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A. GIOI THIEU LUAN AN
1. Tinh cép thiét ciia ludn an

O Viét Nam, két qua nghién ciu cho thiy ngudn nuéc ngam &
khu vuc Ha No6i, Hd Nam, Nam Binh, Ha Tay, Hung Yén, Vinh
Phuc, An Giang, Pong Thép bi nhim asen cao. Nhu cau phan tich
dé danh gi4 tinh trang 6 nhiém asen cua cac ngudn nudc 1A rat cap
bach. DBé xac dinh lugng Vét asen, nguoi ta thuong sir dung cac
phuong phap phd nhu quang phd hap thu nguyén tir khéng ngon lira
dung 16 graphit, quang pho hap thu nguyén tir hydrua hoa, khdi phd
plasma cap cam tng... Cac phuong phap nay cho phép phén tich
dugc asen véi do nhay va do dung tot, nhung chi phi phan tich cao,
do str dung thiét bj dit tién.

Céc phuong phap von-ampe hoa tan (SV) ¢6 thé phan tich duoc
asen véi do nhay, gigi han phat hi¢n (GHPH) tuong duong vai cac
phuong phép phé, nhung c6 quy trinh phén tich don gian, khdng can
lam giau mau truéc khi phén tich; chi phi phan tich thap, do st dung
cac thiét bi ré tién hon cac thiét bi phan tich phd. Trong sé cac
phuong phap SV, phuong phap von-ampe hoa tan andt (ASV) dung
dién cuc mang vang (AUFE) trén nén dién cuc dia than thuy tinh
(GC), do c6 nhiéu wu diém nén di dwgc nghién ciu va st dung
nhiéu. Mac di c6 nhiéu uu diém, nhung AuFE thuong cho két qua
do ¢6 do lap lai thip. Nhiéu bién phap da duoc &p dung, nhung van
chwa khic phuc duoc triét ¢é nhuoc diém trén cua AuFE khi phan
tich asen, hoac lam phic tap quy trinh phéan tich va khé thuc hién
dugc trén nhiéu thiét bi phan tich dién hoa théng dung.

Véi dé tai “Nghién cizu xdc dinh Iwong vét asen trong moi
trwong nuwéc bang phwong phdp von-ampe hoa tan”, luan an nay
tap trung nghién ctiru xay dung quy trinh phéan tich asen trong moi
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truong nudc bang phuong phap von-ampe hoa tan, sir dung dién cuc
dé ché tao, co6 d6 nhay va do lap lai cao, khong doc hai véi moi
truong, chi phi c6 thé chap nhan duoc, phu hop diéu kién cac phong
thi nghiém & Viét Nam. Muc tiéu tiép theo cua d& tai la tim kiém,
nghién ciu sir dung chat khir thich hop dé khir As” thanh As"' —
dang asen c6 thé phan tich dwgc bang phuong phap SV, qua d6 xac
dinh riéng duoc cac dang asen vo co bang phuong phéap nay. Voi cac
muc tiéu da néu, hy vong dé tai s& dap tng duoc yéu cau cap bach vé
nhu cau phan tich asen, phuc vu cong tac diéu tra, danh gia, khai
thac va xtr 1y nude dé cip cho sinh hoat hién nay ¢ nudc ta.

2. N9gi dung nghién ciru

— Téng quan cac van d& ly thuyét ciing nhu két qua nghién cau
da duoc cong b vé cac phuong phap von-ampe hoa tan dé xac dinh
asen, ky thuat ché tao dién cuc, wu nhuoc diém va cac yéu té anh
hudng c6 thé co dén két qua xac dinh bang cac phuong phap nay.

— Khao sét diéu kién thich hop nhim phan tich ding va chinh
xéac As"' bang hai phwong phap phan tich SV thdng dung nhit: CSV
dung dién cuc giot Hg treo (HMDE) va ASV dung dién cuc AuFE.

— Trén co s& khao sat, danh gia 2 phuong phap vua néu, lya
chon phuong phap, kiéu dién cuc dé tiép tuc nghién cau phan tich
AsY sau khi khir thanh As"' véi chat khir va ché do khi thich hop.

— Kiém soat chét lwong quy trinh phan tich qua viéc phan tich
mau chuan CRM (vat liéu so sanh dwoc cap chang chi). Phén tich
mau thuc té, dbi chiéu két qua phan tich véi két qua phan tich bang
HG-AAS. Dya trén két qua danh gia, dé xuat quy trinh phan tich.

3. Nhirng dong gop méi ciia ludn dn

— Pi thanh cong trong viéc phat trién mot kiéu dién cuc mang

vang méi (AuFE ex-in) khic phuc duoc nhuge diém co ban vé d6 lap
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lai kém cua dién cuc AUFE truyén théng khi phan tich asen bang
ASV véi ki thuat ché tao don gian, cd thé &p dung cho cac phong thi
nghiém phan tich chua dwgc trang bi hién dai ¢ Viét Nam.

— Léan dau tién dd nghién ctu st dung thanh cong Na,S,0,
(natri dithionit) dé khir As¥ thanh As"' véi hiéu suat cao (trén 95%),
dé xac dinh riéng cac dang asen vo co trong mdi trudng nudc biang
phuong phap ASV dung dién cuc AuFE ex-in.

— P& xay dung duoc quy trinh phan tich lugng vét As"' va As”
trong mau nuéc moi truong bang phuong phap DP-ASV ding dién
cuc AUFE ex-in. B¢ tin cay cua quy trinh da dugc danh gia theo
nhitng quy dinh khi nghién ctru phat trién phuong phap phan tich.

4. B6 cuc ciia luén 4n
Luan an gom 139 trang, vai 42 hinh va 55 bang, trong dé:

— Phan muc luc, danh myc viét tét, bang, hinh 11 trang
— Phan m¢ dau 03 trang
— Chuong 1: Téng quan ly thuyét 25 trang
— Chuong 2: Noi dung va phuong phap nghién ctru 06 trang
— Chuong 3. Két qua nghién ctru va ban luin 72 trang
— Phan két luan 02 trang
— Danh muyc céc cong trinh khoa hoc 02 trang
— Tai liéu tham khao (gom 128 tai liéu) 16 trang

Ngoai ra, luan &n con cé Phan phu luc, gdm 7 phu luc véi 16
hinh va 1 bang, 21 trang.
B. NOI DUNG LUAN AN
Chuong 1. TONG QUAN
— Gioi thiéu vé asen, doc tinh, & nhiém asen trong nugc ngam;
cac phuong phép thong dung dé phan tich luong vét asen.
— Tdng quan vé& phuong phap von-ampe hoa tan, cac loai dién
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cuc, cac ky thuat ghi duong hoa tan, mot sé phuong phap von-ampe
hoa tan thong dung; wu nhugc diém va xu huéng phat trién.
Chuwong 2. NOI DUNG VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.1. Noi dung nghién ciru cu thé
1. Nghién ctru xac dinh As" bang CSV: dic tinh SV cua asen
trén HMDE; yéu té anh hudng; danh gia ph. phap (d6 lap lai, GHPH,
gi6i han dinh luong (GHPL), d6 nhay, khoang tuyén tinh, d6 dung).
2. Nghién ctru xac dinh As" bang ASV: dic tinh SV cua asen
trén AUFE; yéu té anh huong; danh gia phuong phap (do lap lai,
GHPH, GHDL, do nhay, khoang tuyén tinh, d6 ding).

3. Lya chon phuong phép phan tich As"': nhan xét vé cac

phuong phap phén tich As"
4. Nghién ciu ding Na,S,0, dé khir As”: cac yéu té anh huong
dén hiéu suat khu; danh gia phuwong phap khir As” (d6 hoi phuc;
GHPH, GHDL, d% nhay va khoang tuyén tinh).
5. Ap dung thyc té va xay dung quy trinh phan tich: kiém soat

da khao sat; lua chon phuong phap.

chat lwong qua phan tich mau chuan; phan tich mau thuc té (lay va
bao quan, xir ly va phan tich mau thyc té); quy trinh phan tich.
2.2. Phuwong phap nghién ciru

— Phuong phép von-ampe hoa tan catét dung dién cuc HMDE
va von-ampe hoa tan anét dung dién cuc AuFE (két hop phan tich
kiém chiang mau thyuc té bang quang phd hap thu nguyén tir hdrua
héa (HG-AAS)):

— Panh gia cac yéu t6 anh hudng bang phuong phap don bién;

— Panh gi4 d6 tin cay cia phuong phap qua céc yéu té do lap
lai, 6 nhay, giéi han phat hién va khoang tuyén tinh;

— Xu ly va biéu dién sé liéu bang cac phan mém MS. Excel
2007, MS. Office 2007.



Chuong 3. KET QUA NGHIEN CUU VA BAN LUAN
3.1. Nghién ctru xic dinh As'' bing phwong phap CSV

Nghién ctru xac dinh As"' bang phuong phap CSV trén HMDE
trong dung dich c6 chira dong thoi natri dietyldithiocacbamat (Na-
DDTC) va Cu".

3.1.1. Pic tinh SV cia asen trén dién cwe HMDE

Két qua thi nghiém khi quét thé von-ampe vong cho phép khing
dinh, c6 thé tién hanh phan tich As"' bang phuong phap CSV trén
dién cuc HMDE, véi dung dich chira dong thoi Cu" va Na-DDTC,
sau khi dién phan Iam giau & thé va thoi gian thich hop.

3.1.2. Khio sat cac yéu té anh hwéng dén tin hiéu hoa tan ciia As

Mot sb thong sé khdng anh huéng nhidu dén két qua do, dong
thoi da duoc chi ra trong nhiéu tai liéu tham khao khac nhau, da
duoc chap nhan va st dung trong nghién ctu nay. Khoang thé 1am
viéc tir -400 dén -900 mV, duoc lva chon dya vao két qua khao sat
cac dudng von-ampe vong.
3.1.2.1. Anh hwéng ciia mdt s thong s6 ky thuat ghi tin hiéu SV

Thi nghiém khao sat cho thiy gia tri bién d6 xung va toc do
quét thé thich hop lan luot 1a AAc =50 mV va v = 20 mV/s.
3.1.2.2. Anh huéng cia toc d9 khudy (o)

Dé dat duoc d6 nhay cao, can khudy dung dich véi toc do 400 -
1200 rpm. Trén cuc HMDE (Metrohm 694 Stand), giot Hg bi roi khi
® > 1400 rpm. O téc do khudy thap hon, van c6 nguy co roi giot khi
c6 rung dong bén ngoai. Téc do khuay thich hop 1a @ = 800 rpm.
3.1.2.3. Anh hwéng ciia thé va thoi gian dién phan 1am giau
— Thé dién phan 1am giau (Egep)

Anh huong cua thé dién phan duoc khao sat trong khoang thé tir
-400 dén -500 mV. Khi di¢n phéan lam giau ¢ thé 4m hon -440 mV, I,
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caa asen giam nhanh 1a do As® bat dau bi khir thanh AsHs. Egep = -
420 mV dugc chon cho c&c nghién cau tiép theo.
— Théi gian dién phan lam giau (teep)

Khi thay dbi tgep tUr 15 dén 30's, gia tri cua I, tang, nhung sau d6
khi tiép tuc tang tgep, lp bat dau giam nhe. Co thé do khi toep tang, ty 1€
nong do cua As va Cu trén bé mit dién cuc thay doi din dén sy tao
thanh hop chat Cu-As (hoic phirc cia ching véi Na-DDTC) ¢6 ty I¢
thanh phan va tinh chat dién hoat khac nhau. Thoi gian dién phan
thich hop duoc chon la tge, = 30 s.
3.1.2.4. Anh hwéng ciia thanh phin nén
— Néng dé HCI

Khong thé ghi dugc I, ciia dung dich As"' 5 ppb khi nong do
caa HCI nhé hon 0,9 M. Khi néng d6 HCI ting tir 1,3 dén 1,9 M, I,
thay d6i khong déng ké, sau d6 c6 xu huéng giam dan. Hién twong |,
va do lap lai giam khi ting ndng d6 axit ¢ thé do su tao thanh bot
khi hydro cuc nho can tré qua trinh dién héa xay ra trén bé mat cuyc.
Nong d6 HCI thich hop 12 1,3 M.

— Néng dé Cu"
Khi ting nong do Cu'" tir 0 dén 80 ppm, |, cta dd. As"' 5 ppb

tang dan va dat cuc dai & Ccy bang 50 ppm, sau d6 giam dan. Nong
d6 Cu" dugc cb dinh ¢ gié tri 50 ppm cho cac thi nghiém sau.
— Néng dd axit ascorbic (AA)

Két qua ghi do 1ap lai cua I, asen trong cung mot dung dich
khong chira AA cho thiy, 1, giam lién tuc. Ghi I, cia dung dich As"' 5
ppb lan 1, & yén 15 phdt ghi tiép 1an 2, 10c nay 1, da gan bang khong.

Su suy giam |, c6 thé do As"' bi oxy hda thanh As"(khong hoat
dong dién hoa). Oxy hoa tan khdng phai 1a nguyén nhan chinh (dudi
0, bang N, khdng khic phuc duoc). Tac nhan oxy héa co thé 1a vét
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Hg?* c6 mat trong dung dich. Thém AA vao dung dich d han ché
duoc phan &ng oxy hoa ndy mot cach hiéu qua (Hinh 3.11). Két qua
khao sét cho thay nong do AA thich hop 12 0,5 mM.
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Hinh 3.9. Gia trj |, ciia asen (A) va cac dudng SV (B) cua cac lan do
Iap lai khi dung dich phén tich khéng chira AA.

PKTN: As" 5ppb; HCI 1,3 M; Cu'" 50 ppm; Na-DDTC 100 nM.
100 z
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Hinh 3.11. Gia tri I, caa asen (A) va cac duong SV (B) cia céc lan

do 1ap lai khi dung dich phan tich chira AA 0,5 mM.
PKTN: As" 5ppb; HCI 1,3 M; Cu" 50 ppm; Na-DDTC 100 nM; AA: 0,5 mM.

— Nong d9 Na-DDTC

Ung véi mdi micc nong do cua asen, khi tang nong do Na-
DDTC, ban dau I, tdng, nhung sau do hau nhu khong ting nita (“bdo
hoa™). Cac gia tri ndng dd6 Na-DDTC can thém vao dé dat duoc trang
théi béo hoa (C’naporc) Va I, bdo hoa tng véi méi mac nong do As'"
duogc in dam trong Bang 3.11.

Dung phuong phap kiém tra cap (paired t-test) dé so sanh gia tri
I, thu duoc khi st dung mot lugng du rat 16n Na-DDTC (3500 nM)
Voi cac gia tri I, khi dung luong Na-DDTC thich hop cho tirng mac
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nong do caa As"' (Bang 3.12). Két qua cho thay, cac gia tri I, do

duoc trong ca hai truong hop la khéng khac nhau (tin = 1,32; tig thuyét
= 3,18, P = 0,95). Nhu vay, c6 thé dung Na-DDTC du dé phan tich
mau c6 ndng d6 As"' thap, ma khdng anh huong dén két qua phan
tich. Caporc = 3500 nM duoc ding cho céc thi nghiém tiép theo.

Bang 3.11. Két qua xac dinh |, caa asen & cic Cyappre khac nhau.
Cna-oote (NM) 0 50 | 100 | 150 | 200 | 250 | 300 | 350

I, (As"' 5 ppb,nA) | 11,5 | 17,0 | 22,3 | 25,1 | 253 | 26,6 | 22,3 | 25,1
Cna.opte (NM) 300 | 350 | 400 | 450 | 500 | 550 | 600 | 650

I, (As"' 10 ppb, nA) | 43,2 | 445 | 47,7 | 46,3 | 48,6 | 554 | 53,9 | 54,8
Cna.opte (NM) 600 | 650 | 700 | 750 | 800 | 850 | 900 | 950

I, (As"' 15 ppb, nA) | 68,9 | 68,7 | 70,8 | 76,0 | 825 | 87,4 | 86,0 | 86,4
Cna.opte (NM) 1000 | 1050 | 1100 | 1150 | 1200 | 1250 | 1300 | 1350

I, (As"' 20 ppb, nA) |107,5|110,6 [ 110,9 | 118,1 | 119,3 | 124,1 | 122,1 | 123,8

PKTN: HCI 1,3 M; Cu" 50 ppm; AA: 0,5 mM.
Bang 3.12. Két qua xac dinh I, & cac nong do As"' khac nhau khi

dung du mét lugng lon va khi dung vira da Na-DDTC.

Cas'!! (ppb) 5 10 15 20
| (nA) Cna-pbte = 3500 nM 23,8 57,7 91,8 132,8
P C*vaoorc @ 26,6 | 554 | 874 | 1241

PKTN: HCI 1,3 M; Cu" 50 ppm; AA: 0,5 mM.

@: dung Na-DDTC vira du dé 1, dat gié tri bdo hoa & cac muc ndng do As™

khac nhau.
3.1.2.5. Anh hwéng ciia cac chit can tro

Két qua khao sat anh huong cua mét sé ion kim loai nhu Fe'",
Fe" zn" (0-1000 ppb), Pb", Cd" (0-100 pb) va anion nhu CI~, NO; ",
S0,*, PO,* (0-1 M) dén két qua phan tich As"' (5 ppb) cho thay:

— zZn" (= 600 ppb) va Cd" (= 60 ppb), CI” (= 0,4 M), NO; (>
0,6 M) bat dau lam giam (tang véi trudng hop CIY) déng ké gia tri I,
(tdng hoac giam >17,8%, theo Horwitz).

— Céc anh hudng nay khong déng lo ngai, vi trong thuc té ndng



d6 cuia cac ion trong mdi truong nude thuong nhd hon mic nong do
gay anh huong nhiéu.

— Céc ion khéc khong gay anh huong dang ké.

3.1.3. Panh gia phwong phap

D6 lap lai cia két qua do I, asen bang DP-CSV khi c6 mit Na-
DDTC dugc danh gia vai cac dung dich As™ 5; 30 va 50 ppb, ghi |,
lap lai 11 lan trong cing mot dung dich. D6 lap lai cua I, & cac muc
nong do déu nam trong giGi han cho phép (theo Horwitz).

Vi thoi gian dién phén lam giau 1a 30 s, GHPH cua phuong
phéap xac dinh duoc la 1,3. GHPL cua phuong phap la khoang 3,9 -
5,2 ppb. D6 nhay ctia phuong phap 1a 4,4 nAlppb.

Trong khoang ndng do tir 4,5 dén 60 ppb, 1, va Caglll c6 tuong

quan tuyén tinh rat tét.
300
250
200
150

Ip (NA)

60 ppb

50 ppb——

40 ppb——f \}
& 30 ppb- s
y = (0,58 + 1,27) + (4.60 % 0,04) x 20 ppb—

R =0,9999 i-

0 1I0 ZIO 3I0 4IO 50 GIO 7I0
Cas i (PPb) EREREEE RN N
Hinh 3.16. Budng hdi quy tuyén tinh 1, — Cagt va cac duong SV ghi
dugc bang phuong phap DP-CSV.
PKTN: HCI 1,3 M; Cu" 50 ppm; Na-DDTC: 3500 nM; AA: 0,5 mM.
Két qua phan tich cac mau PTN (5, 20, 60 ppb) déu méc sai sb
twong ddi nho hon sai sé twong déi cho phép tinh theo ham Horwitz.

3.2. Nghién ctru xac dinh As'"

bang phwong phap ASV
3.2.1. Pac tinh SV cia asen trén dién cuc AuFE

Két qua khao sat duong von-ampe vong trong nén HCI va AA &
khoang thé tir -300 dén +700 mV véi dién cuc AuFE ex-situ cho
thdy, sau khi dién phan 1am gidu ¢ -100 mV va quét thé theo chiéu
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duong, dinh hoa tan ciia asen xuat hién ¢ khoang thé gan +100 mV;
chiéu cao dinh du 16n dé c6 thé tién hanh phan tich asen. Sy c6 mat
ciia AA 1am dinh c6 dang can d6i, thuan loi hon cho viéc phan tich.
3.2.2. Khio sat cac yéu td anh hwéng dén tin hiéu hoa tan ciia As
3.2.2.1. Ché tao dién cuc AuFE ex-situ

C6 thé phat trién mot kiéu dién cuc mai dé phan tich asen bing
phuong phap ASV, véi do lap lai tét hon dién cuc AUFE ex-situ
truyén thong, k§ thuat ché tao don gian, khong lam ting dang ké chi
phi phan tich. Kiéu dién cuc AuFE nay dugc ché tao bang cach két
hop ca hai ky thuat tao mang ex-situ va in-situ. Vi vy, trudc hét can
tim diéu kién thich hop dé ché tao AUFE ex-situ.

bién cuc AUFE ex-situ dugc ché tao trén nén dién cuc rin dia
quay than thay tinh (GC). Lap cuc GC da lam sach vao may phan
tich dién hoa, dién phan tao mang trong dung dich Au™ 5 mM chuaa
HCI 1 M & mot thé va thoi gian xac dinh, khong quay dién cuc. Két
thiic qua trinh dién phan tao mang vang, 1am sach & mot thé va thoi
gian thich hop. Lay dién cuc tia ria can than bang nuéc cat. AuFE
ex-situ dugc chuan bi ngay trugc mdi thi nghiém.

Bdng 3.22. Cac diéu kién dé ché tao AUFE ex-situ.

STT Yéu té, théng sé Ky hiéu | Pon vi | Gia tri
1 Nong do Au™ dé tao AUFE Caulll mM 5
2 Nong do HCI trong dd. tao AUFE | Cricicfiim M 1
3 Thé dién phan tao AuFE ex-situ Efimdep | MV -100
4 | Thoi gian dién phan tao AUFE ex-Situ | tfiim-dep S 120
5 Thé lam sach AUFE méi ché tao Edeans | MV | +500
6 | Thoi gian lam sach AUFE méi ché tao | tgeant S 30

3.2.2.2. Anh hwéng ciia mot so thong so ky thuat ghi tin hiéu SV
Thi nghiém khao sat cho thiy gia tri bién d6 xung va toc do
quét thé thich hop lan luot 13 AA: =50 mV va v = 20 mV/s.
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3.2.2.3. Anh huéng ciia téc dd quay dién cuc (o)

Tbc do khudy @ = 2000 rpm duogc chon cho cac thi nghiém sau,
do khi ting @ thém, 1, ting khong dang ké, nhung do lap lai giam.
3.2.2.4. Ché tao dién cuc AuFE ex-in

Thyc té cho thay, khi ding AUFE ex-situ véi cac diéu kién da
duoc lya chon thich hop, van co truong hop khong ghi duoc I, hoac
d6 13p lai thip mot cach bat thuong. J. Wang cho rang, chi mot phan
asen tich tu trén bé mit dién cuc bi hoa tan trong qué trinh hoa tan.
Phan asen khdng tan con trén bé mat dién cuc, chiém mot phan cac
trung tdm hoat dong trén mang vang, nén trong lan do tiép theo
lwgng asen tich tu Ién dién cuc s& giam di, dan dén giam I,.

C6 thé khac phuc hién tugng sut giam I, bang cach lién tuc
“lam méi” bé mat AUFE. Trong luan an nay, viéc “lam méi” dugc
thuc hién bang cach thém mat luong rat nho Au™ vao dung dich. Khi
dién phan 1am giau, cing véi asen, vang duoc tich tu thém Ién bé mat
AUFE. Dién cuc ché tao theo kiéu nay dwoc goi l1a AuFE ex-in.

— Nong dé Au™ thém vao dung dich phan tich (Caun)

Khi thém Au™ vao dung dich, 1, cia asen ting khong dang ké,

nhung d6 13p lai va @ hoi phuc cia I, da duoc cai thién. Cayn = 50

UM duoc chon dé dung cho céc thi nghiém sau.
1300 1 @1p (nA) 10
1200
21100
5;1000
~ 900

800 T T T T t
0 25 50 75 100 125

O RSD (%)

RSD (%)

Hinh 3.20. Anh huéng caa Cay., dén 1, caa asen.
DKTN: ché do do: DP-ASV; dd. phan tich: As"' 5 ppb; HCI 0,7 M; AA: 0,5 MM; Eqiean-2 = 500
mMV; teean-2 = 10'S;
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— Thé (Ecieanz) Va thoi gian (tgean-2) 1am sach AUFE ex-in

Sau mdi phép do, bé mat cuc can duoc lam sach bang cach ap
thé Egjeann dU1 duong, trong khoang thoi gian thich hop teean-2, dé hoa
tan hét luong asen di tich tu nhung chua tan hét trén bé mat dién
cuc, dong thoi 1am tan bt mot phan Au, khong dé mang Au tro nén
qua day sau nhiéu 1an “lam méi”. Egean = +600 MV VA teanz = 55
duoc chon dé dung cho cac thi nghiém sau.
3.2.2.5. Anh hwéng ciia thé va thoi gian dién phan lam giau
— Thé dién phan 1am giau (Egep)

O thé dién phan < -100 mV, I, kha 6n dinh. Nhung dién phan &
thé cang am thi nguy co nhidm bén tap chit kim loai vao AuFE cang
cao, nén Egep = -200 mV dugc chon cho cac nghién cuu tiép theo.

— Théi gian dién phan lam giau (teep)

V&1 AuFE ex-situ, khi tang thoi gian dién phan trén 90 s, |, tang
cham va gan nhu dat gia tri b4o hoa; c6 thé do su tao thanh 16p As®
dan dién kém trén bé mat dién cuc.

ggg @®Ip (AUFE ex-in)
1250 ©Ip (AUFE ex-situ)
21000

£ 750
o 500

250
0

0 30 60 20 120 150 180
tdep (S)
Hinh 3.22. Anh huong cta Eqe, dén 1, ctia asen trén AuFE.
PKTN: ché d6 do: DP-ASV; dd. phan tich: As™ 5 ppb; HCI 0,7 M; AA: 0,5 mM; Au" 50 pM;;
Eclean»z =+600 mV, tclealn»Z =5s.

Déi voi AUFE ex-in, kéo dai thoi gian dién phan dén 150 s van
khong quan sét thay hién tuong bo hoa cua I, nhu véi AUFE ex-situ.
Thoi gian di¢n phan lam giau tge, = 90 s la thich hop.
3.2.2.6. Anh hwéng ciia thanh phin nén

12



- N6ng d9 HCI (Chc)

Khi ting Cyci, ban dau I, cua asen tang, nhung sau d6 giam.
Trong dung dich chaa CI7, cac dang As(OH),Cl va As(OH)CI, dugc
xem la tac nhan van chuyén dién tir trén bé mat dién cuc, khi ndng
d6 CI” tang thi ndng d6 c4c tac nhan nay ciing ting, lam ting hiéu
qua caa qud trinh 1am giau asen. Khi Cy¢ cao qué, mang vang cua
AUFE c6 thé bj an mon manh sau mdi lan quét thé andt va do d6 co
thé lam giam I, va @6 lap lai cua nd. Cyc thich hop la 1 M.

— Nong dé axit ascosbic (Can)

Véi dung dich As" 5 ppb, dinh hoa tan cua asen chi xuat hién
khi cd AA trong dung dich phan tich. Sy c6 mat cia AA cling lam
cai thi¢n do lap lai cua l,. Ding Caa =5 MM cho phép ghi duoc |,
c6 gia tri 16n va do lap lai tot.

1000 ‘e ®ip (nA) 6
800 < ORSD (%) [ ° —
z 48
< 600 < S
£ N 3
a
2 400 ~. 20
200 b\~¢-_¢-—"’l 1 &
0+ T T 0

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2
Can(MM)

Hinh 3.24. Anh huéng coa ndng do AA dén 1, cua asen.
PKTN: ché d6 do: DP-ASV; dd. phan tich: As" 5 ppb; HCI 1 M; Au™ 50 UM Egean-2 = +600
MV tyeanz = 5 S; (*) khong xuét hién dinh hoa tan cua asen.

3.2.2.7. Anh hwéng ciia oxy hoa tan (DO)

Khi ¢6 dudi DO, dudng SV ¢6 nén tét hon, dinh hoa tan can
ddi, d6 nhay cao hon nhiéu. Trong ca 2 truong hop, giita I, va Cagll
déu co6 tuong quan tuyén tinh tét, R =~ 1. Nhu vay, can dudi DO khi
phan tich As"' bang pp. DP-ASV/AUFE ex-in.
3.2.2.8. Anh hwéng ciia cac chét can tré

Két qua khao sat anh huong caa mot s6 ion kim loai nhu Fe'",
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Fe", zn" (0-1000 ppb), Pb", Cd" (0-100 pb), Cu" (0-50 ppb) va cac
anion nhu CI~, NOs~, SO, PO,* (0-1 M), AsO,*> (0-500 ppb) dén
két qua phan tich As" (5 ppb) cho thay:

— Fe", Fe", zn" (= 1000 ppb), NO;~ (= 0,6 M), SO~ (= 0,4 M)
lam giam dang ké gia tri I, (giam >17,8%, theo Horwitz).

— Khi ting ndng do Cu", lic dau I, ting, sau do giam. I, giam
dang ké khi Ceyy > 45 ppb.

— Thém CI” (= 0,2 M) vao dung dich lam I, taing nhanh, nhung
sau d6 tang cham va bat dau giam khi thém khoang 1 M.

— Nhin chung cac anh hudong nay khong dang lo ngai, vi trong
thuc té trir truong hop Fe" va Fe", nong d6 cua cac ion nay trong
mbi truong nude thudng nhod hon mirc ndng do gay anh huéng nhiéu.

— Céc ion khéc khong gay anh huong dang ké.

3.2.3. Panh gia phuwong phap

Ghi 1, caa dung dich chita As"' 5 ppb Iap lai 20 lan. Két qua cho
thay, do lap lai cua I, ghi trén AUFE ex-in rat tt (RSD = 3,5%) va tot
hon nhiéu so véi khi diing AuFE ex-situ (RSD = 8,6%).

Vi thoi gian dién phan lam giau la 90 s, GHPH cua phuong
phap DP-ASV sur dung AUFE ex-situ va AUFE ex-in xac dinh dugc
lan luot la 0,7 va 0,4 ppb. GHPL cua phuong phiap DP-ASV six
dung AUFE ex-situ vd AuFE ex-in lan luot 12 khoang 2,1 - 2,8 ppb
va khoang 1,2 - 1,6 ppb.

Khi dung AUFE ex-in, khoang tuyén tinh cua I, xac dinh duoc
la 2 — 80 ppb As" (R = 0,9991), rong hon dang ké khoang tuyén tinh
khi sir dung dién cuc AUFE ex-situ (3 — 25 ppb As"', R = 0,9981).

Két qua phan tich cac mau PTN (4, 8 va 12 ppb) déu mac sai sb
tuong d6i nho hon sai s6 cho phép (theo Horwitz). Ding AuFE ex-in
cho phép phan tich dwoc asen vdi sai s6 trong ddi ludn nhé hon khi
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dung AUFE ex-situ.

3000

2500 { lp =237 +1085.Cy 8000

l,=193,8 + 103,0.C

< 2000 R =0.9981 6000 R = 0.9991
£ 1500 g 4000
128;') AuFE(Ael—situ - 2002 e :“UF?EB‘)E%'m .
0 5 10 15 20 25 30 0 10 20 30 40 50 60 70 80
Chsii (PPb) Chsi (PPb)
(A) As(lll) “ Asil) (B)

«ou] AUFE ex-situ / AUFE ex-in

Hinh 3.31. Cac dudng hoi quy tuyén tinh va dudng SV khi khao séat
khoang tuyén tinh caa pp. DP-ASV véi AUFE ex-situ va AUFE ex-in.
PKTN: ché d do: DP-ASV; dd. phan tich: HCl 1 M; AA 0,5 mM; Au" 50 pM (véi dién cuc
AUFE ex-in); Eciean-2 = +600 MV; tgean2 =5°S;

3.3. Lua chon phwong phap phén tich As'"

Phuong phap DP-ASV/AUFE ex-in do ¢6 nhiéu vu diém ndi bat
nén duoc chon sir dung dé nghién ciru phét trién phuong phap phan
tich asen va ap dung dé phan tich mau thyc té.

3.4. Nghién ctru khir As” dé phan tich bing ASV

As khong c6 hoat tinh dién hoa, nén dé phan tich bang SV, can
khtr truéc vé As"'. Thi nghiém véi cac chat khiar Na,SOs, NaHSO,,
Na,S,0s, Na,S,0, (natri dithionit) cho thay, dithionit 1a mot chat khu
manh, ¢6 thé nghién ciru dang dé phan tich As¥ bang DP-ASV.

3.4.1. Khao sat cic yéu to anh hwéng dén hi¢u suit khir As" bang
Na,S,04

Cho dung dich As” vao éng nghiém PE c6 nap, thém céc hoa

chit va nudc cét, sao cho thé tich cudi cua dung dich la 10 mL, ndng
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d6 As¥ 1a 50 ppb. Thém Na,S,0, tinh thé vao éng nghiém, day nap,
lic manh, cho vao bép cach thuy c6 nhiét do dat trudc. Sau thoi gian
dun, lay 6ng nghiém ra, lic nhe. LAy 2 mL dé phan tich As"' bang
phuong phap thém chuan. Tinh hiéu suit khir H theo cong thic:

C 100 Y .
H % = ~As tim thiy x 100%
CAsVd?iu

3.4.1.1. Lwong dithionit dung dé khir

Natri dithionit bi phan huy trong dung dich theo phuong trinh:

2Na,S,0, + H,O = NayS5,0;3 + 2NaHSO;

Do d6, thay vi chuan bi dung dich, chiing t6i da dung Na,S,0,4
dang ran dé khir As¥. Thi nghiém voi cac lugng Na,S,0, ting dan: 1,
5, 10 mg cho 10 mL dung dich As¥ 50 ppb (Na,S,04 gip tir 1000
dén 10.000 lan asen, theo s6 mol). Khi dung du qua nhiéu dithionit
(5, 10 mg), c6 thé luong du va san pham phu cua phan (ng da anh
huong dén qua trinh xac dinh As", 1am giam hiéu suat khir tinh
duoc. Luong Na,S,0, dé khir thich hop 12 1 mg/ 10 mL As¥ 50 ppb.

Bdng 3.43. Hiéu suat khir As" khi dung lrong Na,S,0, khéac nhau.

Lwong Na,S,0, (mg) 1 5 10
Cas" aiu (PPD) 50 50 50
Ca umundy (PPD) | 465480 485[39,5]365]400]290]275]315
Hre + S (%) 953+2,1 773+38 58,7 +4,0

PKTN: dd. khir: As¥ 50 ppb; dun 80°C, 20 phut; ldy 2 mL dung dich da khir dé phan tich As'"";
ché d6 do: DP-ASV; dd. phan tich: HCI 1 M; AA 0,5 mM; Au" 50 uM (véi dién cuc AuFE ex-
in); thé tich: 10 mL; Ecieanz = +600 MV; toenz = 5's.

3.4.1.2. Nhiét dd
Hiéu suat cua phan ang khir As¥ ting khi nhiét do ting. Nhiét
d6 khtr 80°C duoc chon dé thuc hién céc thi nghiém tiép theo.
3.4.1.3. Thoi gian dun dé khir
Hiéu suat khir khong thay doi dang ké khi thay doi thoi gian
dun tir 20 dén 80 phat. Thoi gian dun dé khir thich hop 1a 20 phit.
16



3.4.1.4. Nong d@p HCI ciia hdn hop khir

Dung dich khtr chita HCI 1 M cho hiéu suat khir cao, dong thoi
gitra 1, va Calll ¢6 twong quan tuyén tinh tét (R = 0,9993). Do do,
Chcikni = 1 M dugc chon cho céc thi nghiém tiép theo.
3.4.1.5. Swr c6 mit ciia As'"

As"' c6 mat trong dung dich ¢ ndng d6 cao dén 100 ppb van
khong lam anh hudong dén qua trinh khir va xac dinh nong do As”.
Nhu vay, c6 thé phan tich rieng As" va As¥ trong dd. hén hop bang
DP-ASV /AUFE ex-in vai chat khir dithionit.

3.4.2. Panh gia phwong phap khir As”

Két qua thi nghiém cho thiy, thanh phan nén cua dung dich sau
khi tién hanh phan @ng khir van cho phép xac dinh dugc As"
héi phuc & mic cho phép. So véi truong hop phan tich As", khi c6
khir AsY, d6 nhay cua két qua ghi 1, giam manh (tir 09,1 giam con
34,2 nA/ppb); GHPH tang (tur 0,4 thanh 1,4 ppb). GHBL tuong ing
la 4,2 — 5,6 ppb. Trong khoang néng do6 ciia As" tir 5 dén 120 ppb, 1,

voi do

c6 quan hé tuyén tinh véi Caglll.

3.5. Ap dung thue té va xiy dung quy trinh phan tich

3.5.1. Kiém soat chit lwong quy trinh phan tich qua phan tich
mau chuin

Mau chuan nuéc bién ven bd ky hiéu CASS-4 cua Hoi dong
Nghién ctru Quéc gia Canada cip chung chi duoc sir dung dé kiém
tra do dang va do lap lai cua quy trinh phan tich.

Do ndng dd cua asen trong mau chuan CASS-4 kha bé va chi
dugc cung cip ¢ dang asen tong, nén mau chuan dugc phan huy
truéc bang birc xa UV. Chuan bi mau chuén theo cac budc sau:

— Lay 10 mL mAu vao cuvet bang thach anh, thém 30 pL H,0,
30% w/w, ddy nép cuvet, phan hay bang UV 600 W & 90°C trong 90
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pht (cac dang asen trong mau duoc chuyén hét thanh As¥ vé co).

— L4y 9,0 mL mAu di phan huy, thém HCI va nudc cit d¢én 10,0
mL, néng d6 HCI 1a 1 M, thém 1 mg dithionit, ddy nap, lac manh.
Khtr As” theo quy trinh da thyc hién trong muc 3.4. Sau khi khu
xong, chuyén toan bo 10 mL mau vao binh dién phan dé phan tich
As"' bang DP-ASV/AUFE ex-in, dién phan Iam giau trong 360 s.

— Mau trang duoc chuan bj tir nudc cét theo cac bude nhu trén.

Bdng 3.51. Két qua phan tich asen trong mau chuan CASS-4.

Caal" tm triy (MO/L) 167 | 100 | 133
RSD (%, n = 3)) 25,6
¥ RSDg (%, & nong d¢ 1,11 ppb) 22,3
Cac +£ (Ug/L) Gia tri xac dinh dwoc 1,33+£0,83(n=3)
Gié tri dwgc chitng nhan 1,11+0,16

PKTN: ché do do: DP-ASV; dd. phan tich: HCI 1 M; AA 0,5 mM; Au™ 50 pM (véi dién cuc
AUFE ex-in); Egean-2 = +600 MV; tejeanz = 5 'S; taep = 360 s.

Str dung chuédn t dé so séanh hai gia tri ndng do asen xac dinh
duoc va gié tri dugc chung nhan, két qua cho thay hai gia tri nay
khong khac nhau c6 ¥ nghia thong ké (ty, = 1,137 < tp =005 f=31) =
4,303). Mic du c6 do dung tét, nhung do 1ap lai cua két qua phan
tich, danh gia thong qua gia tri RSD (25,6%) lai vuot qud muc cho
phép (22,3%) tinh theo ham Horwitz & muac ndng d6 1,11 pg/L.
3.5.2. Phan tich mau thuc té
3.5.2.1. LAy va bio quan miu

M3u duoc ldy va bao quan theo quy trinh bao quan As" va As”
trong mau nuéc, do McCleskey nghién ctru va dé xuat:

— Nuéc giéng khoan duoc ldy tir voi bom (sau khi bom 2 phut)
vao cbc nhya PE sach; Nuéc giéng dao va nuéc miat duoc lay bang
thiét bi ldy mau nuéc chuyén dung (nhya acrylic) & d6 sau 0,5 m
cach mat nudc; Nudc thai duoc 1y truc tiép tir miéng cbng thai;
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— Lay mau vao binh chira 0,5 L bang nhya PP d3 ¢6 san 0,5 mL
HCI dic, thém nuéc dén ddy, day nip ky, khong dé phan khong khi
thira trong binh. Cho binh chita mau vao tii PVC mau den, budc kin,
dat vao thung x4p chira nude da dé van chuyén vé phong thi nghiém:;

— Tai phong thi nghiém, mau dugc loc qua gidy loc soi thuy
tinh 16 xp 0,45 pm;

— Phan tich mau ngay sau khi loc. Mot sé mau phai bao quan
trong ti lanh 4°C dé cho phan tich (van & trong tii PVC mau den).
Thai gian bao quan khéng qué 4 ngay tir khi lay.

Két qua thi nghiém kiém tra cho thay, khong co6 su khac biét co
y nghia théng ké giira cac két qua phan tich As" trudc va sau khi bao
quan 5 ngay, & ca 2 mac nong do 10 va 50 ppb (t-test).
3.5.2.2. Ky hi¢u va thong tin vé miu phén tich
3.5.2.3. Xir Iy miu

Ddi v6i mau nuoc ty nhién, ngoai viéc loc mau qua gidy loc
0,45 uL va bao quan biang HCI nhu d3 néu trén, trude khi phan tich
mau khdng qua mot khau xir Iy nao khéc.

Dbi véi mau nude thai do thi, do ¢ thanh phan phic tap, dic
biét chira lugng 16n chat hitu co va chat hoat dong bé mat, nén khéng
thé phan tich truc tiép dugc. Dé ling, ldy phan trong, loc lay 10 mL,
phan hity bang UV (muyc 3.5.1) & 90°C trong 2 gid. Do da phan hiy
bang UV, nén miu nuéc thai chi duoc ding dé phan tich asen tong.

Két qua phan tich mau chwa khir cho biét nong d6 dang As"'.
Phan tich mau sau khi khir bang dithionit s& dugc ndng d6 téng hai
dang As"' va As”. Nong do As" trong mau dugc tinh nhu sau:

CasV = Casll &V — Cpglll
3.5.2.4. Phan tich miu thye té
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Bdng 3.54. Két qua phan tich nong do tong As"'&AsY, As"', As¥
bang DP-ASV/AUFE ex-in va tong As"'&As" bang HG-AAS.

Nong dd asen (Cyyinn + € ppb, n = 3, P = 0,95)

sTT| Lol |KYhigu DP-ASV/AUFE ex-in HG-AAS
mau mau
Cas(ii & vy Casany Casv) Casqii & v)
1 HN1 |1262+13,8| 142+11 |112,0+12,7| 123,6 +4,3
2 HN2 | 76,5+12,0 | 10,6+19 | 66,0+13,6 | 80,0+16
3 HN3 |177,1+16,4| 253+21 |151,8+14,4| 170,3+4,1
c
4 8 HN4 | 79,1+84 | 12,9+31 | 662+59 | 824+39
5 §> HN5 | 28,453 55+20 229+52 | 256+1,6
6 S QBl | 132+24 1,2+2,7 120+5 14,1 +0,4
7 £ QB2 KPHD KPHD KPHD 1,712
Z
8 QB3 | 6,1+28 KPHD 6,1+28 6,0 £0,4
9 QB4 | 58+15 2,9+0,5 29+1,7 6,4+0,6
10 QB5 | 16,7+4,0 32+08 135+42 | 18,009
1| g [ NDI 42+09 KPHD 4,2+0,9 3,1+04
(=}
2|2 g NP2 | 57=+1,1 KPHD 57+11 40+05
13| & E NP3 | 4616 1,5+08 31+1,3 38+0,6
=3
14 | # NDb4 KPHD KPHD KPHP 1,1+0,6
15 . DPP1 KPHD KPHD KPHD -
16 | € g | DP2 37+1,3 33+1,3 05+13 -
Q
17 | 2 = | PP3 | 21+14 KPHD 21+14 -
=
18 = | DP4 23+1,3 KPHD 23+1,3 -
19 NTDPT1| 6,4+12® - - 7,3+0,4
O
20 § E INTPT2| 88+35® - - 8,1+0,6
21 NTPT3| 96+15® - - 8,4+0,8

DPKTN: Céc thong tin chinh khi phén tich asen bang HG-AAS: Khir truéc As¥ bing dung dich
5 g L-cystein/100 mL HCI 0,5 M; khir thanh AsH; bang dung dich NaBH, 3% trong NaOH
1%; dén EDL asen budc song 193,7 nm; d6 rong khe: 0,7 nm — Low; khi dét: C,H, — khong

khi. Trong diéu kién phan tich nay ca As

va AsV déu duge xac dinh.

“KPHD”: khong phat hién dugc, két qua phan tich nho hon GHPH ctia phwong phap (DP-
ASV/AUFE ex-in: 0,4 ppb véi As" va 1,4 voi AsY; HG-AAS, < 2 ug/L).
“—“: khong phan tich;
®): tdng ndng d6 asen (do da xur Iy mau bang UV trudc khi khir & phan tich).
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Két qua phan tich tong As"' & As" bang hai phuong phap DP-
ASV va HG-AAS khong khac nhau ¢6 y nghia théng ké (ty., = 0,431;
te = 00s, £ = 16) = 2,120). Nhur vay, c6 thé khang dinh: c6 thé ap dung
DP-ASV/AUFE ex-in dé phan tich asen trong mai truong nudc.

Ngoai cac mau nuéc HN1 — HN4 thuoc khu vuc 6 nhiém asen
trong nudc ngam ¢ Hoang Mai va Thanh Tri, Ha Noi, cAc miu nuéc
con lai déu c6 ham luong asen téng thap hon muc gisi han cho phép
theo Quy chuan Viét Nam.
3.5.2.5. Quy trinh phan tich

So d6 quy trinh phan tich dugc trinh bay ¢ Hinh 3.39 (trang 24).

KET LUAN

Vi muyc dich nghién ctru Xay dung quy trinh dé xac dinh luong
vét asen trong mdi trudong nudc bang phuong phap von-ampe hoa
tan, tir nhitng nghién cau ly thuyét va thuc nghiém, chdng toi cé thé
di dén nhirng két luan chinh sau:

1. D3 thanh cong trong viéc phat trién mot kiéu dién cuc mang
vang méi, AuFE ex-in, khic phuc duoc nhuoc diém co ban vé d6 lap
lai kém cua dién cuc AUFE truyén théng khi phéan tich asen bang
phuong phap von-ampe hoa tan andt. Bang ky thuat ché tao don
gian, thich hop voi didu kién cua cac phong thi nghiém phan tich
chua duoc trang bi diy du, loai dién cuc mai nay cé thé s& gop phan
phuc vu thiét thuc nhu ciu quan tric kiém soét & nhiém asen va khai
thac sir dung cac ngudn nuoc tai Viét Nam.

2. Trén co s¢ khao sat so sanh hai phuong phap: von-ampe hoa
tan catdt khi c6 mat Cu" va natri diethyldithiocacbamat; von-ampe
hoa tan andt dung dién cuc AUFE ex-in; di lva chon dwoc phuong
phép von-ampe hoa tan anét voi GHPH thap hon, do nhay tét hon, dé
tiép tuc nghién ctru &p dung phan tich asen trong méi trudng nudéc.
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3. Lan dau tién da nghién ciru sir dung thanh cong natri dithionit
(Na,S,0,) dé khtr As” thanh As"' véi hiéu suat cao (trén 95%), nham
xac dinh riéng cac dang asen vo co trong mdi trudng nudc bang
phuong phap von-ampe hoa tan anét dung dién cuc AuFE ex-in.

4. Str dung dién cuc AUFE ex-in véi phuong phap von-ampe
hoa tan andt xung vi phan (DP-ASV/AUFE ex-in), c6 thé xac dinh
dugc As" véi do lap lai t6t (RSD = 3,5%, n = 20), do nhay cao
(109,1 nA/ppb), GHPH thip (0,4 ppb) va khoang tuyén tinh rong (2
— 80 ppb). Ngoai trir 6 nhay, cac két qua dat dugc nay déu cd nhiéu
cai thién so véi két qua phan tich thu dugc khi sir dung kiéu dién cuc
AUFE ché tao bang ky thuat ex-situ truyén théng (RSD = 8,6%, n =
20; d6 nhay: 117,4 nA/ppb; GHPH: 0,7 ppb; khoang tuyén tinh: 3 —
25 ppb).

Khtr truéc As’ trong mau phan tich thanh As
11

" véi chat khir
Na,S,0;, sau d6 xac dinh tong As"' va As¥ bang phuong phap DP-
ASV/AUFE ex-in. Nong d6 As¥ duoc tinh dya vao chénh léch giira
két qua phan tich tong va phan tich riéng As". Véi chat khu
Na,S,0,, GHPH tinh duoc véi dang As¥ 1 1,4 ppb.

5. Céc ion Fe" Fe"', zn", cu", SO, NO; déu c6 anh huong
dén két qua ghi 1, caa As"', nhung hau hét cac anh huéng nay déu
khong dang lo ngai, do ching chi xay ra & mac nong do cao hon
nhiéu mirc thudng gap cia cac ion nay trong mdi trudng nudc. lon
CI™ ¢6 anh huéng manh dén viée xac dinh As"' bang phwong phap
DP-ASV/AUFE ex-in. Nhung khéng nhu cic ion khac thuong lam
giam 1, cua asen, khi c6 mat CI” trong dung dich & nong d6 khong

qué I6n (< 1 M) sé& lam tang I, coa As'

, tre 1a 1am tang d6 nhay caa
két qua phan tich. lon CI™ bat dau lam giam I, ctia asen khi nong do

cua no vuot mac 1 M.
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Su c6 mat cua As"' trong dung dich dén nong do 100 ppb, van

khong can tré qua trinh khir dé xac dinh As¥ bang Na,S,0..

6. Pa ap dung phuong phap DP-ASV/AUFE ex-in dé phan tich
riéng cac dang As" va As” trong 10 miu nudc giéng khoan, 4 miu
nuéc giéng dao, 4 mau nudc dam pha (nudc lg) va 3 miu nudce thai
d6 thi. Két qua phan tich cac mau nay bang phuong phap DP-ASV
khong khac dang ké so vai két qua thu dugc khi dung phuong phap
HG-AAS (danh gia bang phép “kiém tra cip™). Piéu nay cho thay,
hoan toan cé thé sir dung phuong phap DP-ASV/AUFE ex-in dé xac
dinh luong vét As"

7. Trén co s& cac két qua ap dung thyc té, da xay dung duoc
11

va As” trong cac mau nudc.
quy trinh phén tich luong vét As" va As¥ trong miu nudc mdi
truong bang phuwong phap DP-ASV dung dién cuc AuFE ex-in. Po
tin cay cua quy trinh (d¢ dang va do lap lai) da dugc danh gia theo
nhitng quy dinh khi nghién ctru phat trién phwong phéap phan tich.
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Maiu nwée

(Thém 1 mL HCI dic/l L méu, loc qua gidy loc 0,45 um)

mm‘u\ mét thé tich xdc dinh @

Ché tao dién cue AuFE ex-situ:
— bién cuc GC sach béng, dung
dich Au"™ 5 mM chaa HCI 1 M,
dién phén -100 mV, 120 s, khéng
quay cuc;

— Lam sach dién cyc: +500 mV,
30s.

Miu Qm:m“
(Thém 1mL HCI ddc/1L mude cdt)

Phan tich As''' bing DP-ASV/AUFE ex-in:
— 10 mL dd. phan tich: As""', HCI 1 M, AA 0,5
mM, Au 50 puM;

— Dién phan 1am giau: -200 mV, 90 s, 2000 rpm, [~

ngung quay 15 s;

— Hoa tan: ché do DP, quét thé andt: -200 dén
+300 MV (AE, = 50 MV; ty,,, = 40 ms; AEg,, =
6 MV; tye, = 300 ms; v = 20 mV/s, khéng quay
cuc);

— Lam sach: +600 mV, 5 s, khdng quay cuc;

Ghi 1, 13p lai 3 lan;

— Dinh lwgng bang phwong phap thém;

J ¥

O>m___ o>m___wn<

4 Y

Casv = Casinev = Casii

Lay
mot
thé
tich
Xac
dinh

Ldy 9 mL

Khir AsV bing Na,S,0,:
— 10 mL dd. miu chia HCI 1 M,
thém 1 mg Na,S,0,;
— DBun 80°C, 20 phdt.

Hinh 3.39. So db quy trinh phan tich asen trong mau nuéc bang phuong phap DP-ASV/AUFE ex-in.
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