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提 要

长期连续流试验中
,

毒物浓度波动主要归因于毒物稀释系统的故障
。

为了提高毒性数据

质量
,

毒物浓度水平监控是必不可少的
�

本文对现有连续流试验系统中的毒物稀释器作了改

进
,

采用计量泵输送毒物和稀释水
,

提高毒物稀释系统的精确度
�

同时
,

在连续流试验系统中

配置了实时监控系统 �� � � ��
�

� �  � 由泵
、

样品室
、

分析仪器
、

记录仪等组成
�

在 �� � 试验

中
,

� � �  随时提供毒物稀释器运行的最新情况
,

各级毒物浓度变异系数在 �
�

���一�
�

��� 之

间
。

系统的运行成功为规范中
、

长期毒性试验提供了技术保证
�

关键词 连续流毒性试验
,

毒物稀释系统
,

实时监控

化学品及工业排放物对水环境产生的毒性是 当今环保工作中逐渐受到重视的问题
。

迄今为止
,

只有生物毒性试验才能提供污染物的毒性信息
�

对毒性试验的标准化 已提上

我国环保工作的议事 日程
。

�� � 对急性毒性试验程序有规范
,

国家环保局也发布过一些生

物毒性试验方法
,

但对中
、

长期的毒性试验 目前尚未有标准方法可依
。

本文研究 的连续流

装置及控制技术其目的在于为中
、

长期毒性试验的规范化提供技术保证
。

在中
、

长期连续

流试验中
,

随着试验 时间的延长
,

试验失败的可能性也在上升
,

主要是由于稀释器故障导

致毒物浓度波动
,

有时甚至很频繁
。

为获得高质量的毒性数据
,

毒物浓度 的连续监控是与

直流式试验方法相适应 的一种质量控制手段
。

近年来
,

国外研究者 已展 开了有 关技术的

研究 ��, ’�
。

本文论述的连续流系统对现有毒物稀释器作了改进
,

并附加了一种实时监控装

置
,

能对各级毒物浓度水平加 以实时监控
,

使该生态毒理实验系统 的毒物变异系数达到

�
�

���一�
�

� ��
。

材料与方法

� � 毒物稀释子系统 改进了贺锡勤等人研制的一种毒物恒流稀释装置 �� 
�

毒物稀释系

统 �图 �� 共分三层
。

上层为稀释水槽
,

由溢流孔控制液面高度
。

中层为初级混合槽
,

由上

�

本文得到殷浩文先生的悉心指导
,
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方带缺 口隔板分为六个小室
,

室内设折流板
。

下层为次级混合槽
。

三层之间的水流由重力

驱动
�

配置一台 � �� �� �� !∀ 实验室标准蠕动泵
,

将稀释水输人 中层第 � 混合小室
,

扩大了

第 � 级稀释水的流量
。

用泵控制流量稳定性好
,

易于调节
。

在毒物母液浓度恒定的情况

下
,

调节进人初级混合槽的稀释水流量
,

可使稀释器配制出不同系列的毒物浓度
,

增强稀

释器的功能
。

呀呀呀寻 甲 钾 守 守守

一 放空

� � � 一� � � � � � 已

,, ���二���
, ��� , ���

二�
���

放空

� � � 一� � � � � � �

图 � 恒流稀释系统示意图

�� �
�

� � � ��� � �� � ��� �� � � � ��
� �� � � � �� 一 �� � � ����� �

� �高位水箱 压�� �� � � � � �� � �� � � � � � 稀释水槽 ��� �� 
� ��  �� �� � � �� � �  �� � � 毒物罐 � � � �� �� �

�

�� � �� ��� 公

或 �
�

泵 � �� ��� � 初级混合槽 �� � � �� � ��� 
�
而

� �飞
� ��一� 次级混合槽 丁卜� �  � � � �

�� 
�
��

� �飞
� � ��

� � 毒物输送子 系统 在生态毒理实验系统内
,

为达到高精度 的浓度控制
,

毒 物输送

必须恒流
。

通常有三种方法 �� 使用精密计量泵
,

把毒物传送到稀释器
。

��� 在稀释器上

方设一 毒物室
,

由溢流 管保持液 面恒定
,

然后 由虹吸管将 毒物输人 稀释器
。

�� 使用

��� � ��� 瓶
。

该瓶必须恒温
,

同时还需辅助设备维持毒物流量恒定 �� 
。

同时
,

试验所需全

部毒物储备液必须装人瓶 中
�

由于容量所限
,

� �� 
�
��� 瓶不适合慢性试验���

�

本子系统

采用第一种方法
,

以 � �� �� 币�� 实验室标准蠕动泵体为核心
,

配 ��� �� �� !∀ 不锈钢滚柱

泵头及耐腐蚀 的硅管组成毒物传送 子系统
。

它能持续运行
,

精度高
,

尤其是在低速
、

微

量状态
。

� � 浓度指示剂 毒性标准化是各国实验室关注的问题
。

根据 �� � 对生物毒性试验制定

的一 系 列 标 准程 序
,

选用 重铬 酸钾 为标 准 毒 物
。

装置 运 行 时 间为 � 周
。

重铬 酸 钾

�凡�几�
�

�
,

分析纯
,

使用前经 ��� ℃烘干 ��
,

置于干燥器保存备用
。

配制重铬酸钾母液
,

浓

度为 �� � � � � �
,

按等对数间距设计各级毒物浓度 �� 
�

稀释水是 由自来水经活性炭过滤而

成
。

重铬酸钾母液以 ��  !� �� 而
� ,

稀释水以 ��� 耐 � 而
� 流量同时进人第 �混合小室

。

稀

释器 配 制成系 列重铬 酸钾浓 度分别为 �
�

� �� � � �
,

�
�

�� � � � �
,

�
�

� � � � � �
,

�
�

� �� � � �
,

�
�

�� � � � �
,

均以 ��  � �� 而
� 流量进人反应器

。

室温控制 �� 土 �℃
。

�
�

� 监控子系统组成 实时监控子系统 �� �
,

�� 由微机控制的分光仪 � � � � � � �
,

注人式

样品室
,

� � � 蠕动泵及 � �  ! 型便携式记录仪组成 �图 � �
。

� � � � � � � 分光仪是 由微机控制

的分析仪器
,

操作人员可 自行设计程序
。

输人程序码后
,

提示灯在整个测试过程中直接指

导操作人员
。

预置接 口 �� 一� � �一�
,

允许分光仪 由外接计算机或其它终端控制
,

以命令方
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式获得测试数据
�

�一��注人式样品室是专为流动式分析设计的附件
,

其优越之处在于可

低浓度测试和重复测试
,

提高测试精度
,

减少 由于不同样品室之间的光学变化或 由于样品

室在仪器内位置不正确所引起的误差
�

另外
,

在整个测试过程 中连续使用同一小室可节

省大量时间
。

泵泵泵泵泵泵泵泵泵泵泵泵泵泵泵泵泵毒毒 物 稀 释 系 统统统 ��� ���

��� � � ���� � ��  �� 
� � ����� �������

反反 应 系 统统

���� ��
�

眠
����� ���

下
分分 析 仪 器器

����� ���� ��� �� 书 � �  � ���

记记 录 仪仪

��� �� � 川� ���

图� 实时监控系统示意图

� � � �� �� � � �� � ��� �飞
� � �� �� 一���� � � �� ��  ! ��

����� �

�� 波长选择 用分析纯重铬酸钾 �凡�几�
�

�配制成系列浓度
,

浓度范围 为 �一 � �� � � �

�
。

使用 � �� 型紫外 分光光 度计进行多 次叠加扫描
,

扫描波长范围 � �� 一��� ���
,

速度

�� ���� � � � 
,

带宽 I
nln

。

按多次重复扫描方法
,

绘出重叠光谱图
。

光谱图显示重铬酸钾最大吸收波长为 360 nln
。

因此
,

连续流系统实时监控的波长确

定为 360nm
。

1

.

6 R T
M S 操作 D R / 3000分光仪充分预热后

,

键人程序码
,

使其处于待测状态
。

然后
,

启动 D D B 蠕动泵
,

将稀释水输人样品室
,

校正零点
,

调节记录仪 3057与分光仪同步
。

样品

取 自毒物稀释器混合槽出 口处
,

浓度由低到高
,

依次取样
。

整套测试过程约 40 m in
,

每个浓

度测 5而
n ,

循环往复
。

测试结果 由记录仪输出
。

操作人员立即了解到毒物稀释系统输出

的各浓度值波动情况
。

一旦发觉异常
,

可即刻排除故障或中止毒物稀释器运行
。

该监控子

系统 (R T M S) 任何时候都可启动
,

可以就某一特别关注的浓度连续监测
,

也可以 对各浓度

反复多次监测
。

系统操作简便
。

2 结果与讨论

56d 试验期 间
,

重铬酸钾浓度波动情况
,

每 日数据是取 当日数据的平均值
。

数据 统计

结果见表 1
。

由表 1得知
,

系列重铬酸钾浓度的变异系数范围是 2
.
16 % 一6

.
13 %

,

相对偏差 1
.
75 % 一

4. 20 %
。

在测定范围内
,

浓度与变异系数呈负相关
,

即浓度越高
,

精度越高
.
sin ge产在 48 h

和 96 h试验中运用连续流毒性试验系统测试 C
ore xi t 9 527 化学品毒性

,

其浓度范围为 l一

64 m g / L
,

变异范围 5% 一 15%
。

美国环保局 Du
lth 环境实验室[8] 用氯化钠 协恤C I)溶液调试

连续流稀释器
,

其浓度范围 0
.
02 % 一0

.
30 %

。

经 5 周试验各浓度变异范围 2% 一7%
。

贺锡勤

等人[3] 用重铬酸钾溶液调试恒流稀释装置
,

运行 27d
,

其变异范围3
.
05 % 一 11

.
76 %

。

上述三
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表1 里铬酸钾浓度波动情况
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者的连续流系统均未设置监控系统
,

水质取样分析频率较低
,

相应降低 了实验精度
。

三者

中毒物浓度最低为 lm g / L
,

变异系数达 15%
。

本系统毒物最高浓度为 1
.
43 m g / L

,

变异系

数则为 2
.
16%

。

这正是 RT M
S 系统工作的成效

。

本系统所设计的实时监控装置 (R TM S) 的

优点在于随时提供系数系统运行情况
,

及时调整
,

使输出各级毒物浓度保持恒定
,

大大提

高了试验精度
。

表2 连续流系统调试结果

Tab
.
2 甩
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表 2 汇集 了国内外同类型试验中浓度与精度的 比较
。

美国 随
chi gan 大学的研究人员

研制 了微机界面监控系统 (MI M s)
,

以降低连续流试验过程 中的毒物浓度波动
。

H
o n

g 等

人对原有稀释器进行改良
,

并设计了 MI M S监控系统
,

使用除草剂 以qua 心
:1’ 一乙烯一2

:

2
’

二 毗咤二嗅)分 两个阶段调试连续流系统
,

每一 阶段运行 14 d
。

其除草剂浓度范围

4
.
94 一63

.
39 m g / L

,

变异系数范围 0
.
92 % 一n

.
84%

。

Me

i

e r

等人也在 自己的研究 中使用了

该系统
。

其除草剂 n qua t浓度范围 5
.
28 一63

.
02 m g / L

,

变异系数范围 0
.
60 % 一 17

.
3
30/0

。

与

上述二者 比较
,

本系统的变异系数与其相似
,

但毒物浓度低 1个数量级
。

由此可见
,

改进的

稀释器及 R T M S 组合所提供的浓度控制精度较高
。
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