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3800 键盘及显示屏

3800气相色谱仪的键盘和显示屏系一完美结合，使其界面最大限度地发挥最简单易学和易于使用的特性。本章将介绍键盘和显示屏的布局和功能，以及一步一步地介绍如何在3800气相色谱仪上进行系统配置和建立方法

文中内容以同样的形式出现，您会自己对系统熟悉起来。首先学习显示屏，然后是基本的键盘功能例如ENTRY和INSTRUMENT键，最后是方法的特殊功能。

3800的显示屏

3800的显示屏使您易于访问所有的GC功能。屏幕以翻页的形式出现，最多包含11行的内容。一般地，所有的从属于特定组件或功能的信息都可以出现在单独一个屏幕上。

然而如建立一个方法中有关检测器的一节，可以有两个或更多页屏幕用于显示一些功能。在这些情况下，页码会清楚地显示在屏幕的上端，page1 of 2 ,等等。





某些页面包含时间程序参数表，例如进样器或色谱柱升温程序，外部事件控制或柱头压等等。一个例子是3800时间事件表格的页面，用来程序控制1079进样器的分流状态，显示如下：
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从每一页的第一行可以识别当前激活的方法，当前可以编辑的方法，GC是在本地控制或遥控（如果3800是在遥控状态下就会有一个计算机图标出现在显示屏的第一行的中间）。最后显示的是当前的运行时间和激活方法的结束时间。
（ACTIVE）激活方法代表其中的方法参数是当前正在工作的，显示屏的第二行出现的也是该方法的状态。

1079进样器屏幕的上方显示的分别是设定温度和实际温度以及当前的分流比。（EDIT）编辑方法代表的是最近您所选择编辑的方法，并且它的参数显示在屏幕的中段。

3800柱温的方法参数的第一页显示在下面。任何对方法的改变都会自动更新存贮。.然而，要让这些改变影响到GC的下一次分析，编辑的方法必须要被激活。在编辑一个方法以后，您必须激活它以保证它的参数在下一次运行中使用。

3800的每页屏幕上每一个方法参数的正下面都有提示。基于光标在屏幕上的位置，提示行指示的是该位置所允许输入的数值范围。

[image: image13.wmf]3800显示屏最下面一行显示的是功能键，例如在特定的3800屏幕上激活的特殊功能。例如，在柱温方法屏幕的下面就有Turn Oven On(打开柱温箱) 和 Turn Oven Off(关闭柱温箱)的字样指示相应功能键，使您可以打开或关闭柱温箱。

注意：屏幕上状态部分和方法参数部分是用粗实线分开的
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3800键盘

3800 键盘是排开在多行显示屏周围的，具有以下分区：

	分区
	说明

	页和光标(PAGE,CURSOR)
	用于在显示屏并同位置和页之间浏览

	表编辑(TABLE EDIT)
	用于表格编辑的输入，例如温度程序或时间事件.

	输入(ENTRY)
	包含数字键(0 -9 ，十进制点，减号，和无限), 增加(INCR )和减少(DECR )键, 输入键. 帮助键给出对光标所在位置的参数的相关解释。

	仪器(INSTRUMENT)
	包含设置和状态键，允许你改变GC的配置和查看安装部件的状态。

	GC控制(GC CONTROL)
	容许直接对进样器，柱温，检测器等项目的访问以建立方法和查看状态。

	自动化(AUTOMATION)
	当前没有激活。


允许你编辑或者激活八个之中的任何一个方法。

	
	

	开始/停止(START/STOP)
	包含开始和停止键，以手动开始或停止一个运行。未准备,准备,和运行指示灯指示GC的状态。


以下是这些分区的详细叙述。 

页和光标键

页和光标键允许你在页与页之间和在屏幕上到处移动。
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按压上页箭头键上到前一页,同样，按压下页箭头键到下一页。如果没有前一页或下一页存在，那么按压这些键没有效果。 

如果屏幕中包含能修改的参数,光标将会出现。光标箭头键是用来移动光标从一参数到另一个参数的。这四个光标箭头键(向上，向下，左，和右)是用来定向地在屏幕上移动光标的。左和右箭头键用来横向移动。如果光标不在表中,那时压右或者左键与按压向下或向上键有同样的作用。 

用光标键可以浏览整个3800的方法设置。当一参数在一区域被输入和按压了任意光标键,新的参数设置即被存贮到方法中，光标也移动到其他可用的区域。

上、下光标键也可用于在编号的菜单项目之间移动。选择菜单项目需要首先将光标放在需要修改的项目上，然后按压输入键以达到选定的目的。同样的目的也可以用按压菜单项目相应的数字键，然后按压输入键来完成。
[image: image16.png]


表编辑键 
表格编辑部分包含编辑方法表格的键,他们仅用来表格的增减的清除。

	键
	说明

	新的一行
	在表格中选择特定的行以后添加一新的行。所有的表格都有一初始的默认输入。建立任何一个表格都是由在初始行后面增加新的行来完成的。

	删除行
	删除在表格中所选择的行。当一行被删除后,表格会自动将下面的一行移到空出的位置。

	清除表格
	清除除了初始行以外的在表格中的全部输入内容。


输入键
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输入部分的键是用来移动到3800 键盘各处和使参数输入显示区域。

	键
	说明

	数字
	允许输入数值(0 –9), 包括小数点，负号和,无限大。这些键也使你用数字进入到选定的菜单.

	帮助（HELP〕
	按压这个键将显示光标所在参数的说明。

	撤消(UNDO)
	按压该键将返回并替换为前次编辑输入设置参数只要输入键尚未按压。

	增加/减少(INCR/DECR)
	当选择只有几种预设数值的输入项目时，如检测器衰减，这两个键用来选择已定义好的参数，INCR /DECR 键也能用于增加或者减少一数字参数

	输入(ENTER)
	确认你在键盘输入的参数或者使光标前进到下一个参数，如果你按输入前参数没有变化，那么数值维持不变，如果参数被改变，按压输入将使新的值生效，但是光标不前进。ENTER按压第二次时光标才会前进。


仪器键
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仪器键是新的用户将会遇到的键盘上的第一部分。SETUP 是用于配置气相色谱仪上安装选件和他们的位置的。STATUS 是用于监视仪器当前状况,例如加热区温度，检测器信号。菜单键是用于选定3800的本地或者远程控制的。

	键
	说明

	设置(SETUP)
	允许你查看或者确定定气相色谱仪的配置，例如安装在气相色谱仪上的组件和他们是定位哪里。3800 气相色谱仪在工厂中就已经配置好的，您仅仅在诸如安装了色谱柱或者做了现场升级或者去掉了某一个组件时需要进入到设置菜单中。硬件在气相色谱仪上安装必须匹配于设置信息。如果一硬件被改变，那么设置应该也应当改变。改变的设置参数在按压存贮和退出（SAVE AND EXIT）功能键之前不会起作用。全部参数将是作为整体确认的。当气相色谱仪是在运行方式中，你可以查看但是不能编辑设置屏幕。这是为了防止任何偶然事件改变分析期间的仪器配置。


初始的设置屏幕允许你选择查看或编辑气相色谱仪的配置，展示如下：
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在选择编辑设置菜单选择以后，你会得到下列的设置菜单屏幕。注意：一旦你进入编辑设置，当你退出设置时，3800 将总是重新初始化。 这是为了检查3800 配置有无改变。注意Save and Exit 功能键是退出编辑设置的唯一通道。用上页和下页键在单独项目的屏幕之间移动。 

设置参数

时间和日期 这是用于设置本地时间和日期的

加热区    3800 有六个可以利用的加热区,其中不包括柱温箱。（请看下表)。编号1 -6 的所有加热区都带有程序温度控制能力，1 –3带有强制冷却的功能。特别强调，加热区1 -3 是给定到进样器的，加热区4 -6 给定到检测器。偶尔这个导向图表可以改变，特别是有阀的系统。.

各个安装在3800的组件是按照它的安装位置对应到它在3800顶部的位置或它的控制电路而被标明识别为“前”（Front）、“中”(middle)和“后”(rear)的。例如，如果3800 装备了三个检测器一FID，TSD 和ECD，定位从仪器的顶部前到后，这些检测器将会被标识为“Front FID”，“Middle TSD” 和“Rear ECD”。 下面显示的设置屏幕是典型的3800 配置，四个可利用的加热区完成配置，两个是空闲的。
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下列是可供选择的加热区类型,温度限制,位置,和强制冷却。

	
	默认值
	范围

	加热区
	
	柱温箱，1，2，3，4，5，6

	类型
	没有
	1079 ,1041，1061

TCD，FID，TSD，ECD，PFPD

阀加热炉，甲烷转化炉

	温度界限
	450℃
	50－450℃

	位置
	前
	前、中、后

	冷却
	没有
	没有，液氮，液态二氧化碳


EFC      3800 GC可以配置人工手动气体控制或电子流量控制(EFC)。有三种不同类型的EFC模块，每一种类型是专门控制一种特殊的气相色谱仪进样器或者阀的。设置菜单将识别各个EFC的类型和它所联接的进样器或阀的位置(前面,居中,后部)。下面的是各个EFC类型，显示内容，和相关参数的说明。

类型1 EFC 这是用于带有柱头压力控制和分流控制的1079进样器的电子的流量控制器。
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类型1 EFC有下列的参数:
	参数
	输入

	出口压力
	如果色谱柱出口压力为大气压力，选择Atm.

如果色谱柱联接到真空上，如质谱仪，选择Vacuum.

	压力显示单位
	Psi(每平方英寸磅),bar, kPa,取决于哪一种是您想要的。

	最低的流量
	最低的系统流速将在省气期间维持。可以设定为1 –100 mL /min，默认值是20 mL /min。


类型1 EFC 有下列的功能键 :

	按这个功能键
	如果你想要。。。。。。。

	AutoCalibrate （自动校正）
	自动地校准EFC系统，当它完成时，屏幕将显示成功地完成或发现问题提示。其他GC功能在autocalibration期间不能执行。

	Septum Purge Calibrate (隔垫吹扫校准)
	校准隔垫吹扫，安装一新的色谱柱以后，应当进行隔垫吹扫校准。设置想要的柱头压力，然后按压输入键，再测量实际的隔垫吹扫的流速，在隔垫吹扫值的区域输入其值，隔垫吹扫流速是可调的，但一般设置在3 -5 mL /min。  



	保存和退出(Save and Exit)
	保存改变参数和重新初始化3800。


Type 3 和Type 4 EFC

类型3 EFC 系统是用于带有柱头进样功能的1041进样器和1061 闪蒸进样器的。类型4 是用于阀的,是一带有并联流量控制器的稳压阀组成的压力控制系统。如果压力突然降低，例如当阀切换时，它可以迅速在入口增加压力，补偿流速。
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类型3 和4  EFC 有同样的设置屏幕。

	参数
	输入

	出口压力
	如果色谱柱出口压力为大气压力，选择Atm.

如果色谱柱联接到真空上，如质谱仪，选择Vacuum.

	压力显示单位
	Psi(每平方英寸磅),bar, kPa,取决于哪一种是您想要的。


类型3和4 EFC 有下列的功能键 :

	按这个功能键
	如果你想要。。。。。。。

	AutoCalibrate （自动校正）
	自动地校准EFC系统，当它完成时，屏幕将显示成功地完成或发现问题提示。其他GC功能在autocalibration期间不能执行。

	保存和退出(Save and Exit)
	保存改变参数和重新初始化3800。


色谱柱参数

色谱柱参数定义包括载气和毛细管色谱柱尺度及其使用的样品导入设备（进样器或阀）。位置(前,中,或后)是指与色谱柱相连的样品导入设备位置。载气和色谱柱尺寸信息是用于EFC计算的。如果使用的是填充柱，那么长度和内径全都设定为“0”。参数和他们的范围列于下表：
	
	默认
	范围

	位置
	前面[Front]
	居中,



	载气
	He
	He,H2,N2

	长度(米)
	30
	[0 -250]

	内径(微米)
	250
	[0 -999]


下列的例子展示的是安装了两个毛细柱的3800的设置。
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阀

这一节介绍可以在3800上配置的七个可用的外部事件，通常用于控制手动气路控制的(没有EFC)1079的分流阀。或者驱动进样及阀的切换，每一个阀都可以在设置(SETUP)中命名，指示出它的用途。使用INCR 和DECR 键可以从表中22个名称中选择。当名称被选定的同时，阀的默认状态也可以被确定。当阀处于3800 方法中阀表部分的程序控制之下时，可以看到阀的状态。
下面是配备两个手动气路控制的1079和两个自动气体进样阀的3800的例子，阀1和2，控制气体进样阀，3 和4 控制1079的分流阀门。各个分流阀的类型由它所联接的1079进样器的位置所确定。
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下表所列多种阀的类型,缩写，默认状态(未通电)和通电的状态

	阀的类型
	缩写
	默认状态(未通电)
	通电的状态

	前分流阀Front Split Valve
	FSV
	ON（split）分流
	OFF(s/less)不分流

	中分流阀Middle Split Valve
	MSV
	ON（split）分流
	OFF(s/less)不分流

	后分流阀Rear Split Valve RSV
	RSV
	ON（split）分流
	OFF(s/less)不分流

	气体进样阀Gas Sampling Valve
	GSV
	充满Fill
	进样Inject

	液体进样阀Liquid Sampling Valve
	LSV
	充满Fill
	进样Inject

	样品Sample
	S
	OFF
	ON

	内标Internal Standard
	IS
	OFF
	ON

	替代标准Surrogate Standard
	SS
	OFF
	ON

	串联旁路Series Bypass
	SB
	串联Series
	旁路Bypass

	反吹到检测器

Backflush to Detector
	BD
	前进Forward
	反吹Backflush

	反吹到出口Backflush to Vent
	BV
	前进Forward
	反吹Backflush

	色谱柱选择Column Selection
	CS
	色谱柱1 Column1
	色谱柱2 Column2

	进样＋反吹到检测器

Injection + Backflush to Detector
	IBD
	反吹Backflush
	进样Inject

	进样＋反吹到出口

Injection + Backflush to Vent
	IBV
	反吹Backflush
	进样Inject

	交替进样Alternate Injection
	AI
	色谱柱1 Column1
	色谱柱2 Column2

	同时进样Simultaneous Injection
	SI
	充满 Fill
	进样Inject

	甲烷转化炉旁路

Methanizer Bypass
	MB
	串联Series
	旁路Bypass

	样品预浓缩捕集

Sample Preconcentration Trap
	SPT
	SPT 捕集SPT Trap
	SPT解吸附

SPT Desorb

	事件A，EVENT A
	EA
	OFF
	ON

	事件B，EVENT B
	EB
	OFF
	ON

	事件C，EVENT C
	EC
	OFF
	ON

	事件D，EVENT D
	ED
	OFF
	ON

	None
	
	
	


仪器状态键

仪器状态键使您可以查看到仪器当前处于激活方法的各个部件的状态。另外, 通过按压相应控制键(进样器,检测器,等)你能看到单个部件的更详细的信息。例如只有实际加热区的温度显示在(INSTRUMENT STATUS)仪器状态屏幕上，单独部件状况的屏幕显示实际加热区温度和设定温度。

仪器情况按顺序在这些页上给出：前面,中间和后面三个通道。各个屏幕显示各自进样器,色谱柱,检测器的情况.柱温箱温度出现在全部页上。向上/向下翻页使之键能在页之间移动。向上/向下光标键能在行之间滚动。状态参数如样品通过系统的流路如进样器，流速/压力，柱温箱，检测器，和输出与之按同样的顺序显示。

仪器状态页面同时指示哪一个部件不能达到设定点，或有故障。如果设定点没有达到，NOT READY 信息会显示在该部件的后面，如果有故障，FAULTED信息就会出现。当柱温箱处于稳定状态时也会指示。
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软件版本功能键显示当前安装的软件的版本。查看错误信息功能键显示最近发现的故障现象。

仪器菜单键
仪器菜单允许你在遥控(STAR工作站) 或者本地控制之间选择。取消遥控方式可以防止远程用户控制仪器，当在维护仪器时，这种防护措施也许是非常重要的。这个屏幕也可显示以太网地址,IP地址,和用户为3800给定的别名。这个信息不能在气相色谱仪本地配置，只能从STAR工作站分配。参考本手册中有关通讯联络的章节可以获得更多的在STAR工作站上配置3800的细节。

下面的屏幕显示的是一典型的3800配置，在此3800 是处于遥控下的。要想取消遥控，移动光标到Enable框中（许可）。然后用INCR 或者DECR 键和切换到Prevent（防止）。
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方法
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方法键使你可以激活,编辑,和拷贝方法。因为你可以在编辑一方法的同时，另一个是激活的，状态栏在屏幕的顶上，总是使您识别激活的和可编辑的方法。

激活方法键

激活方法键允许你激活八个方法之中的任何一个方法。用INCR 和DECR 键在方法号码之间转换以选样一个方法，然后按压Activate Now（现在激活〕功能键，就可以激活该方法。下面的是一激活方法例子的屏幕。
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编辑方法键

编辑键允许你选定八个方法其中的一个来编辑。默认选定激活的方法来编辑，使您可以迅速修改激活的方法。可供编辑的是那些前面已经在仪器设置部分配置的部件。以下的是一个方法1(Method1)为激活方法的编辑屏幕的例子。如果你想要编辑另一方法,用INCR /DECR 键切换到该方法,然后按输入。样品传送屏幕将会首先出现，因为它是分析方法的开始。方法各部分出现的顺序与他们出现3800GC键盘的顺序相同，例如是按照进样器，流速/压力，柱温箱，检测器，输出六个部分依次排列。如果你想直接到方法的某一部分,可以直接按压相应的GC控制键。

注意：出现在显示屏上的方法参数显示的是当前编辑的和不需要激活的方法。编辑过的方法参数将仅仅是在激活以后才会生效。记住如果你修改了某方法，一定要重新激活。
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方法菜单键

方法菜单键使你可以选定做一些较少涉及到的方法操作：方法拷贝和预设到默认值。当按压了这个键以后，菜单屏幕就会显示出来，使您可以选择一个选项。

方法拷贝
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允许你拷贝一个方法的内容到另一个方法。无论如何，一个当前运行的方法是不能被改写的，也就是说另一方法不能拷贝到它上面。遵循下面屏幕的指引操作，然后按压“现在拷贝”(COPY NOW)功能键，拷贝方法就完成了。

预设至默认值
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使你将所有的选择的方法上的参数设定回到默认值.

GC 控制
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当您查看GC的情况或编辑一个方法时，用GC控制键来直接进入方法的各个部分。

各个部分的GC控制屏幕有下列的格式：

·状态
·名称和位置

·方法的部分

·功能键命令

按压GC控制键将屏幕将会显示相应的屏幕。如果同一个类型的一个以上的组件安装在GC上，如两个进样器，你将会被问到你希望选择哪一个对其编程或查看状态。
样品传送键

样品传送部分内容包括在仪器设置菜单（SETUP）中配置了的阀的选项的状态和方法介绍，包括1079进样器分流阀的手动控制。
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如果安装了一个以上的样品传送系统，那你就会看到选择菜单。如果安装了阀加热炉，那么这个加热区也在这部分设定程序。见下图。

阀表

下列的方法屏幕显示的是配置两个安装在阀加热炉的自动气体进样阀和两个手动气路控制的1079的分流阀的3800的的配置例子。注意如果1079进样器配有EFC，那么分流状态就由方法的进样器部分来控制，在方法中样品传送部分中也就没有了。

阀的位置是指它的通电的(+ )或不通电的(-)时的状态。.当光标移动到一特定区域, 表下面的提示指示阀的全名和阀的状态，如果光标移动到表的在位置1的GSV的第一个输入项(初始时间)，提示行指示阀是在充满位置，也等于不通电(-)的状态。表上面的状态行指示当前的所有的在阀表中的阀的状态。
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下面是完整的阀的名称设定和可供编程控制的转换状态：

	阀的类型
	缩写
	默认状态(未通电)
	通电的状态

	前分流阀Front Split Valve
	FSV
	ON（split）分流
	OFF(s/less)不分流

	中分流阀Middle Split Valve
	MSV
	ON（split）分流
	OFF(s/less)不分流

	后分流阀Rear Split Valve RSV
	RSV
	ON（split）分流
	OFF(s/less)不分流

	气体进样阀Gas Sampling Valve
	GSV
	充满Fill
	进样Inject

	液体进样阀Liquid Sampling Valve
	LSV
	充满Fill
	进样Inject

	样品Sample
	S
	OFF
	ON

	内标Internal Standard
	IS
	OFF
	ON

	替代标准Surrogate Standard
	SS
	OFF
	ON

	串联旁路Series Bypass
	SB
	串联Series
	旁路Bypass

	反吹到检测器

Backflush to Detector
	BD
	前进Forward
	反吹Backflush

	反吹到出口Backflush to Vent
	BV
	前进Forward
	反吹Backflush


	色谱柱选择Column Selection
	CS
	色谱柱1 Column1
	色谱柱2 Column2

	进样＋反吹到检测器

Injection + Backflush to Detector
	IBD
	反吹Backflush
	进样Inject

	进样＋反吹到出口

Injection + Backflush to Vent
	IBV
	反吹Backflush
	进样Inject

	交替进样Alternate Injection
	AI
	色谱柱1 Column1
	色谱柱2 Column2

	同时进样Simultaneous Injection
	SI
	充满 Fill
	进样Inject

	甲烷转化炉旁路

Methanizer Bypass
	MB
	串联Series
	旁路Bypass

	样品预浓缩捕集

Sample Preconcentration Trap
	SPT
	SPT 捕集SPT Trap
	SPT解吸附

SPT Desorb

	事件A，EVENT A
	EA
	OFF
	ON

	事件B，EVENT B
	EB
	OFF
	ON

	事件C，EVENT C
	EC
	OFF
	ON

	事件D，EVENT D
	ED
	OFF
	ON

	None
	
	
	


阀加热炉
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阀加热炉是可选的,恒温加热区，在仪器设置中确定其前、居,或后的位置。各个配置好的阀加热炉都有独立的方法屏幕。

进样器键

在3800GC上可用的液体进样器是：

	进样器
	说明

	1079通用进样器 
	分流，不分流及柱头进样器

带有强制制冷的温度程序控制

只能用于毛细色谱柱

	1041柱头进样器
	恒温，大口径和填充柱

	1061闪蒸进样器
	恒温，大口径和填充柱


1041 和1061 进样器适用于填充柱或大口径毛细柱(0.53mm 内径)，它们在方法的进样器部分没有分别。3800 的方法将1041和1061进样器均视为恒温的加热区。

如果一个以上的进样器安装和在仪器设置中配置好，当您按压INJECTOR（进样器）键，进样器菜单将会出现。例如下例是一个在前面安装1079进样器和后面安装了一个1041进样器进样器的3800GC。
如果只有一个进样器安装在仪器上，一旦你从上面屏幕中选定一个进样器，则下面的进样器屏幕将会显示出来，这个屏幕包含进样器的状态信息，[设定点，实际的温度,分流状态(如果安装了EFC)]，进样器组件的方法指令，提示行，和功能键。
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1079进样器 

1079进样器有3页
	页 
	说明

	1 
	温度控制和程序

	2 
	编程的加热炉电源和强制制冷的参数（如果在设置中已经配置好。）

	3
	分流状态程序控制（如果类型1EFC已安装)

如果1079进样器装有手动气路控制，那么分流阀的程序控制在阀表中的样品传送(SAMPLE DELIVERY)中完成


下列的是典型带有强制冷却的1079进样器的方法参数和温度控制程序。
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进入温度程序第一页。 

	
	默认值
	范围

	步骤
	初始
	[1 -4] 


	初始温度(℃)：

	50
	[ -99 –450℃] 


	升温速率(℃/min )：

	X
	[1 –200]


	保持时间(min)：

	X
	[0.01 -999.99] 


	总时间(min)：
	X
	 [0.01 -999.99] 
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柱温箱及其强制冷却要进入第2页。

	
	默认
	范围

	1079进样器加热炉电源
	Off(关)
	[On /Off] 

	强制冷却 通/断
	On（通）
	On/Off

	强制冷却在……(℃)工作
	250
	

	强制冷却延续时间(min ): 
	20 
	[0.01 -999]


强制冷却起效温度是指当加热区需要冷却时温度冷却剂阀门转在通的位置上的温度。

强制冷却延续时间是一冷却剂节省设备的设置，在规定的时间（或者加热区不能达到指定的温度，或者达到了指定的温度，但是GC没有进入运行状态）到达以后冷却剂阀将旋转至断开的位置，不再打开。

1079进样器配备电子流量控制包括的第三页为分流阀状态和分流比的程序控制。如果在分流状态，那么样品气按照指定的分流比分流。如果是在不分流状态，那时全部样品将进入色谱柱。

下面是一不分流进样的例子。在初始时间（initial）,(运行开始的瞬间),分流状态为OFF（关断，不分流〕，意味着进样后所有的样品蒸汽全部进入色谱柱。在进样以后0.75 分钟，分流状态为打开（ON），按100 :1 的分流比分流。在1.50 分钟，分流比降低到5 :1 以节省载气。
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	默认
	范围

	时间(min )
	初始
	[0.00 -999.99]

	分流状态
	关
	开/关

	分流比
	100
	[Off ,1 到10000]


如果进样器配备的是手动气路控制，那么分流阀的程序控制在阀表中的样品传送(SAMPLE DELIVERY)中实现。
恒温(1041 /1061 )进样器

1041 和1061 恒温进样器显示在一个屏幕上以设定温度和查看状态。
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	默认
	范围

	1041进样器加热炉电源
	Off
	[On /Off]

	1041温度(℃)
	50
	[50 -450℃]


流量/压力键

流量/压力部分显示的是电子流量控制的状态或者进样器和EFC控制的阀的方法参数。具有三个类型的EFC模块；在仪器设置中这个部分已经全部比较详细地叙述了，更详细的叙述在本手册的样品导入部分。

如果安装了一个以上的EFC，那么菜单屏幕将会显示EFC模块的类型和它控制的与之联接的进样器或者阀门的位置。选择你想要查看/或改变方法参数的EFC。

类型1 EFC

类型1 EFC用于1079进样器 ,允许使用恒定压力或建立一个与柱温箱升温程序相匹配的压力程序以维持一个恒定的色谱柱流速。

以下显示的是一个类型1EFC的方法。该状态区域显示柱头压力(压力单位在仪

器设置中选定), 计算出来的色谱柱流速，计算出来的色谱柱线速度,EFC类型和位置。另外，表的下部是一典型与柱温箱程序升温相关联的的维持恒定色谱柱流速的压力程序。
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类型3 EFC

类型3 EFC 用于1041 和1060 进样器，允许你设定恒流或者程序控制的色谱柱流速。下面显示的是一类型3 的EFC方法。状态区域显示的是柱头压，(单位在仪器设置中选定)，实际流速，计算出来的线速度，和EFC的类型和位置。表的下部是为进样器/色谱柱系统建立的方法参数。
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类型4 EFC

类型4 EFC是用于有阀系统的，入口压力一般保持恒定，但是当系统压力突然降低，例如进样时系统压力变为大气压力，总流量可以改变以维持入口压力。程序控制入口压力的方式，就象类型1 EFC 可以在柱温箱温度变化时维持一恒定的色谱载气流速。类型4 EFC的程序控制在两个页面上（见下图)。第一页包括程序控制入口压力爬升速率，第2页是一个设置总流量的时间事件表。在这个例子中，色谱柱柱头压在分析运行期间是恒定的，但是在运行的一开始，当气体样品进样时，总流量被显著增加，以抵销系统压力的变化。
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柱温箱键

柱温箱部分使您可以建立柱温箱温度,建立一温度程序,或查看柱温箱的情况。柱温箱的状态区域指示设定温度(程序控制的设定点),实际测定的温度，设定的或正进行的稳定时间,以及柱温箱电源在开或关的状态上。稳定时间是柱温箱将要达到设定温度允许系统达到准备 （READY〕状态的平衡周期。周期时间将在达到温度预设值时递减计数，稳定周期结束显示0.00 min 。打开柱温箱（TURN OVEN ON〕或关闭柱温箱（TURN OVEN OFF〕功能键用于打开或关闭柱温箱加热器和风扇，如果功能键是激活的，那么状态区域将指示柱温箱是开还是关。

类似于其他程序表，初始温度或者恒温行总会出现在表的首行上，你可以添加一行以建立一个温度程序。下面是一柱温箱程序，有初始温度，初始温度的保持时间，程序控制的升温速率，和终了温度后的保持时间。注意柱温箱的温度范围是-99 到450℃以及容许的升温速率是从0.1 到100℃ /min 。
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	默认
	范围

	步骤
	初始
	[1 -8]

	最初的温度（℃〕
	50
	[ -99 -450℃]

	升温速率(℃ /min )
	X
	[0.1 -100.0] 

	保持时间（min） 
	X
	[0.01 -999.99]


第二页允许建立柱温箱的强制冷却的参数和稳定时间。
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	默认
	范围

	冷却 开/关
	Off
	[On/Off]

	激活冷却的温度（℃〕
	50
	[30 -450℃]

	冷却延迟时间（min )
	2
	[0.01 –999] 

	稳定时间（min） 
	2.00
	[0.00 –10.00]


检测器键

检测器部分允许你修改检测器的方法参数和查看各个检测器的状态。如果一个以上的检测器安装在仪器以上，那时按压检测器键将提示你从菜单中选定一个安装了的检测器。菜单屏幕会指明检测器的名称和它的位置。

下面的例子是一个火焰离子光度检测器，FID。更多的程序控制其他检测器的细节可以在这本手册的检测器一章中找到。各个检测器的方法都包括三页。第一页包括检测器加热炉初始温度的参数，检测器加热炉和电子电路的开关，及范围选择。第2页建立在特定时间改变灵敏度范围和自动归零的时间程序。第三页通过按压 ADJUSTMENT功能键（调整〕进入，包括特定检测器的非常规参数。对于FID，在这页你可以设定时间常数的快或慢。时间常数这个参数一般设定为快。
FID （火焰离子光度检测器）

下面的状态屏幕指示出设定的和实际的检测器温度和FID的模拟信号水平。

参数,默认值设置和范围是：

	
	默认
	范围

	加热炉电源
	Off
	[On/Off]

	温度（℃〕
	50
	[30 –450℃]

	电子电路
	Off
	[On/Off]
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范围 
	12
	[9，10，11，12]


IGNITE （点火功能键）提供5秒钟的电源到FID的点火线圈上。注意FID有一个火焰重新点火的诊断功能。如果FID发觉熄火，FID会重新点火。AUTOZERO自动归零功能键提供直接的检测器信号的零位调整。注意这是一个单一的自动归零的动作，不是连续的自动归零。

第2页允许进行时间事件的程序编制。
对于参数, 默认值设置和范围是：
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	默认
	范围

	时间
	初始
	[0.000－999.99]

	范围 
	12
	[9，10，11，12]

	A/Z
	――
	[Yes/no]-在初始时间设定为yes意味着FID A/Z 会在分析运行开始以前连续进行
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第三页从按压调整(ADJUSYMENTS)功能键进入。

甲烷转化炉

甲烷化器（METHANIZER，甲烷转化炉）是一个转换一氧化碳和二氧化碳为甲烷的装置。它联在特定的FID检测器上；

因此，它的设定在检测器的内容里。甲烷转化炉以一个检测器的选项出现在检测器的菜单屏幕上。定位于“Front”前，“Middle”中和“Rear”后。下面是甲烷转化炉的例子。
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输出键

输出部分配置模拟输出端口以发送一模拟信号到外部的积分仪或者有内部的模－数转换的数据系统。3800的三个模拟输出接口能接通到任何安装了的检测器上。
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前面，居中，和后部检测器的模拟信号分别被默认A、B、C模拟输出，见下图〕。
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通过选择模拟输出A，下列的屏幕会出现，你能设定端口的时间程序，在分析运行期间切换检测器信号来源或者衰减。衰减默认设为1，如果输出到一积分仪或者数据系统，应该维持不变。
样品导入

样品导入设备涉及到用于传输样品到气相色谱仪的硬件。这些包括液体进样器，气体进样阀和液体进样阀。这部分也覆盖联接于多种样品导入系统的气体驱动系统。这些多种的气体驱动系统将会逐个单独介绍。

液体注射器

三种液体注射器用在3800 气体色谱仪上：

1. 1079 通用毛细柱进样器能用于数种进样方式，包括恒温的分流和不分流，程序升温不分流，柱头进样和大体积进样。1079进样器可以做温度的程序控制，也具有可选择的强制冷却的功能。

2. 1041 柱头进样器设计用于大口径毛细管柱或者填充柱。标准的进样器提供一个大口径毛细柱的适配器。可选择的适配器套件包括1 /8英寸或1 /4英寸填充柱。

3. 1061 闪蒸进样器也设计用于大口径毛细柱或者填充柱。这个进样器在进样器本体体内使用一玻璃内衬。可选择的适配器套件包括1 /8英寸或1 /4英寸填充柱。

进样阀

3800 能配置种类很宽的气体和液体进样阀。这些阀可以是不加热的或安装在一阀加热炉上。一般地，进样阀是与进样器串联安装因而共享进样器的气路系统。但是阀也能安装他们自己的气路系统。可以选择驱动器来使进样阀功能自动化。此外，对于进样阀，Varian也提供大量的切换阀配置。
外部样品导入系统

除液体进样器和进样阀之外，若干外部的进样系统也可以用于3800. 最普通是8200自动进样器(AutoSampler) ，吹扫/捕集系统，热顶空系统。这些进样系统由各自的操作手册提供介绍。

气路的系统

大多数样品导入系统可以配备手动气路控制或电子流量控制(EFC)，1041 和1061 进样器只能使用EFC电子流量控制。下列的表总结了可用液体进样器的气路系统，吹扫/捕集，热顶空系统。

表1 液体进样器和进样阀的气路系统

	样品导入系统
	标准气路系统
	可选择的的气路系统

	1079液体进样器
	类型1EFC 
	手动气路－入口流量控制器/带有压力表的柱头压调整器

	1041 液体进样器
	类型3 EFC
	类型4EFC

	1061 液体进样器
	类型3EFC
	类型4EFC

	气体或液体进样阀
	类型4EFC
	1. 带有压力表的手动数字流量控制器

2. 带有压力调整器，并联压力表的手动数字流量控制器

	1079进样器配吹扫捕集
	改进类型1EFC
	手动气路－入口流量控制器/柱头压调整器

	1079进样器配Gennesis 顶空进样器（Headspace）
	改进类型1EFC
	手动气路－入口流量控制器/柱头压调整器


注意当阀是与1041 或1061 进样器直接串联的时候，一般建议从类型3 EFC升级到类型4 EFC。

EFC 类型在各个样品导入设备部分详细介绍。
1079 通用毛细柱进样器

1079 通用毛细柱进样器能以五种方式操作:

●分流(split) 恒温

●不分流(splitless)(恒温)

●程序升温不分流

●柱头进样（程序温度控制)

●大体积进样(程序温度控制)

1079 进样器可以用于从小内径到大口径(10 到530 mm 内径)宽范围的毛细色谱柱。气路设计为一宽范围入口流量控制器和柱头背压调整器。因此可以用于手动气路或EFC。

1079 进样器的功能
●1079 可以在恒温操作或进行温度程序控制。 

进样器的温度范围从-99 到450℃。
低于环境温度是由可调的强制冷却完成。

●从一个进样方式变化到另一方式一般要包括更换进样器内衬和多方面的进样器程序的修改。进样器的玻璃内衬可以很容易地从进样器的顶端更换。

在不分流方式，对于较宽沸点范围的样品分析，温度程序控制可以给出较好的回收率

●进样器的温度设计保持进样隔垫处于冷的状态，因此可以保证进样点的温度接近设定的进样温度。

●1079 进样器的设计使之易于进行大体积进样(5 -100 μl )

●1079 使用正压隔垫吹扫使隔垫对样品的吸附作用最小，防止隔垫上的污染物进入色谱柱。
自动启动开关

自动启动开关是一个弹簧锁定的驱动装置，安装在1079进样器的上方，进样端口的螺帽上。当这个驱动装置被注射器针筒压下，或者在进样的瞬间用手按压，GC就会开始运行。用手按压START（启动）键，也可以启动。
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进样器螺帽和自动启动开关组件在仪器操作期间可能很热，在无保护的情况下不可用手触摸。

图1  1079进样器组合

1079 进样器内衬
注意全部1079 进样器内衬应该去活化以达到最大惰性

	方式
	内衬
	说明
	部件号

	分流方式
	熔融玻璃

3.4 mm 内径
	增强样品混合以确保线性分流比，瞬时的样品汽化。
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	03 -918464 -01 

	
	开放

3.4 mm 内径
	可以用石英棉，玻璃小球，等填充。可用于全范围的毛细管色谱柱

[image: image2.png]



	03 -918464 -00 

	
	填充

3.4 mm 内径
	用10% OV101 ON Chromosorb W-HP填充。用于全范围的毛细管色谱柱。
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	03 -918956 -00 

	不分流方式

(恒温的)
	开放

2 mm 内径
	狭窄内壁使死体积较小，保证有效传送样品到色谱柱。
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	03 -918466 -00 

	不分流

(程序升温方式)
	开放

0.5 mm 内径
	痕量分析.较低表面积使它对分析不耐热的和极性化合物较为理想。用于较狭窄到中等口径的色谱柱(50 -320 mm )。[image: image5.png]



	03 -925331 -00 

	分流/不分流

(程序升温方式)
	填充

2 mm 内径
	去活化玻璃毛填充，能用于分流/不分流和程序升温方式

[image: image6.png]



	03 -925350 -00 

	SPME

（固相微萃取）

方式
	开放

0.8 mm 内径
	主要用于SPME ，这个内衬是为最大限度地分析从SPME 纤维芯转移来的样品设计的。

[image: image7.png]



	03 -925330 -00 

	高性能方式
	为色谱柱密封

做成锥形内衬
	锥形的内部设计使0.25和0.32 mm 内径毛细管色谱柱在内衬内部密封起来。低表面积使它对分析不耐热的和极性化合物较为理想。

[image: image8.png]



	01-900109 -06 

	柱头进样方式
	为色谱柱密封

做成锥形内衬
	柱头进样内衬用于大口径(0.53 mm )毛细管色谱柱。类似高准确地插入色谱柱，在内衬中被密封起来。

[image: image9.png]



	01 -900109 –07


1079 的进样方式

1079 进样方式由选择进样器内衬和载气通过进样器的路径决定。载气路径是由EFC程序或手动气路控制决定，在手动方式，外部事件的时间程序控制分流阀。下列是简短的多种进样方式说明， 各个方式的更多的细节在本节的以后部分给出。

分流方式

分流进样方式更适于分析相对高浓度的样品。样品在进样器内被分流，安装规定比例进入色谱柱。分流进样方式提供一个最短的进样时间，以得到一个尖锐的色谱峰。当操作在分流方式时使用3.4mm内径的开放内衬， 3.4 mm 内径的熔融玻璃内衬，或填充的3.4 mm内径的内衬。

在分流进样方式，样品的体积典型值为1 μl 或更少。较早馏出的化合物通常作为很锐的峰出现。在某些情况下，峰宽小于第二个。因而，重要的是你应当尽可能快地进样。进样时间也就是通常所说的留针时间(针头插入内衬和拔出进样器之间的时间)会影响峰宽，使峰变宽，拖尾，或者色谱分离性能下降。较晚馏出的组份的峰宽较宽，进样时间的长短与之并无太大关系。分流比(样品进入色谱柱的比例)就是载气气体通过分流出口向外分流的流量与通过色谱柱的流量之比。

恒温不分流方式

2 mm 开放内衬一般用于恒温不分流进样。玻璃内衬的一小段毛细管刚好配合卡在进样器的针周围，在进样期间限制样品蒸气的反冲。在不分流进样方式，在分析周期起初，在可变的时间内样品进入色谱柱。设定没有气体从分流出口流出，这个时间一般在30 -90秒。在这个进样时间以后，进样器从分流出口放空以清洁任何在进样器内的残留样品。
不分流程序升温方式

不分流程序升温方式是为了更好地分析热不稳定化合物。不分流程序升温方式同样用于宽沸点范围的混合物(例如，烃混合物)。有两种玻璃内衬建议用于不分流程序升温方式：1) 2 mm 玻璃毛填充内衬用于>1 ng级别的非极化合物，，和2 )0.5 mm 开放内衬用于痕量级别的不耐热的和/或极性化合物 (pg 级别)。

在不分流程序升温方式，进样器的温度先保持在等于或稍低于注射的溶剂的沸点上，样品则沉积在内衬的表面上。在进样以后，进样器的温度快速地增加 (爬升)。因为进样器的温度增加，样品就会汽化，被带进色谱柱。

柱头进样方式

在柱头进样方式，色谱柱(0.25 -0.53 mm 色谱柱〕被玻璃内衬密封。确保样品最大可能地转移到色谱柱中。在柱头进样方式，样品一般在，或低于溶剂沸点的温度上注射，然后进样器进行程序温度爬升，传送样品进入色谱柱。

大体积进样
在大体积进样方式一般是注射> 5μl 的样品，样品慢慢沉积在进样器中，溶剂从放空口放空，然后我们感兴趣的组份被传送进入色谱柱。这个需要用一个特定的分流条件和进样器升温程序。8200自动进样器可以自动地注射最多100μl 的样品。

1079进样器气路

1079进样器手动气路

使用一个手动的0－800 mL /min流量控制器控制进入系统的总流量。1079 进样器使用一个带有柱头背压调整器的流量控制器控制柱头压，提供进入系统的总流量。.当进样器操作在分流方式，向外流向分流出口的量相对于流过色谱柱的流量由分流比来决定。

在不分流方式，气体不从进样器到三通螺旋阀的分流管线通过(看下图)。而是气体从流量控制器通过三通螺旋阀旁路通过进样器。背压调整器使用这个流量控制色谱柱头压力，也就控制了载气通过色谱柱的流量。

1079 气路图

参见图2 以了解1079进样器的气路
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1079进样器的电子流量控制

用在1079 进样器上的电子的流量控制模块定义为类型1EFC。这个EFC类型明确地设计用于1079 进样器，支持它的多种的操作方式。简单地说它可以模仿1079进样器手动气路系统，在载气入口有一个整体的流量控制器提供载气到进样器，有一个压力控制阀从进样器的下游控制进样器的压力。由于进样器压力决定载气流过色谱柱的流量，这个压力就在接近于进样点的地方监控。下图所示的类型1 EFC流路标明了这个类型的EFC模块的控制机械结构。
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图3 EFC流路图

类型1 EFC允许用户设定进样器恒压操作或者建立一个进样器压力程序。此外分流比设定也可以程序控制。进样器压力程序控制可以有7个爬升段，和8个保持段，但是一般由与柱温箱同样数目的爬升段和保持段组成。设定一个压力程序是为了保持色谱柱载气流量在柱温箱程序升温程序进行时，保持恒定。在1079进样器操作部分有全部完整的压力程序的建立方法。

省气装置

类型1 EFC使用二个方法节省载气。用户能利用分流比的时间程序，因而不需要高分流比的时候设置分流比为低值以节省载气。另外，在不分流进样和压力爬升期间，分流口流量自动地降低到在仪器设置中EFC设置项目中设定的最小流量。如果分流状态设置为分流（ON）并且压力爬升程序已经启动，一般可以看到总流量的减低。如果想要取消这个自动气体节省特性，在1079进样器方法中在分析运行即将结束之前设置一个程序，加入一个不分流(OFF)事件。
1079 进样器的操作

下面叙述操作Varian 3800 气体色谱仪的1079通用毛细柱进样器的基本知识。分一系列过程分别叙述，从安装色谱柱和用键盘编制基本的进样器程序开始，后面有多种进样方式的详细资料。

色谱柱安装

下列叙述在一Varian 3800 气相色谱仪上配置的1079进样器上安装(或重新安装)毛细管色谱柱的过程。各个过程详细叙述。

准备色谱柱的进样器端头

[image: image58.wmf]当为在1079进样器上安装毛细管色谱柱准备毛细管色谱柱的端头时，参见图4。 

1 毛细管色谱柱螺帽

2 熔硅玻璃色谱柱的端头

3 毛细管色谱柱密封压环

4 适当的色谱柱端头切割

5 不适当的色谱柱端头切割

图4 1079 进样器毛细柱的安装

需要的工具和设备

陶瓷制割片(P /N 01 -900158 -00 )或者其他割管工具

放大透镜(P /N 00 -997369 -00 )

色谱柱密封压环选择表

	密封压环
	色谱柱内径

	0.4mm
	250u

	0.5mm
	320u


	0.8mm
	530u


遵循这些步骤准备色谱柱端头以便插入1079 进样器。

	1
	将毛细管色谱柱螺帽套进熔硅玻璃色谱柱端头。

	2
	安装合适的密封压环在色谱柱端头。在P53，见表3。色谱柱密封压环的选择。确定密封压环的锥形端向着色谱柱螺帽

	3
	用陶瓷割片在离色谱柱端头1 到2 厘米处轻轻割一次。

	4
	用你的大拇指和食指，在割过的印记两边抓紧色谱柱，印记向外折断色谱柱，就可以从印记处折断色谱柱。

	5
	用一放大镜检验色谱柱，确定它是否切割适当。


遵循这些步骤以将色谱柱安装入1079 进样器

注意：这些过程是为安装配备有开放形状内衬，例如分流，不分流或程序升温不分流方式的内衬进样器的。柱头进样方式的介绍在后面。

	1 
	设置柱温箱温度到50℃，等待它冷下来达到这个温度。通过按压Turn Oven Off 功能键关闭柱温箱电源。进样器的温度降低到70℃或更低。          [image: image10.png]




	2
	 移动螺帽和密封压环到离色谱柱端头 5厘米的地方。从色谱柱端测量7.5厘米，在7.5cm处用记号笔或打字改正液作一个小标记。注意:不允许色谱柱螺帽和密封压环落到标记以下，因为墨水或者改正液会污染密封压环。

	3 
	部分地从进样器的低端插入色谱柱。托起色谱柱螺帽和密封压环，用手指旋紧。

	4 
	轻轻地插入色谱柱直到谱柱上的标记到达对准色谱柱螺帽的底边。

	5
	 用手上紧色谱柱螺母直到用手旋不动为止。握住色谱柱，用一5 /16英寸的扳手旋紧色谱柱螺帽。选紧色谱柱螺帽仅仅能够密封住色谱柱，并卡紧就可以了。


注意：一套毛细管色谱柱快速连接工具可供选用，它可以简化安装毛细管色谱柱到进样器和检测器的过程，它包括开口毛细管色谱柱螺帽，可重复使用的石墨密封压环(用于250um ，320um ，530um 内径色谱柱)，和一个色谱柱深度刻度标尺。用这个标尺将密封压环卡紧在色谱柱上。不用任何记号笔，改正液，或改正带之类的东西。快速连接工具的部件号是 03 -925751 –90〕。

老化色谱柱

分析用的色谱柱要按照制造商建议的条件老化。一般来讲，要在低于分析色谱柱制造者建议的最高恒温操作温度20℃ 的温度老化。
举例来说，对于非极性的色谱柱的一般的老化过程例如DB－1，可以将进样器[image: image59.png]


的温度设定为 300℃，柱温箱的温度慢慢地(10℃/min )升到300℃。然后系统维持在这个温度上最少2 -4 小时。

切记如果没有载气通过色谱柱时，柱温箱的温度不能超过50℃。在高温状态下暴露到氧气中，色谱柱的固定相可能被不可逆转地破坏。

色谱柱安装于检测器

要想把色谱柱插入GC的检测器，遵循与装入进样器同样的过程指导。安装色谱柱于检测器的信息摘要在下表给出：安装进检测器的深度是指从色谱柱的端头到色谱柱螺帽底部的距离。注意TCD的深度是指带有尾吹适配器的安装距离。

表2 检测器的安装深度

	检测器
	深度(厘米)

	TCD
	7.5

	FID/TSD
	9.5

	PFPD
	9.7

	ECD
	10.5


关于旋紧色谱柱密封压环的提示

参考下表的关于旋紧配有各种密封压环的毛细管色谱柱螺帽的提示。不要过分旋紧毛细管的色谱柱螺帽，如果色谱柱不能密封良好，就换一个新的密封压环。过度旋紧毛细柱螺帽可能毁坏密封压环，特别是石墨的。

表3 色谱柱密封压环选择

	密封压环的类型
	建议
	注解

	新的石墨密封压环

New graphite ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋

1 /4圈
	要想密封，用手力旋紧后大概需要再用扳手旋1/4到1/2圈

	用过的石墨密封压环

Used graphite ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋1 /4圈
	如果使用不同尺寸的色谱柱，多半需要更大力旋紧

	新的石墨-Vespel 密封压环New graphite-Vespel ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋1/4到1/2圈
	在第一或第二次运行程序升温以后可能需要重新紧固

	用过的石墨-Vespel 密封压环Used graphite-Vespe ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋

1/4圈
	重新使用限于同样尺寸的色谱柱上

	新的Vespel 密封压环

New Vespel ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋1/4到1/2圈
	在以后第一或第二次运行程序升温以后可能需要重新紧固


	用过的Vespel 密封压环

Used Vespel ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋

1 /4圈
	重新使用限于同样尺寸的色谱柱上


设置1079 气体流速

1079 通用毛细柱进样器的气体流速可以用手动气路或电子流量控制设定。注意在给柱温箱加热之前必须有正向的气体流动通过色谱柱。
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切记在没有通载气之前柱温箱的温度不能高于50℃。色谱柱的固定相可能被不可逆转地破坏。

手动气路控制

工具和需要的设备

	皂膜或电子的流量计，例如Varian的智能数字流量计，P/N 01 -900115 –00

1
	旋转1079进样器分流控制阀(在GC气路面板上)，逆时针方向旋转打开分流控制阀。

	2
	调整背压（柱头压〕控制器(在GC气路面板上)，建立一正向的柱头压力(在压力表上监视压力)。

附注：设置柱头压力要根据所安装的色谱柱的种类。例如，一个30M x 250um内径的色谱柱，在12 –15PSI的柱头压力下50℃柱温箱温度时可以获得 ~1 mL /min 的柱流量(氦气)。

	3
	将流量表连接在GC左边面板的分流出口，测量分流速率，旋转分流控制阀阀门调整分流速率到50 mL /min。

	4 
	调整隔垫吹扫阀调整隔垫吹扫流速为3 -5 mL /min 。再调整分流流速到50mL /min 。

	5 
	在给色谱柱柱温箱加热以前，用载气吹扫系统10 -15分钟。


EFC气路

用于1079 进样器的类型1 EFC允许用户设置恒定的色谱柱头压力，或建立一个压力程序。此外，还可以设定分流或者分流的时间程序。以下一个压力程序的例子是典型的用于在色谱柱柱温箱作程序升温时维持恒定色谱柱流速的。1079进样器是压力控制进样器， 因而随着色谱柱温度的增加，如果压力维持不变，流速就会减小。EFC的方法参数和工作状态通过按压在3800键盘上的流量/压力键来设定观察。
类型1 EFC的状态区域显示实际柱头压，（压力单位在仪器设置中选定)，计算出来的色谱柱流速，计算出来的色谱柱线速度，和分流比。(Off或者n， Off是不分流，n是分流出口流量相对于色谱柱流量的比值)。下面的屏幕是类型1 EFC[image: image61.png]EIAD oummosemmy  HRLEHE SHHCRE =S —1
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方法的例子。展示的是一恒压压力方法。

隔垫吹扫校准

与类型1 EFC一样，当仪器第一次设置或者安装一新的色谱柱，隔垫吹扫的校正必须进行。按压设置键（SETUP）然后选择编辑设置的内容选项，选择设置EFC菜单，确定为类型1EFC，然后按压Septum Purge Calibrate(隔垫吹扫校准)功能键。按压数字键输入想要的压力，按压输入键。在几秒以后，下列信息将显示出来：‘Enter Septum Purge Flow Rate’，即输入隔垫吹扫流量，测量隔垫吹扫流速，在给定的区域输入这个值。按压“Save and Edit”即存贮然后退出设置。
恒定柱流速

1079 进样器上的类型1EFC允许在分析期间设置一进样器恒压或建立一压力程序以在色谱柱柱温箱程序升温时保持色谱柱流速恒定。常规做法应该与所有进样方式相同。如果色谱柱的温度程序是操作在恒温的，那么压力应该是保持恒定的。如果色谱柱的温度是程序升温的，那么压力可以是恒定的或者随程序升温程序控制。进样器压力的程序控制对色谱分离没有明显的影响，对分析时间有轻微的改变。使用下列色谱柱指导设置进样器压力和/或建立一个压力程序。注意，自Varian STAR色谱工作站可以下载一个从用户决定的色谱柱流速预计算而来的压力程序。

当输入一个压力程序以维持恒定的色谱柱流速时，程序是基于色谱柱的温度程序而来。如果色谱柱柱温箱恒温的，那么恒压就可以维持恒流。

色谱柱柱温箱程序升温导致增加载气的粘性，粘性的增加导致减小色谱柱流速。这个效果可以通过提供一个合适的色谱柱压力程序来偏置补偿。柱温每升高50℃输入一个压力补偿程序，流速就能调整到接近理想的数值。在下面的例子里，那个程序用于提供一个使用氦气作载气，在320 um 内径，15m的毛细管色谱柱获得 2 mL /min 的出口流速的设置。柱温箱以5℃ /min的速率，从50℃升到200℃，所以那里使用了3个压力爬升，(一个用于50 到100℃的范围 ，一个用于100到150，另一个用于150到200℃ )。注意压力爬升率是从色谱柱柱温箱的温度上升到所预设的温度所需要的时间得来的。例如，为了从50到100℃，5℃ /min需要10分钟，需要压力从5.9上升到7.2 PSI，要在同样的10 分钟内完成，就需要在0.13 PSI/min的速率上爬升。一定范围的毛细管色谱柱在各个温度下需要的压力和载气在下页的表中给出。(注解：1um=0.001mm)
表4 恒定柱流速的压力程序

	温度程序
	
	
	
	
	压力程序
	
	
	

	步骤
	温度(℃ )
	升温速率(℃ /min )
	保持时间(min )
	总时间(min )
	压力PSI)
	升压速率(PSI/min )
	保持时间(min )
	总时间(min )

	初始
	50
	－
	1.00
	1.00
	5.9
	-
	1.00
	1.00

	1
	200
	5
	1.00
	32.00
	7.2
	0.13
	.00
	11.00

	2
	
	
	
	
	8.6
	0.14*
	0.00
	21.00

	3
	
	
	
	
	10.0
	0.14*
	1.00
	32


*步骤2和3 能够被合成一步，例如从7.2到10.0 PSI 以0.14 PSI/min上升。
下表指示在特定种类的载气，色谱柱内径和温度下到达一定的色谱柱流速所需要的压力

表5 使用氦气在普通色谱柱上获得一定流速所需压力的设定

	柱内径(um )
	530 
	530
	320
	320
	250
	250 

	长度(米)
	15 
	30
	15
	30
	15
	30 

	流速(mL /min )
	5.0
	5.0
	2.0
	2.0
	1.0
	1.0 

	温度(℃)
	
	
	压力(PSI)
	
	
	

	0
	1.7
	3.2
	4.6
	8.3
	6.0
	10.6 

	50
	2.2
	4.1 
	5.9
	10.4
	7.6
	13.1 

	100
	2.7
	5.1
	7.2
	12.6
	9.2
	15.7 

	150
	3.3
	6.1
	8.6
	14.8
	10.9
	18.3 

	200
	3.9 
	7.1
	10.0
	16.9
	12.5
	20.9 

	250
	4.5
	8.2
	11.3
	19.1
	14.2
	23.5 

	300
	5.2
	9.2
	12.7
	21.2
	15.9
	26.0 

	350
	5.8
	10.3
	14.1
	23.3
	17.5
	28.5 

	400
	6.4
	11.3
	15.4
	25.3
	19.2
	30.9


表6 使用氢气在普通色谱柱上获得一定流速所需压力的设定

	柱内径(um )
	530 
	530
	320
	320
	250
	250 

	长度(米)
	15 
	30
	15
	30
	15
	30 

	流速(mL /min )
	5.0
	5.0
	2.0
	2.0
	1.0
	1.0 

	温度(℃)
	
	
	压力(PSI)
	
	
	

	0
	0.8
	1.5
	2.2
	4.1
	2.9
	5.3

	50
	1.0
	1.9
	2.8
	5.3
	3.7
	6.8

	100
	1.3
	2.4
	3.5
	6.5
	4.6
	8.3

	150
	1.6
	3.0
	4.3
	7.8
	5.5
	9.9

	200
	1.9
	3.5
	5.1
	9.1
	6.5
	11.5

	250
	2.2
	4.1
	5.9
	10.4
	7.5
	13.1

	300
	2.5
	4.7
	6.7
	11.7
	8.5
	14.6

	350
	2.8
	5.3
	7.5
	13.0
	9.5
	16.2

	400
	3.2
	5.9
	8.3
	14.3
	10.5
	17.8


1079进样器的操作方式

1079进样器可以随样品的性质和分析的要求按照不同方式操作。当设计一种进样方法时，最重要的参数是：

1. 进样器内衬的使用和色谱柱在内衬内的位置。

2. 进样时进样器和色谱柱的温度。

3. 载气通过进样器的方式。

以下是各个进样方式使用的参数的简短说明。所有都是使用电子流量控制控制载气。

注意：在许多情况下从一种1079方式转换到另一种方式需要变换玻璃内衬。详细的逐步更换过程在3800 启动手册的中维护部分“Maintenance section of the 3800 Getting Started manual”里叙述。在大多数进样方式内衬是用一石墨锥（密封压环〕安装的。使用一个附件中提供的工具包中的特殊的定位夹具正确地将石墨压环安装在内衬上。

恒温分流进样

当样品相对较浓的时侯，为了清洁样品.使用分流进样方式。这个方式包括随着样品的分流，快速蒸发汽化样品。分流动作包括一部分样品直接进入色谱柱，其余的从分流出口放空。分流比的定义是从分流出口放空的流量与进入色谱柱的流量之间的比例。带有EFC载气控制的1079进样器的这个参数能够设定为自动进行。

进样器的温度设定为一个较高的值，至少高于最高沸点样品组份的沸点30 -50℃。下列是一个分流进样的典型条件。这个例子中的最高沸点组份在200℃沸腾。
表7 分流进样的典型条件

	进样器内衬
	安装熔融玻璃分流内衬(P /N 03 -918464 -01 )或未填充分流内衬(P /N 03 -818464 -00 )。1079 内衬的更换见在启动手册（P /N 03 -914647 -00 )的维护部分。

	色谱柱安装
	在进样器的底部，从色谱柱螺帽的尾端起插入7.5厘米。

	进样器温度
	恒温250℃ 

	色谱柱温度
	初始50℃，保持0.1 min ， 以20℃ /min爬升到250℃，保持5 min 

	载气控制
	在整个运行期内设定1079方法为分流方式，分流比为100：1。样品将在进样器中分流按1/100的比例进入色谱柱。注意分流比是方法中的特殊参数，应该为每个分析适当地单独设置。此外，进样器压力或压力爬升应该按照想要获得的色谱柱流速设定。

	附注:省气装置
	1079进样器可以操作在省气方式。设定初始分流状态为ON（分流），分流比为100。在1.00分钟设置分流比为10，或者在1.00分钟以后分流状态设定为OFF（不分流〕，这就会在运行期间节省气体，二中择一。


恒温不分流进样

经典的不分流进样技术包括在热的进样器中汽化样品，然后缓慢转移样品到色谱柱。分流状态在进样期间(样品进入色谱柱期间，是关(OFF)的状态，因此所有的注射的样品应该全部进入色谱柱。初始的色谱柱温度维持在不少于该进样时间以收集所有的样品组份于色谱柱的头上的水平上。在该进样期间结束时，(典型的在0.5到1.5分钟)分流阀打开，所有残留样品或者溶剂从进样器的放空口放空。

下表叙述一个典型恒温不分流进样的方法参数。

表8 恒温不分流进样方法参数

	进样器内衬
	安装标准2 mm 内径不分流内衬(P /N 03 -918466 -00 )

	色谱柱位置
	在进样器的底部，从色谱柱螺帽的尾端起插入进样器的底部7.5厘米。

	进样器温度
	初始温度恒温250℃ 

	色谱柱温度
	初始50℃，保持1 min ， 以20℃ /min爬升到250℃，保持5 min 50℃ 

	载气控制
	初始分流方式为OFF，设置一个时间程序，0.75min以后变为ON，在此不分流进样时间是0.75 分钟。分流比在分流期间应该设定为50。设定一个合适的进样器压力或压力爬升以获得设计的色谱柱流速。


程序升温不分流进样

这是一个利用温度程序，除样品是缓慢汽化以外，类似于恒温不分流进样的技术。汽化的控制方式减少了在进样期间样品歧视和样品热降解的危险。样品是象液体一样沉积在进样器的，因此初始的进样器温度必须接近于溶剂的沸点以及必须有一个样品停留的表面。因此这个进样方式需要或者是狭窄内壁的(0.5 mm )内衬或者是玻璃毛填充的内衬。由于这个因素，使样品从蒸发的表面易于转移。

注意建议不要将玻璃毛填充内衬用于低浓度的极性物质的分析。

下列是一个程序升温不分流进样的典型的方法参数。在这里，己烷作为溶剂，沸点是68℃。注意进样时间和初始的色谱柱柱温保留时间是2分钟，以使进样器达到最高温度。

表9  程序升温不分流进样

	进样器内衬
	安装或者狭窄内壁的5 mm内径的内衬(P /N –925331 -00 )或者玻璃毛填充2 mm 内径内衬(03 –925350 -00 )。

	色谱柱位置
	在进样器的底部，从色谱柱螺帽的尾端起插入进样器的底部7.5厘米。

	进样器温度
	初始温度65℃，保持0.1 min ， 以150℃ /min升到250℃，保持10 min 

	色谱柱温度
	初始50℃，保持2 min ， 以20℃ /min爬升到250℃，保持5 min 

	载气控制
	初始分流方式为OFF，设置一个时间程序，2.00min以后变为ON，在此不分流进样时间是2.00分钟。分流比在分流期间应该设定为50。设定一个合适的进样器压力或压力爬升以获得设计的色谱柱流速。


柱头进样

有两个技术用于1079 进样器柱头进样。高效方式使用一个带有圆锥形缩口的狭窄内壁的内衬以密封从小到大口径的毛细管色谱柱(0.18 -0.32 mm 内径)在内衬里面。

由于这个技术，样品就会沉积热的柱头里面。大口径柱头进样方式使用大口径的带有锥形缩口的内衬使大口径的（0.53 mm 内径）的毛细管色谱柱可以插入内衬内部。标准刻度的GC进样器(26s )可以用来将样品沉积在色谱柱的内部。注意如果确实要将柱头进样技术用于窄口径的色谱柱上，那么可以用一段无复盖涂层的0.53 mm 内径的毛细管用那种压紧即可密封的接头与窄口径的分析色谱柱连接起来。因为色谱柱被密封到内衬里，所有的样品被送入色谱柱。进样器的温度升温应该到使样品分解（由于热效应或活性点）的最低温度。

柱头进样色谱技术包含一些特殊的进样器的设置。下列的建议涉及设定1079进样器的柱头进样(0.53 mm 内径色谱柱)和高效(0.18 -0.32 mm 内径色谱柱)方式。

在柱头进样方式，色谱柱必须密封在进样器的内衬内。进样器螺帽，隔垫，隔垫支持和内衬要从进样器上移开。色谱柱通过进样器推出直到它伸出进样器的顶部为止。然后将带锥形缩口的柱头进样内衬套进色谱柱，使色谱柱上的聚酰亚胺涂层和内衬的玻璃表面之间形成密封。然后内衬降低到进样器里面，安装隔垫支持，但是不安装石墨锥压环。安装柱头进样内衬的全过程的介绍可以在3800 的启动手册中的维护部分看到。
下列是进行柱头进样的典型条件。在进样时，进样器温度应该维持在所进溶剂沸点的10－20℃以下。这个例子的溶剂是己烷，沸点68℃。

注意：高效内衬的圆锥形缩口是朝向进样器的顶端的。柱头进样内衬(530um内径)的锥形缩口朝向进样器的底部。
表10 柱头进样

	进样器内衬
	安装或者高效锥形内衬(P /N 01 -900109 -06 )用于狭窄到大口径的色谱柱或者柱头进样内衬(P/N 01 -900109 -07 )用于大口径(0.53 mm 内径)的色谱柱。

	密封/色谱柱安装位置
	在锥形的内衬内密封色谱柱

	进样器温度
	初始温度50℃，保持0.1 min ， 以150℃ /min升到250℃，保持10 min

	色谱柱温度
	初始温度50℃，保持2min ， 以20℃/min升到250℃，保持5 min 

	载气控制
	初始分流方式为OFF，设置一个时间程序，2.00min以后变为ON，分流比在分流期间应该设定为50。


大体积进样

大体积进样技术用于绝对低浓度级别的样品分析。使用100μl注射器(P /N 03 -925414 -01 )可以注射最多至100μl的样品进入1079 进样器。注意如果想要使用自动化8200自动进样器的大体积进样技术，必须定购全套大体积进样工具套件(P /N 03 -925413 -91 )。样品在进样器设置在比溶剂沸点低几度的温度下，以缓慢的速度进样。例子中的溶剂是己烷，沸点是68℃。

用大体积进样技术进样器在运行的开始要维持在分流状态以使大部分溶剂放空。样品组份被浓缩在进样器的内衬里，因此同样类型的内衬也用于程序升温不分流进样。然后进样器的分流阀程序控制为OFF，进样器的温度上升以转移样品组份到色谱柱柱头。下列是典型的大体积进样的条件。

表11 大体积进样

	进样器内衬
	安装或者小口径0.5mm内衬(P /N 01 -925331 -00 )或者玻璃毛填充2mm内衬(P/N 01 -925350-00 )

	色谱柱安装位置
	从毛细柱螺帽的底部量起从进样器的底部插入7.5cm

	进样器温度
	初始温度66℃，保持1 min ， 以150℃ /min升到250℃，保持10 min

	色谱柱温度
	初始温度50℃，保持3min ， 以20℃/min升到250℃，保持5 min 

	载气控制
	初始分流方式为ON，设置一个时间程序，1.00min以后变为OFF，分流比在分流期间应该设定为50。


注意以上所有的给定的参数都是相对一般情况而言，对于具体的分析必须进行优化。 对大体积进样应当特别注意进样器的初始温度和分流状态时间的选择设定。
测试1079进样器的效率
以下步骤介绍如何测试1079通用进样器的效率。最好对适合测试样品的安装好的进样器进行适合的设定条件的老化。下表列出了一系列的可供Varian GC使用的测试样品。
表12 1079进样器的测试样品
	测试样品
	部件号
	标样成分

	TCD
	82-005048-01
	0.3%(3.00ug/μl) of C14， C15， C16 in iso-octane

	ECD
	82-005048-02
	33 ppb (pg/μl)Lindane and Aldrin in iso-octane

	PFPD
	82-005048-03
	0.002%(20.0ng/μl)of n-dodecanethiool， tributyl phosphate and methyl parathion， and 0.4% n-pentadecane in iso-octane

	TSD
	82-005048-04
	2 ppm(2.00ng/μl) azobenzene and methyl parathion， 4 ppm  malathion， and 4000 ppm heptadecane in iso-octane

	FID (毛细柱)
	82-005048-07
	0.003% C14， C15， C16 in iso-octane


注意：如果没有FID的测试样品，可以用TCD 的测试样品稀释100倍使用。

要想运行这些测试样品，要使用根据前面列出的和结合您现在使用的进样技术的气相色谱条件。进样器要在最灵敏的灵敏度范围使用，例如FID和TSD为12， TCD为0.05，PFPD为10，ECD为1。色谱结果应当接近本手册检测器部分列出的结果。某些图谱的解释在本手册的有关维修的章节中。
11柱头进样器
1041柱头进样器设计使用0.53mm内径的毛细柱和1/8 - 1/4英寸的填充柱，从一种方式变为另外一种，需要更换进样器和检测器上的安装柱子用的硬件。1041是以毛细柱为标准配置的。如果你想在1041进样器上使用填充柱，那么填充柱的适配器(P/N 03-5588-91)就必须定购。整套适配器包括使1041可以使用1/8英寸的金属填充柱的进样器和检测器端的硬件。另外有用于1/4英寸填充柱的适配器。1041进样器填充柱适配器的完整介绍在适配器套件的包装内。
自动启动开关
自动启动开关安装在GC的顶部，是一个套装在进样器螺帽上的弹力驱动装置。当1041进样器的自动驱动开关被注射针的针筒压下或在进样的瞬间用手直接压下时，GC的运行状态就开始了。按压GC的键盘上START键也可以启动GC。
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进样器螺帽和自动启动开关的驱动板在仪器运行期间可能很热，在没有保护的情况下不要用手触摸。

进样器组件和内衬

图5显示的是安装有530mm内径毛细柱的1041进样器组件的解剖图 
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图5 装有内衬的1041柱头进样器
色谱柱的安装

下面介绍在1041柱头进样器上安装0.53 mm 内径的毛细柱的方法。注意在石英毛细柱的表面上的很薄的聚酰亚胺的涂层可以保护柱子不易被折断，然而石英毛细柱仍然是易碎的，用手拿的时候必须小心。
固定色谱柱
在操作期间，0.53 mm内径的毛细柱要挂在柱温箱的毛细柱支架上。
注意：为了防止毛细柱盘散开，要将毛细柱的头、尾两端都在毛细柱盘上穿绕几圈。这对于没有毛细柱支撑架的情况特别有用。
将毛细柱盘挂在毛细柱支架上，然后准备毛细柱的端头以完成将毛细柱的两端分别连接到进样器和检测器上的工作。以下详细介绍。
准备毛细柱端头
为保证毛细柱的联接没有泄露，柱子的端头的切割要成直角和尽可能光滑。要想做到这些，需要一个特殊的切割工具。一般可以使用一个陶瓷的割片，(P/N 01-900158-00)。在切割毛细柱之前，将毛细柱螺帽套在毛细柱上。安装一个合适的Vespel， 石墨/Vespel， 或纯石墨的密封压环，压环的锥头朝向毛细柱螺帽方向。这样可以防止密封压环上的东西污染色谱柱。
	1
	用一只手的拇指和食指捏紧色谱柱。用切割工具一次轻轻划过色谱柱。
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2
	象图6一样，划痕向外，在划痕处折断柱子。需要一个20倍左右的放大镜（P/N 00-997369-00〕以检查切割的质量。如果用石英玻璃 的碎碴或外涂层留在柱子的端头上，最好重新切割。


1 Capillary column nut 毛细柱螺帽
2 Fused silica column 石英玻璃色谱柱
3 Capillary column ferrμle 毛细柱密封压环
4 Properly cut column end 较好的切割
5 Improperly cut column ends 不好的切割
图6 色谱柱端头

毛细柱密封压环选择表
	Ferrμle ID
	Column ID

	0.4 mm
	250

	0.5 mm
	320

	0.8 mm
	530


表13 一般密封压环的旋紧和重复旋紧方法
	密封压环的类型
	建议
	注解

	新的石墨密封压环

New graphite ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋1 /4圈
	要想密封，用手力旋紧后大概需要再用扳手旋1/4到1/2圈

	用过的石墨密封压环

Used graphite ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋1 /4圈
	如果使用不同尺寸的色谱柱，多半需要更大力旋紧

	新的聚酰亚胺/石墨密封压环New polymide/graphitel ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋1/4到1/2圈
	在第一或第二次运行程序升温以后可能需要重新紧固

	用过的聚酰亚胺/石墨密封压环Used polymide/graphite ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋1/4圈
	重新使用限于同样尺寸的色谱柱上

	新的聚酰亚胺密封压环

New polymide ferrμle
	一般不用于1041进样器进样器
	

	用过的聚酰亚胺密封压环

Used polymide ferrμle
	一般不用于1041进样器进样器
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色谱柱连接于进样器
毛细柱的定位非常重要：当0.53mm内径的毛细柱与Varian 的1041进样器连接时，色谱柱的定位是决定性的。以下的步骤指导您定位毛细柱。如果不按照它去作，注射针头可能会损害您的柱子或造成色谱峰的拖尾。

纯石墨的密封压环一定不能用于色谱柱连接于ECD 检测器的那一端。石墨容易吸附物质，那么解吸附时就会污染ECD。石墨/聚酰亚胺混合的密封压环一般可以用于ECD。
	1
	 在毛细柱上安装毛细柱进样器的螺帽和反向密封压环。

	2
	 在毛细柱的打算要安装于进样器的那一端解开20厘米长。

	3
	 小心将色谱柱插入进样器，直到完全插不动为止（大约3.5英寸，8.9厘米〕这样就正确地定位色谱柱于进样器内衬的上端了。色谱柱必须完全插入。如果没有完全插入，进样器就不能正常发挥其性能。旋紧色谱柱的螺帽直到恰好卡紧色谱柱使其不能活动为止。 

	4
	 用手将想要用于1041进样器的注射针插入进样器，检查注射针头可否没有阻碍或困难地完全插入。如果有阻碍，重复以上的色谱柱插入过程直到注射针头可以自由插入进样器。

	5
	 继续用力捏住色谱柱，仔细旋紧色谱柱螺帽，直到刚好紧固住柱子，这时也刚好获得好的密封。从进样器中取出注射针。

	6
	在安装好色谱柱以后，进行几次无液体进样，以确保针头易于进入柱子。

	7
	 参考本手册中有关检测器章节，安装柱子到检测器上。


设定载气流量
1041进样器以电子流量控制为标准配置。类型3的EFC用于1041和1061进样器。
配备了类型3EFC的进样器提供 0 - 100mL/min 的流量范围，可以在3800 的键盘上设定。按压 Flow/Pressure（流量/压力) 键，从菜单中选择可用的进样器。只有流速是1041进样器配备的EFC中可以设置的参数。
操作流速
一般流速的不同取决于操作方式的选用。参考有关您所选用的操作方式的章节
毛细柱方式
当使用进样器在毛细柱方式时，以下的载气流速是常用的：
表14 1041的载气流速
	载气
	(最适合)柱流速
	 (一般)柱流速

	氮气
	 1.5 mL/min 
	3 - 15 mL/min

	氦气 
	2.4-4.0 mL/min 
	4 - 15 mL/min

	氢气 
	4.0-8.0 mL/min 
	8 - 20 mL/min


调节尾吹气至总流量为30ml/min。
填充柱方式
当使用进样器为填充柱方式时，要调节载气流速到适合填充柱的流速上 (20 to 50 mL/min).

1041 进样器的操作
这一节的内容包括1041柱头进样器的特殊操作信息和优化进样器性能所需要的步骤。在继续进行操作以前仪器和进样器的安装必须完成。注意1041进样器以电子流量控制为标准配置。
1041进样器的方法
在3800键盘上1041进样器的方法部分包含一页设定所需进样器温度和查看状态信息的屏幕。 1041进样器是一个恒温进样器，不能进行程序升温。
[image: image66.png]SCTNE o T Ton R
NETHOD VETHOD THE THE
Nathod 1 Mathod 1 0.00 20.00
Col Press (psiridl.D Col Flow {nL/min>i2.0
Linear Veltea/sec):3s  Total Flow (mL/min):l0
Split Ratio: OFF
FRONT EFC Type 1
Step Pressure (psi) | Rate (psi/nin) | Hold tmin) | Tatal tmin
Initial | 10.0 - 2.00 2.00

Q

Q






电子流量控制的操作
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安装了EFC，按压FLOW / PRESSURE 键就有另外一页屏幕的程序设置。类型3 EFC容许使用者设定恒流或者是程序控制色谱柱流速。 状态区域显示了柱头压，实际流速和色谱柱内的载气线速度。 注意类型3EFC实际设定了需要的载气流速到进样器/色谱柱系统。入口压力的突然降低以及设定的流速（方法参数〕与显示的流速（计算出来的流速〕之间有差别，可能表明在系统中有泄漏。
上面的屏幕显示的是一个类型3的EFC 与恒温进样器的典型应用。正常情况下，这个类型的进样系统在分析运行期间是保持恒流的。然而如果需要，在分析运行中流速也可以程序控制。
1041进样器的测试
最有效的测试进样器性能的方法是运行一个测试标样的分析。以下步骤介绍了如何测试1041柱头进样器的性能。最好对适合测试样品的安装好的进样器进行适合的设定条件的老化。下表列出了一系列的可供VarianGC使用的测试样品。

注意：由于航空法规定，测试标样不能运出美国。可以参考下表中的化合物的浓度自己配制测试样品。
表15 1041进样器测试化合物
	测试样品
	部件号
	标样成分

	TCD
	82-005048-01
	0.3%(3.00ug/μl) of C14， C15， C16 in iso-octane

	ECD
	82-005048-02
	33 ppb (pg/μl)Lindane and Aldrin in iso-octane

	PFPD
	82-005048-03
	0.002%(20.0ng/μl)of n-dodecanethiool， tributyl phosphate and methyl parathion， and 0.4% n-pentadecane in iso-octane

	TSD
	82-005048-04
	2 ppm(2.00ng/μl) azobenzene and methyl parathion， 4 ppm  malathion， and 4000 ppm heptadecane in iso-octane

	FID (毛细柱)
	82-005048-07
	0.003% (30ng/μl) of C14， C15， C16 in iso-octane


注意：如果没有FID的测试样品，可以用TCD 的测试样品稀释100倍使用。

要想运行这些测试样品，要使用根据前面列出的和结合您现在使用的进样技术的气相色谱条件。进样器要在最灵敏的灵敏度范围使用，例如FID和TSD为12， TCD为0.05，PFPD为10，ECD为1。色谱结果应当接近本手册检测器部分列出的结果。 

表16 测试1041进样器的色谱条件
	进样器温度 
	250C

	柱温箱温度
	初始50C，以20C/min升至250C，保持5min

	进样体积
	1µL


观察馏出峰的对称性，分离度，和馏出时间。 非正常的宽或错位峰，过长的馏出时间，非正常的小峰，噪声和基线漂移意味着性能有缺陷。
1061闪蒸进样器
1061 闪蒸进样器设计用于 0.53 mm 内径的大口径石英毛细柱，但是可以在两种方式下操作：毛细柱或填充柱方式。 从一种方式变为另外一种，需要更换进样器和检测器上的安装柱子用的硬件。1061是以毛细柱为标准配置的。如果你想在1061进样器上使用填充柱，那么填充柱的适配器(P/N 03-5588-92)就必须定购。整套适配器包括使1061可以使用1/8英寸的金属填充柱的进样器和检测器端的硬件。1061进样器填充柱适配器的完整介绍在适配器套件的包装内。
自动启动开关
自动启动开关安装在GC的顶部，是一个套装在进样器螺帽上的弹力驱动装置。当1061进样器的自动驱动开关被注射针的针筒压下或在进样的瞬间用手直接压下时，GC的运行状态就开始了。按压GC的键盘上START键也可以启动GC。
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进样器螺帽和自动启动开关的驱动板在仪器运行期间可能很热，在没有保护的情况下不要用手触摸。
进样器组件和内衬

图7显示的是安装有530mm内径毛细柱的1061进样器组件的解剖图。
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图7 安装有内衬的1061闪蒸进样器
注意1061进样器有一个在底部有锥形缩口的玻璃内衬。这样就可以将大口径毛细柱密封在内衬中。样品在内衬中被蒸发，然后被带入色谱柱。内衬中填充的玻璃毛用于不挥发的物质的分析。不易挥发的物质被收集在玻璃毛上，挥发物质被载气带入色谱柱。1061进样器的填充柱套件也包括一个玻璃内衬，此时填充柱的上端只是顶在内衬的底部。
色谱柱的安装
以下介绍在1061进样器上安装0.53 mm 内径的毛细柱的方法。注意在石英毛细柱的表面上的很薄的聚酰亚胺的涂层可以保护柱子不易被折断，然而石英毛细柱仍然是易碎的，用手拿的时候必须小心。
固定色谱柱
在操作期间，0.53 mm内径的毛细柱要挂在柱温箱的毛细柱支架上。
注意：为了防止毛细柱盘散开，要将毛细柱的头、尾两端都在毛细柱盘上穿绕几圈。这对于没有毛细柱支撑架的情况特别有用。
将毛细柱盘挂在毛细柱支架上，然后准备毛细柱的端头以完成将毛细柱的两端分别连接到进样器和检测器上的工作。以下详细介绍。
准备毛细柱端头
为保证毛细柱的联接没有泄露，柱子的端头的切割要成直角和尽可能光滑。要想做到这些，需要一个特殊的切割工具。一般可以使用一个陶瓷的割片，(P/N 01-900158-00)。在切割毛细柱之前，将毛细柱螺帽套在毛细柱上。安装一个合适的Vespel， 石墨/Vespel， 或纯石墨的密封压环，压环的锥头朝向毛细柱螺帽方向。这样可以防止密封压环上的东西污染色谱柱。
	1
	用一只手的拇指和食指捏紧色谱柱。用切割工具一次轻轻划过色谱柱。

	2
	象图8一样，划痕向外，在划痕处折断柱子。需要一个20倍左右的放大镜（P/N 00-997369－00〕 如果有石英玻璃的碎碴或外涂层留在柱子的端头上，最好重新切割。

	3
	在毛细柱上安装毛细柱螺帽和反向密封压环

	4
	将毛细柱插入进样器，直到插不动为止。

	5
	在旋紧毛细柱螺帽的同时继续用手捏紧毛细柱，旋紧的程度以刚好固定住色谱柱为准，以此获得良好的密封。参考表17，关于毛细柱密封压环的紧固方法。


参考本手册关于进样器的章节，安装毛细柱到检测器上
1 Capillary column nut 毛细柱螺帽
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2 Fused silica column 石英玻璃色谱柱
3 Capillary column ferrμle 毛细柱密封压环
4 Properly cut column end 较好的切割
5 Improperly cut column ends 不好的切割

图8 色谱柱端头
毛细柱密封压环选择表
	密封压环内径
	色谱柱内径

	0.4 mm
	250

	0.5 mm
	320

	0.8 mm
	530


表17  一般密封压环的旋紧和重复旋紧方法
	密封压环的类型
	建议
	注解

	新的石墨密封压环

New graphite ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋1 /4圈
	要想密封，用手力旋紧后大概需要再用扳手旋1/4到1/2圈

	用过的石墨密封压环

Used graphite ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋1 /4圈
	如果使用不同尺寸的色谱柱，多半需要更大力旋紧

	新的聚酰亚胺/石墨密封压环New polymide/graphitel ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋1/4到1/2圈
	在第一或第二次运行程序升温以后可能需要重新紧固

	用过的聚酰亚胺/石墨密封压环Used polymide/graphite ferrμle
	用手力旋紧后再用扳手旋1/4圈
	重新使用限于同样尺寸的色谱柱上

	新的聚酰亚胺密封压环

New polymide ferrμle
	一般不用于1061进样器进样器
	

	用过的聚酰亚胺密封压环

Used polymide ferrμle
	一般不用于1061进样器进样器
	


设定载气流速
1061进样器配备类型3电子流量控制（EFC〕。
配备了类型3EFC的进样器提供 0 - 100mL/min 的流量范围，可以在3800 的键盘上设定。
操作流速
一般流速的不同取决于操作方式的选用。参考有关您所选用的操作方式的章节
毛细柱方式
当使用进样器在毛细柱方式时，以下的载气流速是常用的：
表18 1061的载气流速
	载气
	(最适合)柱流速
	(一般)柱流速

	氮气
	1.5 mL/min
	3 - 15 mL/min

	氦气
	2.4-4.0 mL/min
	4 - 15 mL/min

	氢气
	4.0-8.0 mL/min
	8 - 20 mL/min


调节尾吹流量使总流速达到30 mL/min.

填充柱方式
当使用进样器在填充柱方式时，调节载气流速到适合填充柱的流速上 (20 到 50 mL/min).

1061 进样器的操作
这一节的内容包括1061闪蒸进样器的特殊操作信息和优化进样器性能所需要的步骤。在继续进行操作以前仪器和进样器的安装必须完成。
注意1061进样器以电子流量控制为标准配置。
1061进样器的方法
在3800键盘上1061进样器的方法部分包含一页设定所需进样器温度和查看状态信息的屏幕。 1061进样器是一个恒温进样器，不能进行程序升温。
电子流量控制的操作
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安装了EFC，按压FLOW / PRESSURE 键就有另外一页屏幕的程序设置。类型3 EFC容许使用者设定恒流或者是程序控制色谱柱流速。 状态区域显示了柱头压，实际流速和色谱柱内的载气线速度。 注意类型3EFC实际设定了需要的载气流速到进样器/色谱柱系统。入口压力的突然降低以及设定的流速（方法参数〕与显示的流速（计算出来的流速〕之间有差别，可能表明在系统中有泄露。
上面的屏幕显示的是一个类型3的EFC 与恒温进样器的典型应用。正常情况下，这个类型的进样系统在分析运行期间是保持恒流的。然而如果需要，在分析运行中流速也可以程序控制。
1061进样器的测试
最有效的测试进样器性能的方法是运行一个测试标样的分析。以下步骤介绍了如何测试1061闪蒸进样器的性能。最好对适合测试样品的安装好的进样器进行适合的设定条件的老化。下表列出了一系列的可供VarianGC使用的测试样品。
注意：由于航空法规定，测试标样不能运出美国。可以参考下表中的化合物的浓度自己配制测试样品。
表19 1061进样器的测试化合物

	测试样品
	部件号
	标样的浓度

	TCD
	82-005048-01
	0.3%(3.00ug/μl) of C14， C15， C16 in iso-octane

	ECD
	82-005048-02
	33 ppb (pg/μl)Lindane and Aldrin in iso-octane

	PFPD
	82-005048-03
	0.002%(20.0ng/μl)of n-dodecanethiool， tributyl phosphate and methyl parathion， and 0.4% n-pentadecane in iso-octane

	TSD
	82-005048-04
	2 ppm(2.00ng/μl) azobenzene and methyl parathion， 4 ppm  malathion， and 4000 ppm heptadecane in iso-octane

	FID (毛细柱)
	82-005048-07
	0.003% (30ng/μl) of C14， C15， C16 in iso-octane


注意：如果没有FID的测试样品，可以用TCD 的测试样品稀释100倍使用。
要想运行这些测试样品，要使用根据前面列出的和结合您现在使用的进样技术的气相色谱条件。
进样器要在最灵敏的灵敏度范围使用，例如FID和TSD为12， TCD为0.05，PFPD为10，ECD为1。色谱结果应当接近本手册检测器部分列出的结果。 

表20 测试1061进样器的色谱条件
	进样器温度 
	250C

	柱温箱温度 
	初始50C，以20C/min升至250C，保持5min

	进样体积
	1µL


观察馏出峰的对称性，分离度，和馏出时间。 非正常的宽或错位峰，过长的馏出时间，非正常的小峰，噪声和基线漂移意味着性能有缺陷。
阀系统
3800可以配备数个阀系统，包括气体进样阀，液体进样阀，和切换阀。3800的阀可以安装在数个位置，有些是不加热的，有些是可以加热的。所有的阀都可以自动控制，无论在什么位置。以下是3800上的阀的典型位置：
不加热的阀安装在仪器的顶板上，进样器盖板的下面。进样器后面的地方可以放置两个不加热的阀。
单阀或双阀加热炉会在3800上占据一个或两个进样器的位置。单阀加热炉可以容纳一个阀和选配1041或1061进样器。双阀加热炉可以容纳一个或两个阀。
多位置阀加热炉可以容纳多至6个4－10通标准切换阀或一个12通切换阀或大型阀（包括串联选择阀〕和四个标准阀。这个阀加热炉安装在进样器位置的后面，占据一个加热区。
最多3个阀可以安装在柱温箱的右侧。这个位置是最后的选择，因为柱温箱的温度时刻在循环变化。
阀的加热区
如果阀安装在阀的加热炉中，那么它们就会在3800的设置中被配置为前、中、后阀加热炉。 阀加热炉的温度可以在方法的样品传送部分(Sample Delivery)设置程序控制。注意当数个阀被安装在一个阀加热炉中，阀加热炉的温度应当一直设定在其中允许加热温度最低的阀的允许温度以下。 一般的阀最高允许被加热至 220C 或 350C.

阀系统的气路选项

阀可以安装独立的气路或与一液体进样器串联，例如一1041或者1079进样器。如果一个阀是与一进样器串联安装，那么它将与那个进样器共享气路。

如果阀是与1041 或1061 进样器串联，气路控制是类型3 EFC。这个类型的EFC在0 -100 mL /min的流速范围，可以从3800的键盘由流量控制器控制。按压流量/压力键，然后从菜单选定可用的EFC。类型3 EFC的唯一的用户可以设定的参数是色谱柱流速。

一般的阀系统建议使用类型4EFC。这个类型的EFC等于一个压力调整器和流量控制器并联。压力调整器用于维持色谱柱流速，流量控制器用于克服当阀切换时的压力波动。以下是一个配备了气体进样阀和大口径毛细柱(0.53mm内径)的3800 GC的类型4 EFC的方法的例子。类型4EFC 的方法屏幕分为两个，一为控制压力，一个控制流量。程序控制的压力在运行期间保持色谱柱的流速恒定。运行期间流量应该维持在30 mL /min，但是在进样阀进样切换的瞬间(时间0.00 min )流量上升至500mL/min。这个突然发生的载气的脉冲很快恢复到系统的操作压力，使检测器基准线的扰动保持最小。在一分钟以后，流量还原到30 mL /min。 在运行期间任何阀的切换都会伴有类似的流量上升。
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操作流速

一般总流速的不同取决于操作方式的选用。正常情况下总流量设定为柱流量的两倍。例如，设定柱流速为15mL/min ，那么就设定总流速为30mL/min。 当阀切换是程序控制的，总流速应该增加到足以抵销任何来自压力的干扰。在这个情况下，程序控制总流量到500mL/min， 为时1分钟，然后还原到原始的总流量。总流量程序可以通过调节高流量的持续时间或减少总流量来优化。

检测器

概论

3800 能够最多安装三个检测器，全部三个检测器可以同时运行。在3800上可用的标准检测器包括火焰离子检测器(FID)、热导检测器(TCD)、电子捕获检测器(ECD)。氮磷检测器(TSD)、和脉冲火焰光度检测器(PFPD)。除了TCD和PFPD，任何三个检测器可以任意组合。如果有PFPD ,只有两个检测器可以安装，但是任何一附加的检测器包括TCD也可以安装。对于标准的TCD，只可以安装两个，而且不能另外安装别的检测器。然而，允许安装作为定制的双TCD选项，于是就可以安装一附加FID检测器。双TCD选项将两个检测池单元安装在一个加热炉的室内。

检测器安装在3800的顶上,高于左边的色谱柱柱温箱。检测器的电路板安装GC的左侧，去掉左侧面板可以看到。打开左侧的两个检测器和键盘/显示屏盖板可以看到全部连接电路板与检测器的电缆。
FID检测器

下列指导涉及3800的FID检测器的安装和操作。FID安装在一个检测器的基座上，柱温箱的正上方。FID的电路板安装在仪器左边电路板舱室内。FID的电路由3800的键盘控制,气体流量设定和控制在气路面板上进行。 

初始设置

按照如下步骤进行FID的设置。注意当3800 第一次通电的时候，所有的加热区除柱温箱以外，都是不通电的，所有的检测器电路也是断电的。

	1
	连接空气,氢气,和载气管路到相应的GC后面的接口上。

	2 
	检查气体压力。3800的流速先前在工厂是按照下列的压力调整的：:空气= 60 PSI,载气和尾吹=80PSI,和H2 = 40PSI。如果你想使用不同的压力，就要重新设定所有的流量。如果你想要用毛细管色谱柱，尾吹气体(80PSI)也是需要的。(所需要的其他有关气体的要求，参考预安装指导)

	3 
	按压在3800面板上的设置键以显示出仪器的设置菜单。选择“查看仪器设置，View Instrument Setup”，然后选择加热区菜单，〔项目2〕，然后按压输入键，所有的已经安装的加热区的位置就会显示出来。FID 应该列在4，5，或者6位。它的位置(前面,居中或者后部)应该出现在位置列上。查看电路板在3800左面的电路板舱室中的物理位置，也注意与这个电路板相连接的检测器塔的位置。

	4
	在GC上安装一个色谱柱(参考3800 的启动手册)。如果分析柱还没有进行预老化，使用一个无孔的密封压环密封检测器，将柱子的检测器端放在柱温箱内。如果分析柱已经进行了预老化，遵循通常的过程安装色谱柱。

	5
	将皂膜或电子流量计使用一个适配器连接于FID的塔上的出口处。适配器在FID的附件包中提供。检查和设置（必要时）载气+尾吹流量到30 mL /min ,氢气流量到30 mL /min 和空气流量到300 mL /min。 

	6
	 按压3800键盘上的检测器键，按照它的位置选定FID，打开进样器加热炉的电源，设定炉温温度到300℃。确认FID的电路是关闭的。


操作

· 在FID的状态屏幕上检查检测器温度。确认FID的灵敏度范围设置于12。

注意：:通常,为防止水凝结在检测器中，检测器应该操作于高于色谱柱温度以上，并且不低于150℃。 如果检测器工作在较低的温度，凝结作用能导致过度的噪音。
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· 在FID加热炉的温度到达它的温度的设定点以后，打开FID的电路。注意FID在电路打开时将会自动点火。3800 GC会连续监视FID的背景，如果背景电流降低到一定的临界点（阈值〕，就会试图点火。在3800报告熄火以前，它最多会连续点火三次。如果报告了熄火信息，就要校正引起熄火的因素，然后按压FID 的点火（IGNITE〕功能键，或者关闭FID 的电路，然后再打开。

在试图点火的时候，不要从检测器塔上方直接观看。

你可以通过在FID的状态区域监视FID信号来确认是否火已经点燃。最开始信号显示一个很高值，但是一会儿就应该稳定下来。在灵敏度范围是12时，火刚刚点燃的时候，典型的信号将是> 50 毫伏，但是在30分钟之内应该降低到< 10 毫伏。
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为避免可能火灾或者爆炸,当色谱柱被拆除或不使用检测器的时候，一定要关闭氢气。这样可以防止氢气的累积。

检测器程序控制

方法的检测器部分允许你修改检测器的方法参数和查看单独的检测器状态。如果多于一个的检测器安装在GC上，那时按压检测器键将提示您从安装了的检测器的菜单屏幕中选择。菜单将会指示检测器的名称和它的位置。

下面是一个FID检测器的例子。各个检测器的方法包括三页。第一页包括检测器加热炉的温度，打开检测器加热炉的电源和电路，以及选择灵敏度范围等检测器的初始参数。第二页建立时间程序以使检测器在特定的时间改变灵敏度范围或自动归零状态。
第三页,通过按压调整功能键（ADJUSTMENT）来进入，包括一些非常规的检测器的特殊参数。对于FID，这页允许你在快或慢之间选定一个检测器的时间常数。这个参数的标准设置是快。你也可以用清除自动归零（Clear Autozero ）查看检测器背景信号的水平。
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FID方法的第一页： 

点火（IGNITE）功能键给FID的点火灯丝提供5秒的电源。

自动归零（AUTOZERO〕功能键对检测器信号提供直接的零位调整。
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第二页可以设定时间程序事件，例如范围和自动归零。
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下面这一页通过按压调节（ADJUSTMENT〕 功能键进入的。
安装/分解
通常,为了检查，清洁，更换零件以拆除检测器的某个部件，或为了更换检测器才会需要安装或分解检测器。按照以下步骤可以分解/重新装配FID和检测器的加热炉。
图9 是FID的解剖图，当您分解FID的时候，参考这些图。
图9 FID解剖图
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分解FID
要分解FID应如下进行：
	1 
	设定FID到50℃，在进行分解以前要等待它冷下来。在激活的方法中关掉FID的电路和加热炉的电源。去掉3800的顶盖。

	2 
	在3800的气路板上关掉气体供给。包括有尾吹,氢气和空气。

	3 
	从它们的在检测器塔上的探头处断开信号电缆和点火电缆。


	4 
	从检测器塔上拆卸信号探头和点火探头。注意不要在从探头插座上拆卸探头的时候旋转探头。将探头放在一清洁的地方例如实验室棉纸上。

	5
	从检测器塔的顶部拆下两个8-32x2-3/4英寸的塔安装螺钉。

	6
	将塔组件从检测器加热炉上拆下,树直举起，直到露出火焰喷嘴。从检测器塔拆下收集器和绝缘体。应当避免污染陶瓷绝缘体和探头。如果检测器没有完全冷，用一金属工具(例如镊子或者一钩状的线)从塔组件上取下这些零件。将零件放在清洁的Kimwipe上，永远不要放在油漆的表面.

	7
	从检测器基座上拆下火焰喷嘴。拆下时动作要小心，不要损坏陶瓷的喷嘴，Vespel/石墨混合的或者纯石墨的压环。

	8
	从检测器基座拆除并抛弃铝垫圈，每次重新组装FID,都要用一个新的铝垫圈。注意在检测器塔从检测器基座上拆下来的时候，铝垫圈可能留在检测器的塔里。


重新组装FID

参考图9以重新装配FID检测器，要想重新组装FID，有如下步骤:

	1
	如果你已经从加热炉座位上拆下了检测器的加热炉,就将加热炉还原安装在它的位置，然后重新装上四个固定加热炉的螺钉。

	2
	把火焰喷嘴安装在检测器的基座上。FID和TSD 的火焰喷嘴是一样的。

·如果用新的Vespel/石墨压环安装火焰喷嘴,用手指上紧组件后再用扳手旋紧1/6圈。

·如果用用过的石墨压环安装火焰喷嘴,用手指上紧组件后再用扳手旋紧1/3圈。

	3
	与GC一起提供的Vespel/石墨压环的最高温度限制是350℃。如果检测器必需操作在高于350℃，你可以用纯石墨的压环替换Vespel /石墨压环。

	4
	 在检测器的基座的肩上安装一新的铝垫圈。为确保塔的可靠密封,每次安装检测器时都用一新的铝垫圈。

	5
	在检测器基座上安装检测器塔，用两个8-32x2-3/4螺钉紧固。在紧固安装螺钉的时候，两个螺钉要交替地各拧1/2圈地紧固。
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使用镊子拿取陶瓷绝缘和探头，以避免污染。
	6
	细心地将点火探头插入检测器塔的塔臂。将探头的定位销对准塔臂上的定位槽。从塔顶向下查看探头的定位。弹簧卡应当卡在火焰喷嘴的周围，并接触良好，见图10。点火线圈不能接触火焰喷嘴，也不能在它的正上方。上紧螺帽保证安装牢固。

	7
	确保检测器的塔臂槽口不要将O 型密封圈割坏。

	8
	 将绝缘体插入检测器塔,然后插入收集管，收集管一定不能接触点火线圈。

	9
	 将信号探头插入检测器上面的塔臂，检测器的探头卡子应该刚好紧紧卡在收集管的锥形部分周围，以产生一个向下的力(见图11 )，上紧螺帽，保证信号探头安装紧固。确保检测器的塔臂槽口不要将O 型密封圈割坏。

	10
	 将连接点火器探头和信号探头的电缆连接到各自的臂上。
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图10 点火探头元件在FID塔里的定位
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图11 FID纵剖视图

拆下/安装FID的PC电路板
要拆下FID的PC电路板,如下进行：
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有危险电压存在。在拆下或安装PC板以前，关掉GC。否则可能产生触电或者损害PC板和GC的危险。

	1 
	关掉GC。

	2
	从电路板上断开信号和点火电缆。

	3
	从GC的左面拆下8-32 螺钉，拆下左面板。

	4
	拆下在FID电路板上的8-32 螺钉。将PC板顺着滑槽轨道直接拔出。如果可能，尽量不要接触电路板的插头。将电路板放在防静电的袋子里。

	5
	要想安装PC板,将电路板的槽对准检测器电路板舱上的辅助轨道滑入，直到电路板的插头插入插座。不要用力插入。在插入电路板之前确认在插入通道之内没有任何电缆。重新连接检测器的电缆。检查插头插座之间的是否连接良好。


热离子特性检测器（氮磷检测器〕

以下章节介绍3800 GC 上的TSD的安装和操作。TSD安装在3800 气相色谱的顶部。TSD 检测器的塔安装在3800检测器的加热炉上。TSD 静电放大板安装在仪器的电路板舱内。

TSD通过GC面板上的键盘控制。气路在气路板上控制。

初始设定

为了使用TSD，要进行如下设置：

	1
	 连接空气,氢气,和载气管路到相应的GC后面的接口上。

	2 
	检查气体压力。3800的流速先前在工厂是按照下列的压力调整的：空气= 60 PSI,载气和尾吹=80PSI,和H2 = 40PSI。如果你想使用不同的压力，就要重新设定所有的流量。如果你想要用毛细管色谱柱，尾吹气体(80PSI)也是需要的。(所需要的其他有关气体的要求，参考预安装指导)

	3 
	按压在3800面板上的设置键以显示出仪器的设置菜单。选择“查看仪器设置，View Instrument Setup”，然后选择加热区菜单，〔项目2〕，然后按压输入键，所有的已经安装的加热区的位置就会显示出来。TSD 应该列在4，5，或者6位。它的位置(前面,居中或者后部)应该出现在位置列上。查看电路板在3800左面的电路板舱室中的物理位置，也注意与这个电路板相连接的检测器塔的位置。

	4
	在GC上安装一个色谱柱(参考3800 的启动手册)。如果分析柱还没有进行预老化，使用一个无孔的密封压环密封检测器，将柱子的检测器端放在柱温箱内。如果分析柱已经进行了预老化，遵循通常的过程安装色谱柱。

	5
	老化TSD铷珠。以下老化和优化铷珠的过程应当使用一个短的，非极性的色谱柱，例如Varian的测试柱，P/N03-912300-30(填充柱)或03-912805-99(毛细柱)。如果使用不同类型的色谱柱，应该适当调整色谱条件。


操作和操作建议

TSD 操作需要氢,空气,和氮或者氦气作为载气。氢气相对于其他气体的量将影响检测器的氮/碳和磷/碳的选择性。氮/磷选择性也可以稍微改变，但是检测器不能只对氮或者仅仅对磷有响应。

注意:当TSD的铷珠第一次通电时，铷珠可能需要2－3分钟以重新点火，即铷珠表面温度和气相反应的稳定。如果铷珠不能重新点火，检查有否其他错误，重复铷珠的老化和优化过程。

铷珠的老化

TSD 铷珠探头需要另外的老化以使检测器发挥性能。遵循以下这些建议的过程，可以确保得到铷珠的最长的使用寿命和最大的可靠性。否则可能造成TSD 铷珠性能变坏和减少TSD 铷珠探头的使用寿命。

每个铷珠探头将会已经有一个特定的铷珠电流，（亦即铷珠表面温度〕，气相化学反应将会在那里进行。为了操作检测器,必须使铷珠到达在这个方式下的点火温度。如果试图加速这个过程，会减少TSD 铷珠探头的使用寿命。

	1
	检查TSD铷珠在检测器塔的位置。TSD铷珠一定不能接触TSD收集器屏。铷珠应该定位在收集器的中间,收集器的位置应该是铷珠与屏的两边等距离。

	2 
	设定气体流速:

空气：     175 ml/min 

氢气：     4.0 ml/min 

载气(+尾吹)30  ml/min

	3
	设定温度: 

填充柱175℃

毛细柱80℃(1 min ),20℃/min 到200℃(2 min〕

进样器230℃

检测器300℃

	4
	柱温箱温度通过按压柱温箱键进入和设定初始温度。按压进样器键，选定连接TSD的柱子所连接的进样器，设定进样器温度。然后按下页箭头键进入下页，检查进样器加热炉要设定为ON。检测器温度通过按压检测器键设定，选择TSD，设定检测器温度为300℃,以及打开TSD加热炉的电源。先保持TSD的电路为OFF，关断。设定检测器灵敏度范围为12 和自动归零（AutoZero〕为 OFF。


	5 
	在打开电路电源即铷珠电源之前，要使塔的温度和铷珠的温度达到设定的温度，以达到平衡，至少保持15分钟。

	6
	 按压下页箭头键到达第二页，设定铷珠电流为2.4A。通过设定电路为ON，打开铷珠电源。老化铷珠至少15分钟。

	7 
	每一步增加铷珠电流值为0.100 安培,等候至少15分钟使铷珠在增加电流之后达到平衡状态。当增加铷珠的电流使TSD的基线值高于64 毫伏以后,就象在显示屏的顶部显示的一样，铷珠就达到了它的点火点。使铷珠电流保持在这个设置上至少12小时，(最好过夜)。这样就完成了TSD铷珠探头的初始设定。现在需要进行铷珠探头关于N/C选择性的优化。


TSD方法的第一页：
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AUTOZERO 功能键对检测器信号提供一个直接的零位调整。

在第二页可以进行时间事件的程序设定，例如灵敏度范围的变化。

[image: image85.png]. fBEHE:  2ne [EEFSSI0s E
-0

- TR e HERURES. g B

= e w—Cte.
. TR
ui,o\ﬁ
70O
o
- ST < 4 ne DS 9 |
A, \I Fm'N'

o L




[image: image86.png]


下面这页屏幕是通过按压调整功能键显示出来的。

清除自动归零（Clear Autozero）功能键可以去掉自动归零在信号上的偏置，所以您可以观察检测器的背景信号。

使用Varian 测试样品优化TSD

TSD的灵敏度高度地取决于铷珠的温度，选择性取决于氢气的流量。另外，铷珠与铷珠存在细微差别及铷珠本身随着使用寿命也在缓慢变化。因此，给予TSD的最佳状态的操作条件不可能是一定的；用户应该根据分析应用和铷珠本身确定最佳操作条件。
检测器对氮和磷两者都有响应。要想较大地改变氮对磷的相对响应是不可能的。

测试最佳的氢气流量

虽然一般建议氢气的流量是4.0ml/min，铷珠与铷珠之间氢气的流量不同经常会影响氮对碳的选择性。一般对新的铷珠来讲，若干氢气的流量(从4 到5.5ml/min)的调整对检测器测试标样的色谱结果是有用的。

	1
	对TSD信号归零，注射1ul的TSD 测试标样(P/N82-005048-04〕。在溶剂峰通过期间引起铷珠熄灭是各正常的反应。(即信号向负的方向偏转)。然后对偶氮苯，十七碳烷，甲基对硫磷，和马拉硫磷的峰会有正的响应。调整检测器灵敏度范围以保持峰在刻度内。

	2
	如果偶氮苯的峰(见下面相应的图谱)的高度没有比十七碳烷的峰高三倍,就要减少氢气的流量然后重新进样。结果在进样后溶剂峰使铷珠熄灭，而且铷珠不能重新点火，应该慢慢地增加铷珠的电流，每次暂停约15分钟，直到铷珠重新点火。然后重复步骤1。
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3
	几天以后，铷珠的背景电流将减少，灵敏度将也降低到一稳定的水平。在这一点上，铷珠的灵敏度将相对地保持恒定,同时基线漂移和噪音都会较低。


图12 TSD测试标样的化合物的分子结构

优化条件的维持

如果检测器是每天使用，铷珠电流应当2.4 到2.6 安培的水平上维持过夜。由于铷珠的寿命，需要一较高的电流以保持铷珠的灵敏度。因此，检测器背景信号应该几天就检查一次。最终，铷珠的灵敏度将会丧失。它也就需要更换了。铷珠的P/N ：03 -906074 -00 。在铷珠的寿命之内，氢气的流量氢不需要改变。

柱流失
为使色谱柱柱流失对检测器造成的污染达到最小，所有新色谱柱在连接到检测器以前都应当进行老化。应当在色谱柱填充液的最高容许使用温度的40℃以下老化至少24小时。

由于TSD 要检测的化合物是含氮或磷的，色谱柱的填充材料应当避免含这些元素。通常使用含氮液相的气相色谱柱的型号有OV-225 ，OV-275 ，FFAP ，XE -60 ,和TCEP 。如果你必须用这样的色谱柱,那么尽可能在低温条件下老化和使用色谱柱是非常重要的。柱流失高致使背景信号高,它使得设定铷珠电流很困难，或根本不可能。也可能使色谱图发生负峰。

溶剂效应

当TSD是用于痕量级别的分析,仅仅可以应用那些不含氮，磷，硫，或卤素化合物的溶剂。根据溶剂中杂质的挥发性,它可能使溶剂峰过度的拖尾，也可能出现不明来源的色谱峰（鬼峰〕。

磺化铷珠

有一些溶剂，例如酯，会在标准铷珠上引起拖尾。标准TSD 铷珠的P/N 是03 -906074 -00 /01。对于这一类应用，可以使用磺化铷珠(P/N03-925356-01)。注意磺化铷珠与标准铷珠相比通常一般不太稳定。

氯化溶剂

氯化溶剂可以用于TSD。这些溶剂通常会引起突然的检测器背景信号和样品响应的增高。这些作用与氯化物与热的陶瓷铷珠表面的特定的表面的吸附作用有关。重复地注射溶解在氯化溶剂中的样品会使响应恒定。但是一旦停止氯化溶剂的注射，背景和样品响应将会退化至在最初的注射氯化溶剂以前的水平。因此,当使用氯化溶剂时，标准曲线的校准应该经常进行。
铷珠电源的中断

你可以在溶剂馏出时，通过使用检测器的方法时间程序关断铷珠的电源使氯化溶剂的影响达到最小。由于检测器的最小的热平衡时间的关系，总的关断铷珠的时间不能长于2分钟。(任何在这个期间内馏出的峰都不可能被测定出来。)

甲硅烷化试剂效应

甲硅烷化试剂在两个方面影响TSD。第一,这些溶剂有时含氮，将会引起溶剂峰的拖尾。第二,试剂的分解产物在热的铷珠上产生SiO2(二氧化硅)，沉积在铷珠的表面上导致响应降低。通常二氧化硅的沉积物可以通过清理铷珠被除掉，一般对铷珠不会产生永久的损害。

表21 TSD的气体，压力，纯度，和流量

	气体
	在气体过滤器的入口压力
	建议纯度
	流量(mL/min )

	载气(填充柱):
	
	
	

	  氦或氮气
	80PSI
	99.999%
	30mL/min

	检测器尾吹(毛细柱〕
	
	
	

	  氦或氮气
	80PSI
	99.999%
	25±1mL/min

	检测器气体:
	
	
	

	   空气
	60PSI
	CGA级别
	175±5ml/min

	   氢气
	40PSI
	99.999%
	4.0±0.2ml/min


TSD 组件

为了清洁，更换部件,或安装另外一个检测器，拆下TSD组件也许是必要的。以下详细介绍分解/重新组装TSD和检测器的加热炉。

TSD分解

TSD 固定在检测器加热炉的离子检测器的基座上。
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图13是TSD的解剖图，GC 的顶盖应当打开。

图13 TSD解剖图

	1
	关闭TSD 电路和TSD加热炉电源。等待检测器冷下来。

	2
	 在GC的气体板上关闭GC对检测器的气体供给。

	3
	 从TSD 塔上断开信号和点火电缆。

	4 
	拆下两个8-32x3塔固定螺钉，垂直向上从检测器基座上取下检测器塔，直到火焰喷嘴露出为止。从头上的卡子上取下两个32x1/4的螺钉。

注意:在接触TSD的内部部件时，使用清洁的棉布手套或者镊子。
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应当避免污染陶瓷绝缘体和探头。如果检测器没有完全冷下来，可以使用一金属工具(例如镊子或者夹具从塔组件上取下零部件。

	5
	 拆下上面的绝缘体

	6
	 拆下信号探头。由于O型密封圈的缘故，会有很大阻力。从塔上拆下探头时不要旋转探头，因为电触点在塔里面。

	7
	 用镊子拆下收集器和下面的绝缘体。

	8 
	拆下铷珠探头。由于O型密封圈的缘故，会有很大阻力。从塔上拆下探头时不要旋转探头，因为电触点在塔里面。

	9
	 从检测器基座上细心拆下火焰喷嘴组件。

	10
	从检测器基座上拆下、丢弃铝垫圈。有时这个垫圈可能留在检测器的塔里面。如果是这样的话，一定要保证拆下和丢弃这个垫圈。否则检测器就不能使用或新或旧的垫圈重新组装。


TSD的重新组装

参考图14 ，正确重新组装定位。

	1
	如果你已经从加热炉座位上拆下了检测器的加热炉,就将加热炉还原安装在它的位置，然后重新装上四个固定加热炉的螺钉。

	2
	把火焰喷嘴安装在检测器的基座上。这是一个0.020英寸的陶瓷火焰喷嘴。FID和TSD 的火焰喷嘴是一样的。不要在TSD上使用0.010英寸的陶瓷火焰喷嘴。
·如果用新的Vespel/石墨压环安装TSD的火焰喷嘴,用手指上紧组件   后再用扳手旋紧1/6圈。

·如果用用过的石墨压环安装TSD的火焰喷嘴,用手指上紧组件后再用扳手旋紧1/3圈。

	3
	与GC一起提供的Vespel/石墨压环的最高温度限制是350℃。如果检测器必需操作在高于350℃，你可以用纯石墨的压环替换Vespel /石墨压环。


	4
	在检测器的基座的肩上安装一新的铝垫圈。

注意：为确保塔的可靠密封,每次安装检测器时都用一新的铝垫圈。

	5
	在火焰喷嘴上连接一个管子，然后将管子连到流量计上，在这时候要想准确量出一个4.00ml/min的流量比较容易。确认尾吹气阀是关闭的，然后调节氢气控制阀。这个方法可以除去由于不好的密封导致的流量测量误差。

	6
	在检测器基座上安装检测器塔，用两个8-32x2-3/4螺钉紧固。在紧固安装螺钉的时候，两个螺钉要交替地各拧1/2圈地紧固。
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使用镊子拿取陶瓷绝缘体和探头，以避免污染。确保铷珠探头不要被弯曲或跌落振动，因为陶瓷铷珠探头易碎。
	7
	 细心地将铷珠探头插入检测器塔下面的塔臂。将探头的定位销对准塔臂上的定位槽。

	8
	上紧螺帽保证安装牢固。

	9
	尖头向下，插入下绝缘体。然后小口向下插入收集器。确保收集器的打孔标记向着探头臂的方向。

	10
	将信号探头插入检测器上面的塔臂，检测器探头卡子应该卡住收集管。确保探头的定位销和塔臂槽口对准。上紧螺帽保证探头安装紧固。，

	11
	组装上绝缘体和收集器头顶上的卡子。由于O型圈的阻力，需要比较用力才能完全插入。注意不要割坏O型圈或检测器塔没有密封好。

	12
	从塔的上方观察确认铷珠不要接触到收集器。如果有必要，仔细调整收集器。

	13
	将顶部的卡子装在塔上，旋紧两个8-32螺钉。

	14
	将连接点火探头和信号探头的电缆连接到各自的臂上。如果所有探头的电缆都已经从GC上拆下，重新将信号电缆和铷珠电流的电缆连接到TSD电路板的顶部。
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图14 TSD 纵向剖视图

PC板的拆卸/安装

要想拆下TSD PC板,如下进行：
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            切记拆卸或安装PC板的时候，关断GC的主电源。

	1
	关断GC主电源。

	2 
	从检测器断开信号和点火电缆

	3
	从GC左面板的角上拆下四个8-32螺钉

	4
	拆下检测器电路板舱固定TSD静电放大电路板的8 -32 螺旋钉。从舱中顺着轨道将电路板拉出。如有可能,不要接触连接器的接口插头。把PC板放在一个清洁的防静电袋子中。

	5
	要安装PC板,将电路板外壳上的凹槽对准检测器电路板舱上的轨道，将电路板推入，到插头插入插座为止。不要用力插入。在插入电路板之前，确认在插入路线上没有任何电缆阻挡。重新将电缆连接到检测器上，确认检测器与电缆连接良好。


热导检测器

热导检测器(TCD )直接被安装在3800的柱温箱的顶部。TCD PC板被安装在仪器的左侧面板里的电路板舱内。

TCD的操作参数在3800键盘上设置。这些参数包括：载气类型,检测器温度,范围,温度限制,灯丝温度和TCD平衡。载气流量在气体面板上控制。

初始设定

如下进行TCD的初始设定。注意，TCD 是双通道检测器要求具有载气的样品流路以及同样的参比流路。每个通道都能被利用作为样品流路，但是无论如何必须有参比流路。

	1
	将气路管线与GC后面相应的接口连接起来。

	2
	检查气体供给压力。有可旋转的数字流量控制器（DFC〕可以控制流量，它已经在80 PSI的压力下用氦气校准。如果你要使用不同的压力或者载气，需要重新校准流量控制器。

	3
	建立通过TCD样品流路(右侧的)及相等的通过参比池（左侧的〕的参比气流量。如果你使用毛细柱，整个色谱柱的总流量和尾吹流量之和要与参比气流量相等。在对TCD灯丝通电以前，要进行样品气路和参比气路两条气路的泄漏检查。即使是微小的渗漏也可以供给足够氧造成灯丝的氧化，随后发生基线漂移。


TCD的调整

有两个参数需要在用TCD分析之前设置。这些是载气的选择和灯丝温度限制。

	1
	按压检测器键，并通过相应位置选择TCD。按压调整功能键然后选择载气的设置。如果你使用氦或者氢作为载气,选择氦作为设置。对于所有其它载气,选择N2/Ar作为设置。

	2
	设置灯丝温度限制。为了保护灯丝，永远选择在390℃以下操作。除非你要求TCD提供最大限度的可供使用的动态范围。


通过按压调整键访问下列的页面：
[image: image93.png]


随着使用的延续，灯丝会慢慢地氧化，阻抗也会增加。在某些时候，你的色谱图中最大的峰变成平顶，这表明灯丝保护软件已经被激活。为了调整由于灯丝阻抗带来的变化，即使灯丝温度设定在390℃之下，也设定灯丝温度限制为490℃。

TCD 灯丝在GC中被自动地保护。如果检测到载气流动已停止或灯丝电流太低，GC在四分钟之后将会关上灯丝电流。同时, 当发现载气只通过检测器一侧的检测池，而没有从另一个通过时，(例如隔垫或色谱柱没有安装，或者一侧检测池存在泄漏而另一侧没有泄漏)，GC 也会关闭灯丝电流。

如果你选择氦或者H2 作为载气，GC就以标准方法操作来保护TCD 灯丝。然而，因为灯丝的保护特性的发挥是通过检测在检测池中的空气(或者氮气)来实现的，所以灯丝保护特性在你使用氮或者氩作为载气时将会丧失能力。

灯丝温度限制设定为390℃或者490℃，要根据需要设定的最高灯丝温度来进行。在温度限制设定为390℃时，样品灯丝温度的峰值被限制大约450℃。设置为490℃时大约是550℃。450℃的限制可以保护灯丝，在灯丝长时间暴露时免受氧化。然而，在550℃温度限制时灯丝可能在仅仅几分钟之后失效。
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如果你选择氮气或者氩气作为载气，灯丝保护特性不起作用。因为GC不能关上灯丝电流, 如果你在390℃以上，没有载气气流通过检测池时，TCD 灯丝迅速地被氧化。
如果在载气被关上之后，你若计划操作TCD ,在操作之前花五分钟的时间用载气清洗空气。

操作

TCD 的操作仅仅要求有载气。推荐使用氦或者氢作为载气。你可以使用氮作为载气，但是你可能失去一些灵敏度，并且可以看到在检测器的噪音在增大。
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如果氢作为载气，要将TCD的出口放空到安全的地方。氢气非常易燃。

操作TCD之前
在两个TCD的入口连接好载气之前，不要操作TCD。TCD使用两个色谱柱，(一根柱子用于参比池，一根用于检测池)，或者一个柱子，一个参比管线。色谱柱可以是填充柱，也可以是毛细色谱柱，可以把毛细柱与填充柱结合使用。为避免污染检测器,在你把他们与TCD 相连接之前老化所用的填充柱。

下列的讨论是假定用于分析的色谱柱安装在TCD的右面，参比柱或参比气在TCD的左面。然而,你可以将GC配置成TCD的分析柱连接到左面，简单地翻转TCD的极性。

注意：如果你计划在载气被关闭较长一段时间以后操作TCD，在打开灯丝电流之前打开载气至少5分钟，以清除空气，这样可以避免对TCD灯丝的氧化。

在工厂，设置TCD 的载气流速为30ml/min，（载气为氦)。通过检测器的双通道。载气流速在气路板设置调整，在TCD的两个出口上测量流速。当有载气流过TCD，如下设定操作流速：

	1
	设置TCD 加热炉于要求的温度，并且使它达到设定点。通常，设定TCD的炉温至少高于在你的分析中色谱柱达到的最高炉温20℃。

	2
	在方法的检测器部分设置TCD的灯丝温度。灯丝温度应该在检测器温度之上50℃，这样在大多数情况下可以提供一个好的起点。打开TCD电路，开始加热灯丝。

	3
	使系统平衡10到15分钟. 

	4
	通过检测器状态显示监控灯丝电流。最初，电流比最终的操作电流大。然而随着检测器的热平衡，逐渐地电流将会减少。要想得到检测器的最好效果，不要使灯丝温度超过检测器温度200℃以上。一般地,使用尽可能最低的检测器灯丝电流，以达到分析应用对灵敏性要求。

	5
	向前翻页至TCD的第2页，并且设置初始的自动归零为OFF。按压Autozero 功能键设置初始的信号为0。在检测器状态显示监控信号。或者正或者负的连续漂移可能指示在样品气路或参比气路中存在空气泄漏。

	6
	如果必要的话,调整TCD 的粗零平衡。检测器的基线的漂移会直到热平衡才停止。它到达平衡的时间总是会超过检测器加热炉的温度到达平衡温度的时间。当基线稳定的时候，你才能开始你的分析运行。Autozero 在方法运行中自动地被取消。
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TCD方法的第一页：

AUTOZERO功能键提供即刻的检测器信号的零位调整。
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第2页可以进行诸如范围变化等时间事件的程序编辑。

初始的自动归零(Initial Autozero)=YES 使系统在每一运行之前自动地作桥平衡，使动态范围达到最大。
设置范围
0.05mV用于下列情况：
＊低电流(100-150mA)

＊高电流(300mA) 

＊输出信号向下提供给计算机或者积分仪。
低电流(100-150mA)

需要高灯丝电流配合低灵敏范围的分析通常能在低电流配合较灵敏的范围来完成。例如, 120mA的灯丝电流和0.05的范围与300mA的灯丝电流和0.5的范围发出的信号是相同的。在较低电流时,检测器噪音低，稳定性高，及灯丝的寿命被延长。所以，Varian推荐，只要可能，在低的实际灯丝电流下操作TCD。
在图15中的色谱图说明了TCD可以做到的高灵敏性与检出度(在空气中的18ppm的氖)。同时，图谱A与图谱B的比较显示随着使用桥输出信号放大器，你进而能在使用一半的灯丝电流的情况下获得一样的分析结果，而且延长了TCD灯丝的寿命。在图谱C中获得的较高的氖峰说明了你如何能利用较高的灯丝电流（300mA)和较高的放大倍数来增加TCD的有效的灵敏度。
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图15 TCD检测器的灵敏度和放大倍数
高电流（300mA)

要想获得尽可能高的灵敏度，要在0.05mV范围和高电流(300mA)下操作TCD。
在这种配置中,TCD 噪音主要来自灯丝的振动及载气穿过检测器流动时的波动。然而,在高灯丝电流时，检测器对渗漏进入气路的空气，没有老化好的色谱柱，参比不平衡，流速的改变，输入的载气纯度不高等因素非常敏感，这些都使基线产生漂移。
任何这些使基线漂移的因素都因灯丝温度的绝对增加而增加。因此，对于你的实际应用来讲，应当在低电流下操作TCD。
同时，以适当的尽可能低的灯丝与检测器温度操作TCD。如果可能的话,避免在比390℃高的灯丝温度操作TCD。为了在390℃ 和490℃之间的灯丝温度操作TCD ,设定490℃为灯丝温度限制。在高灯丝电流的情况下TCD的性能的例子见图15。
计算检测器灵敏度
如下进行TCD灵敏度的计算：
例1：已知样品重量
S =PFc/W

这里，S=灵敏度(mV×mL/mg)

      P=积分的峰面积(mV×min)

      W=载气中的样品的重量(mg)

   Fc=对检测器温度校正后的载气流量(mL/min)

      Fc = Fo (Td/Ta)(1-Pw/Pa) 

这里
FO = 大气温度下在检测器出口测量到的流量(mL/min)。
Td = 检测器温度(°K)

Ta = 大气温度(°K)

Pw = 在大气温度下水的分压(torr)

Pa = 大气压力（torr〕
注意：(1-PW /PA)项只在用皂膜流量计测量时有用。
例2: 已知检测器中样品的浓度
S = E/Cd

这里：
S =灵敏度(mV×mL/mg)

E =检测器的信号(峰高)〔mV〕
Cd = 在测定的峰值（peak volume)中的测定物质的浓度〔mg/mL〕
Peak volume =半峰宽（min.)×检测器中的载气流速〔mL/min)= W · h/2 x FC

计算检测器的检测限
按照下列步骤计算TCD的检测限：
检测限＝2×Noise/Sensitivity（mg/ml)

Noise=噪声带宽
Sensitivity=灵敏度
反转极性
如果你在TCD检测器的参比侧进了标准品或样品，峰就会在负的方向出现。如果你想用数据系统积分或者处理这些峰，你必须将这些峰的极性从负值到转化正。参考TCD的设置中关于设置初始的检测器极性为正，或者为负的有关内容。
当你想要使极性在色谱运行期间能够自动地反转时，你也可以设定一个时间程序。即套在检测器方法中的一个时间程序控制极性反转。
调节TCD载气流速

所有装备有TCD的3800 GC 是按照下面列出的条件检验了载气速率的。载气流速的调整在GC的气体面板上进行。 

	载气：
	氦

	进口压力：
	80PSI

	纯度：
	99.999%

	柱流速：
	30/min

	参比柱流速:
	30/min


注意：当不使用的时候，注意旋紧气体过滤器的螺帽。防止过滤器的内容物暴露在空气中，使过滤器的的性能丧失。
拆卸/安装 TCD的PC板
要想从GC上拆卸 TCD的 PC板 如下进行:
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当拆卸或者安装PC板的时候，关闭GC的主电源。
	1
	关闭GC的主电源。并且拆下左侧面板。

	2
	从TCD 的PC板上断开 TCD 电源和信号电缆。

	3
	拆下在检测器电路板舱固定TCD的PC板的两个8－32螺钉。

	4
	握住金属盒子并且平直地将PC板从电路板舱的轨道中拉出。

	5
	将电路板放置在一防静电的袋子中，放在一边。


安装TCD的PC板，如下进行:

	1
	将电路板盒子的槽对准在检测器电路板舱上的轨道，平直的将电路板推进舱的顶端，直到使电路板上的插头插入在插座中为止。不要有力迫使电路板进入电路板舱。确保在你插入电路板之前所有的电缆不在电路板插入的通道内。

	2
	重新连接TCD 信号电缆。 确保连接正确。


电子捕获检测器
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电子捕获检测器检测器有含有β射线的放射性同位素,镍63。这台检测器的用户需要有关放射性保护委员会（NRC )的法规,请阅读有关辐射安全规程手册(P/N:03-913999-00)中描述的辐射安全规程。
ECD 在柱温箱正上方，安装在检测器加热炉内。ECD的 PC板安装在电路板舱内。ECD的电路通过3800键盘控制，而气体流速在气路面板设定和控制。
在ECD套件中包括装备有检测器检测室的ECD。Varian 被批准向在辐射安全手册中被定义的一般的许可证领有者分发这个套件。
由于NRC关于检验，包装，和放射性物质的标识方面的规定，附加的或者替换的ECD检测器检测室只作为套件提供。 

初始设置

	1
	把气路管线与GC后面的相应接口相连接。

	2
	检查气体供给压力。GC设置使用：氮，氦，或者Ar/CH4,压力80PSI。如果你计划使用不同的供给压力，需要重新设定气体流速。(关于气体供给的其他信息参考3800预安装指南)。


ECD的调节
在操作ECD之前，ECD检测器需要进行调节。这些调节在ECD的方法部分，通过按压调整（Adjustment)功能键进行。
池电流
为了获得信号响应的最佳的线性和动态范围，必须选择适当的ECD 池电流。
对池电流的选择依赖于使用的特定载气的种类以及仅有载气存在时的基线信号(频率,f0)。有四种池电流可供选择:Ar/CH4(1710pA),CAP(480pA), N2STD(290pA),以及N2HIGH(146pA)。此外，提供零池电流设置是为方便下面池接触电位的设置。(见下面内容)。 

一般的以氮作载气的操作，使用N2STD为设置。当需要一更大的线性范围的时候，选择设置Ar/CH4，并且使用90%氩气/10%甲烷作为载气。
当使用毛细柱时，设置为CAP。对于毛细柱，在柱流失较低时，在池电流被设置于N2STD，范围设定为1.0时，基线通常在1mV以下。 

你可能遇到一些应用，在使用氮气作为载气时，高柱流失是不可避免的。在这样实例中,基线信号可能太高。在这些情况中，设定为N2HIGH。
一般地，当在范围1上测量时，基线信号应该从不超过25mV。信号值在25mV之上表明你选择了相对于色谱条件(毛细柱，固定相，所分析的位置)错误的参比电流。
在25mV之上的基线信号会减少ECD检测器的可用的线性范围。
时间常数转换
时间常数有两个设置：慢（200msec〕和快(50msec)。对于大多数应用，选择慢的设置。在应用毛细柱时，在半峰宽不到2秒的峰，选择快的设置。
设置接触电位
极端清洁的ECD的系统也可以产生一个接触电位，这个接触电位对优化性能是无效的。在检测池第一次投入使用之后，接触电位可能有若干天随着时间和检测器温度而变化，所以你可能需要每天重复这个调整过程，直到接触电位稳定下来。
安装一个老化好的毛细柱，并且建立载气及尾吹流速。如果毛细柱没有充分老化，封堵ECD的进口，按照厂家推荐的条件老化毛细柱。然后把毛细柱与检测器连接起来。永远不要在ECD检测池没有惰性气体来源，包括从色谱柱或尾吹气两者的情况下，在高温下操作ECD。在毛细柱连接到ECD检测器的情况下老化，可能严重污染检测器，这要花费很大精力来恢复原来的功能!

通过按压GC面板上的检测器（DETECTOR〕键，选择ECD，输入想要的温度，然后打开ECD检测器加热炉的电源，设置ECD检测器于您的分析应用要求的操作温度，典型值为300℃。打开电路，并且设置范围于1。进到第2页并且设置初始的Autozero为NO，使检测器达到设定的温度，并平衡若干小时，或最好过夜。
按压在检测器屏幕标示为调节(Adjustment)功能键来显示出池电流控制。选择“零，ZERO”池电流。按压清除自动归零，(Clear Autozero)功能键。 观察在屏幕顶端显示的检测器信号。
如果信号在-12.5mv或在-12.5mv之下,通过一次增加50mV接触电位的方法使信号增高，直到信号突然增高，在最后一位数字有变化，表明脉冲发生器正在工作，从检测池中拖拉电流。慢慢地减少接触电位的设定值，直到信号到达一个稳定的值，接近-12.5mV。因为没有对它的池电流需要平衡出来，在这一点上脉冲发生器不再工作。这是具有最好的线性和动态范围的操作点。
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如果信号是在-12.5mV之上 并且在最后数字位上显示变化，减少接触电位设置，直到信号象上面一样，达到接近-12.5mV的稳定的值，只在最后的数字位上变化。
在调整接触电位之后，重新按照要求的操作条件设置池电流。
ECD 的操作
在操作ECD的过程中观察以下过程。
柱和隔垫流失
ECD 可能由于从色谱柱和隔垫流失的化学物质造成污染。这样毛细柱和/或者隔垫流失可能严重地减少ECD的池电流，导致在频率上和输出的信号上不可接受的增加。为了阻止这样污染，在你使用他们与ECD一起使用之前，老化所有毛细柱与隔垫。
老化色谱柱
永远不要在老化色谱柱时，将色谱柱连接到ECD 检测器上。用无孔的压环装在螺帽上，封闭ECD的柱接口。并且保持对检测器的尾吹气流以保持ECD检测池的清洁。在比柱固定相最高限制温度低40℃的温度下，老化新柱，至少10小时。或按照色谱柱厂家的指导老化。在你把色谱柱柱与ECD 相连接之前完成柱老化过程。
隔垫老化
将隔垫放置在一只清洁的玻璃烧杯或碟中，在柱温箱中，150℃， 烘烤隔垫30分钟。在你向进样器中放置隔垫之前完成隔垫的老化步骤。
柱温箱和检测器加热炉的温度选择
选择ECD 加热炉温度，要考虑以下因素:

●放射性薄片的最高限度的容许操作温度是400℃。甚至当检测器加热炉的温度设置于450℃时，这个温度也不会到达。在检测器塔的周围不要增加附加的隔热材料。附加的隔热材料可以提高薄片的温度并且减少其操作寿命。
●较高的检测器加热炉温度减少从柱流失的物质污染薄片的可能性。 薄片的温度越高,63Ni向基准物质转化的速率越快。63Ni 的迅速转化，减少了电子的发射，以及薄片的寿命。
●背景噪音随着检测器和柱温箱温度的增加而增加。
使用这些方针来选择检测器加热炉温度:

●检测器温度应该比最高柱温高至少30℃，但不要高于150℃。
●为防止柱流失污染检测器，在你增加柱温度之前等待检测器到达其操作温度。
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ECD 方法的第一页
AUTOZERO 功能键提供即刻的检测器信号零位调整。

[image: image103.png]


第2页允许为诸如范围和自动归零等事件编写时间程序。
ECD 的气路
3800在出厂时按照表2上列出的气体流速检验测试。使用这些流速作为起点。在你使用检测器之前在气路面板上调整流速，在ECD池的出口管测量流速。
你可能需要周期性地用载气清扫检测器池。热清扫的过程所需的流速和压力也在表22上列出。
参考有关安装章节，有表推荐了用于填充柱或毛细柱的载气过滤器。
注意:每一套ECD套件装备有聚四氟乙烯的流速管组件。当设置和检查流速时，把带有密封压环的流速管的尾端连接到1/16 英寸的ECD池的出口管上。将流速管的另一端连接到流量计上。为了防止检测器之间的交叉污染， 仅在ECD上使用流速管，并在用完之后将流速管组件存储在ECD套件盒中。
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在不使用ECD 检测器以后，放射性污染可能在检测器帽子和出口管上产生出来。在这样情况之下,当检查或者调整载气流速，你可能与放射性物质接触。参考辐射安全手册。一定在接触ECD的顶端之后洗涤你的手。
表22 ECD的气体，压力，纯度，以及流速
	气体
	在气体过滤器周围的入口压力
	最低纯度
	推荐流速(mL/min.)

	载气：N2，He,或Ar/CH4(90:10)
	80PSI
	99.999%
	30(填充柱)，<5(毛细柱)

	检测器尾吹(毛细柱)N2，He,或Ar/CH4
	80PSI
	99.999%
	20至30


安装和拆卸
如果你需要拆卸检测器组成部分以检查、清洁或更换零部件，或者安装另一个检测器，参考ECD和电离炉的拆卸和重新组装的指导。
警告:放射源
在ECD 套件）(P/N:02-001972-00),检测器池,包含放射性的离子源，固定在检测器塔之内，不能拆卸。不要试图从塔中拆卸检测池。接触放射性物质的规则严格规定禁止拆卸。如果被拆卸将不予保修。违反这些规定将向有关放射性管理部门报告。
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	1
	将ECD冷却至50℃。

	2
	拆卸检测器塔帽子和保温层。

	3
	拆卸信号探头以及脉冲发生器探头。 

	4
	插入安装工具到检测器塔组件中(位于检测器池的上方)。使六角螺母松开直到池可以自由地旋转

	5
	拆下两个8-32 X3英寸的塔固定螺丝。

	6
	从检测器加热炉上拆下检测器。


在拆下ECD之后，将帽子安装在塔上，并且将冷的ECD和安装工具放在ECD 盒子中。 

将检测器放在清洁和干燥的地方。参考放射性安全手册关于ECD检测器的存储与运输的有关指导。
如果 ECD被安装到另一台GC上，也要将《警告：放射性物》的标志转移到另外一台的前面板上贴好。然而，如果你只拆卸检测器，以便使用检测器加热炉，而且你计划重新安装检测器，那就将检测器放在一清洁而且不会被污染的地方，然后进行下一步。
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ECD 安装

你可以将ECD安装在一热的检测器基座上，但是柱温箱必须在室温，参考图16。

图16 ECD的纵剖图
注意：由于ECD对氧的的灵敏性，要在安装前进行气路的压力泄漏检查。压力下跌应该不到0.5lb./hr。
用空气流速封堵(P/N 16-000505-00)封住检测器基座上的出口，安装色谱柱，检验ECD的泄漏。同时，也要检查氮气供给和开关阀之间的连接是否泄漏。

	1
	将检测器加热炉电源关闭

	2
	拆下检测器帽和GC顶盖。

	3
	从检测器组件的塔臂上拆下脉冲发生器和信号的电缆。(参见图16)。注意：在准备安装检测器塔之前，确认两个探头已经从塔臂上拆下。如果在你拆下探头之前插入安装工具，将会毁坏探头的电极接触。
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非可维修组件。不要试图拆卸被固定在塔内部的检测池组件。

	4
	检看检测器塔，基座，以及检测器池接口是否清洁。

注意：检测器塔和检测器加热炉之间的接触区域的金属对金属之间的联系不好可能产生温度差。

	5
	拆下隔热的检测器帽子。

	6
	将检测器塔组件对准基座，并且安装两个8-32 X3英寸的安装螺丝，将塔先较松地固定在基座上。注意到:不要使安装螺丝交叉。

	7
	插入安装工具到检测器臂组件中(定位在检测器池上方)。在池组件的低端装上六角螺母。将池组件旋紧到基座中以得到无泄漏密封。

注意：不要过分旋紧。

	8
	交替轮流旋紧两个8-32×3英寸的塔固定螺丝，直到将塔固定好。

	9
	细心将信号以及脉冲发生器探头装进塔臂中。信号探头(下面的)有一个带有拧锁的圆筒电缆接头和一窄卡子卡在收集器的圆筒上。脉冲发生器探头(上面的)带有有线电缆接头，宽的卡子卡在薄片圆筒上。将探头插入塔臂，探头上有定位销，塔臂上有定位缺口。如果在探头插入时遇到任何阻力，检查正在安装的探头是否在正确位置。

	10
	安装隔热的检测器塔帽子。在图17中显示的标签是作为一般许可设备登记在工厂安装时帖上的。

	11
	连接脉冲发生器及信号电缆到相应的ECD探头上。注意每个电缆接口的设计是不同的。

	12
	将电缆连接到操作ECD所要求安装的ECD 电路板上。

	13
	在GC后面连接气源。

	14
	重新安装GC的顶盖和检测器盖。

	15
	粘贴《警告放射性物质》标签 (P/N 31-000347-00)于GC前面可以清楚地见到的地方。这个标签描述了ECD 的放射性同位素和放射性的量(图18)。

	16
	将ECD的安装工具放回ECD的盒子。你将在每次拆卸ECD时用到这个工具。保存ECD的盒子以便在你需要存储ECD 或者向Varian 送回ECD检测器的时候使用。参见辐射安全手册。
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图17放射性警告标签――工厂安装
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图18放射性警告标签――用户安装

PC板的拆卸/安装
ECD PC板是一个拔插模块。

如下进行拆卸ECD PC板的工作：
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   高压，危险。

当拆卸或者安装PC板的时候，关闭GC的主电源。否则可能导致触电，或损坏PC板和烧毁GC。
	1
	关闭GC的主电源。并且拆下左侧面板。

	2
	从ECD 的PC板上断开 ECD 脉冲发生器和信号电缆。

	3
	拆下在检测器电路板舱固定ECD的PC板的两个8－32螺钉。

	4
	握住金属盒子并且平直地将PC板从电路板舱的轨道中拉出。如果可能，不要接触电路板的插头。将电路板放置在一防静电的袋子中。

	5
	要安装电路板，将电路板盒子的槽对准在检测器电路板舱上的轨道，平直的将电路板推进舱的顶端，直到使电路板上的插头插入在插座中为止。不要有力迫使电路板进入电路板舱。确保在你插入电路板之前所有的电缆不在电路板插入的通道内。重新连接ECD 电缆。 确保连接正确。


脉冲火焰光度检测器 PFPD
脉冲火焰光度检测器提供一单独的手册，P/N 03-914657-00。所有装备有PFPD 的3800 GC都将提供这本包含完整的设定和操作信息手册。

通讯

概论

3800 气相色谱仪使用Ethernet（以太网）的通讯的方式来进行仪器控制和把数字化的数据送到外部数据处理系统。此外，3800 装备有模拟输出接口，允许将模拟数据送到外部的积分仪或者其它模拟数据系统。

3800 同时配备了处理数字和模拟数据的能力。以太网通讯选项使STAR工作站可以控制3800，并且向工作站传输GC的三个通道的检测器数据。此外，标准3800 配备有二或者三路模拟输出和状态信号构成的模拟联络方式。各种各样电缆选件可用于把模拟数据送到积分仪和数据系统。

以太网通讯

以太网涉及到用于在3800GC和数据系统之间传送数字数据的硬件连接的类型。可选的3800GC通讯板位于GC的后面，带有10BASE2 以太网连接器。这个BNC型的连接器接受RG58C/U电缆的联络。3800 通讯标准套件包括六英尺电缆和BNC 三通。BNC 三通连接到GC的 BNC 连接器上。以太网电缆连接在GC上的BNC三通上，再与STAR工作站的以太网卡相连，或者与公司网络上的电缆或者中转器（HUB）连接。如果只有一台GC连接到STAR工作站上，或者这台GC是一系列GC中连接的最后一台，那么就要在三通的开放端装上一个终结器（Terminator〕。否则，必须有另一个电缆连接到BNC 三通以连接另一台GC。
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图19 3800GC的以太网连接

下列是装有通讯板的3800GC的启动的连续过程

1． 如果没有安装通讯板，通常将GC导入至本地控制方式之中。

2．如果安装了通讯板，GC将发送其以太网地址并且等候由STAR工作站或者中央BOOTP 服务器传送的IP 地址和主机名称。用户能在3800 键盘通过按压任意一个键类绕过个过程，并且以本地方式启动。然而，如果这样做了，3800 就须再一次关断电源，再重新打开电源以重新建立通讯。与STAR工作站的连接可能要用一分钟左右。如果一分钟以后还没有建立与工作站的联系，关断GC的电源，然后打开，重复以上程序。

10BASE2 以太网电缆部件

另外，对于10BASE2 以太网电缆，下面显示的部件是用来建立10BASE2 以太网片断的。对于10BASE2 以太网片断，两个BNC (Bayonet NutConnector连接器)终结器用在电缆片断的两端。BNC三通的侧枝直接连接在3800的通讯板或者计算机中的STAR工作站以太网卡上。

注意：不要试图在3800GC的通讯板和STAR工作站以太网卡之间直接连接一根电缆。

图20 10BASE2 以太网部件

[image: image112.png]eTvE o AL RN T
METHOD METHOD TE The

fethod 1 Tlethod ¥ 0.00 20.00

AUTOMATION SELECT  Ezhifd%

ST Erzflst (10 Select Automation Mode
%%“\ —F €23 Edit Single Methed Automation
g F&?g‘ €33 Edit Method Sequence Automation

Q Q Q





将3800连接到一STAR工作站计算机

在最简单的情况下，是把3800GC与一台STAR工作站计算机相连。图21概要地显示了从上面看，电缆是如何连接的。
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图21 3800GC与STAR工作站的连接

连接另外的3800 GC和STAR工作站
更多的3800 GC或者STAR色谱工作站计算机板能够很容易地加到10BASE2 以太网的片断上。遵循的规则是：
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1.任何时候要断开连接在电缆端头两个BNC 终结器中间的任意一个，所有在以太网片断上的设备都应当关闭，或者必须从以太网片断上断开。你可以从BNC三通断开并且重新连接设备而不中断在片断上的其它装置之间的通讯，但是你不能从BNC 三通上断开以太网电缆或者BNC 终结器而不破坏在片断上的所有装置之间的通讯。

可接受的断开方式：

不可接受的断开方式：
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图22 可接受的和不可接受的网络断开方式

2. BNC 三通的侧枝必须是直接与以太网板直接连接，或者保留不连接的状态。在10BASE2 以太网片断上留下BNC三通，使在日后可以在片断上增加附加的设备。

3.以太网电缆和BNC 三通必须形成一个闭合的链，以将两个BNC终结器连接起来。

4.整个10BASE2 以太网片断的电缆长度应该不超过200米。

图23显示如何遵循这些规则连接多至五台3800 GC和两台STAR色谱工作站的复杂的系统。实际上能够连接到10BASE2 以太网片断上的装置在数量上有没有限制。限制因素只[image: image116.png]otV B TR TN T
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是整个的200 米的电缆总长度。

图23 复杂的3800GC与STAR工作站的连接

应当注意以太网电缆如何（按粗黑色线路〕沿着BNC 三通从一个BNC 终结器到另外一个终结器连接起来，提供一个单一闭合通道。

关于更详尽的建立STAR工作站通讯的信息在STAR3800控制软件安装和操作手册中提供给操作者。以太网通讯的故障处理信息在同一本手册中的故障处理部分提供出来。

模拟通讯

3800 模拟通讯装备有三个模拟输出接口。这些连接器位于GC的顶端，J6插座上，打开顶部左侧的盖板可以看到。这个插座含有所有三个模拟通道，外加状态信号即给GC的“准备入、（READY IN〕”和从GC出来的“开始出、START OUT”。每个模拟输出口可以任意被分配给在3800GC上安装的任意检测器。输出接口标识为模拟口A ，模拟口B和模拟口C，初始分配分别为前检测器,中间检测器和后检测器。
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图24 模拟输出接口

按压3800键盘上的输出键，可以编辑模拟输出口的方法程序。在你选择三个输出口之一后一个菜单屏幕就会出现。当选择模拟口A 时，出现下列屏幕：
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显示的屏幕是用于对模拟输出信号来源编写时间程序控制的。初始的模拟口A 初始分配给前检测器。在上述的例子中，3800配置TCD为前检测器，FID 配置 在中间检测器。模拟输出口按程序控制前10分钟传送TCD信号，然后切换为在剩下的时间里传送FID的信号。 这个操作方式称为检测器切换。

注意衰减通常应该被设置于1。大多数的将要连接模拟输出信号的装置诸如积分仪，以及模拟数据系统都装备有衰减控制。在这种情况下，从GC所发送出来的信号应该不进行衰减。

依赖电缆所要连接的装置，3800 有一些模拟电缆可供选择。所有电缆都有一端是15针D型外壳的插头，连接于在3800 上的J6插座上。电缆的另一端有适当的插头与与之相连的设备相配合。

下列的电缆可供使用：

·双通道电缆用于Varian 的ADC 板，P/N：03-925672-01。这条电缆配备两个9针D外壳插头用于连接ADC 板。Varian的ADC 板可以收集最多两个通道的模拟数据。模拟输出口A连接到Varian的ADC板通道A ，同样地，模拟输出口B连接到Varian的ADC板通道B。模拟输出口C没有连接。

·用于4400积分仪的双通道电缆：P/N:03-925303-01。这条电缆配有状态连接功能，“准备入、（READY IN〕”和“开始出、START OUT”以及两模拟通道的铲型接线片。4400 积分仪能最多收集两个通道的模拟数据。模拟输出口A连接 4400 积分仪通道A ，同样地，模拟输出口B连接到4400 积分仪通道B。模拟输出口C没有连接。

·三通道模拟信号，带有状态连接的电缆，P/N：03-925675-01。这条电缆配备有三对有防护套的模拟信号输出，用铲型接线片端头。

本地自动化

概论

手册的这段介绍从3800键盘和显示屏实现本地自动化。从STAR工作站自动化的信息实现请参考STAR工作站的手册。3800GC键盘进行的本地的自动化控制是完全独立于工作站自动化控制的，并且是为不使用STAR工作站的用户设计的。

注意：如果在连接了STAR工作站的3800 GC上选择了本地的自动化，3800的STAR工作站将与3800GC断开联系。按这种方式，3800 和8200 自动进样器（如果安装了〕，就不能从STAR工作站进行控制，以及数据不能通过以太网进行传输。为了恢复STAR工作站通讯，在自动化的选择/编辑）（Automation select/Edit） 设定中必须选择手动进样方式(Manual)，以及遥控(Remote Control)必须在3800 键盘上仪器菜单中(Instrument Menu)选择能够（Enable）。
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3800 本地自动化是由两种类型自动控制组成。一种类型是指通过通讯接口从3800控制，可以自动使用的设备，称为样品传送装置。这种类型自动化称为是可寻址自动化。可寻址自动化的最普通的例子是Varian 8200自动进样器的控制。

图25 3800本地自动化
自动化控制的第二类型包括运行连续系列或者方法序列而无须例如自动进样器那样的有地址控制的设备。这些被称作非可寻址自动化。非可寻址自动化的例子是从3800的阀驱动装置控制气体进样阀来进样以运行一系列分析。因为这是自动化的最简单的类型，非可寻址自动化将是第一选项。

非可寻址自动化

非可寻址自动化在3800 上涉及到运行连续的一个以上的分析。非可寻址自动化的最简单的例子是同样的3800 方法被运行多次。这种被称为单一方法自动化。单一方法非可寻址自动化的典型的应用是使用气体进样阀进行系列分析。在这个例子中样品流被从安装在3800上的气体进样阀吹出来。在3800上可以利用七个可供使用的阀驱动器之一控制气体进样阀。

气体进样阀有两个状态，被定性为(FILL,充满)和(INJECT,进样〕。

充满是当样品气被吹进气体进样阀的样品定量环时所在的状态。进样是气体进样阀切换将样品载入分析系统并开始运行的状态。

通过建立一个单一方法自动化方法，用户可以为3800 编写程序，实现多达999个分析。此外。用户可以选择方法序列自动化，这样方法可以在自动化期间被转换。例如，用户可以先使用方法1，然后选择使用方法2。

可寻址自动化

可寻址自动化涉及到被3800控制的辅助装置的系列分析，诸如自动进样器。8200自动进样器是使用可寻址自动化的最普通的装置。在这个实例中，单一方法或者方法序列自动化结合使用控制8200自动进样器。每一种分析所包括的由特定条件组成的样品注射方法的程序在3800方法的8200部分中进行。

自动化控制
本地的3800 自动化由按压3800键盘上上的选择和编辑键（Select/Edit）来进行访问。当这个键被按压以后下列菜单屏幕将会出现，在这里可以进行自动化方法选择或者编辑。
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用户可以从手动进样，单一方法自动化，或者方法序列自动化中选择自动化方式。当3800首次通电启动时，手动进样是初始设置。

在手动进样方式，本地自动化是不起作用的。用户可以从键盘为3800GC编写程序，或者从STAR工作站下载方法，包括自动化。当选择了本地自动化方法，包括单一方法或者方法序列，3800将从STAR工作站上被断开。不要选择任何本地自动化方式，除非你确实想要从3800运行自动化。如果你现运行本地自动化然后想要加入STAR工作站通讯，你必须选择手动进样方式（Manual Injection）。

在3800 键盘上使用增加或者减少键可以选择自动化方式。按压输入键激活需要的自动化方式。如果选择单一方法或者方法序列自动化，在3800键盘的自动化部分相应的发光二极管（LED〕将会发光。自动化方法可以按压在3800的自动化键盘上的暂停键(Suspend)暂时停止。要想恢复自动化方法，按压恢复键(Resume)。
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如果当自动化进行的时候按压了停止键(Stop),自动化方法将被终止。

自动化方法
本地3800自动化方法依赖于有否地址控制装置被发现。地址控制装置连接到3800顶部的串行接口之一。这些接口被标为SID1 和SID2 (样品传送装置1和2)。如果地址控制装置是存在的，当3800被加电运行的时候，3800就会检测到它们。如果有诸如8200 自动进样器的装置被发现，3800就初始设置为可寻址自动化方式。注意，8200自动进样器的初始端口设置是SID1。如果没有任何装置连接到SID1 或者SID2 上，3800初始设置为非可寻址自动化方式。可寻址自动化和非可寻址自动化的首要的区别是地址方法包括进样范围。例如，8200自动进样器包括1到48 的样品瓶范围。

单一方法，非可寻址自动化

如果诸如8200 自动进样器的地址控制装置不存在，3800 在通电以后初始设置为非地址控制。在单一方法自动化中，同样的3800方法可以运行999 次。

使用增加和减少键，可以选择可供使用的八个3800 方法之中的一个。进样(Injection)涉及到这种方法需要被运行多少次。可允许的选择是1到999。

为了开始单一方法自动化，在3800键盘的自动化部分，按压选择和编辑键，然后选择单一方法作为自动化的选择。按压3800 开始键，开始自动化。注意，如果在自动化方法中规定方法与当前激活的3800 方法不同，这可能在第一次分析开始之前导致若干分钟的延迟。

方法序列，非可寻址自动化方法

方法序列自动化可以运行一个自动化序列，方法可以从一个改变到另一个方法。在自动化表格中增加命令行可以建立方法的序列。此外，方法序列自动化表格可以运行多次。方法序列自动化表格最多由25条命令行组成。在3800 键盘上按压新的一行(命令行)键，可以增加命令行。在方法序列中的第2页上可以对序列重复执行999 次。

方法序列自动化，共两页中的第1页。

进样（Injection）涉及到命令表格中的某行规定的方法运行的次数。允许输入的选项是1--999 。

方法序列自动化，共两页中的第2页。



单一方法，可寻址自动化

如果诸如8200自动进样器那样的地址控制装置存在，3800在通电后初始设置为地址方式。如果发现8200存在，下列的自动化屏幕就会出现。注意，8200必须连接到3800的SID1接口上。按照8200自动进样器的可寻址自动化方法，进样的样品瓶的范围和进样次数必须确定。8200自动进样器的进样范围是1－48，每个样品进样次数是1到99。

按压增加/减少键选择可供使用的八个3800 方法之中的一个。默认的初始被注射的样品是8200自动进样器的第一个瓶子，8200上的最后一个瓶子最后注射。自动化方法将会把在8200自动进样器样品盘上的这个范围中所有样品瓶全部注射。作为例子，如果初始的样品被规定为2，同时最后的样品为10，但是样品瓶仅在2，5，和10存在，如果进样次数为1，8200就会只运行3次进样。8200将从瓶2开始进样，然后进瓶5，最后进瓶10。注意，最后样品号必须比初始样品号要大。进样和样品涉及到8200 应该从对每个样品瓶进样多少次。可允许的选择是1到99。

为了开始单一方法自动化，在3800键盘的自动化部分按压选择和编辑键，然后选择单一方法作为自动化的选择。按压3800 开始键开始自动化过程。注意，如果在单一方法自动化中规定的方法不同于当前激活的3800方法，那么在自动化中规定的方法将在按压START键时被激活。

依赖各自方法的参数，这可能导致在第一次分析开始之前若干分钟的延迟。

方法序列，可寻址自动化

方法序列自动化允许运行自动化序列，在这里方法可以在运行中间变换。方法序列通过按压增加行来建立起自动化表格。不同于非地址方法序列，自动化表格不可能被运行多次。方法序列自动化表格最多由25行命令行组成。在3800 键盘上按压新的行（New Line）键可以进入一行。注意，对于任何给定的行中，最后样品号必须比初始的要大。

8200 自动进样器控制

如果8200自动进样器在3800通电启动期间被发现存在，它就可以在3800方法中编写程序进行控制。8200的程序控制的编辑在3800方法中的样品传送部分中。
8200有四种进样方式：标准；易挥发；纯净和粘稠。这些方式在8200操作员手册中有详尽的解释。在3800 键盘上使用增加/减少键来选择进样方式。注意，8200 用户定义方式在本地自动化方式中不能使用。

·标准方式是缺省的方式，在一般的领域，对大多数的应用都会有较好的效果。这方式使用1.0mL 溶剂栓和空气间隙将样品夹在中间。

·易挥发样品的进样方式用于进那种在室温有高蒸气压的样品。

·纯净样品进样方式用于要求最小的清洗溶剂污染的纯净样品，(这方式不用溶剂栓)。

·粘稠样品的进样方式用于进比水的粘性高的样品。

注射量(injection volume)代表8200 注射样品的量，注意这不包括溶剂栓的体积。缺省的注射量是1.0uL，可选择的范围是0.1到7.5 mL。

注射速度  指的是8200注射器针栓推下去，将样品送进进样器内的速度。缺省值是5.0  uL/s， 范围是0.2 到10.0 uL/s。

5.0 的缺省值对柱头进样或分流进样是可以接受的，但缓慢的注射速度<1.0uL /s可以用于热分流进样。

清洗溶剂 是指洗涤8200注射器针芯的溶剂的选择。有两个清洗溶剂的容器，溶剂A和溶剂B。缺省的清洗溶剂是溶剂A，另外可以选择溶剂B或者溶剂A＋B，(注射器首先用溶剂A清洗，然后再用溶剂B清洗)。

自动化状态

3800的自动化状态屏幕提供自动化运行的情况。按压3800 键盘上的状态键，用向前翻页键进入四页中的第4页，就可以访问状态屏幕了。在屏幕上所显示的信息变化依地址或者非可寻址自动化那一个被激活而不同。

可寻址自动化状态屏屏幕(8200 自动化〕

自动化状态区域指示自动化的状态是在准备，运行，还是暂停。注射数量指的是指定的正在被注射的8200样品瓶的次数。如果方法序列正在运行，表格行数指示行数，样品瓶指正在进样的8200样品瓶瓶号(1 --48 )。

注意，如果单一方法自动化是激活的，表格的行数是空白的。

非可寻址自动化状态屏幕
自动化状态区域指示自动化的状态是在准备，运行，还是暂停。注射数量指的是指定的方法的进样次数。如果方法序列正在运行，表格行数指示行数，序列数指示序列数（方法序列方法的第二页〕。注意，如果单一方法自动化是激活的，表格的行数和序列数是空白的。
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