
Agilent 7696A 样品准备工作台：如何通过连

续稀释自动制备样品序列，进行火焰离子化检

测器性能评价

前言

较之分析人员可能希望的更为经常发生的挑战，是需要通过连续稀释准备一组样品，连

续稀释是用一个已知浓度的样品进行准备一组稀释样，每一个稀释样都是按照一定的稀

释系数不同于前一个，且每一个样品都是用序列中前一个样品进行稀释制备的。这一工

作可以用于以特定的分析物校准仪器，或者评价检测器的性能，如：线性、灵敏度和最

小检测限 (MDL)。如果样品随着时间不断变化，它们可能就需要每周甚至每天进行准备；

为了使手动配制中误差最小化，或者为了减少烦人的稀释频率，用户通常准备比需要量

更大的样品，这样会导致不必要的浪费和费用。

Agilent 7696A 样品准备工作台通过精确的自动连续稀释程序，解决了这一问题，以至可

以程序式地准备浓度范围跨越大的的少量样品；连续稀释的样品制备方法：开始先在一

个空的样品瓶中注入一定体积的溶剂，然后注入一定体积的样品，混合后，然后重复这

一步骤，在一个新的样品瓶中注入溶剂和一定量前一个瓶中稀释过的样品。例如需要一

组样品评价火焰离子化检测器 (FID) 的性能，每次要把前次样品稀释十倍，起始样品是正

构烷烃，如正十三烷 (C13)，每次稀释包含 90% 的溶剂和 10% 的前次样品 (v:v)，在这一

应用中需要准备一组 7 个或 8 个样品以证明 FID 的线性为 7 个数量级。如下所述，8 组测

试样品在两周时间内完成，其中 3 组样品是手动制备，5 组样品是用 Agilent 7696A 样品

准备工作台完成，每个样品的总体积为 1 mL 或 0.5 mL，所有 8 组样品无论是用样品称重

还是用 FID 性能测试，其重复性都很好。
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实验

用 Agilent 7696A 样品准备工作台制备一组 8 个样品，每个样品

以稀释前个样品 10 倍得到，使用两个序列，这样样品能够在每次

稀释后进行称重，第一序列所用的方法是向每一个瓶中加入固定

量的溶剂，第二个序列是手动制备含 10% 的 C13 溶液，然后往下

一个样品瓶中加足够的溶剂制备成比上一个样品瓶小十倍的浓

度，混合好以后取一定分数量的新鲜样品来制备这一组的下一个

稀释样品，一直到制备出 8 个样品，称量每个空瓶的重量，然后在

进行完每个序列以后进行称重，以评价两个序列的重复性；用手

动方法也进行相同样品的制备以便进行比较。

硬件配置

Agilent 7696A 样品准备工作台装配 2 个 Agilent 7693A 自动液体

进样器，后进样器包含一个大容量进样针支架，包含 500 µL 进样

针（部件号 G4513-60561），前进样器使用标准型进样针支架，装

有 100 µL 进样针（部件号 G5183-2042），后进样器用于溶剂注入

到每一个空的样品瓶中（第一个序列），前进样器用于把样品从前

一个样品瓶转移到下一个样品瓶（第二个序列）。

样品制备

T 所使用的两个方法不同点只在于所制备稀释样品的体积，第一个

使用 900 µL 溶剂 + 100 µL 样品，第二个使用一半的体积，450 µL

溶剂 + 50 µL 样品。

单一的 Agilent 7696A 样品准备工作台资源布局是用于两个序列：

资源布局：

第二个序列是按照下列步骤进行样品稀释的（参见附录进样针参

数）：

样品瓶的范围 名称 类型 使用

2-9 MT 样品瓶 空的 1 使用/样品瓶

12-19 溶剂 化学品源 1 使用/样品瓶

所需单一样品是一个 10% C13 的异辛烷溶液，制备方法是在 1 mL

容量瓶中注入 100 µL C13，然后用异辛烷稀释到刻度处*。

第一个序列是把 900 µL 溶剂加到一个空瓶中进行制备 1 mL 样品

(900 µL+100 µL) 的（见附录进样针参数），这一序列指定瓶位为 2

到 9。

步骤 功能

1 加 100 µL 样品（前面）到样品瓶 2 中

2 把样品瓶 2 以 1500 RPM 转速混合 0 min 5s

3 从样品瓶 2 中取 100 µL 样品注入到样品瓶 3 中

4 把样品瓶 3 以 1500 RPM 转速混合0 min 5s

5 从样品瓶 3 中取 100 µL 样品注入到样品瓶 4 中

6 把样品瓶 4 以 1500 RPM 转速混合 0 min 5s

7 从样品瓶 4 中取 100 µL 样品注入到样品瓶 5 中

8 把样品瓶 5 以 1500 RPM 转速混合 0 min 5s

9 从样品瓶 5 中取100 µL 样品注入到样品瓶 6 中

10 把样品瓶 6 以 1500 RPM 转速混合 0 min 5s

11 从样品瓶 6 中取 100 µL 样品注入到样品瓶 7 中

12 把样品瓶 7 以 1500 RPM 转速混合 0 min 5s

13 从样品瓶 7 中取 100 µL 样品注入到样品瓶 8 中

14 把样品瓶 8 以 1500 RPM 转速混合 0 min 5s

15 从样品瓶 8 中取 100 µL 样品注入到样品瓶 9 中

16 把样品瓶 9 以 1500 RPM 转速混合 0 min 5s

结果

在两周的时间内，进行 8 个样品的连续稀释，三个手动稀释（两个

为 1 mL，一个为 0.5 mL）；5 个用 Agilent 7696A 样品准备工作台

进行稀释（三个为 1 mL，两个为 0.5 mL）。

* 溶液是从 10% C13 开始稀释的，不是从 100% C13 开始，这是为了避免溶液体积消减，因为
在两个纯化合物混合时会发送溶液体积减少。

表 1.  溶剂加入的重复性（8 个样品的平均值）

类型 手动 手动 手动 7696A 7696A 7696A 7696A 7696A

体积

(mL)
0.5 1.0 1.0 0.5 1.0 1.0 1.0 0.5

平均
重量 (g)

* 0.6165 0.6151 0.3089 0.6176 0.6195 0.6180 0.3088

%SD * 0.17 0.26 0.11 0.16 0.09 0.06 0.17

除去最后一个样品，所有其他样品的第二步的重复性都是 ±1 µL；

除了最后一个样品，每个样品都是用来制备下一个样品的，重量

不会改变，因为都是加入同样的体积然后再从每一个样品进行转

移的；平均重量的变化，不管是制备 1 mL 还是 0.5 mL，都等于 ±

1 µL，最后一个样品增加的体积对 1 mL 和 0.5 mL 分别为 100 µL

或 50 µL。

Agilent 7696A 样品准备工作台对 1 mL 的一组样品的运行时间为

49 min，对 0.5 mL 的一组样品的运行时间为 41 min，手动制备样

品的时间没有测定。

* 没有测定
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FID 性能的重复性

遵循近似于 ASTM 的方法 [1] 评价 FID 的线性、灵敏度和 MDL，

主要的不同是使用液体样品，而 ASTM 指定使用气体样品，所有

对制备的测试都在同一个 FID 上进行；无论是用 Agilent 7696A

样品准备工作台制备还是手动制备，线性的结果（图 1）都是基本

没有差别的，平均灵敏度和 % SD 分别为 26.3 和 2.4，这是在单

个 FID 上重复运行取得的非常好的性能，大的 MDL 分布（表 2）

是由于天与天之间 C13 洗脱物的检测器平均噪音变化所致，结果

见表 2 和图 1。

表 2.  FID MDL

制备类型 手动 手动 手动 7696 7696 7696 7696 7696

体积 (mL) 0.5 1.0 1.0 0.5 1.0 1.0 1.0 0.5

灵敏度

(ma-s/gC)
27.2 25.7 25.8 26.8 26.8 25.5 26.6 25.5

MDL (pgC/s) 0.96 1.14 1.66 0.92 0.68 1.31 1.23 1.15

结论

Agilent 7696A 样品准备工作台简化了一组样品连续稀释的制备

过程，用户可以仅在需要时制备新鲜的样品，无须制备大于分析

所需要的体积量，这样可以减少制备样品的烦琐，操作人员出错

的机会，试剂的消耗及废料处理的费用，并且可以取得更好的重

复性。

图 1.  所有 8 次运行的线性曲线重叠图
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附录

500�µL 进样针参数：

溶剂 溶剂预 排出 排液 排液参数 溶剂后 溶剂后

后进 预洗 1 清洗 2 清洗液 泵 设定 清洗 1 清洗 2
样塔

泵或清洗次数 3

清洗容积 (µL) 50

抽吸速度 (µL/min) 1250 1250

排液速度 (µL/min) 3000 3000

针深度偏差 (mm) 0 0

粘性延迟 (s) 2 2

转动架上的溶剂

气隙 (% 进样针体积) 0

100 µL 进样针参数：

溶剂 溶剂预 排出 排液 排液参数 溶剂后 溶剂后

后进 预洗 1 清洗 2 清洗液 泵 设定 清洗 1 清洗 2
样塔

泵或清洗次数 1 1 2

清洗容积 (µL) 10 20 10

抽吸速度 (µL/min) 300 300 300 300

排液速度 (µL/min) 6000 6000 6000 6000

针深度偏差 (mm) 0 0 0 0

粘性延迟 (s) 2 2 2 2

转动架上的溶剂 A

气隙 (% 进样针体积) 0
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