブン温度変更

オーブンの温度は、 ヘッ ド スペース  ガスに混入する検体の濃度
に大きな影響を及ぼすこ とがあ り ます。 通常は、 オーブンの温
度が上がるにつれて、 サンプルからヘッ ド スペースに混入する
ガスの量は増加し、 その結果バイアルの圧力が上昇し、 ＧＣ に
流入する検体が増えます。 これによ り、 検体の感度が向上しま
す。

オーブンの温度を選択する と きは、 次の点に注意してください。 
• ヘッ ドスペース  バイアルを加圧し過ぎる と、 危険なこ とがあ

り ます。

• 安定性に劣る化合物は、 高温では劣化するこ とがあ り ます。

オーブンの温度が少しずつ上がるよ う Headspace Sampler にプロ
グラムする方法には、 次の 2 つがあ り ます。 
• チェイン  メ ソ ッ ド (104 ページのメ ソ ッ ドの連結を参照 ) を使

用し、 チェインの各メ ソ ッ ドのオーブン設定温度を上げます。

• 増分パラ メータ (68 ページの [ParameterIncrement] を参照 ) を
使用します。

注記
特別な場合を除き、 オーブンの温度は、 サンプルに含まれる溶
剤の沸点の 10 ℃以内には設定しないで ください。

ループと ト ランスファ  ラインの温度は、 プログラムされている
順にオーブンが達する最高温度よりも高く設定して く ださい。
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イベン ト時間変更

バイアル平衡時間

サンプル バイアルがオーブンの中にとどまる時間に応じて、
ヘッ ド スペース  ガスに含まれる検体の量、 および平衡の有無が
決ま り ます。 Headspace Sampler では、 平衡に到達しているかど
うか調べるために一連のサンプルを分析するよ うプログラムす
るこ とができます。 

平衡に達しているかど うか調べるには、 チェイン  メ ソ ッ ド (104
ページのメ ソ ッ ドの連結を参照 ) を使用してチェインの各メ
ソ ッ ドのバイアル平衡時間を長くするか、 増分パラ メータ (68
ページの [ParameterIncrement] を参照 ) を使用して各サンプルの
バイアル平衡時間を長く します。 続けて、 特定のピークのピー
ク面積と平衡時間の関係をプロ ッ ト します。 システムは、 曲線が
平らになる と平衡状態になり ます。 図 16 を参照して ください。

ループ充填時間

通常は、 ループ充填時間を 10 秒に設定します。 

ループ充填時間が非常に短いと (1 秒または 2 秒 )、 ヘッ ド ス
ペース分析の感度が向上するこ とがあ り ます。 ヘッ ド スペース  
ガスはサンプル ループをパージしますが、 ベン ト  バルブは、 サ
ンプル バイアルが大気圧まで降下する前に閉じます。 サンプル 
ループは、 バイアルの高い圧力と同じ圧力に保たれます。 ルー

図 16 平衡カーブ

[X]G

∆[X]G ≈ 0 平衡

∆T

加圧時間

劣化
状態

ここでは、

X は対象となる成分を示しま

[X]G は X の濃度を示します
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プ圧の方が高いので、 検体の濃度が濃くな り、 その結果 GC に
注入されるサンプルの量が増加します。 制限チューブ 1 本を
Headspace Sampler の後ろ側の 「vent」 と表示されている
Swagelok 社製継手に取り付ける と、 感度を向上させるこ とがで
きます。
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マト リクス効果

サンプル マ ト リ クスの成分は、 ヘッ ド スペースに混入する検体
の量に影響を及ぼすこ とがあ り ます。 水溶性のサンプルに無機
塩を添加する と、 サンプル マ ト リ クスにサンプルが溶けにく く
なるので、 ヘッ ド スペースに含まれる有機分子の濃度が上昇し、
この結果感度が向上します。 非水溶性であっても、 水と混和す
るシステムでは、 サンプルを水で希釈します。 これによ り、 サ
ンプルに含まれるほとんどの有機分子の溶解度が低下し、 ヘッ
ド スペースに含まれる有機分子の濃度が上昇します。

外部標準量を作成する と きには、 マ ト リ クス効果が重要になり
ます。 標準量中のマ ト リ クスの成分は、 サンプルの成分と似か
よったものでなければならず、 そ うでない場合は、 正確さが損
なわれます。 標準量に対するマ ト リ クスの効果は、 標準添加メ
ソ ッ ドを使用するか、 MHE によ り結果を数量化するこ とによっ
て、 補正するこ とができます。
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サンプル ループ変更

容量 1 mL のサンプル ループで通常は充分なものの、 ト レース
分析ではサンプル注入量を増やすこ とが必要になるこ と もあ り
ます。 容量 3 mL のサンプル ループも用意されています。 132
ページのサンプル プローブの交換を参照して ください。

注記
サンプル注入量が多く なると、 特に毛管カラムではピークの幅
が広く なることがあります。 通常は、 搬送ガスの流量を増やす
ことが必要になります。
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サンプルサイズ

サンプル サイズが大き くなる と、 感度が向上するこ とがあ り ま
す。 ピーク面積は、 たいていはサンプル バイアルに含まれるガ
ス と凝結相の相対量によって大き く影響されます。 サンプル サ
イズが大き くなる と、 それにと もなってピーク面積も大き くな
るこ とがあ り ます。 感度が問題とならない場合は、 サンプルは
少ない方が必要と される平衡時間が短くなるので、 その方が好
ましいです。
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バイアル加圧と時間 

サンプラーが始動する と最初のバイアルがオーブンに移され、
平衡時間が始ま り ます。 必要と される平衡時間を短くするには、
オーブンの中でバイアルを攪拌します。 57 ページの [Vial 
Parameters] を参照して ください。

バイアル加圧

液体 ( 水溶性など ) サンプルの多くでは、 バルブ ループの充填
にはバイアルの圧力だけで充分で、 これ以上圧力を加える必要
はあ り ません。 サンプル ( ド ラ イ  プラスチッ クなど ) によって
は、 充分なヘッ ド圧が生じないこ とがあ り ます。 また、 このメ
ソ ッ ドではヘッ ド圧を高くする必要があ り ます。

通常、 バルブ ループを充填するには、 バイアルは 1.5 ～ 2 気圧
あれば充分です。 現場の時間条件と温度条件の下で実際のバイ
アル圧の測定に使用するために、 ニードルに取り付ける圧力計
を製作または購入するこ と もできます。 圧力を測定する と、
ループを正し く充填するには圧力が不足しているこ とがわかっ
た場合は、 メ ソ ッ ド  バイアル加圧の設定値を少し高く します
（10 ～ 15psi など）。

バイアル加圧の選択を最適化するには、 さまざまな圧力の下で
バイアルを分析し、 ピーク面積とバイアル加圧の関係から最適
な条件を判断します。

バイアル加圧時間

バイアル加圧時間は、 通常は 10 秒から 30 秒までの範囲にな り
ます。

注意
圧力設定が低すぎると、 バイアル加圧フロー パスが汚染される
ことがあります。

注記
最適化が有効なのは、 特定のオーブン温度で特定のサンプルを
分析する場合のみです。
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搬送ガス フローの最適化

Headspace Sampler の搬送ガスの流量は、 ヘッ ド スペース  サンプ
ルがサンプル ループから GC に、 ピーク幅が広がるこ とな くす
べて流入するよ う、 充分な量を設定して ください。 たとえば、
パッ ク された GC カラムで、 ピーク幅が 15 秒間の場合は、 容量
1 mL のループの流量は 6 mL/ 分以上になり ます。 これによ り、
10 秒でループの中身が排出されます。

注記
ECD や TCD などの検出器は、 検出器の流量が少な く なると感度
が向上します。
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この章では、 サンプルを分析する手順について説明します。



120 ユーザー情報

サンプルの分析

サンプルの分析 

サンプルの分析は次の手順で行います。

1 すべての分析に対して十分なガスが供給できるこ とを確認し
ます。

2 Headspace Sampler に流量および圧力を設定します。 121 ペー
ジを参照して ください。

3 GC の条件を設定します。 GC の操作マニュアルを参照して く
ださい。

4 メ ソ ッ ドをロードするか、 またはメ ソ ッ ドを連結します。 103
ページのメ ソ ッ ドのロード、 または 104 ページのメ ソ ッ ド  
チェインのアクティブ化を参照して ください。

5 サンプルを作成します。 90 ページのサンプルの作成を参照し
て ください。

6 ト レイにサンプルを乗せます。 92 ページを参照して くださ
い。

7 GC および HS が作動可能になったら [Start] を押します。
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条件の設定

流量

Headspace Sampler には 2 種類の流量制御方法があ り ます。
Headspace Sampler は、 機械式空気圧制御を行う MPC モードで使
用できます。 また、 EPC 制御機能を備えた GC と と もに使用す
るこ と もできます。 EPC と MPC では、 流量設定の手順が異なり
ます。

フロー システムの詳細については GC の操作マニュアルを参照
して ください。 Headspace Sampler の圧力調整器と流量コン ト
ローラの位置については図 17 を参照して下さい。

Headspace Sampler のふたの底面にある EPC/MPC ト グル スイ ッ
チが正しい流量モードに設定されているのを確認してから先に
進みます。 MPC および EPC の流量制御と圧力制御は、 どの組み
合わせでも使用できます。 詳細については Headspace Sampler の
インス トール マニュアルを参照して下さい。

図 17 流量コン ト ローラと圧力調整器の位置

圧力調整器

流量コン トローラ
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MPC を使用して搬送ガスの流量を設定する

搬送ガスの流量を次のよ うに設定します。

1 メ ソ ッ ドごとに示されている GC パラ メータを設定します。
1:1 のスプ リ ッ ト比を使用します。

2 スプ リ ッ ト流量を 4mL/ 分に設定します。 GC トータル フロー
は、 11 mL/ 分になり ます。

3 [Menu] を押して、 メニューから [Pressure] を選択します。
カーソル キーを使って Carr. (PSI) までスク ロールしま
す。 実際の搬送ガス圧がウ ィンド ウの右側に表示されます。
62 ページを参照して ください。

4 電子流量計を GC スプ リ ッ ト  ベン トに接続します。 スプ リ ッ
ト  ベン トからの流量がカラムに必要な流量と同じになるまで
ヘッ ドスペースの搬送ガスの流量を増やします。 スプ リ ッ ト
比は 1:1 です。 この流量はカラム流量と同じです。 図 18 を参
照して ください。 流量計を取り外します。

GC 圧とヘッ ド スペース圧は同じでなければならないこ とに
注意して ください。 ヘッ ド スペース圧を記録し、 後のチェッ
クアウ ト分析の設定に使用します。

注意
Headspace Sampler の流量を増やすと、 注入口の流量計算が不正
確になります。 増やした流量および圧力が注入口の限界を超え
ると、 GC が 「Not Ready」 になる場合があります。
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MPC を使用してバイアル加圧のガス圧を設定する

圧力調整器を使用してバイアル加圧に使用するガス圧を制御し
ます。 図 17 を参照して ください。 

バイアル加圧ガスはバイアル内の圧力よ り も高く設定し、 逆流
によってバイアル加圧フロー パスが汚染されるのを防ぎます。
通常、 10 ～ 20 spi の設定で十分です。

実際の圧力値を表示するには、 [Menu] を押して、 メニューから
[Pressure] を選択します。 圧力がウ ィンド ウの右側に表示さ
れます。 62 ページを参照して ください。

EPC を使用して搬送ガスの流量を設定する

GC または GC データ  システムを使用して搬送ガスの流量を直接
設定します。 6890 GC を使用する場合は、 補助 EPC モジュール
が必要です。

図 18 スプリ ッ ト  ベン ト流量を測定する

電子流量計

スプリ ッ ト  ベン ト

6850 GC の表示
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EPC を使用してバイアル加圧流量を設定する

GC 内の適切な Aux チャネルを使用してバイアル加圧を直接設
定します。 Aux チャネル 3、 4、 5 が最も一般的です。

バイアル加圧ガスはバイアル内の圧力よ り も高く設定し、 逆流
によってバイアル加圧フロー パスが汚染されるのを防ぎます。
通常、 10 ～ 20 spi の設定で十分です。
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この章では、 本装置のメンテナンス手順について説明します。 
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メンテナンス スケジュール

表 8 は不定期の修繕維持作業を軽減する、 定期メンテナンス作
業の一覧です。 本装置をメンテナンスする適切な間隔は、 サン
プル マ ト リ クス、 溶剤、 温度およびサンプル量によって大き く
異な り ます。 表 7 を使い、 適切なユーザー タイプを判断して く
ださい。

表 7 一般的なユーザー タイプ

1 日あたりのサ
ンプル

沸点の低い溶剤
（水、 食物、 匂いの分析など）

沸点の高い溶剤
（OVI、 血液、 アルコールなどの分析）

≤ 70 ユーザー タイプ 1 ユーザー タイプ 3

> 70 ユーザー タイプ 2 ユーザー タイプ 4

表 8 推奨するメンテナンス スケジュール

メンテナンス作業 ユーザー タイプ 1 ユーザー タイプ 2 ユーザー タイプ 3 ユーザー タイプ 4

サンプル プローブ
の交換

6ヶ月ごと 3ヶ月ごと 3ヶ月ごと 毎月

蒸気によるクリー
ニング

6ヶ月ごと 3ヶ月ごと 3ヶ月ごと 毎月

ループおよび非ア
クテ ィブ チューブ
の交換

定期メンテナンス
（PM） に併せて

定期メンテナンス
（PM） に併せて

定期メンテナンス
（PM） に併せて

6ヶ月ごと

ト レイ張力および
配置調整の点検

12ヶ月ごと 6ヶ月ごと 12ヶ月ごと 6ヶ月ごと

ヘッ ドスペースお
よび注入口に対す
る定期メンテナン
ス （PM）

36ヶ月ごと 12ヶ月ごと 12ヶ月ごと --

ヘッ ドスペースの
拡張 PM

60ヶ月ごと 36ヶ月ごと 24ヶ月ごと 12ヶ月ごと
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共通交換部品および消耗品

表 9 は共通に使用する部品のリ ス トです。 また、 消耗品および
供給品の Agilent カタログもご覧ください。 

表 9 共通交換部品および消耗品

説明 コメン ト / 用途 部品番号

工具

20-mm デキャッパ 5181-1214

20-mm クリンパ 9301-0720

７× 8mm レンチ、 2 本セッ ト 1340407010

8 × 10mm レンチ、 2 本セッ ト 1340408000

6 × 7mm レンチ、 2 本セッ ト 1340406000

3 mm Hex L 型レンチ 1341203000

2.5mm Hex L 型レンチ 1341002500

リーク  テスト  キッ ト ト ランスファ  ラインおよび他の接続部
の覆い用

G1888-60701

バイアル キッ ト

20-mL の平底 Headspace クリ ップ ト ップ 
バイアル、 銀アルミ製 （Silver Aluminum）
の安全機能付き 1 ピース クリ ップ キャッ
プ、 成形 PTFE/ ブチル セプタム、 100/pk

多目的 5182-0839

20-mL の平底 Headspace クリ ップ ト ップ 
バイアル、 銀アルミ製 （Silver Aluminum）
の安全機能付き 1 ピース クリ ップ キャッ
プ、 成形 PTFE/ シリコン  セプタム、
100/pk

セプタムの温度範囲を広げるには、 さ
らに高い感度が必要。

5182-0840

20-mL の平底 Headspace ネジ キャップ バ
イアル、 無色、 100/pk

5188-2753

20-mL の平底 Headspace ネジ キャップ バ
イアル、 琥珀色、 100/pk

5188-2754
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ネジ ト ップ キャップ、 PTFE/ シリコン  セ
プタ、 100/pk

5188-2759

サンプル ループ

1-mL 非アクテ ィブ鋼 2321700003

3-mL 非アクテ ィブ鋼 2321700004

プローブ / ユニオン

非アクテ ィブ サンプル プローブ 非アクテ ィブ鋼 2322700011

M6 ユニオン ブラス 2302533140

ゼロ  デッ ド  ボリューム ユニオン 非アクテ ィブ鋼 2307230001

ユニオン 2307232901

ト ランスファ  ラインのニードルおよびユ
ニオン

スプリ ッ ト / スプリ ッ ト レス注入口用の
ト ランスファ  ライン  ニードル （od 0.5）

非アクテ ィブ鋼 2322590004

スプリ ッ ト / スプリ ッ ト レス注入口用の
ト ランスファ  ライン  ニードル （od 0.7）

非アクテ ィブ鋼 2322590005

張力緩和セプタム ネジ 6410090050

チューブ

チューブ、 6 ポート  バルブのソレノイ ド 非アクテ ィブ鋼 0410105017

チューブ、 6 ポート  バルブのサンプル プ
ローブ

非アクテ ィブ鋼 1300502506

マニュアル

サービス CD-ROM G1888-90008

表 9 共通交換部品および消耗品 （続き）

説明 コ メン ト / 用途 部品番号
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『Network Headspace Sampler User 
Information』 CD-ROM

G1888-90010

設置現場の作成および設置

操作

標準

ヘッ ドスペース OQ/PV 標準キッ ト 5182-9733

1 mL の標準アンプル 1 本

1 pkg の 5-ml マイクロピペッ ト

材料安全性データ  シート （Material Safety 
Data Sheet）

分析証明書 （Certificate of Analysis）

定期メンテナンス （PM） キッ ト

1 mL ループ添付の G1888A PM キッ ト G18888-60702

3 mL ループ添付の G1888A 定期メンテナン
ス （PM） キッ ト

G18888-60703

拡張版 G1888A 定期メンテナンス （PM）
キッ ト

G18888-60704

表 9 共通交換部品および消耗品 （続き）

説明 コ メン ト / 用途 部品番号
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ループ カバーの取り外し

ユーザーがメンテナンスできる多くの部品がよ く見えるよ うに、
ループ カバーを取り外します。 表 10 の手順に従います。

表 10 ループ カバーの取り外し

手順 作業 注記

1 空圧カバーを開けます。 a サンプラーのふたを上げます。
b プラス ド ライバーを使い、 以下

に示すサンプラー カバーの前面
にある 2 つのネジを緩めます。

c サンプラーのふたを下げます。
d 空圧カバーを上げます。

ネジ
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2 ループ カバーを取り外しま
す。

a ループ カバーの 2 つのネジを緩
めます。

b ループ カバーを取り外します。

表 10 ループ カバーの取り外し  （続き）

手順 作業 注記

ネジのカバー

ループ カバー（前面）

ネジのカバー

ループ カバー（上部）
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サンプル プローブの交換

表 11 の手順に従い、 サンプル プローブを交換します。

表 11 サンプル プローブの交換

手順 作業 注記

1 ループ カバーを取り外しま
す。 130 ページの手順に従いま
す。

2 サンプル プローブをカバーす
るヒーター ブロックを取り外
します。

a 以下に示すプラスのネジを緩めま
す。

b ヒーター ブロックを持ち上げて
取り出します。

ネジ

ヒーター ブロック
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3 サンプル プローブから配管を
外します。

a 7-mm レンチでゼロ デッド  ボリュー
ム ユニオンを支持して、 別の 7-mm
レンチでナッ トを外します。

b 6 ポート  バルブのポート 5 の接続部
を緩めます。 サンプル プローブか
らチューブを持ち上げて回転させ
て取り外します。

c ゼロ デッド  ボリューム ユニオンを
緩めて取り外します。 下記の図を
参照します。

作業をするときにはチューブを折
り曲げてはいけません。 塗装が剥
がれて使用不能になります。

4 サンプル プローブを取り外し
ます。

• サンプル プローブをピンセッ トで
つまみ、 装置から取り外します。

5 新しいサンプル プローブを差
し込み、 前と逆の手順で作業を
行い Headspace Sampler を組み立
てます。

• 各フ ィ ッテ ィ ングを締めて
リーク  テスト を実施してから、
絶縁体およびカバーを元に戻
します。

表 11 サンプル プローブの交換 （続き）

手順 作業 注記

ゼロ  デッ ド  ボリューム 

六角ナッ ト

ユニオン

サンプル プローブ
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サンプル ループの交換

表 12 の手順に従い、 サンプル ループを交換します。

表 12 サンプル ループの交換

手順 作業 注記

1 ループ カバーを取り外しま
す。 130 ページの手順に従いま
す。

2 マニーホールド本体について
いるループ マンドレルの背部
を支えるボルト を緩めます。

• 7-mm レンチを使い、 以下に示す
ボルト を緩めます。

3 6 ポート  バルブから配管を外
します。

• 7-mm レンチを使い、 6 ポート  バ
ルブのポート 1 および 4 にサンプ
ル ループを接続している 2 つの
ナッ ト を緩めます。 下記の図を参
照します。

ボルト
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4 サンプル ループを交換しま
す。

a マンドレルからループをずらして
取り外します。

b 新しいサンプル ループをマンド
レルにはめ込みます。

• 非アクテ ィブ サンプル ループ
を取り付ける場合、 取り付け
時にループを曲げないように
注意します。 塗装が剥がれて
使用不能になります。 

5 前と逆の手順で作業を行い、
Headspace Sampler を組み立て
ます。

• フ ィ ッテ ィ ングのリーク  テス
ト を実施してから、 絶縁体お
よびマニーホールドのカバー
を元に戻します。

表 12 サンプル ループの交換 （続き）

手順 作業 注記

Port 1

Port 4
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チューブ アセンブリの交換

表 13 の手順に従い、 チューブ アセンブ リ を交換します。

表 13 チューブ アセンブリの交換

手順 作業 注記

1 ループ  カバーを取り外します。
130 ページの手順に従います。

2 サンプル プローブおよび
チューブ アセンブリを覆う
ヒーター ブロックを取り外し
ます。

a 以下に示すプラスのネジを緩めま
す。

b ヒーター ブロックを持ち上げて
取り出します。

ネジ

ヒーター ブロック
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3 2 つのネジを取り外します。 • 以下に示すプラスのネジを取り外
します。

4 配管を外します。 a ソレノイ ド  バルブを外します。
8-mm レンチを使いソレノイ ド  
フ ィ ッテ ィ ングの接続部を固定
し、 7-mm レンチでチューブ上の
接続部を回転させます。

b 6 ポート  バルブのポート 6 から
フ ィ ッテ ィ ングを外します。
7-mm レンチを使用します。

表 13 チューブ アセンブリの交換 （続き）

手順 作業 注記

ネジ

ソレノイ ド  バルブ

6 ポート  バルブ

との接続

との接続
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5 チューブ アセンブリを交換し
ます。

• 古いアセンブリを取り去り、
Headspace Sampler に新しいアセン
ブリを取り付けます。

取り付け時にチューブを曲げない
ように注意します。 塗装が剥がれ
て使用不能になります。

6 前と逆の手順で作業を行い、
Headspace Sampler を組み立て
ます。

• フ ィ ッテ ィ ングのリーク  テス
ト を実施してから、 絶縁体お
よびマニーホールドのカバー
を元に戻します。

表 13 チューブ アセンブリの交換 （続き）

手順 作業 注記
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調整の点検

バイアルの配送を確実に行うには以下の重要な調整項目が関係
します。

• ト レイ  チェイン張力

• ト レイ  ポジシ ョ ン １のセンサの調整

• ト レイあるいはシャ ッ ターのモーター グループの調整

• カルーセルの調整

• シャ ッ ターの調整

以下の手順で調整に関する問題点を点検します。

ト レイチェイン張力の点検

十分な張力がト レイにかけられていないと、 チェイン  リ ンクが
蝶番の周囲で回転してしまい、 バイアルの配送中にバイタルが
シャ ッ ター孔の中心に合わなくな り ます。 この結果、 「Vial Not 
Dropped」 エラーが発生します。

下記の目視点検を行い、 チェイン張力を確認します。

1 チェインを左側のスタンド  オフに押し当てます。

2 チェインの手応えがあ り、 ト レイを離した後に元に戻るこ と
を確認します。

チェインの張力が適切でない場合、 Agilent サービスにご連絡く
ださい。

図 19 ト レイ  チェインの調整

リンク

押す

蝶番

スタンドオフ
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ポジシ ョ ン 1 のセンサ位置の点検

ポジシ ョ ン 1 のセンサの位置が調整されていないと、 チェイン
はオーブン リ フ ト  ホールにぴったり合っていません。 この結
果、 「Vial Not Dropped」 エラーが発生します。 以下の目視点検を
行います。

1 [tray advance] （50 ページを参照） を使い、 チェインをポジ
シ ョ ン 35 に移動させてポジシ ョ ン 1 に戻します。

2 『Manual Operation』 の拡張機能を使い （72 ページを参照）、 ト
レイをホーム ポジシ ョ ンに戻します。 [Menu] を押し、
[Advanced Functions] を選択します。キーパッ ド上で、5 
および [Enter] を押します。 [Tray] にスク ロールします。
キーパッ ドの 5 を押します。

3 ト レイ  チェイン  リ ンクの細部がト レイの壁のく ぼみにぴったり
合っているかどう か確認します。 図 20 を参照してく ださい。 整
列していない場合は Agilent のサービス担当にご連絡く ださい。

ト レイ / シャッ ター モーター グループの調整の点検

ト レイあるいはシャ ッ ターのモーター グループが調整がされて
いないと、 チェインあるいはシャ ッ ター ホールは、 ふたの穴の
中心に位置しないこ とがあ り ます。 図 21 を参照して ください。
この結果、 「Vial Not Dropped」 エラーが発生します。 このグルー
プが右に寄りすぎている場合は、 シャ ッ ターは適切に回転しま
せん。 この結果、 通常シャ ッ ター エラーになり ます。 下記の目
視点検を行い、 調整の確認を行います。

図 20 ト レイ  チェインの調整

チェイン  リンクの詳細

壁のくぼみ
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1 シャ ッ ターが ト レイ  ベースの縁に触れていないか、 目視で点
検します。 図 22 を参照して ください。

図 21 モーター グループの調整

リフタ

シャ ッ ター

図 22 シャッ ターの調整

シャッ ター

ト レイ  ベース

擦れていない
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2 装置の電源を入れます。 自己診断結果を確認し、 シャ ッ ター
のカチッ という音が出ているか調べます。

3 『Manual Operation』 の拡張機能 5 を使い （72 ページを参照）、
シャ ッ ターの調整を点検します。 カーソル キーで
[Shutter] にスクロールします。 1 キーを使いシャ ッ ターを
中間および開ポジシ ョ ンに移動させます。 0 キーを使い
シャ ッ ターを中間および閉ポジシ ョ ンに戻します。

シャ ッ ターが適切に調整されていない場合、 Agilent サービスに
ご連絡ください。

カルーセルの調整

カルーセルが正し く調整されていないと、 ふたの穴はカルーセ
ルにある円筒型のバイアル ホルダに合っていません。 図 23 を参
照して ください。 この結果、 「Vial Not Dropped」 エラーが発生し
ます。 数ミ リ メートルを超えるずれがある場合、 リ フタに対す
るカルーセルの穴は正し く調整されていません。 その結果、 リ
フタのエラーになり ます。

以下の目視点検を行います。

1 ふたの開閉。

2 1 つの小さな くぼみでマーク された、 カルーセルのポジシ ョ
ン 1 の位置を確認します。

3 『Manual Operation』 の拡張機能を使い （72 ページを参照）、 カ
ルーセルをホーム ポジシ ョ ンに戻します。 [Menu] を押し、
[Advanced Functions] を選択します。キーパッ ド上で、5 
および [Enter] を押します。 [Carousel] にスクロールしま
す。 キーパッ ド上の 1 を押し、 時計回りにカルーセルのポジ
シ ョ ンを １つ移動します。 0 を押して反時計回りにカルーセ
ルの位置を 1 つ移動します。

4 [Shutterl] にスクロールします。 1 を押してシャ ッ ターを
開きます。

警告
オーブン、 カルーセルおよびオーブンのふたの表面が熱く てや
けどをすることがあります。 作業をする前に、 オーブンおよび
ループの温度をオフにします。 オーブンが自然に冷めて室温と
同じになるまで待ちます。
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5 [Lifter tray] にスク ロールします。 1 を押して リ フタを
押し上げます。

6 リ フタがカルーセルの穴の中央にあるか確認します。

7 [Advanced Function 10] を使用してサンプラーを リセッ トする
か、 あるいはサンプラーの電源をいったん切って再投入しま
す。

エレベータ  ロ ッ ドおよび軸受筒が、 円筒型のカルーセルにある
穴にぴったり合っていない場合、 Agilent サービスにご連絡くだ
さい。

図 23 カルーセルの調整

くぼみ

ト レイ  リフタ
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リーク  テスト一般情報

図 24 および図 25 を参照し、 EPC および MPC のデッ ドスペース
を設置する際に使用するフロー パスを図示します。 

ク ロマ ト グラフで感度が低下するよ うな症状は、 リークおよび
障害の原因とな り ます。 以下の一連のテス ト を使用して
Headspace Sampler のリークおよび障害を確認します。 GC 注入口
のリークがないか確認した後、 Headspace Sampler のリークを点
検します。
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図 24 GC 設置の MPC G1888 用フロー パス
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図 25 GC 設置の EPC G1888 用フロー パス
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メ ンテナンスおよび修理後には、 いったん取り外してから再接
続したフ ィ ッティ ング箇所で多くの リークが検出されます。 そ
の箇所は次のとおりです。

• ニードル、 セプタム、 ゼロ  デッ ド  ボ リ ューム  ユニオンおよ
びボラタイル注入口などの注入口に接続する ト ランスファ  ラ
イン

• 6 ポートのサンプル プローブへの接続部

• サンプル プローブの上のゼロ  デッ ド  ボ リ ューム ユニオン

残余溶剤および侵襲性溶剤は、 6 ポート  バルブとベン ト  チュー
ブおよびソレ ノ イ ド  ベン ト  バルブにおける障害の原因となる事
例があ り ます。
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リーク  テスト

リーク  テス トでは以下の点検を行います

• ループの充填に関係したフロー パスでの障害

• 搬送ガス  フロー パスでのリーク

• 加圧 フロー パスでのリーク

• 6 ポートのサンプル バルブでのリーク

一般にリークの多くは、 ト ランスファ  ライン、 外部配管、 サン
プル プローブのユニオンの接続部で発生します。

必須工具

• ビーカーの水

• 20-mL キャ ップ バイアル

• リーク  テス ト  キッ ト G1888-60701
• 7 × 8mm レンチ

• CD-ROM に入っている 『Advanced Function 5』 の診断ツール
を使う と、 このテス ト を容易に行う こ とができます。

設定

1 1/8 インチ od の配管を Swagelok 接続部のベン トに取り付けま
す。 指で接続部を締め付けます。

2 ビーカーの水にチューブの自由端を入れます。

3 必要な場合、 ガスの元栓と搬送ガスおよびバイアル加圧ガス
用のバルクヘッ ドのフ ィ ッティ ング間に、 シャ ッ トオフ  バル
ブを取り付けます。 バルクヘッ ドのフ ィ ッティングおよびガ
スの元栓の間に、 Headspace Sampler の裏側のバルブを取り付
けます。

4 EPC の設定するため、 シャ ッ トオフ  バルブを接続する T
フ ィ ッティ ングを搬送ガスおよびバイアル加圧ガスの注入口
に取り付けます。

5 圧力の単位を PSI に変更してください。 この設定をする と
kPa または Bar よ り分解度が上がり ます。 73 ページを参照し
て ください。
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6 ソース圧力を 30 PSI に設定します。

7 GC 注入口から ト ランスファ  ラインを切り離します。 ト ラン
スファ  ラ インのニードルが使用されている場合、 セプタムと
一緒に端を抜きます。 ニードルがない場合、 ユニオンおよび
プラグと一緒に端を抜きます。

8 ト レイのポジシ ョ ン 1 に空の 20-mL キャ ップ バイアルを取り
付けます。 Headspace Sampler が 20-mL バイアル用に設定され
ているか確認します。 80 ページを参照して ください。

9 アルミニューム  リーク  テス ト用バイアルを ト レイのポジシ ョ
ン 2 に取り付けます。 ラベル OG1888O を表側にして、 バイ
アルの端を取り付けます。

10 [Menu] キーを押します。 [Advanced Functions] を選択
します。 メニューの項目 18[Leak Test] を選択し、 [Enter]
を押します。 再度 [Enter] を押してテス ト を開始します。

障害テストの実行

Headspace Sampler はト レイのポジシ ョ ン 1 のバイアルをオーブ
ンのカルーセルに装填し、 サンプル プローブの上に持ち上げま
す。 バイアルは本テス トの間、 プローブ上に維持されます。

1 加圧バルブを開き、 0.2 分間バイアルを加圧します。 0.2 分間
加圧した後、 加圧バルブを閉じます。 ベン ト  バルブを 0.3 分
間開きます。 ベン トの中の空気は、 サンプル バルブの 1、 3、
5 および 6 のポート を通り ます。

ビーカーの水を確認します。 バルブに問題がなければチュー
ブから水の中に泡が現れます。 ゆっ く り と泡が破裂して 4 ～
5 秒後に止まるのが通常の反応です。

2 加圧バルブを開き、 0.2 分間バイアルを加圧します。 0.2 分間
加圧した後、 加圧バルブを閉じます。 ベン ト  バルブを 0.3 分
間開きます。 ベン トの中の空気は、 サンプル バルブの 5 およ
び 6 のポート を通り ます。

本装置は 6 ポート  バルブを注入口の側に切り替えます。 ビー
カーの水を確認します。 バルブに問題がなければチューブか
ら水の中に泡が現れます。 ゆっ く り と泡が破裂して 3 ～ 4 秒
後に止まるのが通常の反応です。

3 障害テス トの最後に、 空のグラス製バイアルを ト レイのポジ
シ ョ ン 1 に戻します。 Headspace Sampler はバイアルをスタン
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バイ  モードに設定し、 ト レイのポジシ ョ ン 2 からアルミ
ニューム リーク  テス ト用バイアルを装着します。

泡がでない場合、 あるいはゆっ く り泡が流れる場合は、 Agilent
のサービス担当にご連絡ください。 Headspace Sampler では、 以
下の問題が発生する場合があ り ます。

• ベン ト  フロー パスの詰ま り または異物混入

• バルブの詰ま り または異物混入

• ベン ト  フロー パスのリーク

減圧テスト

概要

減圧テス トはそれぞれ 4 つの手順で行われます。

1 マニュアル空圧コン ト ロールとフロー レス ト リ ク ターとの圧
力が均等になるよ うに、 十分に時間をかけてフロー パスを加
圧します。

2 フロー パスを閉じます。

3 5 分間圧力を監視します。

4 結果を点検します。 5 分間以上での減圧が 2 psi を超えないよ
うにします。

減圧テス トは通常 2 回実施されます。 
• 1 回は、 バイアル加圧のフローパスでサンプル ループを用い

て実施します （スタンバイ  モード）。

• も う 1 回は、 搬送ガス  フロー パスでサンプル ループを用い
て実施します。

オプシ ョ ンで、 6 ポート  バルブのリークを点検する減圧テス ト
があ り ます。 このオプシ ョ ンのテス トには、 さ らに 4 回の減圧
テス トが必要です。
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減圧テストパート 1 スタンバイ  モード

1 番目の減圧テス トは、 スタンバイ  モードで リークの点検を行
います。 以下の手順で減圧テス ト を実行します。

1 少なく と も 5 分間フロー パスを加圧します。

2 本装置の背面のシャ ッ トオフ  バルブを締めます。

3 表 14 を印字します。 時間およびバルブの初期圧の値をテーブ
ルに記入します。

4 5 分間置きます。 表 14 に最終時間および圧力の値を記録しま
す。

5 分間以上で 2 psi を超える減圧がある場合、 リークが発生して
います。 ト ランスファ  ラ インで リークが発生していないこ とを
確認します。

• 搬送ガス  フロー パスで発生する リークは、 6 ポート  バルブの
ポート 2 あるいは 3 で発生している可能性を示しています。 

• バイアル加圧 フローパスで発生する リークは、 6 ポート  バル
ブのポート 1、 4、 5 あるいは 6 で発生している可能性を示し
ています。

すべてを修理してから リーク  テス ト を継続して ください。 いっ
たんすべてのフ ィ ッティ ングを締めてから、 減圧テス ト を再開
します。 それでも減圧テス トで リークが発生する場合、 あるい
は修理やリーク箇所が発見できない場合は、 Agilent のサービス
担当にご連絡ください。

表 14 減圧テストパート 1

最終時間 初期時間 差異

時間 5 分

フロー パス 初期圧 最終圧

搬送ガス

バイアル 加圧
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減圧テストパート 26 ポート  バルブのスタンバイ  モード
（オプシ ョ ン）

このセクシ ョ ンは、 2 つの減圧テス トから構成されています。 本
テス トでは、 スタンバイ  モードで 6 ポート  バルブの内部のクロ
ス  リークを点検します。 このセクシ ョ ンを読み飛ばす場合は、
減圧テス トパート 3 インジェク ト  モードに進みます。

1 ト ランスファ  ラ インの搬送ガスの接続部を緩めるか切り離し
ます。 搬送ガス （PSI） の値は、 1 分以内にほぼ 0 PSI に降下
します。

2 表 15 を印字します。 時間およびバイアルの初期圧の値をテー
ブルに記入します。

3 5 分間置きます。 表 15 に最終時間および圧力の値を記録しま
す。 5 分間以上で 2 psi を超える減圧がある場合、 リークが発
生しています。 リークが発生した場合、 Agilent のサービス担
当までご連絡ください。 リークが発生しない場合は、 手順 4
に進みます。

4 ト ランスファ  ラ インの搬送ガスの接続部を締めるか再度接続
します。 シャ ッ トオフ  バルブを開き、 搬送ガス  フロー パス
を加圧します。 搬送ガス （PSI） は
1 分以内に再度圧力をかける必要があ り ます。

5 ふたを開けます。 サンプル プローブはリーク  テス トのバイア
ルから離れます。 バイアル （PSI） は 1 分以内にほぼ 0 psi に
減圧する必要があ り ます。

6 本装置の背面にある搬送ガスのシャ ッ トオフ  バルブを締めま
す。 

7 表 16 を印字します。 時間およびバルブの初期圧の値をテーブ
ルに記入します。

表 15 減圧テストパート 2A

最終時間 初期時間 差異

時間 5 分

フロー パス 初期圧 最終圧

バイアル 加圧
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8 5 分間置きます。 表 16 に最終時間および圧力の値を記録しま
す。 注意してサンプラーのふたを閉じ、 サンプル プローブを
リーク  テス トのバイアルに入れます。

5 分間以上で 2 psi を超える減圧がある場合、 リークが発生して
います。 リークが発生した場合、 Agilent のサービス担当までご
連絡ください。 すべてを修理してから リーク  テス ト を継続して
ください。

減圧テストパート 3 インジェク ト  モード

この減圧テス トは、 インジェク ト  モードで リークの点検を行い
ます。 以下の手順で減圧テス ト を実行します。

1 Headspace Sampler の背面のシャ ッ トオフ  バルブを開きます。

2 加圧してフロー パスの圧力が均等になるまで 5 分待ちます。

3 Headspace Sampler の背面のシャ ッ トオフ  バルブを閉めます。 
4 表 17 を印字します。 時間およびバルブの初期圧の値をテーブ

ルに記入します。

表 16 減圧テストパート 2B

最終時間 初期時間 差異

時間 5 分

フロー パス 初期圧 最終圧

搬送ガス

表 17 減圧テストパート 3

最終時間 初期時間 差異

時間 5 分

フロー パス 初期圧 最終圧

搬送ガス

バイアル 加圧
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5 5 分間置きます。 表 17 に最終時間および圧力の値を記録しま
す。

5 分間以上で 2 psi を超える減圧がある場合、 リークが発生して
います。 ト ランスファ  ラ インで リークが発生していないこ とを
確認します。

• 搬送ガスのフローパスで発生する リークは、 6 ポート  バルブ
のポート 1、 2、 3 あるいは 4 で発生している可能性を示して
います。 

• バイアル加圧 フローパスで発生する リークは、 6 ポート  バル
ブのポート 5 あるいは 6 で発生している可能性を示していま
す。

すべてを修理してから リーク  テス ト を継続して ください。 いっ
たんすべてのフ ィ ッティ ングを締めてから、 減圧テス ト を再開
します。 それでも減圧テス トで リークが発生する場合、 あるい
は修理やリーク箇所が発見できない場合は、 Agilent のサービス
担当にご連絡ください。 リーク  テス トの最後に 6 ポート  バルブ
のオプシ ョ ンの点検を行う場合は、 パート 4 に進みます。 行わ
ない場合は [Clear] を押して リーク  テス ト を終了します。

減圧テストパート 46 ポート  バルブのインジェク ト  モード
（オプシ ョ ン）

このセクシ ョ ンは、 2 つの減圧テス トから構成されています。 本
テス トでは、 インジェク ト  モードで 6 ポート  バルブの内部のク
ロス  リークを点検します。 このセクシ ョ ンはオプシ ョ ンです。

1 ト ランスファ  ラ インの搬送ガスの接続部を緩めるか切り離し
ます。 搬送ガス （PSI） は 1 分以内ほぼ 0 psi に降下します。

2 表 18 を印字します。 時間およびバルブの初期圧の値をテーブ
ルに記入します。

表 18 減圧テストパート 4A

最終時間 初期時間 差異

時間 5 分

フロー パス 初期圧 最終圧

バイアル 加圧
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3 5 分間置きます。 表 18 に最終時間および圧力の値を記録しま
す。 5 分間以上で 2 psi を超える減圧がある場合、 リークが発
生しています。 リークが発生した場合、 Agilent のサービス担
当までご連絡ください。 リークが発生しない場合は、 手順 4
に進みます。

4 ト ランスファ  ラ インの搬送ガスの接続部を締めるか再度接続
します。 シャ ッ トオフ  バルブを開き、 搬送ガス  フロー パス
を加圧します。 搬送ガス （PSI） は 1 分以内に再度圧力を加え
る必要があ り ます。

5 ふたを開けます。 サンプル プローブはリーク  テス トのバイア
ルから離れます。 バイアル （PSI） は 1 分以内にほぼ 0 PSI に
降下します。

6 Headspace Sampler の背面にある搬送ガスのシャ ッ トオフ  バル
ブを締めます。 

7 表 19 を印字します。 時間およびバルブの初期圧の値をテーブ
ルに記入します。

8 5 分間置きます。 表 19 に最終時間および圧力の値を記録しま
す。 注意してサンプラーのふたを閉じ、 サンプル プローブを
リーク  テス トのバイアルに入れます。

5 分間以上で 2 psi を超える減圧がある場合、 リークが発生して
います。 リークが発生した場合、 Agilent のサービス担当までご
連絡ください。

[Clear] を押して リーク  テス ト を終了します。

表 19 減圧テストパート 4B

最終時間 初期時間 差異

時間 5 分

フロー パス 初期圧 最終圧

搬送ガス
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[Zone Calibration]

[Zone Calibration] を使用してカスタム温度オフセッ ト を作成しま
す。 多くの場合、 カスタム オフセッ トは必要あ り ません。 しか
し、 以下の状況では有効となるこ とがあ り ます。

• ラボ内の温度が Headspace Sampler の推奨動作温度の範囲にな
い状況。

• Headspace Sampler の温度設定を最大値または最小値にする必
要がある状況。

• 特定のサンプル マ ト リ クスおよび平衡時間で、 オーブンの温
度またはループの温度あるいはその両方に対して、 一層の正
確さが求められる状況。

較正プロセスの完了に数日かかるこ とがあ り ます。 顧客による
補正が一度完了する と、 メ イン プロセッサ PCA のメモ リ内にカ
スタム オフセッ トが保管されます。 PCA が機能しないと、 カス
タム オフセッ トによる補正は記憶できません。 対策と して以下
のこ とを実行します。

• 較正中に測定された温度の控えを取っておき、 メ イン  プロ
セッサ PCA が機能しない場合の再入力に備えます。 

• Agilent のサービス担当に診断ユーティ リ ティでカスタム設定
データをバッ クアップしても らいます。

表 20 を印字して、 ゾーン較正データの記録に使用します。
表 20 ゾーン較正データ

オーブンの設定値 オーブンの測定値 ループの設定値 ループの測定値

50 ℃ 65 ℃

80 ℃ 95 ℃

110 ℃ 125 ℃

140 ℃ 165 ℃

170 ℃ 185 ℃

200 ℃ 215 ℃

230 ℃ 245 ℃

230 ℃ 245 ℃
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推奨工具

ゾーン較正の手順を完全に実施するには、 表 21 に載せた道具が
必要です。

手順

この手順は 3 つの作業から構成されます。

1 測定温度の収集。

2 測定値を Headspace Sampler に入力します。

3 カスタムオフセッ ト を保存します。

表 22 の手順に従います。

表 21 推奨工具

数量 説明 注記

1 20-mL サンプル バイアルおよびキャップ バイアルの部品番号 5182-0837、 キャ ップおよびセ
プタムの部品番号 5183-4477 を推奨。

1 No.1 プラス ネジ ド ライバー ループの高温部分の手入れに使用。

1 高温用テープ オーブンからプローブのリードを保護するために
使用。

1 タイマ 設定値と測定値の間の平衡時間を記録するために
使用。

1 デジタル温度計 ± 0.2 ℃の精度で、 2 つの入力ができる温度計を推
奨。

2 タイプ K の熱伝対ビード  プローブ ± 1.1 ℃の精度で、 0 ℃から 260 ℃まで測定可能。
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表 22 測定温度の収集

手順 作業 注記

1 バイアルを準備します。 a 20-mL バイアルに 10 mL のドライ  サ
ンドを満たします。

b バイラルにふた （90 ページを参照）
をして、 セプタムの中央の小さな
穴を押し込みます。

c 穴を通して砂の中に K タイプのプ
ローブを押し入れます。 プローブ
がバイアルの壁に触れていないこ
とを確認します。

2 [Zones Calibration] 画面から較正
プロセスを開始します。

a 「Advanced Function 13」 にナビゲー
ト します。 81 ページを参照して く
ださい。

b カーソル キーを使って、 [Zones 
Calibration] 画面で [Oven 
Calibration] をハイライ ト しま
す。 [Enter] を押します。

3 温度プローブを取り付けます。 a Headspace Sampler のふたを持ち上げ、
温度プローブでカルーセルのポジ
ション 1 にバイアルを取り付けま
す。

b サンプル ループを覆うマニーホール
ドのカバーを取り除きます。 130
ページを参照して ください。

c サンプル ループを支持するヒーター 
ブロックの穴に、 K タイプの 2 番目
のプローブを取り付けます。 下図を
参照して ください。

d マニーホールドのカバーを交換して
ネジで締めます。

• 締め付けないために、 サンプル 
ループのプローブ ループを ト ラ
ンスファ  ラインに沿って通しま
す。

• 穴の裏側にプローブを押付け
て、 サンプル ループのヒーター 
ブロックに押し込みます。

ここに温度プローブを

取り付けます。
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4 較正 プロセスを開始します。 a K タイプのプローブをデジタル温
度計に取り付けます。

b Headspace Sampler の [Enter] を押
して続行します。

5 温度を記録します。 a 1 時間経つと Headspace Sampler が
前述の設定値に達します。

b デジタル温度計が示す温度を記録
します。

c 下矢印キーを押して次ぎの温度設
定値に移動します。 各設定値を記
録するまで繰り返します。

• さらに低い設定温度での測定
を繰り返すには、 設定温度が
画面に表示されるまで上矢印
キーを押します。 オーブンの
ふたを開き冷却します。

• 表 20 に温度を記録します。

6 測定温度を入力します。 a Headspace Sampler は設定温度を示
す表を表示します。 キーパッ ドを
使い、 各設定温度欄に測定値を入
力します。

b 下矢印キーを押して、 次ぎの設定
温度に移動します。 各測定値を入
力するまで繰り返します。

7 オフセッ ト を計算します。 a 14 の各温度設定値を入力した後、
HS は 「カスタム温度オフセッ ト
処理の準備ができましたか」
（Ready to process custom 
temperature offset?） と尋ねてきま
す。

b 実行する場合は [Enter] を押しま
す。 戻る場合は [Clear] を押しま
す。

表 22 測定温度の収集 （続き）

手順 作業 注記
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フューズの位置

フューズの位置と部品番号は下の図 26 および表 23 を参照して
ください。

警告
フューズの交換は、 資格を保有するサービスマン以外は実施し
ないで ください。

図 26 電源のフューズの位置

電源

フューズ
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表 23 フューズ

フューズ記号 場所 フューズの定格および種
類

F2、 F3 電気系モジュール 10A 250V、 ガラス管

F3 ト ランス近接端子 8A 250V、 ガラス管

F3、 F4 配電盤 6A 125V、 ガラス管

F1 配電盤 1A 250V、 ガラス管
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クロマ トグラフの結果 168
ピークなしまたは感度の低下 168

滞留時間の再現性の劣化 169

領域数の再現性の劣化 170

空気中または溶剤ブランク中のキャリーオーバー 171

望まし く ないバックグラウンド  ノ イズまたはピーク 172

バイアルの処理 173
バイアルが降りない 173

すべてのバイアルが除去される 173

210 ト レイが遅すぎるエラー （Tray too slow error） 173

211 ト レイ  モーター エンコーダ エラー （Tray motor encoder 
error） 173

212 ト レイ  ポジシ ョ ン 1 エラー （Tray position 1 error） 174

220 シャッ ター エラー （Shutter error） 174

230 ト レイ  リフター エラー （Tray lifter error） 174

240 サンプル プローブ リフター エラー （Sample probe lifter 
error） 175

250 カルーセル エラー （Carousel error） 175

260 6 ポート  バルブ エラー （6-port valve error） 175

オーブン内にバイアルが見つからない （Vial not found in 
oven） 176

ト レイがいっぱいです ! （Tray full!） 176

バイアル デリバリ  エラーからの回復 177

高温になる部分の温度 178
絶縁またはシ ョート 178

高温になる部分が室温と同等または室温前後である 178
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高温になる部分の温度が安定しない 178

温度エラーによる分析の中断 178

圧力値 179
作動中 GC が動作不能になる 179

GC の圧力値と Headspace Sampler の圧力値が一致しない 179

圧力が通常の作動圧力以下である 179

GC Start または GC Ready との同期 :GC が起動しない 180

PC と Headspace Sampler 間の通信 181

内部通信シリアル I/O エラー 182

メモリおよびプロセッサのエラー 183

空白表示 184

電源を入れても応答しない 185

アクテ ィブ メモリ内のメソ ッ ド消失 186

この章では、 Headspace Sampler の操作中に発生する大部分の問
題を解決する方法を説明します。
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エラーの表

表 24 には発生する可能性のあるさまざまなエラーが記載されて
います。 問題の解決方法については、 表の右側に表示されてい
るページに進んでください。 診断エラー メ ッセージには、 OK、
LOCK、 FAIL の値があ り ます。 FAIL エラーは、 そのコンポーネ
ン トに ト ラブルシューティングが必要なこ とを示します。

表 24 エラーのリス ト

症状の種類 所見 / エラー メ ッセージ ページ

クロマトグラフの結果 ピークなし 168

感度の低下 168

滞留時間の再現性の劣化 169

領域数の再現性の劣化 170

空気中または溶剤ブランク中のキャリーオーバー 171

望まし く ないバックグラウンド  ノ イズまたはピーク 172

バイアルの処理 バイアルが降りない 173

すべてのバイアルが除去される 173

210 ト レイが遅すぎるエラー （Tray too slow error） 173

211 ト レイ  モーター エンコーダ エラー （Tray motor encoder error） 173

212 ト レイ  ポジシ ョ ン 1 エラー （Tray position 1 error） 174

220 シャッ ター エラー （Shutter error） 174

230 ト レイ  リフター エラー （Tray lifter error） 174

240 サンプル プローブ リフター エラー （Sample probe lifter error） 175

250 カルーセル エラー （Carousel error） 175

260 6 ポート  バルブ エラー （6-port valve error） 175

オーブン内にバイアルが見つからない （Vial not found in oven） 176

ト レイがいっぱいです ! （Tray full!） 176
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高温になる部分の温度 温度の実測値が 「絶縁」 を示唆している 178

温度の実測値が 「シ ョート」 を示唆している 178

高温になる部分が室温と同等または室温前後である 178

高温になる部分の温度が安定しない 178

分析が中断されたオーブン温度エラー 178

分析が中断されたループ温度エラー 178

分析が中断されたト ランスファ  ライン温度エラー 178

圧力値 作動中 GC が動作不能になる 179

GC の圧力値と Headspace Sampler の圧力値が一致しない 179

圧力が通常の作動圧力以下である 179

GC Start または GC Ready と
の同期

GC が起動しない 180

PC との通信 ラン メ ソ ッ ドまたはシーケンスがサンプラーを起動しない 181

Headspace Sampler を ping できない 181

内部通信 510 シリアル I/O エラー （Serial I/O error） 182

520 シリアル I/O エラー （Serial I/O error） 182

530 シリアル I/O エラー （Serial I/O error） 182

540 シリアル I/O エラー （Serial I/O error） 182

550 シリアル I/O エラー （Serial I/O error） 182

560 シリアル I/O エラー （Serial I/O error） 182

表 24 エラーのリス ト  （続き）

症状の種類 所見 / エラー メ ッセージ ページ
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メモリおよびプロセッサの
エラー

600-605 メモリ  エラー 183

空白表示 ディスプレイ点灯、 電源オン時にセルフテストなし、 ファン作動 184

装置停止 サンプラーの電源を入れても応答しない 185

アクティブ メモリ内のメ
ソッ ド消失

新しいメソッ ドをロード、 またはメソッ ドを連結したらアクテ ィ
ブ メモリ内のメソッ ドが消失した

185

表 24 エラーのリス ト  （続き）

症状の種類 所見 / エラー メ ッセージ ページ
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クロマ トグラフの結果

ピークなしまたは感度の低下

サンプルが GC 検出器に届かない場合、 ピークが現れません。
次の一般的な部分を点検して問題を特定します。

GC

まず、 GC が正常に動作するこ とを確認します。 可能な場合は、
自動リ キッ ド  サンプラー （ALS） を注入口の上に取り付け、 続
けて内部基準量または較正標準量を注入口に直接注入します。
ピークが現れた場合、 GC に問題はあ り ません。 

Headspace Sampler のガス源

ガス源にガスが不足している、 または誤った圧力に設定されて
いる場合があ り ます。 次のガスの設定を点検します。

• MPC 搬送ガスおよびバイアル加圧ガスに 60 ～ 80psi を使用し
ている。

• EPC バイアル加圧ガスの平衡後のサンプル バイアル内の圧力
以上の圧力を使用している （通常
10 ～ 20psi）。

• EPC 搬送ガスに注入口圧力設定を使用している。

サンプル バイアル

サンプル バイアルを調べて、 ひびや密閉の不備がないか点検し
ます。

Headspace Sampler の内部フロー パス

Headspace Sampler フロー パスの次の部分を点検します。

• バイアル加圧用のソース  ガスが正しいバルクヘッ ド  フ ィ ッ
ティ ングに接続されている。 たとえば、 バイアル加圧ガスを
EPC モードで流す場合、 MPC 注入口には接続しません。 
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• 搬送ガス用のソース  ガスが正しいバルクヘッ ド  フ ィ ッティン
グに接続されている。 たとえば、 搬送ガスを EPC モードで流
す場合、 MPC 注入口には接続しません。 GC が EPC モードの
と きに Headspace Sampler から注入口への流量がない場合、 通
常注入口シャ ッ ト ダウン エラーが発生します。

• バイアル加圧ガスおよび搬送ガスの空圧ト グル スイ ッチが正
し く設定されている。 たとえば、 Headspace Sampler を EPC 搬
送ガス  モードで使用する場合、 搬送ガス  ト グル スイ ッチは
EPC に設定します。 32 ページの空圧を参照して ください。
GC が EPC モードのと きに Headspace から注入口への流量が
ない場合、 通常注入口シャ ッ ト ダウン エラーが発生します。

• Headspace Sampler から GC 注入口へ搬送ガスが流れているこ
とを確認します。 MPC の場合、 搬送ガスの圧力はサンプラー
の流量の大部分が注入口に向かう よ うに設定されています。

• サンプル ループを満たすためのフロー パスを妨げる障害物が
ないかど うか点検します。 フロー パスはサンプル プローブか
ら始ま り、 バルクヘッ ド  フ ィ ッティ ングに通じます。 148
ページのリーク  テス ト を参照して ください。

• キャ リ ア フロー パスにリークがないか点検します。 フロー 
パスはサンプル プローブから始ま り、 GC 注入口まで続きま
す。 148 ページのリーク  テス ト を参照して ください。

滞留時間の再現性の劣化

滞留時間の再現性の劣化は、 サンプルが GC 検出器に到達する
までの時間を変更するこ とによって生じます。 GC および
Headspace Sampler のフロー パスを点検します。

キャ リ ア フロー パスにリークや障害物がないか点検します。 フ
ロー パスはサンプル プローブから始ま り、 GC 注入口まで続き
ます。 148 ページのリーク  テス ト を参照して ください。
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領域数の再現性の劣化

領域数の再現性の劣化は、 GC 検出器に到達するサンプルの量を
変更するこ とによって生じます。 次の一般的な部分を点検しま
す。 

サンプル バイアル

低い領域数を示すサンプルを含むバイアルを点検します。 ひび、
密封の不備、 キャ ップのゆるみがないか探します。

GC

• GC が正常に動作するこ とを確認します。 可能な場合は、 ALS
を注入口の上に取り付け、 続けて内部基準量または較正標準
量を注入口に直接注入します。 領域数の再現性を確認します。

• [Check for Ready] が 「5890 Wait」 または 「APG Wait」 に設定
されている場合、 バイアル平衡時間が変わるこ とがあ り ます。
GC Cycle Time を長くするか、 別の [Check for Ready] 設定を選
択します。

サンプル バイアルの平衡

• 平衡温度または平衡時間が適切に選択されているか。 最高の
再現性を得るには、 サンプルおよびバイアルのヘッ ドスペー
ス内の検体が静的平衡に達する必要があ り ます。 平衡時間を
長くする （55 ページを参照して ください） か、 オーブンの高
温になる部分の温度を高く します （52 ページを参照して くだ
さい）。

• サンプルが液体の場合は、 振るこ とによって平衡を促進して
ください。 57 ページを参照して ください。

サンプルの作成

サンプル作成の手法に不統一がないこ と、 およびバイアルの
キャ ップが閉まっているこ とを確認します。
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空気中または溶剤ブランク中のキャリーオーバー

理論上は、 サンプル分析後のブランクを含む分析では、 ラボの
空気またはサンプル バイアル内に閉じ込められた溶剤からの検
体がない限り、 ク ロマ ト グラムのピークがあ り ません。 キャ
リーオーバーは、 サンプルがフロー パスに凝結した り、 サンプ
ルの注入時に完全に排出されず、 一部が閉じ込められた場合に
発生します。 ヘッ ド スペースをブランクにして、 これらの検体
がわずかでも存在しないか確かめます。

一連の溶剤ブランク中のキャ リーオーバーの量が、 一回の流入
ごとに 5 から 10 の係数の範囲で減少する場合、 キャ リーオー
バーの原因は、 おそら くサンプルが完全に排出されなかった部
分にあ り ます。 次を確認します。

• GC 注入口から、 注入口付近の残留物を一掃するだけの十分
な流量がある。

• GC 注入口への ト ランスファ  ライン接続を点検します。

一連の溶剤ブランクのキャ リーオーバーの量が一回の流入ごと
に減少しない場合、 キャ リーオーバーの原因はおそら く フロー 
パスや注入口内に吸着または凝結した検体にあ り ます。 次を点
検します。

• 高温になる部分の温度が適切に設定されている。 52 ページを
参照して ください。

• バイアル加圧圧力または加圧時間が適切に選択されている。 
57 ページを参照して ください。

• フロー パスまたは GC 注入口が汚染されていないか。

• 適切な注入口が選択されている。
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望まし く ないバックグラウンド  ノ イズまたはピーク

原理的には、 サンプルを含む分析の場合、 クロマ ト グラムに認
識されないピークはあ り ません。 望まし くないピークまたは
ゴース ト  ピークは、 サンプル バイアルまたはフロー パスに不明
のものがある場合に発生します。 

GC が正常に動作するこ とを確認します。 可能な場合は、 ALS を
注入口の上に取り付け、 続けて内部基準量または較正標準量を
注入口に直接注入します。 認識されないピークがない場合、 GC
に問題はあ り ません。

Headspace Sampler で次を点検します。

• サンプルの作成材料および作成方法において汚染の可能性が
ないか。

• キャ リ ア フロー パスにリークや障害物がないか点検します。
フロー パスはサンプル プローブから始ま り、 GC 注入口まで
続きます。 148 ページのリーク  テス ト を参照して ください。

• Possible contamination in lab air.窒素またはアルゴンでバイアル 
ヘッ ドスペースをパージ後、 標準量を流します。
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バイアルの処理

バイアルが降りない

このエラーは、 バイアルが ト レイからカルーセルに降りない場
合に発生します。 ト レイ  リ フターがバイアルを降ろした後、 セ
ンサーがバイアルを確認します。 次を点検した後、 Agilent の
サービス担当にお問い合わせください。

• ト レイ  ベルトの張力。 139 ページを参照して ください。

• ト レイ  ポジシ ョ ン 1 の調整。 140 ページを参照して ください。

• カルーセルの調整。 142 ページを参照して ください。

• 障害物またはほこ り

177 ページのバイアル デリバリ  エラーからの回復を参照して く
ださい。

すべてのバイアルが除去される

このエラーは、 バイアル処理エラーの後、 またはス ト ップ ボタ
ンが押された後にサンプラーがバイアルを回復する際に発生し
ます。 このメ ッセージは、 サンプラーが予定外のカルーセル位
置にバイアルを検出したこ とを示します。177 ページのバイアル 
デリバリ  エラーからの回復を参照して ください。

210 ト レイが遅すぎるエラー （Tray too slow error）

このエラーは、 ト レイ  モーター エンコーダが障害物を感知した
場合に発生します。 ト レイ  チェインを点検して、 障害物を取り
除いて ください。 177 ページのバイアル デリバリ  エラーからの
回復を参照して ください。 Agilent のサービス担当にエラー番号
とエラー名をご連絡ください。 

211 ト レイ  モーター エンコーダ エラー （Tray motor encoder 
error）

このエラーはト レイ  モーター エンコーダが応答しない場合に発
生します。 177 ページのバイアル デリバリ  エラーからの回復を
参照して ください。 Agilent のサービス担当にエラー番号とエ
ラー名をご連絡ください。
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212 ト レイ  ポジシ ョ ン 1 エラー （Tray position 1 error）

このエラーは、 検出を数回試みた後に ト レイ  ポジシ ョ ン 1 のセ
ンサーが検出できない場合に発生します。 
• ト レイ  チェインの張力を点検します。 139 ページを参照して

ください。

• ト レイ  ポジシ ョ ン 1 の調整を点検します。 140 ページを参照
して ください。 

177 ページのバイアル デリバリ  エラーからの回復を参照して く
ださい。 Agilent のサービス担当にエラー番号とエラー名をご連
絡ください。

220 シャッ ター エラー （Shutter error）

このエラーは、 シャ ッ ター ステッパ モーターが障害物を感知し
た、 またはホーム ポジシ ョ ンを検出できない場合に発生します。
シャ ッ ター部分の障害物およびト レイ  シャ ッ ター グループの調
整を点検します。 177 ページのバイアル デリバリ  エラーからの
回復を参照して ください。 Agilent のサービス担当にエラー番号
とエラー名をご連絡ください。

230 ト レイ  リフター エラー （Tray lifter error）

このエラーは、 ト レイ  リ フター モーター エンコーダが障害物を
感知した、 またはホーム ポジシ ョ ンを検出できない場合に発生
します。

• リ フターを点検して、 障害物を取り除いてください。

• カルーセルの調整を点検します。 142 ページを参照して くだ
さい。 

177 ページのバイアル デリバリ  エラーからの回復を参照して く
ださい。 Agilent のサービス担当にエラー番号とエラー名をご連
絡ください。
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240 サンプル プローブ リフター エラー （Sample probe lifter 
error）

このエラーは、 サンプラー リ フター モーター エンコーダが障害
物を感知した、 またはホーム  ポジシ ョ ンを検出できない場合に
発生します。

• リ フターを点検して、 障害物を取り除いてください。

• バイアルの容量が正し く設定されているこ とを確認します。 
80 ページの Advanced Function 12 を参照して ください。

• カルーセルの調整を点検します。 142 ページを参照して くだ
さい。

177 ページのバイアル デリバリ  エラーからの回復を参照して く
ださい。 Agilent のサービス担当にエラー番号とエラー名をご連
絡ください。

250 カルーセル エラー （Carousel error）

このエラーは、 カルーセル モーター エンコーダが障害物を感知
した、 またはホーム ポジシ ョ ンを検出できない場合に発生しま
す。 
• カルーセルを点検して、 障害物を取り除いてください。

• カルーセルの調整を点検します。 142 ページを参照して くだ
さい。

177 ページのバイアル デリバリ  エラーからの回復を参照して く
ださい。 Agilent のサービス担当にエラー番号とエラー名をご連
絡ください。

260 6 ポート  バルブ エラー （6-port valve error）

このエラーは、 6 ポート  バルブ モーター エンコーダが障害物を
感知した、 またはホーム ポジシ ョ ンを検出できない場合に発生
します。

• バルブ モーターの結合部を点検して、 障害物を取り除いてく
ださい。

• ループの高温になる部分の絶縁カバーの裏面に摩擦がないか
点検します。 
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177 ページのバイアル デリバリ  エラーからの回復を参照して く
ださい。 Agilent のサービス担当にエラー番号とエラー名をご連
絡ください。

オーブン内にバイアルが見つからない （Vial not found in oven）

このエラーは、 バイアル処理エラーの後、 またはス ト ップ ボタ
ンが押された後にサンプラーがバイアルを回復する際に発生し
ます。 このメ ッセージは、 サンプラーがカルーセル内の予定位
置にバイアルを検出できなかったこ とを示します。 177 ページの
バイアル デリバリ  エラーからの回復を参照して ください。 

ト レイがいっぱいです ! （Tray full!）

このエラーは、 バイアル処理エラーの後、 またはス ト ップ ボタ
ンが押された後にサンプラーがバイアルを回復する際に発生し
ます。 このメ ッセージは、 ト レイがいっぱいでカルーセル内の
バイアルを点検できないこ とを示します。 ト レイからバイアル
を 1 つ注意深く取り出し、 Headspace Sampler を Advanced 
Function 10 でリセッ トするか （78 ページを参照して ください）、
電源スイ ッチを切ってからすぐに入れなおします。 177 ページの
バイアル デリバリ  エラーからの回復を参照して ください。 
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バイアル デリバリ  エラーからの回復

バイアル デリバリ  エラーから回復するには、 次の手順を実行し
ます。

1 Headspace Sampler のふたを開けます。

2 バイアル デリバリ  エラーの原因となったバイアルを取り除き
ます。

3 必要に応じて、 オーブン内に残っているバイアルを取り除き
ます。 Headspace Sampler が自動的にバイアルを除去するよ り
も手作業で取り除いたほうがはるかに速いのですが、 バイア
ルが熱かった り、 手の届かないと ころにある場合があ り ます。

4 バイアル デリバリ  エラーの考えられる原因を調べます。 いず
れかの部分に調整誤差がある場合、 Headspace Sampler の自動
バイアル リ カバリ  ルーチンに再び同じエラーが発生するこ と
があ り ます。 139 ページの調整の点検を参照して ください。

5 Headspace Sampler を Advanced Function 10 で リセッ トするか
（78 ページを参照して ください）、 電源スイ ッチを切ってから
すぐに入れなおします。

6 Headspace Sampler でバイアルをオーブンから自動的に回復す
るかど うか選択します。 手順 3 でバイアルを手作業で取り除
く場合は、 [Clear] を押して自動バイアル回復を取り消しま
す。 また、 手順 4 で解決できなかった調整誤差がある場合に
も [Clear] を押します。

警告
オーブン、 カルーセル、 オーブンのふたは高温になっている場
合があり、 火傷をする恐れがあります。 作業を開始する前に、
オーブンおよびループの温度をオフにします。 オーブンが室温
に冷めるまで待ちます。 オーブンが冷めていてもバイアルはま
だ熱い場合があるので注意して ください。
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高温になる部分の温度

絶縁またはシ ョート

高温になる部分の温度のエラーは、 電気的な問題または絶縁体
の問題が原因で発生するこ とがあ り ます。

温度の実測値が 「絶縁」 または 「シ ョート 」 を示唆している場
合は、 その部分の温度センサーが切断されているか、 故障して
います。 Agilent のサービス担当にお問い合わせください。

高温になる部分が室温と同等または室温前後である

温度の実測値が室温前後の場合、 次を点検します。

• その部分の設定値が 「0」 またはオフになっている。 52 ペー
ジを参照して ください。

• 高温になる部分のフューズが飛んでいる。 Agilent のサービス
担当にお問い合わせください。

高温になる部分の温度が安定しない

実際のオーブンの温度の上がり方が遅い、 または設定温度に達
しない場合は、 次を確認します。

• オーブンのふたが閉じており、 ラ ッチがロ ッ ク されている。

• ループの高温になる部分のカバーが空圧コンパート メ ン トの
基部と同一平面上にある。

• ラ イン電圧セレクターが正し く設定されている。 たとえば、
コンセン トの電圧が 90 ～ 132VAC の場合、 ライン電圧セレク
ター スイ ッチは 115VAC に設定されています。

温度エラーによる分析の中断

作動中に実際の温度が± 4 ℃の範囲を超えた場合、 本装置では
分析が中断され、 エラー メ ッセージが表示されます。 この場合、
次を確認します。

• オーブンのふたが閉じていて、 ラ ッチがロ ッ ク されている。

• ループの高温になる部分のカバーが空圧コンパート メ ン トの
基部と同一平面上にある。

• Agilent のサービス担当にお問い合わせください。
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圧力値

作動中 GC が動作不能になる

バイアルへの加圧に補助 EPC を使用する場合、 サンプルの抽出
中に GC が 10 ～ 20 秒間動作不能になるのは正常です。 補助
EPC モジュールからシャ ッ トオフ  バルブへの配管は、 1/16 イン
チ OD の配管です。 シャ ッ トオフ  バルブからの配管は、 約 6 イ
ンチの 1/8 インチ OD の銅管です。 1/8 インチの配管が長すぎる
場合、 問題が発生するこ とがあ り ます。

GC の圧力値と Headspace Sampler の圧力値が一致しない

Headspace Sampler の圧力値は、 GC の圧力値とわずかに異なり ま
す。 これらの装置は別の種類のセンサーを使用しており、 それ
ぞれのセンサーは異なるプロセスによって較正されています。
圧力値が大き く異なる場合は、 リークや障害がないか点検しま
す。 148 ページのリーク  テス ト を参照して ください。

圧力が通常の作動圧力以下である

圧力が通常の作動圧力以下の場合は、 次を点検します。

• ガス源 （タンク、 ジェネレータ、 マニーホールド） の圧力を
点検します。 たとえば、 タンクの圧力が低い場合があ り ます。

• Headspace Sampler 背面のシャ ッ トオフ  バルブがオンになって
いるこ とを確認します。

• ガス源と GC （EPC） または Headspace Sampler （MPC） のバ
ルクヘッ ド  フ ィ ッティ ング間にリークがないか点検します。

• Headspace Sampler に大きな障害やリークがないか点検しま
す。 148 ページのリーク  テス ト を参照して ください。
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GC Start または GC Ready との同期 :GC が起動しない

Headspace Sampler が GC を起動しない場合、 次を点検します。

• リモート  スタート / ス ト ップ ケーブルの接続

• [Check for Ready] 設定、 Advanced Function 9
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PC と Headspace Sampler 間の通信

この種類の問題は、 コンピュータ と Headspace Sampler 間の通信
の断絶によって発生します。 コンピュータ とサンプラー間の
ケーブル接続を点検します。

次の Headspace Sampler の LAN 接続との設定を確認します。

• Headspace Sampler と コンピュータのネッ ト ワーク  アドレスに
互換性がある。 たとえば、 IP アドレスが同一ネッ ト ワーク上
で互換性がある。

• Enable RS-232 の設定がオフになっている。 83 ページの
Advanced Function 16 を参照して ください。

• LAN アドレスが正しい。 82 ページの Advanced Function 14 を
参照して ください。 IP アドレスの変更を有効にするには、
Headspace Sampler を リセッ トするか、 電源スイ ッチを切って
からすぐに入れなおします。

• PC のコマンド  ウ ィンド ウから ping コマンドを使用して接続
をテス ト します。

次の Headspace Sampler の RS-232 との接続を確認します。

• コンピュータのポート設定が正しい。 ビッ ト / 秒 :9600; デー
タ  ビッ ト :8; パリティ : なし ; ス ト ップ ビッ ト :1; 流量制御 :
ハード ウェア。

• Enable RS-232 の設定がオンになっている。 83 ページの
Advanced Function 16 を参照して ください。
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内部通信シリアル I/O エラー

これらのエラーは、 メ イン  プロセッサ PCA と周辺 PCA 間の通
信不良を示しています。 Agilent のサービス担当にお問い合わせ
ください。 
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メモリおよびプロセッサのエラー

これらのエラーは、 ファームウェアの不良またはメ イン  プロ
セッサ PCA の障害によって発生します。 Agilent のサービス担当
にお問い合わせください。
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空白表示

空白表示は、 ファームウェアのアップデートが中断された場合、
または不完全な場合に発生します。 本装置のファンが作動し、
セルフテス トが実行されず、 ディ スプレイは点灯しますが何も
表示されません。 Agilent のサービス担当に問い合わせて、 「ブ
ルー スク リーンからの回復」 手順を実行して ください。
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電源を入れても応答しない

この現象は、 壁コンセン トからのライン電圧が本装置の内部電
源に達しない場合に発生します。 次を点検します。

• Headspace Sampler ラ イン モジュールのフューズが切れている
か、 飛んでいる。

• 電源セレクター スイ ッチの設定をチェッ ク します。 スイ ッチ
の設定が 115VAC でライン電圧が 220 ～ 260VAC の場合、
フューズが飛びます。

• 電源コードが接続されていない。

• 電源スイ ッチがオフになっている。

• コンセン トから ラ イン電圧が得られない。
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アクテ ィブ メモリ内のメソッ ド消失

アクティブ メモ リ内のメ ソ ッ ドは、 新しいメ ソ ッ ドのロード時
またはメ ソ ッ ドの連結時に保存されません。 アクティブ メモ リ
内のメ ソ ッ ドの上書き前に警告メ ッセージは表示されません。
これはエラーではあ り ません。 メ ソ ッ ドの消失を避けるため、
アクティブ メモ リ内のメ ソ ッ ドを 4 つのス ト レージ ロケーシ ョ
ンの 1 つに保存してから、 新しいメ ソ ッ ドをロード、 または連
結して ください。 60 ページを参照して ください。
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