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本章介绍 Agilent 8697 顶空进样器仪器，识别主要组件和一般顶空进样技术。
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简介

顶空分析是一种分析样品基质挥发性成分的技术。顶空分析对样品基质上方的挥发性环境体
积采样，其中的挥发性化合物以气体形式存在于可取样层中。

顶空分析适合下列情况：

• 目标分析物在低于 300 °C 的温度下易挥发。

• 样品基质是固体、膏体或液体，不易直接进样到 GC 进样口中。

• 制备直接进样的液体样品比较困难或环境不允许。

• 样品的非挥发性成分是危险的。（在顶空分析中，样品仅物理性地接触一次性样品瓶。）

顶空分析与传统进样相比具有以下优点：

• 简化样品准备。样品不需要处理成可进样液体。

• 直接分析各种类型的样品基质（固体、膏体、液体和气体）。

• 色谱柱寿命较长，维护工作量小。样品基质上方的顶空体积比基质更干净。进样时的污
染物较少，分析柱寿命较长，维护的工作量小（修剪、烘干、保护柱更换等）。

• 精度高。

• 可以调节顶空加热箱温度以选择性地从分析物中排除较重的组分。这加快了加热箱程序
升温时间和加热箱冷却时间，延长了色谱柱寿命。
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顶空技术

目前，有三种主要技术用于执行顶空分析。

动态顶空进样：这种技术通常是吹扫和捕集系统的一部分，使用载气的连续流量来吹扫样
品基质中的任何挥发性成分。这些分析物通常被吸附在吸附剂中。在指定的时间后，捕集
阱被加热，释放被吸附的化合物，这些化合物被吹扫入 GC 进样口。

静态顶空进样：这种技术使用封闭的样品容器和进样系统。将样品基质放入密封的进样瓶
后，将样品基质加热一段指定的时间，在此期间还可以搅动 （振摇）样品瓶，以帮助将挥
发性化合物从基质中驱赶到顶空体积中。在指定的时间后，将对样品瓶盖穿孔、加压，并
抽出一定量的顶空蒸汽并注入 GC 进样口。

固相微萃取：在这种技术中，将带有吸附剂的探针放到装有样品基质的样品瓶中。目标分析
物将吸附到样品探针中。使用不同的吸附剂提供了分析不同目标化合物的灵活性 （同时忽
略其他）。在指定的时间后，探针被加热，分析物挥发，这些分析物被吹扫到 GC 色谱柱上。
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使用阀和定量环进行静态顶空进样

有两种主要的静态进样顶空技术，即压力传输 和阀和定量环。（第三种技术是使用气密探
针手动进行进样，但不能提供容易重复的结果。）

在 8697 中使用的阀和定量环也会在指定的时间里加热和震摇样品瓶。然而， Agilent 系统 
使用已知体积的样品定量环来收集样品。阀和定量环系统的进样步骤如下：
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1 取样探针针头刺穿样品瓶。

2 进样器使用气体对样品瓶加压。请参阅图 1。

图 1. 阀和定量环系统采样和进样阶段
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3 在压力平衡后，已加压的样品瓶气体通过样品定量环放空，使用样品填充定量环。注意，
在这种情况下，样品瓶放空到大气压力，而不是高柱头压力。此外， 8697 可以控制进
入样品定量环的气体流量，从而使进样在样品瓶完全降压之前结束。

4 样品定量环平衡后，阀将切换，样品定量环将成为进入 GC 进样口的流路的一部分。 
载气将已知样品量吹扫入 GC 进样口中进行分析。
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Agilent 8697 顶空进样器

Agilent 8697 顶空进样器 (HS) 是一个阀和定量环顶空进样系统，具有 48 个样品瓶容量或 
120 个样品瓶容量 （带 XL 样品盘）。 HS 使用 12 样品瓶加热箱在温度下平衡样品。由于 
顶空分析中的最长保持时间通常是平衡时间，因此，使用多样品瓶加热箱可使 HS 能够一次
平衡多个样品瓶，从而增加通过量。

可通过 GC 触摸屏、浏览器界面或数据系统连接来控制 8697 HS。它扩展了现有的 GC 设置，
包括 HS 方法参数、配置设置、早期维护反馈跟踪、日志条目、当前状态显示等。 8697 HS 
是一个集成的 GC 组件。

为了区分 GC 和 HS 状态项，触摸屏和浏览器界面状态显示将在前面加上顶空，以区分 HS 项
和 GC 项。因此，触摸屏将 8697 HS 加热箱温度显示为顶空加热箱温度， GC 柱箱温度将没
有前缀或注释。例如，请参阅下图。

图 2. 顶空状态项示例
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本手册内容

本手册介绍顶空进样器日常操作所需的概念和任务，以及执行更多高级任务和方法开发所
需的信息。
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熟悉顶空进样器

图 3. 前视图

图 4. 后视图

/
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LED 状态指示灯
HS 前面板上包含状态指示灯，可用于快速确定其一般状态和就绪状态。状态指示灯的颜色
会根据 HS 的当前状态发生变化。

• 绿色：表示 HS 已准备好运行。

• 黄色：表示 HS 未准备好运行。电源已打开且可用，但并非所有参数都已达到运行设定
值。可能存在警告或其他消息。有关其他信息，请查看 GC 触摸屏。

• 红色：表示故障或其他严重情况。可能存在故障或其他消息。有关其他信息，请查看 
GC 触摸屏。必须解决故障情况才能使用 HS。

除了 LED 指示灯外，所连 GC 的触摸屏上会显示详细的状态信息，这些信息也会通过 GC 浏
览器界面显示。

“停放”按钮和指示灯
HS 停放按钮还包含指示灯。当指示灯点亮时，表示样品盘在停放位置， HS 未就绪。要停
放或取消停放样品盘，请按 Park （停放）按钮。请参阅第 35 页上的 “停放或取消停放样
品盘”。
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2 操作流程

日常操作流程    18

方法开发流程    19

本部分介绍使用顶空进样器的基本流程。
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日常操作流程

图 5 汇总了顶空分析的一般操作流程。此工作流假定已正确配置顶空进样器，并且已知相
关的方法和样品。

图 5. 日常顶空分析流程
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方法开发流程

图 6 汇总了开发方法的流程。有关方法开发的详细信息，请参阅第 75 页上的“方法开发”。

图 6. 方法开发流程

 
MHE/MHC
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3 消耗品

用于顶空分析的消耗品    22

本节列出了对 Agilent 8697 顶空进样器进行日常操作所需的常用部件，如样品瓶和样品定量
环。可在本手册或《维护》手册中找到更换这些部件的步骤。
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用于顶空分析的消耗品

下面的表列出了用于顶空进样器和顶空分析的常用供应品。要获得最新的可用部件，请访问
安捷伦网站，网址是 www.agilent.com。

表 1 顶空进样器部件和标样 

说明 部件号

泄漏测试工具包。包括：

无孔密封垫圈
11 毫米低流失隔垫， 5 个 / 包
泄漏测试样品瓶

1/8 英寸接头堵头
1/16 英寸不锈钢 ZDV 堵头（六通阀盖）

G4556-67010
5181-7458
5182-3413
G4511-20180
0100-1526
G6600-80039

样品盘样品瓶架， 8697 G4511-60402

样品盘样品瓶架标签

架 1 标签

架 2 标签
架 3 标签

架 4 标签
架 5 标签

G4511-90401
G4511-90402
G4511-90403
G4511-90404
G4511-90405

更换用气体净化过滤器、载气（用于样品瓶加压气体） CP17973

色谱柱切割片，陶瓷 5181-8836

脱活取样探针 G4556-63825

六通阀、转子更换件、 WT 系列、 300 psi、 350 °C 1535-4952

样品定量环固定夹， 1 个：

1 个，与 0.025、 0.05 和 0.10 mL 样品定量环结合使用

2 个，与 0.5 和 1.0 mL 样品定量环结合使用
1 个，与 3.0 mL 样品定量环结合使用

G4556-20177

样品定量环固定夹， 1 个：

1 个，与 0.025、 0.05 和 0.10 mL 样品定量环结合使用

G4556-20178

与 HS 传输线附件一起使用的进样口衬管

超高惰性进样口 2.0 毫米直型衬管 5190-6168

标样

顶空 OQ/PV 样品 5182-9733

http://www.agilent.com
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表 2 顶空进样器传输线部件 

说明 部件号

传输线部件

传输线隔垫（9 毫米） 5183-4801

聚酰亚胺石墨密封垫圈， 5 个 / 包

0.53 毫米， 1/32 英寸，用于外径为 0.50 x 0.80 毫米的管线 0100-2595

内径为 0.4 毫米，用于外径最大为 250 µm 的色谱柱 5190-1437

传输线隔垫螺母，用于分流 / 不分流和多模式进样口 G3452-60845

不锈钢堵死螺母， 1/16 英寸 01080-83202

螺母和异径管接头，用于六通阀和传输线连接， 1/16 英寸至 1/32 英寸 0100-2594

传输线

去活熔融石英管， 250 微米 x 5 米 160-2255-5

去活熔融石英管， 320 微米 x 5 米 160-2325-5

去活熔融石英管， 450 微米 x 5 米 160-2455-5

去活熔融石英管， 530 微米 x 5 米 160-2535-5

ProSteel 去活不锈钢管， 5 米长 160-4535-5

用于 ProSteel 管的套管， 5 米长 4177-0607

与挥发性物质分析接口连接的部件

0.4 毫米 Vespel/ 石墨密封垫圈，用于内径为 0.25 毫米的色谱柱， 10 个 / 包 5062-3508

0.5 毫米 Vespel/ 石墨密封垫圈，用于内径为 0.32 毫米的色谱柱， 10 个 / 包 5062-3506

0.8 毫米 Vespel/ 石墨密封垫圈，用于内径为 0.53 毫米的色谱柱， 10 个 / 包 5062-3538

表 3 顶空进样器样品定量环 

说明 部件号

样品定量环，惰性

0.025 mL G4556-80101

0.05 mL G4556-80102

0.1 mL G4556-80103

0.5 mL G4556-80105

1.0 mL G4556-80106

1.0 mL，认证 G4556-80126

2.0 mL G4556-80107

3.0 mL G4556-80108

3.0 mL，认证 G4556-80128

5.0 mL G4556-80109
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表 4 顶空样品瓶和瓶盖 

说明 部件号

认证的平底样品瓶

认证的平底顶空样品瓶， 20 mL， 100 个 / 包 5182-0837

认证的平底顶空样品瓶， 10 mL， 100 个 / 包 5182-0838

20 毫米顶空盖，有隔垫

认证的顶空铝钳口盖， PTFE/Si 隔垫， 20 毫米， 100 个 / 包 5183-4477

顶空样品瓶工具包

样品瓶工具包
20 mL 顶空钳口盖平底样品瓶，银色铝质一体式钳口盖（安全型）， PTFE/ 白色

硅胶隔垫， 100 个 / 包

5182-0840

压盖器和启盖器

A-Line 大功率电子封盖器，带电源， 20 毫米钳夹 5191-5624

A-Line 电子封盖器，适用于 20 毫米的瓶盖 5191-5615

A-Line 电子启盖器，适用于 20 毫米的瓶盖 5191-5613

人体工程学设计的手动封盖器，适用于 20 毫米的瓶盖 5040-4669

人体工程学设计的手动启盖器，适用于 20 毫米的瓶盖 5040-4671

表 5 冷却板更换件 

说明 部件号

金属样品瓶架组件 (5) G4512-60402

冷却器滴水管 G4522-20540

辅助滴水盘 G4556-40680

螺母和密封垫圈组， 1/4 英寸，黄铜 5080-8752

螺母， 1/4 英寸，黄铜 0100-0056

穿板接头， 1/4 英寸 G4522-20500

夹具，软管， 0.468-0.531 英寸外径， 0.22 英寸宽 1400-3298
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样品瓶类型    26

样品瓶隔垫和瓶盖    27

样品瓶标签    28

填充样品瓶    30

盖上样品瓶盖    31

停放或取消停放样品盘    35

安装样品瓶架    36

将样品瓶装入样品盘中    37

本节介绍 Agilent 8697 顶空进样器的样品瓶选择、样品准备和样品瓶处理。
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样品瓶类型

Agilent 8697 顶空进样器接受 10-mL、20-mL 或 22-mL 样品瓶。在方法中设置样品瓶体积。
样品瓶体积会随着序列中使用的每个新方法而更改，但不会在方法中更改。如果使用的样
品瓶体积不是方法所需的，则会导致运行时异常。

顶空进样器使用带有钳口盖的透明或琥珀色玻璃样品瓶，或螺纹盖样品瓶。对于对光线敏感
的样品，请使用琥珀色玻璃样品瓶。这两种样品瓶类型都是平底或圆底样品瓶。有关可接受
的样品瓶类型，请参考安捷伦消耗品和供应品目录，或访问安捷伦网站，网址是 
www.agilent.com 。不兼容的样品瓶会导致机械臂错误。

样品瓶必须符合图 7 中所示的规格。

图 7. 支持的样品瓶尺寸

避免重复使用样品瓶。多次使用样品瓶会提高样品瓶破裂的几率。

22.40  
23.10mm

47.0 mm 
79.0 mm 

18.0 mm 

5.0 mm 

http://www.agilent.com
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样品瓶隔垫和瓶盖

有不同类型的隔垫用于钳口盖和螺纹盖，每种隔垫都具备不同的再密封特性和不同的防溶
剂腐蚀性。

样品瓶盖带有或没有内部安全特性，如果内部样品瓶压力超过约 310 kPa (45 psi)，则样品
瓶将放空。

一般情况下，在顶空分析中不要多次使用钳口盖或隔垫。

有关可接受的样品瓶类型，也可参考 Agilent 网站，网址是 www.agilent.com 。

隔垫材料 相容的物质 不相容的物质 可再密封性 最高温度 *

PTFE/ 丁基橡胶 PTFE 具有防腐蚀性，直到穿孔为止，

随后隔垫或衬管中的橡胶具有相容性
（ACN、丙酮、DMF、酒精、二乙胺、

DMSO、苯酚）

含氯溶剂、芳香族化

合物、碳氢化合物、 
二硫化碳

良好 < 125 °C

PTFE/ 硅橡胶 PTFE 具有防腐蚀性，直到穿孔为止，

随后隔垫中的硅橡胶具有相容性 
（酒精、丙酮、乙醚、DMF、DMSO）

ACN、 THF、苯、 

氯仿、吡啶、甲苯、 
己烷、庚烷

一般 < 180 °C

高温 PTFE/ 硅橡胶 PTFE 具有防腐蚀性，直到穿孔为止，
随后隔垫中的硅橡胶具有相容性（酒

精、丙酮、乙醚、 DMF、 DMSO）

ACN、THF、苯、氯仿、
吡啶、甲苯、己烷、 

庚烷

一般 < 300 °C

* 近似值。请参考制造商的建议。

http://www.agilent.com
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样品瓶标签

小心
确保任何标签和墨水能够承受加热箱加热温度而不会退化。

如果使用标签，则标签需要符合下面的尺寸。如果还使用可选的条形码读取器 (G4527A)，
则条形码标签必须符合标签的一般尺寸以及所示的贴放要求。

图 8. 样品瓶标签和条形码规格（所示的是 20 mL 样品瓶）

小心
正确的样品瓶尺寸对于机械臂正确操作非常重要。如果样品瓶和标签不符合这些规格，可能
会导致进样器出错。如果因样品瓶和标签不符合这些规格而致电服务部门要求维修，保修
或服务合同不涵盖这类服务。

要确认标签的张贴情况，请将贴上标签的样品瓶放入条形码读取器中。转到诊断 > 顶空 >  
手动操作 > 读取条形码。条形码读取器将尝试读取样品瓶的条形码。

此外，条形码标签必须：

• 耐热 （避免在加热时降解或烧焦）

• 使用无光或其他非光泽表面处理。有光泽的条形码标签会反射室内环境的光线，干扰读
取器。

15

10

5mL

1 mm 

23.5 mm 

 4.0 mm 

17.5 mm 

17.0 mm 

25 mm 
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支持的条形码
条形码读取器可以读取以下任何识读码制：

• 标准 39 码

• 标准 128 码

• 矩阵 25 码

• 标准 25 码

• 交叉 25 码
• UPC-A

• EAN/JAN 13

• EAN/JAN 8

• UPC-E
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填充样品瓶

通常，将样品瓶填充一半或更少。虽然样品量可能因分析的不同而异，但不要将样品瓶填充
超过图 9 中所示的最大限值。正确填充样品瓶可确保采样探针不会在采样期间接触到基质。
如果需要更多样品，可使用较大的样品瓶或优化方法以改进结果。有关详细信息，请参阅第 
75 页上的“方法开发”。

图 9. 样品瓶填充限值

17 mm

75% 的
最大
高度值

50% 的
典型
高度值

20-mL 和 22-mL 样品瓶 10-mL 样品瓶

50% 的最大
高度值
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盖上样品瓶盖

必须正确密封样品瓶，确保顶空气体不会提前逸出。对于钳口盖样品瓶，可使用为 20 毫米
瓶盖的顶空样品瓶专门设计的封盖器来密封样品瓶。也可以使用螺纹盖和螺纹口样品瓶。请
参阅第 22 页上的“用于顶空分析的消耗品”。

使用封盖器盖上样品瓶盖时：

1 首先制作几个空的练习样品瓶，直到卷边看起来可以接受。请参阅“使用电子封盖器盖
上样品瓶盖”或“使用手动封盖器盖上样品瓶盖”。

2 准备五 (5) 个装有待分析样品的测试样品瓶。

3 使用 HS 内置用户样品瓶泄漏测试来检查样品瓶是否密封良好，并获得该方法的建议泄漏
率阈值。（如果使用空样品瓶运行测试，该测试无法建议有用的泄漏率阈值，但会评估瓶
盖是否密封。）请参阅“使用用户样品瓶泄漏测试验证封盖是否正确”。

使用电子封盖器盖上样品瓶盖
与手动封盖器相比，电子封盖器有以下几个优点：

• 易于设置和维护封盖设置（封盖设置通常是数字的）。

• 封盖效果一致，与操作员或手的力量无关。

• 轻松对钢样品瓶盖进行封盖。

要使用电子封盖器，请参阅其说明。 

1 在开始之前，擦拭封盖器钳口的内表面。

2 如果使用单独的隔垫和瓶盖，可将隔垫放在样品瓶盖中，涂有 PTFE 的一面朝向样品瓶。
请小心，不要污染隔垫。

3 将瓶盖翻转过来放在桌子上。

4 在样品瓶中放置样品。（大多数样品瓶中的样品不能超过 50%，但某些样品瓶中的样品
可达到 75%。请参阅“填充样品瓶”）。

5 将隔垫和瓶盖组件放在样品瓶开口上。

6 按照电子封盖器的说明盖好瓶盖。

7 检查每个样品瓶是否正确封盖。请参阅“样品瓶封盖目视检查”。

使用手动封盖器盖上样品瓶盖
1 在开始之前，擦拭封盖器钳口的内表面。

2 如果使用单独的隔垫和瓶盖，可将隔垫放在样品瓶盖中，涂有 PTFE 的一面朝向样品瓶。
请小心，不要污染隔垫。

3 将瓶盖翻转过来放在桌子上。

4 在样品瓶中放置样品。（大多数样品瓶中的样品不能超过 50%，但某些样品瓶中的样品
可达到 75%。请参阅“填充样品瓶”）。

5 将隔垫和瓶盖组件放在样品瓶开口上。
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6 将样品瓶放在封盖器中。

7 缓慢而稳定地用力挤压封盖器手柄以密封样品瓶。（挤压手柄，直到手柄接触到调整螺丝
为止。）

8 检查每个样品瓶是否正确封盖。请参阅“样品瓶封盖目视检查”。
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样品瓶封盖目视检查
检查每个样品瓶是否正确封盖。

图 10 显示了正确和不正确的样品瓶盖。

图 10. 可接受和不可接受的样品瓶盖

• 确保裹在样品瓶颈下方的瓶盖部分没有折痕或褶皱。要消除折痕或褶皱，请将样品瓶大
约转 10°，然后再次封盖。通过沿顺时针方向旋转调整螺丝，调整封盖使卷边更松。

• 瓶盖应该可用手拧紧。如果瓶盖松了，请沿逆时针方向旋转调整螺丝以调整封盖器使卷
边更紧。再次为瓶盖封盖。如果瓶盖太紧，隔垫将会变形，并且样品瓶可能会泄漏。

• 确保每个瓶盖都有一个平整的隔垫，位于样品瓶顶部的中心位置。

• 
• 
• 

• 
• 
• 

• 
• 
• 
• 

• 
• 

• 

• 
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• 如果隔垫不平整，请取下瓶盖，沿顺时针旋转封盖器调整螺丝，并再次尝试。

• 如果瓶盖不在中心位置，请取下瓶盖并确保新的瓶盖平整的放在样品瓶的顶部，然后
再挤压封盖器。

注意，卷曲过度会给瓶盖和样品瓶带来额外的压力。

使用用户样品瓶泄漏测试验证封盖是否正确
确定封盖工具是否调整正确，样品瓶是否盖好，最好的方法是使用仪器的内置测试。

1 首先，如“使用电子封盖器盖上样品瓶盖”或“使用手动封盖器盖上样品瓶盖”中所述
创建空的、盖好的练习样品瓶。检查以确保它看起来可以接受。该样品瓶应该看起来像
图 10 中的最佳样品瓶。如果不是，则调整封盖器并创建更多空的练习样品瓶，直到样品
瓶看起来是最佳的。

2 在 GC 触摸屏或浏览器界面上，转到诊断 > 诊断测试 > 顶空 > 用户样品瓶泄漏测试。 

3 开始此测试。

4 按照提示准备样品瓶并运行测试。（您将使用计划分析的样品制作 5 个样品瓶。）如果样
品瓶通过，则记录用于盖上样品瓶的设置，并使用该设置制作以后要用的样品瓶。如果
样品瓶泄漏测试失败，则调整封盖器，并使用新样品瓶重复测试。

请注意，当使用包含样品的测试样品瓶时，用户样品瓶泄漏测试也会建议该方法的泄漏
率阈值。如果需要，编辑该方法以使用此建议的泄漏率阈值。 

如果更换封盖工具或新的一批样品瓶、隔垫或瓶盖发生泄漏，则重新运行此测试。
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停放或取消停放样品盘

停放样品盘可将样品盘托架移至安全位置。停放时，可以将样品瓶装入样品瓶架中，或从 
HS 安装和卸下样品瓶架。

按停放按钮以停放样品盘。停放按钮将点亮，指示样品盘已停放。

再次按停放按钮以取消停放样品盘，以准备使用。

图 11. 停放按钮位置

如果样品盘已停放，则不能开始序列。

在某个序列暂停此序列期间停放样品盘。在此过程中，样品瓶继续正常运行，但样品瓶无法
进入或离开加热箱，直到取消停放样品盘。

8897 Headspace Sampler8897 Headspace Sampler
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安装样品瓶架

1 按样品盘停放按钮以“停放”样品盘（将托架移至静止位置，以便容易地处理样品瓶架
区域）。请参阅图 10。

小心
处理样品瓶架时避免过度移动。如果样品涂在隔垫或样品瓶上超过一般的量，则会使结果 
发生改变。

2 向上提起样品瓶架的前端时，将样品瓶架向后滑动，滑到 HS 顶部的安装夹下方。然后，
放下样品瓶架前端，使其固定到位。

如果安装正确，样品盘架前面的白色 LED 将亮起。

3 按样品盘停放按钮以准备使用样品盘。
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将样品瓶装入样品盘中

1 按停放按钮以 “停放”样品盘 （将托架移至静止位置，以便容易地处理样品瓶架）。

2 根据需要将盖好瓶盖的样品瓶放入样品盘中。请参阅图 12。

图 12. 样品盘样品瓶位置 （所示为 48 位样品瓶样品盘， 120 位样品瓶样品盘类似）

3 按停放按钮以准备使用样品盘。
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5 HS 方法参数
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确定 GC 循环时间    45

冷却板操作和技术指标    47

本章介绍 HS 可用的方法设置。使用 GC 触摸屏、浏览器界面或在数据系统中进行所有方法
设置。要了解有关 HS 方法开发，请参阅第 75 页上的“方法开发”。
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HS 方法参数

8697 HS 将其方法设置和参数添加到用于 GC 的方法中。像访问任何其他 GC 方法设置一样
访问它们，即使用 GC 触摸屏、浏览器界面或数据系统。

HS 添加了：

• 温度，即顶空加热箱、样品定量环和传输线温度以及预期的样品盘温度（当有样品盘冷
却板时）

• 时间，即平衡和进样时间以及 GC 循环时间（用于样品重叠和通量计算）

• 样品瓶设置，即样品瓶体积、填充、振摇和进样后放空等设置

大多数 HS 方法参数可通过 GC 触摸屏或浏览器界面上的方法选项卡进行访问。不过，有几
个设置在触摸屏和浏览器界面的不同位置上。在触摸屏的设置 (G) > 配置 > 顶空下可以找到
气体类型、传输线尺寸、待机样品瓶流量、就绪和条形码识读码制的设置，而这些设置可在
浏览器界面的方法 > 配置 > 顶空中找到。

另请参阅第 60 页上的“设置 > 配置 > 顶空”。请注意，当您在方法中或作为配置设置设置
条形码类型时，有关是否使用条形码以及如何处理条形码问题的决定只能通过数据系统进
行。浏览器界面不支持序列中的条形码。

本地用户界面

图 13. 显示在 GC 本地用户界面中的顶空方法参数
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传输线类型、样品定量环体积、气体类型等类似的不经常更改的设置可以在触摸屏的设置 
(G) > 配置 > 顶空上找到。

图 14. 显示在 GC 本地用户界面中的顶空方法参数 (8890 GC)
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浏览器界面

图 15. 显示在浏览器界面中的顶空方法参数 (8890 GC)

在使用浏览器界面时，请注意该方法还包括顶空配置的设置，如样品瓶加压气体类型。

图 16. 显示在浏览器界面中的顶空方法配置参数 (8890 GC)
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方法参数摘要

本部分列出方法参数以及每个参数的简短说明。有关填充模式的详细说明，请参阅第 75 页
上的“方法开发”。

表 6 常用方法参数 

路径 参数 说明

方法

温度 加热箱 样品瓶平衡的加热箱温度。

定量环 样品定量环和阀的温度。

传输线 传输线的温度。

冷却板 样品盘的预期温度， +/- 5°C。只要样品盘温度为预期值  
+/- 5°C， GC 就会进入就绪状态。（HS 监控但不控制样品盘
温度。）

时间 样品瓶平衡 穿孔前样品瓶在加热箱中平衡的时间。

进样持续时间 将样品定量环蒸汽吹扫到 GC 进样口的时间。

GC 循环 GC 完成其运行的时间，包括冷却和下一次运行准备就绪的时

间。请参阅第 45 页上的“确定 GC 循环时间”。

样品瓶和定量环 样品瓶体积 (mL) 使用此方法选择所有样品瓶的样品瓶体积。

振摇值 选择样品在加热箱中平衡期间的振摇级别。值越高，摇动就越

剧烈。浏览器界面还列出了与所选振摇级别相关的频率和加 
速度。

样品瓶填充模式 样品瓶填充模式 选择如何对样品瓶加压。另请参阅第 89 页上的“对样品瓶
加压”。

压力 压力平衡时间 允许样品瓶中的压力在初始样品瓶加压后稳定的时间。

填充压力 目标样品瓶最终压力。

恒定流量 压力平衡时间 允许样品瓶中的压力在初始样品瓶加压后稳定的时间。

填充压力 目标样品瓶最终压力。

填充流量 用于对样品瓶加压的流速。缺省：50 mL/min。

恒定体积 压力平衡时间 允许样品瓶中的压力在初始样品瓶加压后稳定的时间。

填充体积， mL 用于对样品瓶加压的气体的特定体积。

定量环填充模式

定量环阶升速率 如何快速填充样品定量环。

最终定量环压力 已填充的样品定量环的最终目标压力。

定量环平衡 在加压之后为样品定量环设置的稳定的时间。
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萃取模式 萃取模式 设置方法的萃取类型：单次、多次或浓缩。另请参阅第 92 页
上的“萃取模式”。

萃取次数 仅限浓缩萃取模式；在开始 GC 运行之前输入浓缩萃取次数。

放空和吹扫

在最后一次萃取操作之后放空样品

瓶压力

上次萃取后，在将样品传送到 GC 时，将样品瓶残留压力放空

到大气。

在萃取操作之间放空样品瓶压力 在浓缩萃取之间放空样品瓶。（仅限多次或浓缩萃取。）

吹扫流量模式

吹扫流量 在从探针取下样品瓶后，使用样品瓶加压气体吹扫取样探针和

定量环。

吹扫时间 吹扫取样探针和定量环的时长。

其他

动态泄漏检查 泄漏测试模式 打开以检查样品瓶加压后是否有泄漏。动态泄漏测试所需的时
间等于压力平衡时间 + 0.02 分钟。

可接受的泄漏率 应用认为可接受的泄漏率。缺省值为 0.5 mL/min。使用用户样
品瓶泄漏测试为特定方法和样品生成泄漏率阈值。请参阅 

第 34 页上的“使用用户样品瓶泄漏测试验证封盖是否正确”。

序列操作 设置 HS 如何处理意外的序列问题，如缺少样品瓶或样品瓶体

积不匹配。

样品瓶丢失 HS 未在预期位置上找到样品瓶。

错误的样品瓶体积 HS 确定样品盘处理的样品瓶不是方法中指定的体积。这可能

表明处理的样品是错误的，或者在序列中指定了错误的方法。

检测到泄漏 样品瓶的动态泄漏检查失败。

系统未就绪 HS 已经处理了样品，进行了萃取，并准备将样品传输到 GC 进
样口，但 GC 未准备好开始运行。

方法开发 访问在开发方法时要使用的参数，请参阅第 87 页上的“使用
参数增量”。

就绪状态 当 GC 在开始运行前检查就绪状态时，可以将 HS 冷却板温度
与一般 HS 就绪状态分开考虑。 
要正常使用顶空进样器 (HS)，需要 HS 就绪状态。只有在执行 
ALS 或手动进样时才可忽略 HS 就绪状态。（因为 GC 仅在进样
时检查 HS 是否就绪，所以此 HS 就绪检查与 HS 将样品放入其

加热箱的时间无关。顶空进样器仅在其加热箱温度正确时才会
将样品放入其加热箱中，而不管 GC 的就绪设置如何。但是，

如果忽略 HS 就绪，则 HS 样品定量环和传输线温度可能在 GC 
开始运行时未就绪。）

方法 > 配置 > 顶空（浏览器界面）。请参阅第 60 页上的“设置 > 配置 > 顶空”。

表 6 常用方法参数（续）

路径 参数 说明
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确定 GC 循环时间

GC 循环时间是 GC 执行运行，然后返回到就绪状态以进行下次进样所需的时间。这包括方法
运行时间、后运行时间、冷却时间以及与外部组件相关的时间。该值可以估计但不能精确计
算，因此必须针对给定的方法和实验室环境进行测量。

HS 依靠有效的 GC 循环时间来计算通量和时间。准确的 GC 循环时间对于可靠的操作和最佳
通量至关重要。

如果 GC 循环时间太长，则会导致：

• 通量降低。样品瓶在处理之前等待的时间比所需时间长。

如果 GC 循环时间太短，则会导致：

• 序列发生故障。系统可能会过早处理样品瓶，样品瓶在等待 GC 变为就绪状态时等待时间
太长。

最好输入比所需时间更长的时间，如果输入的时间太短，可能会降低样品的纯度。

确定 GC 循环时间
要确定 GC 循环时间，请执行以下操作：

1 使用 HS 方法和空样品瓶（盖好并密封，但不含任何物质）进行连续五次运行。首先，
估计 GC 循环时间为 GC 柱箱程序时间，加上任何其他已知的后运行时间，再加上 10 分
钟。该值应该比较长。

2 对于系统未就绪，将序列操作设置为跳过或终止。 

3 运行序列。

4 序列完成后，检查数据系统日志。在活动日志（对于 OpenLab CDS）或序列日志（对于 
OpenLab CDS ChemStation Edition）或日志（对于 MassHunter）中查找计算的循环时
间。其中报告了由仪器计算的 4 个循环时间。如果使用浏览器界面，则检查序列日志。

5 理想的 GC 循环时间是循环时间平均值，加上 0.2 到 0.5 分钟。

还可以在不执行运行的情况下估计 GC 循环时间。通过加上 GC 柱箱程序持续时间和任何后
运行程序的持续时间后，所得到的时间接近于实际循环时间。但是，程序升温和降温操作会
使估计变得更加困难。对于加热区冷却（例如，柱箱或进样口冷却），应增加额外的时间。

在使用 MS 时，还应包括可能影响就绪状态的任何其他因素所需的额外时间。

还要考虑数据处理的时间。虽然在大多数情况下数据处理不是问题，但如果数据系统非常
忙，则在样品之间需要额外的时间。
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验证 GC 循环时间
重新运行三个或四个空样品瓶的序列。现在连续样品瓶之间应该没有增加的等待时间。 HS 
应该能够在就绪时开始进样，而无需等待 GC 准备就绪。
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冷却板操作和技术指标

这部分介绍可选冷却板附件的特性和技术指标。该附件允许使用外部水浴来冷却顶空样品瓶。

温度
样品瓶架中的所有样品瓶位置均可冷却至 4 °C 或加热至 80 °C。 

每个样品瓶位置的中心温度可以在冷却板传感器读数的 +1 到 -3 °C 范围内变化。 

冷却源
根据您的实验室条件，可能需要将冷却源设置为低于所需温度设定值的温度值，因为冷却源
和冷却板之间可能会发生冷却剂温度损失。 

冷却剂

仅使用蒸馏水、乙二醇或丙二醇作为冷却剂。

水浴和泵技术指标

用于控制样品瓶温度的水浴和泵系统必须符合以下技术指标：

• 组分必须符合国家安全要求标准、适用于无人值守操作、持续操作，且可以针对高温保
护进行控制。

• 建议的冷却剂温度范围是 4 到 80 °C。

• 如果您使用内置泵，则该泵必须适合于外循环液体，且适合连接外径为 1/4 英寸 
（6.35 毫米）管线或更大外径的管线。

• 如果使用压力泵，则必须将压力保持在 1.5 到 2.5 psi 的范围内。

• 如果使用抽吸泵，则泵的真空值不得超过 -4 psi。

• 典型的再循环冷却功率范围为 1000 到 2000 瓦。

冷凝水和环境条件
为避免冷凝水过多，请保持环境湿度低于 65%，环境温度低于 23 °C。如果任一值超过其限
值，则会形成过多的冷凝水并导致排水溢出。

确保您的冷却板操作温度保持在 4 °C 以上。4 °C 或更低的温度可能会导致冷凝水结冰并可能
出现排水问题。

如果在非空调环境中操作，请关闭冷却板源，或在不使用时将其温度提高到高于预期露点温
度的值。 

偶尔过量的冷凝水不会对您的仪器造成永久性损坏。如果冷凝水管理系统溢出，请尽快拔掉
顶空的电源，并在使用前擦干受影响的区域。 
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6 HS 序列

什么是 HS 序列？    50

序列、萃取模式和样品瓶盖穿孔    51

序列和通量    52

优先样品    53

方法序列操作    54

浏览器界面和数据系统序列操作    56

停止、终止或暂停运行的序列    57

样品瓶状态    58

使用 GC 的浏览器界面或 Agilent 数据系统可以创建和运行样品序列。本章介绍了在使用这些
系统运行样品时对顶空序列的特殊注意事项，还介绍了 8697 HS 提供的、有助于优化通量的
与序列相关的特性。

有关使用浏览器界面或数据系统创建序列和运行样品的信息，请参考其联机帮助系统。
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什么是 HS 序列？

8697 顶空进样器的序列是要准备和进样的按顺序排列的一系列样品瓶，包括准备每个样品
瓶所需的方法。

• 序列可跳过样品瓶位置。

• 序列可多次运行一个样品瓶。

• 序列不需要任何特定的样品瓶顺序。例如运行样品瓶 1、 23、 5、 2、 3 和 40 是有效的。
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序列、萃取模式和样品瓶盖穿孔

在序列中，可以根据需要在任意数量的输入行中指定相同的样品瓶。 HS 进样器处理样品瓶
的方式取决于方法萃取模式和序列：

• 萃取模式是单次。

使用单次萃取模式强制 HS 对每个样品瓶执行一次瓶盖穿孔、一次萃取和一次运行。如
果相同的样品瓶出现在序列中的多个连续行中，或如果每个样品瓶的进样次数 > 1，此
模式将使 HS 对序列每行或每个进样完全重新处理样品瓶。

• 萃取模式是多次。

使用多次萃取模式可对每个样品瓶执行一次平衡循环、一次样品瓶穿孔以及一次或多次
萃取，每次萃取将启动一个新的运行。不论萃取和运行次数如何，只对样品瓶穿孔一
次。对于序列中使用同一个样品瓶的每个连续行，以及序列中指定的每个样品瓶的进样
次数， HS 都会执行提取并启动运行。执行此样品瓶的最后一个连续序列行之后，样品
瓶将返回到样品盘。如果同一个样品瓶随后出现在序列中，则它将被再次平衡和穿孔。

• 萃取模式是浓缩。

使用浓缩萃取模式可对每个样品瓶执行一次平衡循环、一次样品瓶穿孔以及多次萃取
（可能是进样）。通常，此模式需要某种样品浓缩捕集肼。（捕集阱可以是可选的外部设
备，也可以是进样口，如 Agilent 多模式进样口。） HS 将对样品瓶穿孔并执行指定的萃
取次数。每次萃取都将传输到样品富积的 GC 进样口 （或捕集阱）。最后一次萃取后，
将进样富积的样品，并且 HS 将启动 GC 运行。

如果序列指定每个样品瓶进行多次进样，样品瓶将停留在取样针上。 GC 运行结束后，
HS 将执行所需的萃取，然后启动下一次运行。最后一次运行启动后，样品瓶将返回到
样品盘。

如果同一个样品瓶随后出现在序列中 （但不是作为下一个样品瓶），则它将被再次平衡
和穿孔。

另请参阅“序列和通量”。
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序列和通量

HS 可通过检查在当前序列中指定的样品瓶的方法来优化通量。如果连续样品瓶具有相同的
方法， HS 将检查样品的时间参数，然后计算将每个样品瓶放在加热箱中的最佳时间。此方
法将使一次平衡的样品瓶的数量最大化。

使用不同方法的样品瓶只能在前面的样品离开加热箱后才会被处理。

有关详细信息，请参阅第 93 页上的“优化通量”。
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优先样品

优先样品 是要在当前运行的序列中的某些其他样品瓶之前立即运行的样品瓶。

浏览器界面和 Agilent 数据系统都提供了暂停和编辑运行序列的方法，以在其中插入新样品。
将新样品放入任何未使用的样品盘位置。然后，暂停和编辑序列以包括新样品瓶。请参考浏
览器界面和数据系统帮助，查看编辑运行序列的说明。

注意，不能编辑任何已经开始处理的样品。 HS 将继续处理所有已经开始处理的样品瓶，然
后再开始处理新样品瓶。如果新样品使用相同的方法，则可将其与正被处理的其他样品同时
放入加热箱中。如果它使用不同的方法条件，则不会开始处理，直到所有之前的样品已从加
热箱移出。
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方法序列操作

当 HS 在序列期间遇到某些问题时，它可以跳过样品瓶，继续运行，暂停序列，终止所有处
理，或等待直到系统变为就绪。在序列执行期间控制 HS 行为的设置称为序列操作。这些序
列操作是方法的组成部分，因此，在执行序列操作期间，序列操作会因样品的不同而不同。
使用序列操作可指定在遇到问题（如样品瓶体积不匹配、缺少样品瓶等类似问题）时 HS 应
采取的操作。序列操作可灵活地处理相对较小的问题，并提供适合您工作流的关注级别。对
于某些问题，您可以完全停止序列处理，而对于其他问题，则可以允许序列继续处理。 GC 
始终记录问题以及所采取的操作。

处理的序列问题类型
序列操作可对下面列出的问题进行逻辑序列控制。“可用的操作”中介绍了可能的操作。

样品瓶丢失：控制 HS 在样品盘中的预期位置中找不到样品瓶时的行为。

错误的样品瓶体积：当 HS 找到了样品瓶，但样品瓶的体积与方法中定义的样品瓶规格不一
致时，控制 HS 行为。体积不匹配可能会改变分析结果，或指示样品瓶放置错误。要确定样
品瓶体积，HS 将在样品瓶位于机械臂中时测量样品瓶高度。（这意味着 HS 无法区分 20 mL 
和 22 mL 样品瓶。）

检测到泄漏：如果样品瓶的动态泄漏测试失败，控制 HS 行为。（只有在启用动态泄漏检查
时才有意义。）

系统未就绪：当 HS 准备开始填充样品定量环但 GC 未准备好开始运行时，控制 HS 行为。当 
HS 变为就绪时，它将检查 GC 是否就绪。如果 GC 已就绪， HS 将开始为进样循环填充样品
定量环。如果 GC 未就绪， HS 将进行指定的操作。 GC 未就绪可能指示方法中的 GC 循环时
间参数较低、 GC 计时中的正常差异或 GC 有问题。注意，在运行开始之前，如果 GC 不是就
绪状态，则某些数据系统无法收集数据。

可用的操作
每个问题的可用的操作取决于序列问题的本质。（例如，您无法继续处理丢失的样品瓶，但
可以跳过该样品瓶或终止序列。）

• 继续：继续处理当前样品瓶和序列。

• 跳过：跳过当前样品瓶，然后继续处理序列中的下一个样品瓶。当前样品瓶将立即返回
到样品盘（如果合适）。系统将跳过该样品瓶的全部进样。

• 暂停：暂停序列。将继续处理加热箱中的任何样品瓶，包括当前样品瓶（如果适用）。
不会将其他任何样品瓶移至样品瓶加热箱。 

从暂停恢复：按照 GC 触摸屏上 （或浏览器界面中）的说明操作。

• 终止：终止序列。 HS 将停止所有样品瓶处理，包括当前样品瓶和所有其他样品瓶。从有
问题的样品瓶开始， HS 会将所有样品瓶返回到样品盘。要恢复处理，请查看日志以确定
哪个样品瓶有问题。解决该问题，然后创建新序列并重新开始。

• 等待就绪：HS 将等待 GC 变为就绪状态。此设置会增加样品瓶在加热箱中的样品瓶平衡
时间。HS 会在其日志中报告实际平衡时间。请注意，一旦 HS 开始填充样品定量环，HS 
将开始进样，而不管 GC 是否就绪。此外，如果某些因素阻止 GC 变为就绪状态， HS 将
等待。
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注意
终止只会停止 HS。 GC 和数据系统可以完成处理任何已进样的样品。

请注意，序列操作不会跳过其他可能存在的问题，如可能中断序列的硬件故障。

使用 MS 时
必须在 GC 循环时间参数中包括 MS 溶剂延迟和其他因素所需的任何额外时间。
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浏览器界面和数据系统序列操作

浏览器界面和 Agilent 数据系统可以提供用于处理意外事件的附加功能。这些功能显示为序
列设置的一部分，并且因数据系统的不同而异。例如，浏览器界面和许多数据系统提供了处
理序列中样品瓶丢失问题的设置。如果序列设置和 HS 方法中的设置发生冲突，HS 将使用在 
HS 方法 中设置的值来处理第 54 页上的“处理的序列问题类型”中列出的特定问题。

数据系统还提供了处理条形码读取器错误的方法。请参考数据系统的帮助以获取详细信息。
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停止、终止或暂停运行的序列

您可以从 GC 触摸屏停止按钮或通过浏览器界面或数据系统运行序列的计算机与运行的序列
进行交互。

在 GC 触摸屏上，按“停止” ( )。 GC 显示屏将提示停止运行、停止序列或取消（不采

取任何操作）。

• 停止运行：立即结束当前运行并移动到序列中的下一个运行。序列的其余部分将正常 
完成。

• 停止序列：立即结束当前运行并终止序列。加热箱中的所有样品瓶将通过冷却站返回到
样品盘，系统将返回到空闲状态。

浏览器界面和数据系统提供三个选项来与运行的序列交互：

• 暂停序列：HS 将完成已开始处理的任何样品，然后等待进一步指示。不会有新样品瓶进
入加热箱。恢复后，序列将正常完成。 

使用暂停时可以编辑序列。在编辑期间，可以根据需要更改还没有开始处理的样品列
表，以插入新样品或进行任何其他更改。恢复后， HS 将开始处理序列中现在的下一个
样品。

• 停止运行：立即结束当前运行并移动到序列中的下一个运行。序列的其余部分将正常 
完成。

• 停止序列：立即结束当前运行并终止序列。加热箱中的所有样品瓶将通过冷却站返回到
样品盘，系统将返回到空闲状态。

请参考 GC 浏览器界面和数据系统的帮助，以获得有关其序列功能的详细信息。
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样品瓶状态

使用 GC 触摸屏或浏览器界面状态栏显示运行序列的当前状态信息。 GC 将显示：

• 加热箱温度

• 定量环温度

• 传输线温度

• 样品瓶流量

• 样品瓶压力

• 外部载气压力

• 样品瓶状态。这包括对样品瓶状态的实时监控：平衡、加压、萃取、进样、返回到 
样品盘。

安捷伦数据系统还提供样品瓶状态。
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设置 > 配置 > 顶空    60

设置 > 校准 > 顶空    61

设置 > 服务模式 > 顶空    63

设置 > 计划程序：资源节省    63

本节介绍 GC 的设置下可用的设置和功能。
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顶空设置

无论当前方法是什么，通常会应用设置 (G) 选项卡中可用的 HS 设置。如果对硬件进行了更
改，应始终检查这些设置，并根据需要进行更新，例如，在更改样品瓶加压气体类型、传输
线或样品定量环之后。

设置 > 配置 > 顶空
G> 配置 > 顶空

下表列出了 HS 配置设置。

条形码读取器可以读取以下类型（识读码制）的条形码：

• 标准 39 码

• 标准 128 码

• 矩阵 25 码

• 标准 25 码

• 交叉 25 码
• UPC A

• EAN/JAN 13

• EAN/JAN 8

• UPC E

设置 说明

进样口 选择连接到传输线的进样口。（设置可用于具有多个进样口的 GC。）

气体类型 样品瓶加压气体类型。

定量环体积 已安装的样品定量环的内部体积。

传输线类型 选择已安装的传输线类型，熔融石英或 DB-ProSteel。

传输线内径 传输线的内径 (µm)。

待机样品瓶流量 通常保留启用状态。待机样品瓶流量可在萃取之间以及空闲时间期间

吹扫样品定量环和取样探针。如果使用 GC 资源节省功能，可减少此
流量以节约样品瓶加压气体。缺省：20 mL/min。

启动时清除加热箱 如果启用，首次打开时 HS 将检查样品瓶加热箱中是否有样品瓶，并

将找到的所有样品瓶返回到样品盘。 

启用条形码校验和 如果有条形码读取器，则可用。某些条形码可能包含用于验证条形码

读取是否正确的校验和值。当条形码包含校验和时可启用此设置。

识读码制 如果有条形码读取器，则可用。选择所有，让条形码读取器检查所有

可用的识读码制，或选择在样品瓶标签上使用的特定识读码制。请参
阅下面支持的识读码制的完整列表。
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设置 > 校准 > 顶空
G> 校准 > 顶空

HS 为样品盘提供了校准程序，以确保对样品瓶进行最佳处理，并为气体流量传感器和压力
传感器提供校准。

校准样品盘和机械臂

样品盘可能需要定期校准，以保持最佳性能。这种校准可确保机械臂和托架运动继续平稳地
移动样品，没有样品瓶掉落。在 HS 安装后、更换机械臂垫片后或在自动故障排除或 EMF 计
数器建议时校准样品盘。

1 开始之前，清空样品瓶加热箱和样品盘，以清除任何样品瓶。

2 确认可移动校准瓶和泄漏测试样品瓶各就其位。

3 转到 G（设置） > 校准 > 顶空，选择样品盘校准设置页面上的开始系统和样品盘校准。

4 选择出厂作为校准类型。按照提示进行操作。出厂校准将样品盘校准到主机，并校准样
品盘上的所有样品瓶位置。

校准机械臂

机械臂由 HS 定期自动校准。要校准机械臂，需要泄漏测试样品和可移动校准瓶。

校准样品瓶加压 EPC
EPC 气体控制模块包含在出厂时已校准的流量和 / 或压力传感器。灵敏度（曲线的斜率）非
常稳定，但零点补偿需要定期更新。

从 GC 触摸屏或浏览器界面更改校准设置或手动校准样品瓶加压气体 EPC 传感器：

1 选择 G（设置） > 校准 > 顶空，然后向下滚动到 EPC 校准设置。

2 选择所需传感器旁边的开启，以将其归零。
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3 对于流量传感器：验证气体已连接并正在流动（打开）。

4 对于压力传感器：断开 HS 背后的供气管线连接。关闭该供气管线并不够；阀可能有点 
漏气。

5 重新连接在上一步骤中断开的任何供气管线，恢复操作流量。

要将 EPC 传感器重置为其出厂校准，请转到 G（设置）> 校准 > 顶空，然后在 EPC 部分下，
选择该传感器的重置。

校准辅助压力传感器

EPC 气体控制模块包含在出厂时已校准的流量和 / 或压力传感器。灵敏度（曲线的斜率）非
常稳定，但零点补偿需要定期更新。

从 GC 触摸屏或浏览器界面更改校准设置或手动校准辅助压力传感器：

1 选择 G（设置） > 校准 > 顶空，然后向下滚动到 EPC 校准设置。

2 选择所需传感器旁边的开启，以将其归零。

3 对于辅助压力传感器：断开 HS 背后的供气管线连接。关闭该供气管线并不够；阀可能有
点漏气。

4 重新连接在上一步骤中断开的任何供气管线，恢复操作流量。

要将此 EPC 传感器重置为其出厂校准，请转到 G（设置） > 校准 > 顶空，然后在 EPC 部分
下，选择该传感器的重置。

泄漏率校准过程

虽然这种情况非常罕见，但某些溶剂在加热到高于其沸点的温度时会膨胀，从而产生动态压
力变化，这种变化很难在典型的 HS 动态泄漏测试的时间尺度上进行精确量化。与通过延长
压力平衡时间的方法参数来降低样品通过量相比，解决溶剂膨胀问题更好的方法是在给定的
一组条件下校准报告的泄漏率。

使用用户样品瓶泄漏测试（请参阅第 34 页上的“使用用户样品瓶泄漏测试验证封盖是否正
确”）自动确定给定方法和样品的适当泄漏率阈值。 

也可以手动计算泄漏率阈值。如果已经分析了至少三个样品瓶并报告了一致的动态泄漏测试
泄漏率，则可以执行下面的泄漏率校准程序。

1 验证系统无泄漏。

转到诊断 > 诊断测试 > 顶空，然后选择限制和压力衰减测试。使用泄漏测试样品瓶 （部
件号 G4511-20180）和 Agilent 高级绿色隔垫 （部件号 5183-4759）运行测试。确保仪
器的温度与分析方法的设定值相同。

该程序从系统泄漏测试开始，以确保当系统没有溶剂时没有检测到泄漏。

2 校准泄漏率。

a 如果限制和压力衰减测试通过，则使用所需的分析方法分析包含在分析运行期间使用
的溶剂的六个样品瓶。

b 记录六个样品瓶的泄漏率，然后计算其平均值和标准偏差。将 HS 方法中输入的用于
相关分析的通过 / 失败泄漏率设置为平均泄漏率加上三倍的标准偏差。

表 7 显示的示例说明应将分析方法的方法泄漏率限值更改为 1.840 mL/min。
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设置 > 服务模式 > 顶空
G > 服务模式 > 顶空

顶空服务模式列出了各种配置、热、气路、电子和其他设置和传感器的当前值和实际值。

也可以执行恢复出厂设置。通常，除非绝对必要，否则不要执行恢复出厂设置。恢复出厂设
置会清除存储在 HS 中的所有自定义设置，从流量校准到仪器序列号。

恢复出厂设置将：

• 清除维护和事件日志。

• 清除固件更新历史记录。

• 清除当前 HS 配置和校准。

• 清除 EMF 跟踪数据和设置。

• 记录恢复出厂设置。

• 重新启动 HS。

设置 > 计划程序：资源节省
G > 计划程序

HS 使用 GC 的资源节省功能，并且对包含休眠和唤醒方法的 GC 功能进行了扩展，以包括 
HS 方法参数。因为 HS 在方法中添加了许多新参数，所以可使用其中一些参数来节省气体和
能源。然而，大多数 HS 设置与休眠方法无关，因为它们只在准备样品时使用。在设置休眠
方法时考虑以下 HS 参数：

• 待机样品瓶流量：如果需要可减少。 Agilent 不建议关闭该流量，因为该流量可保护样品
定量环和取样探针不受大气污染。

• 在不活动期间，可以降低加热箱、样品定量环和样品瓶加热箱的温度。

表 7 计算方法泄漏率限值的示例

样品瓶 泄漏率 (mL/min)

1 1.403

2 1.352

3 1.621

4 1.458

5 1.541

6 1.623

一般 1.500

标准偏差 0.114

3 * 标准偏差 0.341

平均值 + (3 * 标准偏差 ) 1.840
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HS 如何对样品瓶加压    68

HS 如何填充样品定量环 （萃取样品）    70

HS 萃取和进样类型    71

HS 如何减少残留    74

本章介绍 8697 顶空进样器背后先进的理论。这些信息适合方法开发人员使用。
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HS 如何处理样品瓶

图 17 显示 HS 处理样品瓶的工作流程。

图 17. 8697 HS 样品瓶处理流程
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HS 如何平衡样品瓶

带样品盘的 8697 HS 有一个样品瓶加热箱，可在高达 300 °C 的温度下平衡最多 12 个样品
瓶。此外，加热箱可用 9 种不同的加速级别振摇样品瓶。只要序列样品瓶采用相同的方法，
HS 就会确定连续的样品何时可以装入加热箱以提高通量，然后自动装入这些样品。无论是
萃取模式还是定量环填充模式等， HS 都可以对通量进行优化。
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HS 如何对样品瓶加压

HS 提供多种技术来对样品瓶进行加压。除了简单地加热样品瓶，这可能会在样品瓶中产生
足够的内部压力，HS 还可以提供额外的气体以帮助进行萃取。这种气体来自 HS 后面板上的
样品瓶压力接头，并且可以不同于将样品移到色谱柱上的载气。虽然缺省的样品瓶加压方法
通常已经足够，但在某些应用中，其他技术可能会有用。请参阅下面的图 18。

图 18. 对样品瓶加压

恒定流量
这是缺省样品瓶填充模式。在这种模式下， HS 将载气以指定的流量流入样品瓶中，直到样
品瓶内的压力达到填充压力设定值。 HS 将在保持时间内保持此压力。保持时间结束后，样
品定量环填充将开始。

压力
在这种模式下， HS 将尽快填充样品瓶以达到目标填充压力设定值，然后将此压力保持指定
的保持时间。保持时间结束后，样品定量环填充将开始。

恒定体积
在这种模式下， HS 将使用指定体积的载气对样品瓶加压，然后将结果压力保持指定的保持
时间。如果您需要计算样品瓶或样品定量环中样品和载气的确切摩尔量，则该模式很有用。
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动态泄漏检查
缺省情况下，HS 将在样品瓶加压后执行泄漏检查。在取样针上时，HS 可以通过检查样品瓶
中的压力衰减来确定样品瓶是否泄漏。 HS 将记录泄漏测试结果，并提供一系列操作，使您
能够处理（例如，跳过或终止）泄漏的样品瓶。

动态泄漏测试所需的时间等于压力平衡时间 + 0.02 分钟。
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HS 如何填充样品定量环 （萃取样品）

样品瓶加压并稳定后， HS 将执行指定的萃取。六通阀将进行切换，允许加压的样品通过样
品定量环排出。在满足指定的条件后，定量环被认为已填充。请参阅下面的图 19。

图 19. 填充样品定量环

HS 提供两种模式来填充样品定量环，即缺省和自定义。

缺省定量环填充模式
在这种情况下， HS 将以指定的速率减小样品瓶到样品定量环的压力，直到样品瓶压力下降
到已知值。 HS 将根据当前 HS 配置和方法数据来计算最终定量环压力和平衡时间。

自定义定量环填充模式
在这种情况下，您可以指定定量环填充速率、最终定量环压力和平衡时间。
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HS 萃取和进样类型

8697 HS 可在每个样品瓶中萃取和注入一次或多次样品。 HS 提供了萃取类型的选择，这是
一项高级功能。图 20 显示了进样循环期间的基本流路，其中样品定量环中的样品被吹扫到 
GC 中。

图 20. HS 进样循环

注意，样品瓶加压气体流量始终由 HS 控制。载气流量始终由 GC 进样口 EPC 模块控制。
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有关 HS 进样器中流路的示意图，请参考图 21。

图 21. HS 进样器流量

单次萃取
在这种模式下，HS 对每个样品瓶盖穿孔执行一次萃取和一次进样。样品瓶平衡后，HS 将检
查系统是否就绪。如果系统已就绪，或就绪序列操作继续进行，HS 将对样品瓶盖穿孔。HS 
将根据方法参数对样品瓶加压并从中萃取样品。请参阅图 18 和图 19。在任何样品定量环平
衡后， HS 六通阀将切换到进样位置， HS 将注入样品，然后 HS 向 GC 发送开始命令。与此
同时， HS 将从样品瓶排出残留压力（可选）。进样时间结束后，六通阀将返回到其原来的
位置。从取样针中取出样品瓶并返回到传送装置，然后返回到样品盘中。
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多次顶空萃取
在这种模式下， HS 使用一次样品瓶盖穿孔来执行多次萃取和进样。请参阅图 19 和图 20。
样品瓶平衡后，HS 将检查系统是否就绪。如果系统已就绪，或就绪序列操作继续进行，HS 
将对样品瓶盖穿孔。 HS 将根据方法参数对样品瓶加压并从中萃取样品。样品定量环出口将
关闭。样品瓶保留在探针上。在任何样品定量环平衡后，HS 六通阀将切换到进样位置，HS 
将注入样品，然后 HS 向 GC 发送开始命令。与此同时， HS 将从样品瓶排出残留压力（可
选）。进样时间结束后，六通阀将返回到其原来的位置。样品瓶保留在探针上。当 GC 循环
时间结束时， HS 将再次检查系统是否就绪。如果系统已就绪，或就绪序列操作继续进行，
HS 将执行下一次加压、萃取、进样并开始运行。该过程将一直重复，直到执行了所有萃取
和进样为止。

最后的萃取和进样完成后，从取样针中取出样品瓶并返回到传送装置，然后返回到样品 
盘中。

浓缩顶空萃取
使用此模式可以在 GC 中浓缩样品。通常，此模式需要某种样品浓缩捕集肼。（捕集阱可以
是可选的外部设备，也可以是进样口，如 Agilent 多模式进样口。）请参阅图 20 和图 21。

样品瓶平衡后，HS 将检查系统是否就绪。如果系统已就绪，或就绪序列操作继续进行，HS 
将对样品瓶盖穿孔。 HS 将根据方法参数对样品瓶加压并从中萃取样品。样品瓶保留在探针
上。在任何样品定量环平衡后，HS 六通阀将切换到进样位置，HS 将样品注入 GC。HS 不会
向 GC 发送开始命令。进样时间结束后，六通阀将返回到其原来的位置。样品瓶保留在探针
上。样品瓶可以放空（在进样时）或保持加压状态。 HS 对方法中指定的每次萃取重复加
压、萃取、进样和可选的样品瓶放空。在最后的浓缩进样过程中， HS 将向 GC 发送开始信
号。 HS 将放空样品瓶（可选），将其从探针取出，并将其返回到传送装置，然后返回到样
品盘中。

放空样品瓶残留压力
无论执行哪种类型的萃取， HS 都可以将用过的样品瓶的残留压力从 HS 后面板的放空口排
出。这种放空操作可以防止带有潜在有害物质的加压样品瓶留在样品盘或实验室中。这种放
空操作发生在每个当前序列输入的进样时间内。您可以禁用此功能。

在执行浓缩萃取时，您可以使用一个额外参数：您可以在浓缩萃取之间以及在最后进样期间
放空样品瓶。
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HS 如何减少残留

8697 HS 提供两个特殊功能来减少残留。

• 在每个样品瓶之后， HS 用高流量的样品瓶加压气体吹扫样品定量环和取样探针，如方法
中所定义的那样。这称为吹扫流量，您可以控制流量和吹扫时间。

• 在每个序列之间， HS 用连续、低流量的样品瓶加压气体吹扫样品定量环和取样探针。这
称为待机流量。您可以控制流量。
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本章提供有关方法参数的详细信息。这些信息可帮助方法开发人员使用 8697 顶空进样器的
功能改进方法的性能。
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概述

图 22 显示开发顶空进样器方法的典型工作流程。

图 22. 方法开发流程

本章介绍使用 8697 HS 的可用方法参数和方法特性来创建和优化方法的技术。还介绍了所有
可用的方法参数，并讨论了各种参数如何影响分析。

 
MHE/MHC
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考虑样品和基质

开发方法的第一步是了解样品和基质。

顶空分析理论
描述顶空理论的方程式源于与蒸汽压、分压以及溶液上方分析物的蒸汽压与溶液中分析物浓
度之间的关系有关的三个物理定律。

道尔顿分压定律指出，一种理想混合气体的总压等于混合物中每种气体的分压之和。

亨利稀释溶液定律指出，在恒定温度下，溶解在给定类型和体积的液体中的给定气体量与该
气体与该液体平衡时的分压成正比。

拉乌尔定律指出，溶质在顶空体积中的分压与溶质在溶液中的摩尔分数成正比。

样品分析物在顶空体积中的浓度由质量平衡给定：

其中：

CG 是顶空中分析物的浓度

CO 是原样品中分析物的 
浓度

VG 是样品瓶中气体的体积

VL 是样品体积

K 是分配系数 （或分布系数）， 
CL/CG 处于平衡状态时 VG/VL

COVL = CGVG + CLVL
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重排后得到：

其中：

K 是分配系数 （或分布系数）， 
CL/CG 处于平衡状态时 

VG/VL 也称为相比

该方程式表明两个要点：

• 要获得一致的结果，比率 VG/VL 必须保持不变。这意味着样品量和样品瓶体积需要保持
相同。

• 分配系数 K 越小，样品蒸汽在顶空体积中的浓度就越大。

• VG/VL 比率越小，目标挥发性物质在顶空体积中的浓度就越大

K 和相比的影响
顶空体积中分析物的浓度取决于许多因素，包括：样品量、样品中分析物的原始浓度、可用
顶空体积、温度和样品瓶中的总压。有些因素可以在样品和基质中进行操作，而另一些因素
可以使用顶空进样器进行控制。

控制 K
在优化顶空分析时，首先考虑溶剂的分配系数。下表列出了在 25 °C 时几种常见溶剂的 K 值。

在较高的温度下， K 会降低。在 40 °C 时，乙醇在水中的 K 值约为 1350。在 80 °C 时， K 值
降低到约 330。

从表中可以看出， K 也取决于分析物和基质。注意乙醇 - 水体系与 Na2SO4 饱和的类似体系
相比较的 K 值变化。

CG = 
CO

K + 
VG
VL

分析物 溶剂 K (25 °C)

甲苯 癸烷 ~3000

甲苯 水 ~4

乙醇 癸烷 ~60

乙醇 水 ~5000

乙醇 水， Na2SO4 饱和 ~300
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因此，为了提高顶空体积中分析物的浓度，可以对样品进行加热。如果需要，考虑更换溶剂
（如果可能），或考虑添加无机盐，以降低溶剂 K 值。

提高灵敏度的另一个因素是相比， VG/VL。回想一下汽相浓度方程式：

当 K 值较小时，降低相比将使分析物在顶空体积中的浓度更高。8697 可以使用各种样品瓶。
选择样品瓶和样品量，以使分析物的浓度更高。

当 K 值较大时，降低相比会导致较小的增益。

控制相比

提高灵敏度的另一个因素是相比， VG/VL。回想一下汽相浓度方程式：

当 K 值较小时，降低相比将使分析物在顶空体积中的浓度更高。8697 可以使用各种样品瓶。
选择样品瓶和样品量，以使分析物的浓度更高。

当 K 值较大时，降低相比会导致较小的增益。

CG = 
CO

K + 
VG
VL

CG = 
CO

K + 
VG
VL
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考虑 GC 进样口

通常，进样口的选择由可用的 GC 决定。但是，请注意，对于分析柱直接进入顶空进样器六
通阀的进样口类型，分析柱的整个长度不是在 GC 柱箱中。峰形会改变。

对于任何进样口类型， HS 仅支持没有修改的分流进样口模式。支持不分流进样口模式，但
进样口 EPC 模块需要更新固件（PID 常数）。
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调用类似方法

在开始一个新方法时，可从一个类似样品类型的方法开始。

如果使用 Agilent 数据系统，软件将提供新建方法向导和转换向导。新建方法向导使用溶剂
类型列表（包括自定义值）为液体和固体基质提供了安全起始温度和其他参数。向导还会考
虑分析物沸点。



9 方法开发 
编辑新方法

82 操作

编辑新方法

在调用类似方法后，可根据需要针对新样品对其进行编辑。本节介绍主要设置，以下各节介
绍萃取模式和其他设置。

温度
转到方法 > 顶空，滚动到温度设置，然后输入样品瓶加热箱、样品定量环和传输线温度所需
的值。

时间
转到方法 > 顶空，滚动到时间设置，然后输入 HS 使用的时间参数所需的值。

在确定通量时， HS 将使用这些参数。对一系列样品而言，最重要的值是 GC 循环时间。如
果过短，样品将在 GC 或 GC/MS 就绪之前准备好。根据序列操作设置，这可能会导致样品
终止或意外结果。如果 GC 循环时间过长，通量可能会降低，但至少 HS 会按照方法保持样
品处理。

表 8 温度参数 

参数 注释

加热箱 从比溶剂沸点低 15 °C 的加热箱温度开始。

定量环 从与加热箱温度相同的温度开始。为了防止样品凝结，样品定量环和阀不能低

于加热箱温度。

传输线 从比加热箱温度高 15 °C 的温度开始。为了防止样品凝结，传输线的温度不能

低于样品定量环和阀的温度。

表 9 时间参数 

参数 注释

GC 循环 运行后 GC （或 GC/MS）系统返回到就绪状态所需的总时间。请参阅《操作》

指南中的确定 GC 循环时间。

样品瓶平衡 样品瓶在加热箱中达到温度平衡的时间，包括任何振摇时间。一般情况下， 

如果预计时间未知，则至少从 15 分钟开始。

进样持续时间 将样品从样品定量环通过传输线吹扫到 GC 中所分配的时间。缺省进样时间为 
0.50 分钟。
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此外， HS 在将样品瓶装入加热箱时还要考虑其他时间。这些时间包括：

• 所有加热区达到稳定温度的 30 秒等待时间

• 某些操作的固定等待时间，如样品盘移动、传送装置移动和提升器移动

• 阀切换的固定等待时间

• 其他内部处理时间

HS 将考虑所有这些时间，以及方法设定值的顺序，以确定处理样品瓶的最有效方案。

样品瓶和定量环
转到方法 > 顶空，然后滚动到样品瓶和定量环设置。

填充模式
转到方法 > 顶空，然后滚动到填充模式设置。注意，可用的设置取决于填充模式。

表 10 样品瓶和定量环参数 

参数 注释

样品瓶体积 选择样品瓶体积， 10 mL、 20 mL 或 22 mL。

振摇值 有 9 个振摇级别。请参阅样品瓶振摇。直接输入值 （1 到 9），或输入 0 以
禁用它。浏览器界面将显示每个级别的样品瓶的频率 （振摇次数 / 分钟）和

加速度。

表 11 填充模式参数 

参数 注释

样品瓶填充模式 • 缺省：恒定流量
• HS 确定如何填充样品定量环。

有关详细信息，请参阅“对样品瓶加压”。

样品瓶填充压力 用于进样的目标样品瓶压力。
• 样品瓶的压力必须足够高，才能通过样品定量环传输样品。

• 对于某些样品，在平衡过程中产生的压力足以进行顶空进样。

• 请勿超过任何样品瓶压力限值。
• 避免设置低于平衡过程中产生的压力的值。

有关详细信息，请参阅“对样品瓶加压”。

样品瓶填充流量 如果平衡后样品瓶自然内部压力与目标压力之间的变化很小，应避免大流量。

有关详细信息，请参阅“对样品瓶加压”。

填充体积 只有将填充模式设置为恒定体积时才可用。用于对样品瓶加压的气体的特定 

体积。

压力平衡时间 在样品瓶加压过程中分配给样品瓶平衡压力的时间。缺省时间为 0.50 分钟。
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定量环填充模式 • 如果使用缺省， HS 将为其他定量环参数选择合理的值。

• 如果使用自定义，则其他定量环参数将变为启用状态以进行编辑。
有关详细信息，请参阅“填充样品定量环”。

定量环阶升速率 在自定义模式下，当样品瓶压力和定量环压力之间的差别很小时，应避免使用

高流量。缺省值：20 psi/min。

最终定量环压力 在自定义模式下，设置最终样品定量环压力。在缺省模式下，将显示最终压

力。有关详细信息，请参阅“填充样品定量环”。

定量环平衡 在自定义模式下，缺省值为：0.05 min。

表 11 填充模式参数（续）

参数 注释
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放空和吹扫
在样品瓶之间，HS 将吹扫取样探针、样品定量环和排气口。请参阅图 23。缺省吹扫流量是 
100 mL/min，持续 0.5 分钟。

图 23. 吹扫时间期间的流路

要设置放空和吹扫参数，请转到方法 > 顶空，然后滚动到放空和吹扫设置。只有在使用除
单次以外的萃取模式时，这些参数才适用。对于单次萃取，在进样循环期间总是放空样品
瓶压力。

SV1

PV2

1

2

3 4

5

6

PS - 
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PV- 

PV1

PS

FS
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如果有残留，可尝试增加吹扫流量或吹扫时间，以清除系统中任何残留的样品蒸汽。

注意， HS 通常在吹扫时间的前半部分吹扫取样探针（包括样品定量环）并放空，然后关闭
放空阀，只吹扫取样探针 （和样品定量环）。如果吹扫时间是 0.1 至 0.2 分钟，前 0.1 分钟
将吹扫排气口和取样探针，剩余的时间只吹扫探针。如果吹扫时间少于 0.1 分钟， HS 将在
整个时间内同时吹扫取样探针和排气口。

其他参数
除上述参数外，其余顶空进样器方法参数将在下面各章节进行讨论：

萃取模式

动态泄漏检查

方法参数摘要

方法序列操作

使用参数增量

如果使用可选的条形码读取器，则从触摸屏的设置下设置所使用的条形码类型。请参阅 
第 60 页上的“设置 > 配置 > 顶空”。在浏览器界面上，这些设置显示在方法 > 配置 > 顶空 
下方。 

表 12 放空和吹扫参数 

参数 注释

在最后一次萃取操作之后放空样
品瓶压力

在开始 GC 运行的进样循环期间，将放空样品瓶残留压力。将对样品瓶重新加
压以进行下次萃取。

在萃取操作之间放空样品瓶压力 选择在每次萃取之间放空样品瓶压力。将对样品瓶重新加压以进行下次萃取。

吹扫流量模式 缺省：HS 使用 100 mL/min 的样品瓶加压气体流量吹扫样品定量环、排气口和
取样探针 1 分钟。

自定义：输入吹扫流量和时间。

关闭：不建议使用。 HS 不会在样品之间进行吹扫。

吹扫流量 在样品瓶加压过程中分配给样品瓶平衡压力的时间。缺省进样时间为  
0.50 分钟。

吹扫时间 为吹扫取样探针、定量环和出口分配的时间。



9 方法开发 
开发和改进方法

操作 87

开发和改进方法

本节介绍如何使用各种 8697 HS 功能改进方法。它提供了有用的提示和背景信息，可帮助
您使用 HS 开发方法。这不是对顶空色谱的一般性讨论，而是帮助您使用 8697 HS 达到最佳
效果的信息收集。

使用参数增量
初始方法的目标是安全地获得结果 — 任何 结果。一旦确定了一种安全萃取足以供 GC （或 
GC/MS）分析的样品的方法，下一步通常是根据经验确定平衡温度、时间和振摇级别，提
供满足您需求的最佳优化。

为此，可使用 HS 的参数增量功能。参数增量功能可在连续运行中以设定的量增加加热箱温
度、样品瓶平衡时间或样品瓶振摇级别。

要使用参数增量，请执行以下操作：

1 使用浏览器界面打开 GC 的连接。

2 转到方法选项卡并调用所需方法。

3 滚动到其他 （方法开发）。

4 启用您想在后续运行中增加方法设置吗？。

5 选择温度、样品瓶振摇或样品瓶平衡。

6 输入适当的参数。有关详细信息，请参阅下面的 “加热箱温度”、“样品瓶平衡时间”
或 “样品瓶振摇级别”。

7 保存此方法。

8 确定所需的样品瓶数。

• 该参数将递增，直到超过指定的上限。（有关示例，请参阅表 13。）

• 将范围除以增量并向上四舍五入。

9 准备样品瓶并将其装入样品盘 （或传送装置）中。

10 使用参数增量方法创建一个序列来运行每个样品瓶。

11 开始序列。 
• HS 将开始序列，每次运行一个样品瓶，并随着每次循环增加所选参数，直到它超过

任何一个参数的指定上限。

• 使用状态显示查看当前方法参数。当 HS 为每个新样品瓶增加方法参数时，新值显示
为设定的温度、时间或振摇级别。
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加热箱温度

当增加加热箱温度时，考虑下列事项：

• 高温通常会改善峰面积。

• 请勿超过溶剂 （或分析物）沸点。

• 增加温度可以提高通量。

• 所有加热区以相同的速率增加。如果加热区达到 （或将超过）其最高温度，它将对任何
剩余的样品瓶保持其最高温度。例如，假设起始加热箱温度为 175 °C，传输线温度为 
200 °C，样品定量环温度为 190 °C。如果按 10 °C 递增，在第五次运行时，样品定量环
温度应为 230 °C，而加热箱温度应为 215 °C。由于会超过样品定量环的最高温度，所以
在第五次和第六次运行时温度保持在 225 °C。请参阅下面表 13 中的示例。 

• 在这种情况下，样品瓶将连续运行。没有重叠，因为每个样品瓶的加热箱温度不同。

• 请勿输入超过样品盘中可用样品瓶数量的系列。

样品瓶平衡时间

当增加样品瓶平衡时间时，考虑下列事项：

• 如果升高温度可能会引入比分析物更多的溶剂或使样品降解，则增加平衡时间。

• 在这种情况下样品瓶可以重叠。

• 请勿输入超过样品盘中可用样品瓶数量的系列。

样品瓶振摇级别

当增加样品瓶振摇时间时，考虑下列事项：

• 在这种情况下，样品瓶必须连续运行，因为每个样品瓶的振摇级别不同。

• 振摇对高 K 值分析物、大量液体样品和更粘稠的液体样品产生的影响最明显。

样品瓶体积
HS 使用机械臂或在将样品瓶装入取样探针时确定样品瓶体积。

表 13 在每个步长 10°C 的参数增量期间的示例温度（以 °C 为单位）

加热箱 传输线 样品定量环

175 200 190

185 210 200

195 220 210

205 230 220

215 240 225

225 250 225
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样品瓶振摇
HS 以 9 个级别振摇加热箱中的样品瓶。输入 0 可禁用振摇，或输入 1 到 9， 9 表示最高振
摇级别。

在给定的加热箱温度下，更高的振摇级别会增加面积计数。

样品定量环体积
始终配置正确的样品定量环体积。 HS 根据配置的样品定量环体积来控制某些操作参数，如
样品定量环填充。

在检测限执行痕量分析时，较大的定量环很有用。

当直接连接到 GC 色谱柱时，小定量环有助于实现峰保真度。

对样品瓶加压
如第 10 页上的“使用阀和定量环进行静态顶空进样”中所述， HS 对样品瓶加压，然后通
过样品定量环将样品瓶放空到大气。 HS 可以控制通过定量环的气体传输速率，样品瓶内初
始柱头压力以及进样结束时样品瓶内的残留压力。

• 为了获得更多可重复的结果，请确保样品瓶中含有足够的压力，以便对样品定量环进行
多次吹扫。如果样品瓶在热平衡过程中产生的压力低于 70 kPa (10 psi)，则可以考虑增
加额外的气体来提高压力。如果样品瓶压力较低，可能会导致重复性问题或峰面积较低
（由于到达样品定量环的样品不足）。

• HS 可使用 3 种不同模式对样品瓶加压。使用适合样品的样品瓶加压模式。

• 设置目标样品瓶压力，使其高于在热平衡过程中产生的压力。（否则，您会意外地放空
样品！）

恒定流量

这是缺省的样品瓶加压模式，适用于大多数分析。 HS 使用固定流量将样品瓶加压到指定级
别。这样可以减少对样品瓶的 “振摇”。

• 如果样品瓶压力变化不大，应避免大流量。

• 使用此模式时，可以使用自定义样品定量环填充选项。

压力

在这种模式下， HS 将样品瓶尽可能快地加压到目标级别。这种模式重复了在早期 Agilent 
顶空进样器 （G1888 和 7694）上使用的过程。使用此模式时，可以使用自定义样品定量环
填充选项。

恒定体积

在这种模式下，样品瓶产生了自然内部压力。 HS 进样器随后将固定体积的气体插入样品瓶
中。在这种情况下，最终样品瓶的实际压力是未知的，因为它取决于初始压力和增加的气
体体积的压缩因子。
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由于样品瓶内部压力是未知的，这种模式排除了使用高级样品定量环填充选项。 HS 将确定
用于填充样品定量环的最佳设置。

当确切的摩尔量很重要时，这种模式很有用。

当使用这种模式时，可能会出现样品瓶压力不足的情况。如果进样后最终样品瓶压力低于  
1 psi （约 7 kPa），当样品定量环 / 样品瓶压力达到 1 psi 时， HS 将停止进样。

填充样品定量环
HS 提供两种模式来填充样品定量环：缺省和自定义。在自定义模式下，您可以通过设置最
终样品定量环 （样品瓶）残留压力和填充样品定量环的阶升速率来控制用于填充定量环的
样品瓶压力。

无论使用哪种模式，在填充样品定量环之前，都应该产生或增加足够的样品瓶压力。填充
定量环依赖于样品瓶和定量环 （放空到大气）之间的压差。请参阅图 24。在初始样品瓶压
力非常低的情况下，例如 7 kPa (1 psi)，您将更多地依赖扩散而不是气流来将样品传输到定
量环。结果将会受到影响。

图 24. 样品定量环填充
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要使好的可重复的样品传输到定量环中，应形成或增加足够的样品瓶压力。

如果从较低的初始样品瓶压力 (< 70 kPa/10 psi) 开始，应尝试增大样品瓶压力。如果结果或
重复性提高，则没有足够的压力填充样品定量环。

缺省

这种模式应该足以进行许多分析了。根据初始样品瓶压力 （除了使用恒定体积样品瓶加压
模式外，该压力是已知的），HS 将计算填充样品定量环的最佳流量和最终样品瓶压力。HS 
将从样品瓶填充样品定量环，调整流量，直到使用样品至少吹扫样品定量环一次。

如果初始样品瓶压力较低， HS 将进行调整。 

• 在 NTP 下，最终样品瓶压力不能低于 1 psi (6.9 kPa)。

• 在使用恒定体积样品瓶填充模式时，可能会出现样品瓶压力不足的情况。如果进样开始
时的样品瓶压力导致最终样品定量环 / 样品瓶压力低于 1 psi (~7 kPa)， HS 将在样品定
量环 / 样品瓶压力达到 1 psi 时停止进样。

HS 如何计算缺省样品定量环填充参数：HS 在计算缺省样品定量环体积时考虑了样品瓶体
积和大气条件。

仪器上显示的 NTP 压力是绝对压力 - 1 个标准大气压。

自定义

在这种模式下，您可以设置定量环填充的速率，最终样品定量环压力，以及定量环填充后
达到平衡的时间。如需要，请参考图 24。

定量环阶升速率：从样品瓶到定量环的压力衰减速率。如果您怀疑在定量环填充过程中丢
失了过多的样品，则可降低流量。

最终定量环压力：由于样品定量环和样品瓶是相连的，这也是最终样品瓶压力。 HS 不能在
样品瓶上抽真空。 

• 一般情况下，设置大于 7 kPa (1 psi) 的值。

• 最终压力应提供足够的压力降 （从初始值降低），以确保填充样品定量环。

• 如果设置为 0， HS 将控制样品定量环填充，直到样品定量环 （和样品瓶）压力达到 1 
psi （约 6.9 kPa）。然后放空阀将完全打开。 HS 此时不会控制进样系统。当相对于大气
的压力达到 0 时，放空阀将关闭。使用此设置可能无法提供可重复的结果。

• 如果设置为 0 和 1 psi (6.89 kPa) 之间的值，则会显示警告。HS 尝试将放空控制到此值，
但可能会造成重复性或样品的损失。

定量环平衡：设置样品定量环在填充之后稳定的时间。

样品瓶体积 绝对压力 阶升速率

10 mL 最终压力 - 2/3 初始压力 40 psi/min

20 mL 最终压力 - 5/6 初始压力 20 psi/min
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可能存在的问题

• 如果使用较小的样品定量环，并且峰面积很小，则表明可能对定量环进行过度吹扫。如
果在给定的样品条件和定量环体积下，样品瓶初始压力和最终压力之间的差别太大，则
可能会有太多的样品流过定量环到达排气口。尝试降低样品瓶压力或减小初始压力和最
终压力之间的差别 （这样可以减少顶空体积吹扫到样品定量环的时间）。

• 如果使用较大的样品定量环，而峰面积很小，则表明可能没有将足够的样品吹扫到定量
环中。尝试增大样品瓶压力或设置较低的定量环最终压力 （这样可以增加顶空体积吹扫
到样品定量环的时长）。

萃取模式
有三 (3) 种可用的萃取模式：单次、多次和浓缩。有关 HS 对每种模式的操作的详细描述，
请参阅第 51 页上的“序列、萃取模式和样品瓶盖穿孔”。

单次萃取

在这种模式下， HS 将平衡样品瓶，将其穿孔一次，填充样品定量环（一次 “萃取”），然
后开始运行，同时将样品注入 GC。

如果在一个序列中样品瓶出现多次，则会完全重新处理该样品瓶（无论是在独立模式下，
还是使用 Agilent 数据系统）。

多次萃取

多次萃取模式的两种典型用途是动力学研究和校正。

注意，在萃取过程中只对样品瓶盖穿孔一次。

浓缩萃取

此模式对于痕量分析很有用，在此分析中，样品在被吹扫到 GC 色谱柱上之前，会累积在 
GC 进样口或其他捕集阱中。这种模式需要使用多模式进样口或其他类型的捕集阱。
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优化通量

HS 可自动管理其计时，使提交给它进行处理的样品的通量实现最大化。开始序列后，它将
比较对每个样品瓶使用的方法，然后确定如何及何时将每个样品瓶放入加热箱中，使 GC 运
行之间的任何停机时间达到最短。它根据以下条件进行分析：

• HS 计时参数 （等待时间、平衡时间等）

• 所输入的 GC 循环时间的准确度

• 序列中使用同一方法的连续样品瓶的数量

• 每个方法之间 HS 参数中的差异

• 实际 GC 运行时间和所输入的 HS 参数 （如载气流量或压力程序）的值之间的任何差异

HS 通量分析不考虑其他 GC 设置，如 GC 柱箱温度或进样口温度变化。 HS 无法将 MS 溶剂
等待时间或 GC 运行完成后发生的其他外部事件计算在内。如果这些类型的计时问题变得很
重要，则必须在 GC 循环参数中包括它们。例如，假设对进样口的温度进行编程。在下次运
行之前，进样口必须冷却下来。这需要一些时间，在此期间， GC 为 “未就绪”状态， HS 
可能在加热箱中有样品。如果冷却时间过长，样品保留在 HS 加热箱内的时间也会过长，这
会触发系统未就绪序列操作。在这种情况下，您可能需要考虑增加 GC 循环。

可能使通量增加的做法：

• 对使用类似的 HS 加热箱温度和振摇的样品进行归组

• 对样品进行排列，以避免加热，然后冷却 HS 加热箱。以增加 HS 加热箱温度的顺序分
析样品。

可能使通量降低的做法：

• 在序列中输入更改 HS 加热箱或振摇参数的连续行。

• 输入需要 HS 加热箱冷却，然后加热，然后再冷却的连续序列行。
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对新方法进行设置

虽然 HS 可以运行包含许多方法的序列，但在单个 HS 序列中使用的所有方法必须具有以下
共同点：

• 相同的样品定量环体积

• 相同的气体类型

所有其他参数，包括样品瓶体积，对于序列中的样品可以不同。

任何需要不同样品定量环体积或气体类型的样品都不能与另一种方法的样品同时运行。安
装必需的硬件并重新配置 HS。
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执行空白运行

在开发方法之后始终执行几次空白运行。使用空白检查是否有残留。如果发现残留，则解
决它。请参阅 《故障排除》手册。
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10 早期维护反馈

HS 早期维护反馈    98

本章介绍顶空进样器的早期维护反馈功能。
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HS 早期维护反馈

HS 向 GC 的 EMF 功能添加了一些计数器，可在触摸屏或浏览器界面的维护 > 顶空中找到。
下面的表 14 列出了 HS 跟踪的消耗品，以及 HS 用于跟踪消耗品的事件的类型。例如， HS 
通过计算进样循环次数来跟踪传输线的使用情况。

在开始序列之前， GC 将检查 HS EMF 计数器以确定可用的使用寿命。如果运行序列将导致
一个 EMF 计数器触发服务警告，则 GC 将显示一条警告消息，但不会阻止序列运行。

设置、重置或禁用 HS EMF，就像 GC 上的任何其他 EMF 一样。有关使用 EMF 的详细信
息，请参考 GC 帮助。

表 14 8697 计数器

项 计数器

机械臂垫片 样品盘机械臂移动次数

顶空开启时间 仪器正常运行时间

顶空运行次数 进样循环次数

探针 进样循环次数

样品定量环 进样循环次数

六通阀转子 进样循环次数

六通阀 进样循环次数

传输线 进样循环次数

样品盘校准 仪器正常运行时间

放空管 进样循环次数

放空阀 进样循环次数

www.agilent.com
© Agilent Technologies, Inc. 2023

第二版， 2023 年 4 月
G4511-97004
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