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本手册是对使用公司 HS-9 顶空进样器的一般指导。它包含仪器安装和操作的指引和标准，

也包含维护和更换部件的信息。 

 

信息 

公司可能对本手册中内容随时修正而不预先通知。 

公司对本手册中的错误或不正确使用本手册指示或仪器不负任何责任。 

操作仪器前，建议操作人员认真阅读本手册。 

 

安全信息 

HS-9是符合 IEC安全一级标准的仪器。 

本仪器是根据认可的安全标准来设计和测试的。 

对本仪器任何部件维修时应先断开交流电源。 

万一样品瓶在恒温炉中破裂或溢出，再次使用前必须先干燥仪器。 

 

安全标志 

用户必须依照本手册的安全信息操作以确保安全。 

注意 

要求注意可能对用户造成伤害的环境或可能的状况。 

警告 

要求注意可能损害或破坏仪器或用户工作的环境或可能的
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第一章  技术指标及安装 

1.1 技术指标 

      样品瓶 

      样品瓶数                ：9 

      样品瓶材料              ：中性玻璃 

      样品瓶体积              ：20ml 

                                10ml(配有适配器)  

      样品瓶隔垫              ：聚四氟乙烯涂上丁烯橡胶 

                              ：聚四氟乙烯涂上硅橡胶 

      样品瓶铝盖              ：铝质 

      平衡炉 

      温度范围                ：高于室温 15℃至 200℃ 

                                 1℃增量 

精确性                  ：整个范围的 0.5% 

      稳定性                  ：±0.1℃ 

      进样系统 

      温度范围                ：高于室温 15℃至 220℃ 

                                 1℃增量 

精确性                  ：整个范围的 0.5% 

      稳定性                  ：±0.1℃ 

      进样阀                  ：MV65/106HT,6通阀 

      进样环                  ：1ml体积，镍管 

                              ：3ml体积，镍管(可选) 

      传输管线 

      温度                    ：高于室温 15℃至 220℃ 

                                1℃增加 

精确性                  ：整个范围的 2.0% 

      稳定性                  ：±0.5℃ 

电力要求 

电源                       :220V(±10%),50Hz,600VA 

                            110V(±10%),60Hz,600VA（选配） 

保险丝                     ：5AT,250V(220V) 

                          ：10AT,250V(115V)（选配） 

尺寸和重量                 

尺寸                       ：15.5cm*43cm*49cm 

重量                       : 20Kg 

 

1.2  仪器安装  

环境要求 

为发挥 HS-9/12最佳性能和使用寿命推荐在感觉舒适的环境（相对恒温和恒湿环境）。 
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接触腐蚀性物质(气体,液体和固体)会对 HS-9/12所用材料造成影响应尽量避免。 

场地 

只是对于 HS-9/12提供一个 75cm 长，50cm宽，并可承受 35KG重量的实验台就足够了。要求台面上部

应没有遮盖物或其它障碍物，如有障碍物会影响仪器顶部的打开，也可能影响冷却。 

HS-9/12传输管长度为 30cm,因此进样器和 GC间的距离必须适合。 

气体供应 

因进入 HS-9/12气体用作色谱柱的载气，所以仪器需要高纯气。 

对于顶空分析载气的选择主要由所用进样口的类型和检测器决定。 

把载气连接到仪器后部面板的载气入口接头上，最大允许输入压力 0.4MPa。 

注意 

在 HS-9/12 中不要使用氢气作载气，氢气潜在引起爆炸的危险。 

电源连接 

HS-9/12顶空进样器配置适合在下述任一电压供应条件下操作： 

220V(±10%),50Hz,600VA 

110V(±10%),60Hz,600VA 

实际电压见仪器后部标签所注。 

注意 

为保护用户，HS-9/12依据国际电工委员会的要求通过电源三脚接头接地。 

把三脚电源接头插入相应插槽中。 

注意 

HS-9/12 必须在适当的接地情况下操作以保持接地保护功能，必须确认使用了正确的接地插座。 

1.3 相关参数 

1.3.1 温度参数 

平衡温度 

样品平衡温度极大地影响分析物在顶空气中的浓度。总的来说，增加平衡温度，进入气相色谱的分析

物量和方法的灵敏度都增加。确保安全操作和满足所需分析的灵敏度前提下炉温尽可能高以获得最好

的结果。 

定量管温度 
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应设定定量管温度稍高于炉温以获得最高的准确度 

传输管温度 

应设定传输管温度等于或高于定量管温度。 

1.3.2 气体调节 

载气流速 

应设定一个足够高的载气流速把顶空样品吹出样品定量环。例如：当使用填充柱时，正常产生峰宽时

间大约为 15s，载气把样品吹出定量环的时间大约为 10s，对于 1ml定量环要求载气流速为 6ml/min，

这是不造成峰扩展的最小载气流速。同样条件下对于 3ml定量环的最小流速是 18ml/min。对于毛细柱

除出峰时间为 1s外，其它情况与填充柱相同。因此要求最小流速大于 60ml/min 以避免峰扩展。大流

量将影响柱容量和分流比：明显地，分流率越高，分流比越高，结果灵敏度越低。这就是为什么要求

载气流速只要足够吹扫样品定量环。 

辅助气压力(加压压力) 

辅助气压力用于把样品气相传送到样品定量环中。理想状况为设定足够的压力刚好把气相填满定量环。

太高的压力会使顶空气体被稀释。可以按下述方法优化辅助气压力： 

1 在所需炉温平衡样品。 

2 测量样品瓶中的压力把连接针压力表的进口（压力表与注射器针相接）插入样品瓶隔垫。 

3 读出样品顶空压力，可以从压力表上看出加热对样品瓶的影响。 

4 设定辅助气压力稍高于（例如大于 0.2bar）压力表读数,这是能够使用的最低辅助气压力设定值。 

5 运行一系列的样品，每一样品辅助气压力都高于前一个样品。 

6 得出样品峰面积对辅助气压力图，使用在步骤 4中峰面积最大的辅助气压力。 

注：此优化程序只对在特定炉温分析特定样品时才有效。 

1.3.3 时间参数 

分析周期 

样品中所有组分经色谱柱完全分离并流出的时间。 

平衡时间 

样品瓶中的组分应在所需平衡温度中充分平衡。在某一平衡温度中平衡样品的时间可能需要几个小时，

平衡时间是样品粘度的函数。增加平衡时间运行一系列样品，并得出峰面积和炉平衡时间图，以确定

最佳平衡时间。当峰面积达到稳定状态的时间为最佳平衡时间。 

充样时间 

样品气充入定量环的时间，该时间不宜设置过长，以避免样品浓度过分稀释。 

充样平衡时间 

样品气平衡时间 

进样时间 
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六通阀进样后由进样状态切换为清扫状态的时间 

1.3.4 样品瓶密封 

样品瓶密封隔垫 

推荐使用 PTFE 面隔垫，确认在密封样品瓶做空白实验时得到平滑色谱图。 

可以使用两种 PTFE 面隔垫： 

-D 20 BUT/PTFE 

-D 20 SIL/PTFE 

D20 BUT/PTFE 隔垫用丁烯橡胶制成，具有温度限制，最大操作温度是 120℃。对于更高平衡炉温度推荐使

用 D20 SIL/PTFE。 

样品瓶密封 

样品瓶盖不良密封可能造成泄漏，这经常是产生分析错误的重要原因。把铝盖卡到样品瓶上以后，试

着旋转铝盖检查样品瓶盖是否拧紧。如果很容易旋转，重新再卡紧。盖子应完全不能旋转或要花好大

劲才能使它旋转。 

1.3.5 灵敏度，准确性，精确度的影响因素 

样品定量环大小 

工厂已在进样器上安装 1ml样品定量环对于大多数情况已足够，与所有型号柱子相配备。然而选择 3ml

的样品定量环可以用于提高灵敏度，特别是当使用填充柱分析时大体积定量环不会造成峰扩展。 

样品量 

顶空分析的液体样品量为样品瓶容量的 25-75%. 

样品组分 

制备校准标准液反映样品组分是顶空分析的一个主要问题。 

使用内标法或标准加入法、多重顶空抽提，检查因样品组分造成的不准确性。 

注：内标物的化学和物理性能必须与样品一致或尽可能相近。 

样品影响 

存在一些可测的与顶空分析相关的影响，在大多数情况下这种影响不能超过 0.5%。建议运行一批样品

从较稀到浓样品或在高浓样品和较稀样品间运行空白样品。 

添加剂 

提高顶空分析的一种重要手段是加入一种可以减少分析物在样品中溶解度的物质，使更多的组分转移

到顶空气中。对于多数的溶液，可以加入一种无机盐作为添加剂获得“盐析”效果。这种技术常用于

各种极性分析物溶液中，可以极大地提高分析物的灵敏度。 
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第二章  界面介绍  

2．1 开机界面 

打开电源后仪器进入开机界面。 

                           

 

随后进入自检状态，自动进行运行系统检测。自检通过后进入主菜单界面： 

 

 

 

 

 

2．2 键盘介绍 

     1、       向上    表示向上移动或数字的增加/用于时间设置时小数点后部分的增加 

     2、       向下    表示向下移动或数字的减小/用于时间设置时小数点后部分的减小 

     3、       向左    用于时间设置时小数点前部分的增加或用于温度加热状态的开启与关闭  

     4、       向右    用于时间设置时小数点前部分的减小 

     5、  进入         表示进入该项目程序并进入下一界面或采用 

     6、  退出         表示退出当前界面并返回上一界面 

     7、  编辑         表示进入或退出编缉状态 

2．3 状态指示灯  

1、编辑       该灯亮时表示处于编辑状态，该灯灭时表示处于编缉禁止状态 

2、出错       该灯亮时表示运行系统出现错误 

3、运行       启动顶空程序时该灯处于闪亮状态                                

2．4 面板布局  

 

气源接入口,电源线插座,升级接口,启动信号接口在仪器的后部。 
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第三章  键盘操作 

3．0 主菜单操作  

    在主菜单界面通过        键移动光标至要编缉的项目上，按        键进入该项目的操作。如

图 3-1 所示： 

 

图 3-1 主菜单界面        

3.1 进入顶空程序  

在主菜单界面图 3-1 通过         键使光标处于“1.进入顶空程序”位置,按        键进入“启动顶

空”界面 ，如图 3-2 所示 

 

                           图 3-2 启动顶空 

通过         键移动光标至所需要的项目上，按        键，启动顶空程序或显示运行状态。 

如需要中途停止顶空运行，按        键，通过         键移动光标至需要的项目上，按       键，

停止顶空运行或显示当前运行状态。 

3.2 编辑顶空方法  

在主菜单界面通过         键使光标处于“2.编辑顶空方法”位置,按        键进入“编缉方法”界

面 ，如图 3-3 所示 

 

图 3-3 编缉方法 

3.2.1 设置温度  

在图 3-3 界面通过         键移动光标至“1.设置温度 ”上，按       键进入“设置温度”界面。

图 3-4所示： 

 

 图 3-4 设置温度 

通过         键移动光标至需要设定温度单元上，按       键，此时编辑灯亮，通过         键

加或减小设定值，按       可关闭或开启该加热单元。再按       键，此时编辑灯灭，退出编辑状

态。 按        键，退出当前界面。 

3.2.2 设置时间  
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在图 3-3界面通过         键移动光标至“2.设置时间 ”上，按       键进入“设置时间”界面。

如图 3-5所示：                              

 

 

 

                             图 3-5  设置时间 

通过         键移动光标至需要设定时间单元上，按        键，此时编辑灯亮，通过        键

增加或减少小数点前的设定值，按         可增加或减少小数点后的设定值。再按       键，此时

编辑灯灭。按        键，退出当前界面。 

3.2.3 缺省顶空方法    

在图 3-3界面通过         键移动光标至“4. 缺省顶空方法”上，按        键进入“缺省顶空方

法”界面。如图 3-6所示：                              

 

                               图 3-6 缺省顶空方法 

按       键就可载入缺省顶空方法。 

3.2.4 存储顶空方法    

在图 3-3界面通过         键移动光标至“3. 存储顶空方法”上，按        键进入“存储顶空方

法”界面进行存储方法文件。 

3.3 参数设定  

在主菜单界面通过         键使光标处于“3.参数设定”位置,按        键进入“参数设定”界面。

如图 3-7 所示： 

 

                            图 3-7 参数设定 

3.3.1 声音设置    

在图 3-7 界面，通过         键，使光标位于“1.声音   开/关”位置。按      键进入“声音设置”

界面，如图 3-8 所示： 

                      

 

  图 3-8 声音设置 

按任一个                      键都可进行声音的开、关切换操作。 
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3.3.2 语言选择  

在图 3-7 界面，通过         键，使光标位于“2.语言”位置。按       键进入“语言”界面，如

图 3-9 所示： 

 

                                图 3-9 语言设置 

按任一个                      键都可进行中英文语言切换操作。 

3.3.3 程序版本  

在图 3-7 界面，通过         键，使光标位于“3.程序版本”位置。按       键进入“程序版本”

界面，如图 3-10 所示： 

  

                              图 3-10 程序版本  

按       键即可显示该仪器当前版本号。 

3.3.4 程序升级  

在图 3-7 界面，通过         键，使光标位于“4.程序升级”位置。按       键进入“程序升级”

界面，需事先将通讯接口连接好，按       键进入升级模式。如图 3-11 所示： 

 

 

                              图 3-11 程序升级 

如果在升级过程中出现故障，造成升级失败，需要进行低级升级操作。用短路块将主板上 J5的 1-2

脚短接。升级步骤: 

1. 关掉电源 

2. 打开电路侧盖板 

3. 用短路块短接 J5 

4. 然后打开电源 

5. 此时显示板的所有发光管会有一闪一闪的，如果没有则电路有问题 

6. 接入串行线到电脑上 

7. 从电脑运行升级程序,如 

“思达升级程序 Star_Upgrade_Utility_xxxxxx.exe” 

8. 等升级结束后，关掉顶空电源 

9. 去掉 J5上的短路块 

低级升级的概念: 当从程序的主菜单进入升级程序进入升级到半道失败时,这时的程序区是不完整的,

不能从主菜单进入升级,需要进行低级升级。 

3.3.5 恢复出厂设置  
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在图 3-7 界面，通过         键，使光标位于“5.恢复出厂设置”位置。按       键进入“恢复出

厂设置”界面，按       键恢复出厂设置。如图 3-12 所示： 

 

 

 

                               图 3-12 恢复出厂设置 

3.3.6 硬件调试  

在图 3-7 界面，通过         键，使光标位于“6.硬件调试”位置。按       键进入“硬件调试”

界面，按        键进行状态切换。如图 3-13 所示： 

 

 

 

                               图 3-13 硬件调试 

注：三路温度只能观察加热情况 

3.4 错误信息  

在主菜单界面通过         键使光标处于“4.错误信息”位置,按        键进入“错误信息”界面。

如图 3-14 所示： 

 

 

                          图 3-14 错误信息 

本机运行出现错误，系统可自动检测出故障点，有助于检修。 

 

 

 
 

 

  



HS-9顶空进样器 

10 

第五章 简易操作 

5.1 仪器安装 

⚫ 将顶空进样器安放在色谱仪上，用配件中所带管路连接气路。顶空上辅助气从用作载气的钢

瓶减压阀接入；顶空上的载气接色谱仪上的稳流阀，并将原色谱仪上的管路进行密封；顶空

上空气从空气钢瓶的减压阀接入。将顶空上进样管路接入色谱仪进样口或与进样口的进气管

路相连。 

⚫ 将工作站的启动线、色谱仪的启动线接入顶空后面对应接孔。 

⚫ 将电源线插好。 

 

5.2 分析操作 

⚫ 准备待测样品或标准品，放入洁净的顶空瓶内。 

⚫ 用专用封口钳将该顶空瓶密封好，不能漏气。 

⚫ 打开电源开关，仪器进行自检。 

⚫ 待自检通过后，在主菜单进入编辑顶空方法，设置参数。 

⚫ 将事前准备好的已密封的顶空瓶放在相应瓶位。进行预热合适时间。 

⚫ 预热时间到后。在主菜单进入顶空程序，启动顶空程序。  

⚫ 分析结束后，仪器会有声音提示。 

⚫ 进入下一个样品分析 

⚫ 样品预热可根据分析时间间隔依次放入 。 
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第六章 仪器维护 

6.1 更换进样定量环 

松开进样器盖子左右两边的螺丝钉，移开盖子。 

从阀箱与绝热材料一起移开盒子。 

样品定量环直接连接在进样阀上，被一个铝制圆筒形支撑架固定在进样系统上。 

用 7mm扳手移开和安装样品定量环的两端和支撑架。 

务必在盖上盒子前进行检漏测试。 

6.2 更换进样针  

松开进样器盖子左右两边的螺丝钉，移开盖子。 

从阀箱与绝热材料一起移开盒子。 

进样针位于进样系统中方形铝块中，通过镍管和六角形接头与进样阀相连。 

先用扳手移开螺帽，接着移开六角形接头，进样针将与六角形接头一起被提起。 

更换进样针，确保拧紧接头，盖上盒子前进行检漏测试。 

6.3 蒸汽清洗进样系统  

进样管路经常流过惰性气体，这就意味着在“正常”进样过程中大部分的污染物都被冲洗干净。 

然而，系统可能被不能冲掉的组分所污染。在这种情况下建议用蒸汽冲洗进样器。 

在这个程序中，干净的水被注入到密封的样品瓶中。样品瓶被加热到高于沸点产生压力，用加压蒸汽

吹扫污染进样管线。 

注意 

由于爆炸的危险和溶剂可能污染流路系统，因此只能用水进行蒸汽冲洗。 

程序如下： 

加平衡温度到 125℃。 

定量管进样系统和传输管温度到 150℃。 

设定加压压力为 1bar。 

在 20ml进样瓶中充入 10ml干净水。 

使样品瓶平衡 15min，不要摇晃。 

 

注意 

当水温达到 100℃或更高时，样品瓶中压力将增加。在此程序中要使用新的、小心密封的样品瓶。样

品瓶破裂或不正确密封，如打破或盖子不能承受压力都可能造成受伤。 

1． 将进样器和色谱仪脱离开。 

2． 进入顶空启动界面。 

3． 在蒸汽清洗 5-10min后需要把蒸汽吹出管路。 

4． 用一个空瓶运行一个额外的循环结束清洗程序。把一个空样品瓶放到系统中，重复程序。 
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6．5 检漏  

HS-9/12仪器的气路在工厂时已经过测试不漏气。 

建议在安装或更换气路元件（如：更换定量环）时进行检漏测试。 

HS-9/12仪器可以按下述方式进行检漏测试： 

1、把一个密封样品瓶放在样品盘中 1号位置。 

2、进入顶空的硬件调试程序。 

3、举瓶位置处于进样状态 

4、使六通阀处于加压状态。 

5、放空阀处于关闭状态。 

6、加压阀处于开状态。 

7、加至一定压力后，使加压阀处于关状态。 

8、观察加压压力表上压力情况 5分钟，良好情况下压力值不应该发生变化；如果压力下降找出漏气

的地方。
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