86.50顶空快速操作

1、 操作过程

1． 打开电源，机器完成自检。
2． 设定载气和辅助气（见二），设定阀切换时间（见三）。
3． 设定操作方法和参数（见四）。
4． 等待仪器处READY时，按下START键。

5． 当样品全部完成后关闭电源开关。

2、 载气和辅助气体的调节(按TEST键显示值，同时调节对应旋钮)

1． 按ACT键四次显示载气压力，调节载气旋钮使得显示压力比GC进样口压力高水5-15kpa。（一般不用调节）
2． 按ACT键至辅助气界面（AUX），调节旋扭设定辅助气压力为0.8Bar。1bar=100kpa
3、 阀切换时间设定（用上下键选择时间）

1． 按下PROBE键，设定取样针刺入顶空瓶的开始时间。默认为第6秒。
2． 按下PRESS键，设定向顶空瓶加压结束时间为第16秒。（10秒钟时间）。
3． 再次按下PRESS键，设定向顶空瓶加压后间隔时间为第21秒。（可不设间隔时间）。
4． 按下VENT键，设定样品充满取样环的结束时间为第31秒。（10秒钟时间）。
5． 再次按下VENT键，设定样品充满取样环后间隔时间为第32秒。
6． 按下VALVE键，设定样品进入GC的结束时间为第42秒。（10秒钟时间）。
7． 再次按下VALVE键，设定样品进入GC的结束间隔时间为第43秒。
8． 再次按下PROBE键，界面上会出现PROBE OUT，此时阀切换时间设置结束。
注：上述步骤必须连贯进行，不能只设定其中个别步骤。设定完成后连续按TEST键，可检查界面上的显示值和所需设定值是否相一致。
4、 方法选择和参数设定（用上下键选择所需要设定的参数）

1． 按SET键，用上下键选择METH（不是OPT METH），选择操作方法（同时按LOCK和VENT键可调用默认方法1或同时按LOCK和VALVE键可调用默认方法2为该方法参数）。
2． 按SET键，显示OVEN，设定样品平衡温度（60℃）。
3． 按SET键，显示MANIF，设定进样系统温度（60℃）。
4． 按SET键，显示TUBE，设定传输管温度（100​℃）。
5． 按SET键，显示INCUB TIME，设定样品加热平衡时间（20min）。
6． 按SET键，显示SAMPLE INTERV，设定进样间隔时间（10min）。
7． 按SET键，显示FIRST，设定开始样品瓶位置（1）。
8． 按SET键，显示LAST，设定结束样品瓶位置（6）。
9． 按SET键，显示SAMPLE REPEAT，设定每一瓶样品重复次数（1）。
10． 按SET键，显示SHAKING，设定样品摇晃模式（无，低，高三种模式）。
11． 按SET键，显示METH SEQ，设定方法序列（单一方法操作为0000）。
12． 按SET键，显示TRAY，此时按上/下键可转动样品盘，方便放置样品。

13． 按SET键，显示CAROUSEL，此时按上/下键可转动加热炉内样品盘。

5、 顶空管路清洗方法

通常取样管路是充满惰性气体的，所以在正常情况下，大多数的污染物都是可以被吹出管路的，但是有时被不能冲洗出的管路的样品组份污染时，建议用水蒸汽进行清洗。
用水蒸汽清洗程序时，用一个新的样品瓶装好蒸馏水，将其加热至沸点，利用其产生的水蒸汽对管路进行清洗。

注意
由于残留在管路中的溶剂在加热时可能产生爆炸的危险，因此只能用水进行清洗

清洗程序如下：
A．

1． 将平衡箱体温度设至125℃。
2． 设进样系统和传输管线温度至150℃。
3． 设辅助气压力为1bar。
4． 用一个20ml取样瓶装10ml蒸馏水。
5． 样品瓶放入平衡箱中，平衡15min（无须振动）。
B．
设置以下阀切换程序：

Probe in          ：06。
Vent on           ：07（打开排空阀进行蒸汽排放）。
Press on          ：09（打开加压阀加速蒸汽吹扫系统）。
Press off          ：1000（关闭加压阀停止载气吹扫）。
Vent off          ：1001（关闭排空阀）。
Probe out         ：1002（结束清洗程序）。
C．

按开始键进行清洗。
注：1.可进行炉温和平衡时间优化程序设定。

2.可以连续按下ACT键，检查各项参数的实际值。
注意：DANI顶空连接岛津GC2010/GC2010P/GC2014时，须将岛津主机面板中FUNC→→6.GC Configuration→→9.Other Configurations→→polarity in ready项更改为Close。（默认值为Open（此设置为AOC用））
