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MO DAU
1. TINH CAP THIET VA MUC TIEU CUA LUAN AN
1.1 Tinh cap thiét

Trong nhirmg nam gan day ¢ nudc ta, do su phét trién kinh té va
gia tang dan s6 nén mdi truong nudc ngay cang bi 6 nhiém bai kim
loai nang ma ngudn goc chu yéu tir cdng nghiép va giao thdng van tai.
Cac kim loai nang ndi chung lai rat kho loai bo bang cac bién phap xu
1y nudce thai théng thuong va néu chdng xam nhap vao cac nguon nudc
sinh hoat & mirc cao hon mirc cho phép thi s& 14 ngudn gdc caa nhiéu
bénh hiém nghéo, de doa stic khoe va tinh mang cia con nguoi. Vi
vay, van d& phan tich, xac dinh ham luong cac kim loai nang trong
moi truong nude va danh gid mire ¢ 6 nhiém cua ching 1a vo ciing
can thiét.

Trong da 5O truong hop, khi phan tich luong vét cac kim loai
niang trong mau nuéc déu phai trai qua giai doan tach va lam giau. Qua
trinh ndy nham nang cao d¢ nhay cua phuong phap phan tich. Hién
nay, mac du cac phuong phap phan tich cong cu hién dai da c6 nhiing
budc phat trién vuot bac, viée xac dinh tryc tiép ham lugng cac doc to
trong mau mai tredng van con gip khong it khé khin. Chinh vi vay,
viéc tach va 1am giau chat phan tich két hop véi cac phuong phap phan
tich hién dai 12 rat c6 y nghia. Trong cac phwong phap tach va lam giau
nhu chiét l6ng-long, chiét pha ran, két taa, cong két, sic ky... thi
phuong phép chiét pha ran (Solid Phase Extraction-SPE) ¢6 nhiéu uu
diém hon so do d6 choc loc, hé sb 1am giau cao, str dung it dung mdi,
thao tc don gian, d& tw dong hod va tiét kiém chi phi. Trén thé gisi va
& Viét Nam, cac nghién ciiu st dung phuong phép chiét pha rin hién
nay ngay cang pho bién. Ky thuat nay da dan thay thé cho ky thuat
chiét long-long.

Hiéu qua lam viéc cua cot chiét pha ran phu thudc rat nhiéu vao
vt liéu ding 1am pha tinh. Nhiéu loai vat liéu pha tinh nhu SiOz, than
hoat tinh, cac loai vat liéu polyme, cac phu pham trong san xuat nong
nghiép (ba mia, 16i ngo, chitosan, vo trau...) di duoc nghién ciu, bién
tinh dé tach, lam giau luong vét cac ion kim loai. Trong dé, cac sinh
khéi thuc vat (vat lidu lignocellulose) dang 1a dbi twong nghién ciru
thu hat dugc sy quan tdm caa cic nha khoa hoc do day la cac vat liéu
rat sdn cd, dé tim, gia thanh thap va than thién voi méi truong. Vat ligu
lignocellulose cd thé tim thdy trong phu phiam ndng nghiép, cong



nghiép nhu mun cua, b mia, gidy vun, co, than va I cay, vo triu,
ngo...

La thong la polyme phuc tap, c6 thanh phan chinh Ia cellulose,
lignin va hemicellulose. O nudc ta, viéc tng dung 4 thdng lam pha
ran trong hap phu dé tach va lam giau céc kim loai ¢ ham luong vét
hau nhu chua duoc quan tdm. Chinh vi nhiing 1y do trén, chiing t6i da
xay dung dé tai cua luan an theo hudng “Nghién ciru kha ning hap
phu mot s6 ion kim loai nang (As®*/As®, Cré*/Cr3*, Pb?*, Cd?*) trong
moi truong nudc boi vat liéu 1a thong ba 1a (Pinus kesiya) tai Pa Lat”,
nham tim ra mot loai vat liéu hap phu méi, dong gop vao viéc xur ly 6
nhiém kim loai nang trong méi trudng nudc va tng dung dé 1am giau
kim loai nang trong phan tich.

1.2. Muc tiéu caa luan an:

Nghién ciru phét trién phuong phap phan tich lwong vét mot sé
ion kim loai nang bang phuong phap quang pho hap thu nguyeén tir k§
thuat ngon hira (F-AAS), phuong phap phén tich kich hoat notron két
hop hap phu-lam giau bang vt liéu tir 14 thong.

Dé thyuc hién dugc muc tiéu trén, trong ban luan an nay, ching
t6i tap trung giai quyét mot sb noi dung chinh sau:

1. Xu ly 14 théng kho 14 vat liéu ty nhién co san ¢ dia phuong,
it gia tri v& mat kinh té 1am vat liéu hap phu cac ion Pb(ll), Cd(ll),
Cr(11D), Cr(\VID), As(lll) va As(V) trong dung dich nuée va xac dinh
cac dic tinh cua vat liéu.

2. Khao sét cac yéu t anh huong dén kha ning hip phuy tinh cua
vat liéu nhu pH dung dich, thoi gian hap phu, nhiét do va nong do ban
dau chat bi hap phu.

3. Nghién ctru dong hoc cua qué trinh. Xay dung dudng hap phu
dang nhiét va xac dinh dung luong hip phu cuc dai cua vat lidu. Xac
dinh céc théng s nhiét dong hoc cua qué trinh hap phuy.

4. Nghién ctru sy hap phu canh tranh khi c6 mat dong thoi cac
ion Pb(Il), Cd(II), Cr(III), Cr(VI), As(IlI) va As(V) trong nudc.

5. Khao sét cac yéu tb anh huong dén qua trinh hap phu dong
nhu tc do nap mau, luong chat hap phu, thé tich mau ban dau, loai
chat rira giai, ndng do chit rira giai, tc do rua giai...

6. Xay dung quy trinh phan tich Pb va Cd két hop SPE/F-AAS
va tham dinh quy trinh phan tich.

7. Xay dyng quy trinh 1am giau lwong vét Cr va As trong mau
nudc cho muc dich phan tich kich hoat notron.



8. Ung dung quy trinh di xay dung dé phan tich luong vét Pb,
Cd, Cr va As trong mét sé6 mau thyc.

2. Y NGHIA KHOA HQC VA THUC TIEN CUA LUAN AN
2.1. Y nghia khoa hoc:

bay la mot hudong nghién ciau khoa hoc co ban trong linh vyuc
tach va 1am giau, tng dung trong phan tich kim loai & ham luong vét.
Két qua nghién ctiu gop phan vé mat ly luan cho viéc giai thich co ché
ctia qué trinh hap phu céac ion Pb(11), Cd(11), Cr(I11), Cr(\V1), As(lIl)
va As(V) trén vat liéu I4 thong.

2.2. Y nghia thyc tién:

Nghién ciru ndy rat c6 ¥ nghia thuc té trong viéc st dung la
thong kho, rat sdn c6 ¢ Da Lat thanh mot vat liéu khong chi cé wng
dung trong linh vuc héa phan tich ma con c6 tiém ning wng dung cao
dé xu 1i 6 nhiém kim loai trong méi truong nudc. Qui trinh xir 1i don
gian phi hop véi cac phong thi nghiém dia phuong, tiét kiém dugc chi
phi trong qua trinh xu ly.

3. NHUNG PONG GOP MOI CUA LUAN AN

Lan dau tién o nudc ta:

- Pa nghién ciru mot cach chi tiét vé kha niang hap phu cac kim
loai nang-doc: chi, cadmi, crom va asen trén I thong, nham dua ra cac
giai phép hitu hiéu trong qua trinh 1am giau vét céc kim loai trén trong
moi truong nudce.

- Da str dung cac vt li¢u la thong trong hap phu-lam giau ham
luong Vvét cac kim loai As va Cr ¢ trong mau nudc, xac dinh ham
lwong ciia chling bang phuong phap phén tich kich hoat notron trén 16
phan &ng hat nhan Pa Lat ciing nhu hap phu va giai hip Pb va Cd dé
xéc dinh ham lwong cua ching bang phuong phép phd hap thu nguyén
tir. Két qua cua nghién ciru ciing cho thay kha ning sir dung 14 théng
trong viéc xur Iy ngudn nuée bi & nhiém bai cac kim loai nang-doc.
4.BO CUC CUA LUAN AN

Luan an duoc trinh bay theo ba chuong, bao gdm:

Chuong mét: Tong hop cac noi dung lién quan dén luan an,
nhirng nghién ctru trong va ngoai nudc.

Chuong hai: Gi6i thiéu vé déi twong, ndi dung va phuong phap
nghién ctru duoc sir dung dé giai quyét cac noi dung nghién ctu cua
luan an.

Chuong ba: Trinh bay nhitng két qua nghién ciu va thao luan
vé két qua ma luan an da dat duoc.



CHUONG 1: TONG QUAN TAI LIEU
1.1. TONG QUAN VE KIM LOAI NANG

Theo tir dién Khoa hoc k¥ thuat do Nha xuat ban Khoa hoc va
ky thuat Ha Noi xuat ban nam 2000, kim loai nang la nhitng kim loai
c6 khéi lugng riéng 16n hon 5g/cm® nhu asen (5,73 g/cm?®), créom (7,15
g/cm?®), cadmi (8,65 g/cmq), chi (11,34 g/cm?®), thuy ngan (15,534
g/cm?), mangan (7,21 g/cm?®)... Kim loai nang dugc chia thanh ba loai
14 c&c kim loai doc (Hg, Cr, Pb, Zn, Cu, Ni, Cd, As, Co, Sn...), cac
kim loai quy (Pd, Pt, Au, Ag, Ru...), cac kim loai phong xa (U, Th,
Ra, Am...). Cac ngudn chinh thai ra cac kim loai nang nay dudi dang
chat gay 6 nhidm la tir cic nha may co khi, nha may luyén kim, nha
may xi ma va cac nha méay hoa chét. Trong méi trudng nudc, kim loai
nang ton tai dudi dang ion hoic phirc chét.

Trong thyc té phan tich, ham lugng cac chat c6 trong mau dic
biét 1a ham luong cac ion kim loai ning trong nude thuong rat nho,
nam dudi giéi han phat hién cua cac cong cu phan tich. Vi vay, trudc
khi xac dinh ching thi cn thong qua qua trinh tach va lam giau. Dé
tach, 1am giau kim loai ning trong nudc thudng ding mot sé phuong
phép thong dung nhu phwong phap két taa va cong két, phuong phap
chiét pha ran SPE, phuong phap chiét 16ng — long, phuong phap tach
va lam giau bang dién hoa...

Viéc sir dung ky thuat chiét pha ran SPE ng dung dé tach va
lam giau céac ion v co trong cac dbi trong mau hién nay dang phat
trién. Ky thuat nay da dan thay thé cho ky thuat chiét long — long tir
gita nhirg nam 1970. Do viy, diy 1a mot hudng con “mé” ddi véi
cac nha phan tich, dac biét la viéc ung dung cac vat liéu tu nhién than
thién voi méi truong dé tach va lam giau cac ion kim loai ning doc
trong mau méi truong nhu: mau nude hd, nude may, nu6c ngot van
con it dugc quan tdm nghién ciru. Cac ion kim loai dugc lam giau trén
cot chiét pha ran c6 thé duoc rira giai dé xac dinh ham luong cia ching
bang cac phuong phap nhu tric quang so mau, phuong phép quang
phd hap thu nguyén tir, phuong phap cuc phd hoic xac dinh truc tiép
ham luong kim loai nang trén vat liéu pha tinh bing cac phuong phap
nhur kich hoat notron, quang phd huynh quang tia X (XRF).

1.2. TONG QUAN VE HIEN TUQNG HAP PHU

HAap phu 13 qua trinh tich lity chat trén bé mat phan cach cac pha

(khi-ran, long-ran, khi-long, long-long). Chat c6 bé mat, trén d6 xay



ra su hap phu, duoc goi la chdt hdp phu; con chat dugc tich liy trén
bé mit goi 1a chdt bi hap phyu. Trong mét sb truong hop, chat bi hap
phu cd thé di xuyén qua 16p bé mit va di vao thé tich ciia chat hap phu.
Hién tuong d6 duoc goi 1a s hap thy. Nguoc vai s hap phy, qua trinh
di ra cua chat bi hap phu khoi 16p bé mat duoc goi 1a su gidi hdp phu.

Trong nudc, tuong tac gira chat hap phu va chat bi hap phu
phtic tap hon rat nhidu vi trong hé c6 it nhat ba thanh phan gay tuong
tac: Nudc, chat hap phu va chét bi hap phu. Do sy c6 mat cua dung
moi nén trong hé s& xay ra quéa trinh hap phu canh tranh gitra chat bj
hip phu va /dung moi trén bé mat chat hap phu. Cip nao c6 tuong tac
manh thi hap phu xay ra cho cdp do. Tinh chon loc cua cdp twong tac
phu thudc vao céc yéu té nhu d6 tan cua chét bi hap phu trong nudc,
tinh wa nudc hozc ki nugc cua chit hap phu va mic d6 ki nuéc cua
cac chit bi hap phu trong moéi trudng nudc.

1.3. HAP PHU KIM LOAI NANG TRONG NUOC BANG SINH
KHOI THUC VAT

Viéc sir dung nhiing vat liéu 1a phu pham néng, céng nghiép
hoac nhitng thuc vat it ¢ gia tri kinh té dugc dic biét quan tam vi
nhitng phu pham nay hién nay khong duoc sir dung va trong nhiéu
truong hop, lai phai ton chi phi cho chdn Iap. Do d6, nhiéu nghién ctu
d3 duoc tién hanh nham tim ra phuong phap chuyén di nhitng vat lidu
nay thanh nhitng san pham cd ich. Vat liéu lignocellulose c6 wu thé
I6n 1a d& kiém, rat sin co trong tu nhién va gia thanh thip. Hon thé
nita, nhitng vat liéu nay cho hiéu qua xtr ly tét, hiu nhu khong sir dung
hoa chat, chat thai khdng 16n va dé xu ly; ¢6 thé tai st dung VLHP va
thu hdi kim loai.

Co ché cua quéa trinh hip phu bang vat liéu sinh hoc kha phirc
tap. Su hap thu cac kim loai niang khong chi dia trén mot co ché ma
c6 thé gom nhiéu co ché khac nhau vé ban chat, sé lugng va nguon
gdc cuaa sinh khéi. Cac kim loai dwoc loai bo khoi nuéc béi mot sé co
ché nhu trao d6i ion, tao phuc hoac hip phu bai lién két vat ly.

1.4. VAT LIEU HAP PHU TU LA THONG

Thong ba la (Pinus kesiya Royle ex Gordon; tén dong nghia:
Pinus langbianensis A.Chev., Pinus insularis var. khasyana (Griff.)
Silba.) 1a mot loai 1a kim thudc ho Thong (Pinaceae).

Véi myc tiéu dat ra la vat liéu 6 chi phi thap, c6 ngudn géc tir
phé phim & dja phuong thi vat liéu lignocellulose s& 1 vat lidu tiém
nang trong viéc loai bo kim loai nang trong moi truong nudc. Nghién



cuu st dung vat ligu lignocellulose lam vat li¢u hap phu gop phan X
ly 6 nhiém ngudn nude, dac biét 1a 6 nhidm kim loai nang la van dé co
tinh thoi su, c6 ¥ nghia khoa hoc va thyc tién. Pa s6 cac két qua nghién
ctru trong linh vyc nay déu thu dugc két qua hap phu kim loai ning
trong nudc rat kha quan va cho thdy kha ning ung dung vat lidu
lignocellulose trong xt 1y nudce thai c6 ham luong kim loai nang vugt
ngudng cho phép.

Trong s cac vat liéu c6 ngudn goc thuc vat, 14 thong 1a vat liéu
hap phu c6 kha ning hap phu kim loai nang kha tot, lai c6 nhiéu trong
ty nhién nhung chua duoc nghién ciru nhiéu. O nudc ta, vat liéu hap
phu tir 14 théng duong nhu chua dugc cdng bd trén bat ky tai liéu (sach,
tap chi) nao cling nhu chua c6 tai liéu nao ung dung vat li¢u 14 thong
trong tach va lam giau mot sb ion kim loai nang trong cac ddi twong
moi truong.

Chinh vi vay, chung t6i dd xay dung dé tai:* Nghién ctu kha
nang hap phu mot sé ion kim loai nang (As®*/As 3, Cré*/Cr3*, Pb?*,

Cd?*") trong modi truong nudc bai vat ligu la thong ba Ia (Pinus kesiya)
tai Pa Lat” nham nghién ctu mot cach c6 hé thong vé kha nang hap
phu ion kim loai nang va tng dung vat liéu nay trong tach va lam giau
lwong vét ion kim loai trong nudc, dap tng muc tiéu 1a 1am ra loai vat
liéu hap phu cé gia thanh thap, chi phi trong qua trinh xir Iy méi truong
thap, ¢ kha nang tai tao va than thién véi méi truong.

CHUONG 2. POI TUQNG VA PHUONG PHAP
NGHIEN CUU

2.1. POI TUQNG NGHIEN CUU

Vit liéu nghién ciu: L4 thong kho thu thap tai thanh phé Da
Lat, tinh Lam Ddong duoc xt ly 1am vat liéu hap phu kim loai ning cho
cot chiét pha rén.

Mau phan tich: Cac mau nuéc chira luong vét cac kim loai ning
doc hai nhu chi, cadmi, crom, asen duoc cho hap phu bang vat ligu 1a
thong, sau d6 xac dinh nong d¢ cac ion kim loai nang nay bang phuong
phap AAS.

2.2. PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.2.1. Cac phwong phap xac dinh dac tinh caa vat liéu



Phuong phap xac dinh hinh thai hoc bé mat bang hién vi dién
t quét (SEM)

Phuong phap quang phd hong ngoai (IR)

Phuong phép ph tan sic ning luong tia X (EDX)

Phuong phép xac dinh diém dién tich khdng cua vat liu
2.2.2. Phwong phap xac dinh ham lwgng kim loai

Trong dé tai nghién ctru nay, ching tdi chon phwong phap phan
tich phd nguyén tir ¢ xac dinh ham luong cac ion kim loai trong dung
dich va phuong phép phan tich kich hoat notron dé xac dinh tryc tiép
ham lugng ion kim loai trén vat liéu.

Viéc tién hanh do dac, thu thap Isd liéu duoc tién hanh trén thiét
bi AAS (AA-6800) ctia hang Shimadzu, dat tai Trung tdm Phan tich,
Vién Nghién cuu hat nhan va 10 phan tng hat nhan ba Lat c6 céng
suat 500kW, thong luong notron tai kénh chiéu mau (mam quay) la
(3.61+0.11).10%n/cm?.sec.

2.2.3. Chuan bj vat ligu hap phu tir 14 thong

L4 thong duoc thu thap tai khuén vién khoa Héa hoc — Pai hoc
Pa Lat. Day 1a nhitng L4 thong kho dugc rira sach dé loai bo hoan toan
bui va cac chat ban bam dinh, tién hanh ngam bang nuéc sach trong
mot ngay. Sau d6 ria lai bang nudc cat dén khi nuéc rira khdng co
mau nau duc, thao tdc ndy nham loai bé mau cua I thdng cé thé gay
anh huong dén qua trinh xir ly sau nay. Mau 14 thong duoc cat nho véi
kich thudc khoang 2 cm, tién hanh sdy kho & nhiét d6 80°C cho dén
khéi lugng khong ddi (24 gio), sau d6 mau dugc nghién nho va ray dé
c¢6 kich thudc trong khoang sau: 125 um < d < 212 pm, mau dugc
dung trong lo plastic, van chat va dugc bao quan & nhiét do phong,
trong binh hat am. Ky hiéu vat liéu 1a LT.

Hoat héa l4 thong bang nhiét: Can 50g mau 14 thdng sau khi say
khd & 80°C vao chén su, day kin bang gidy bac va nung & 310°C trong
vong 1 gio. Sau d6, miu duoc dung trong lo plastic, vin chat nap va
duoc bao quan & nhiét do phong, trong binh hat 4m. Ky hiéu vat lidu
laLTN.

2.2.4. Phuong phap nghién ciru kha ning hip phu

Phuong phap hap phy tinh

Céch tién hanh: Lay 50 mL dung dich céc ion kim loai can
nghién ciru ¢ ndng do biét trude, cho vao binh tam giac loai 100 mL
da rira sach va say kho, sau d6 thém luong vat liéu xac dinh, tién hanh
khudy tir véi tée do 150 vong/phut, dé lang, loc liy dung dich, pha



lo&ing dung dich vai hé sb thich hop rdi dem xac dinh ham luong cac
ion kim loai bang phuong phap AAS.

Phuong phap hap phu dong

Chuan bi cét chiét pha ran (SPE) c6 chiéu dai 10 cm va duong
kinh 0,5 cm; nhéi vao cot 1,0000 g vat liéu LT theo phuong phap nhdi
kho. CO dinh va nén chat Iop vat ligu hap phu bing 1 lop
polypropylene. Diéu kién héa cot chiét 2 lan, mol lan bang 10 mL
nuéc cat da duge diéu chinh pH bangvm pH cia nén mau s€ cho hap
phu qua cot chiét. Cho dung dich mau chua ion kim loai can nghién
ctru (bao gom céc ion 1 Pb(11), Cd(11)) chay qua cot voi toc do phu hop.
Sau khi dung dich mau di chuyen hét qua cot chiét pha ran, cot chlet
duoc rira v6i 10 mL nuée cit da duoc diéu chinh pH bang pH cua nén
mau di cho qua cot chiét. Cudi cung rira giai cac ion kim loai bang
dung dich rira giai thich hop va xac dinh ham lugng ion kim loai bang
phuong phép F-AAS.

CHUONG 3: KET QUA VA BAN LUAN

3.1. KET QUA XAC PINH PAC TiNH CUA VAT LIEU
3.1.1. Pic trung ciu tric cia vat ligu LT

Hinh anh bé mat cua vat liéu LT duoc xéac dinh bai thiét bi FE—
SEM Hitachi S-4800 cho thay vat liéu c6 bé mat go ghé, khong dong
nhat (Hinh 3.1.). Két qua phan tich phé EDX (Hinh 3.2.) cho thiy
thanh phan chinh cua vat liéu bao gdm carbon va oxy véi ty 1é twong
ung la 53,24% va 46,76%.

Hinh 3.1. Anh SEM cua vat liéu LT
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Hinh 3.3. Ph6 hdng ngoai cua vat liéu LT

Dai rong tai 3600-3200 cm cho thiy nhém OH bj kéo cing,
ciing c6 thé g voi dao dong hoa tri N-H & amin bac 1 va bac 2. Dai
cuong do thap hon tai 2925-2913 cm cho thay sy dao dong cua nhém
CH lién két voi goc metyl va metylen, dao dong bién dang cua lién
két C—H. Tai khoang 1735 cm™ cd su dao dong cua nhdm C=0 cua
nhém cacbonyl c6 trong hemicellulose va ving gitra 1630-1600 cm'
biéu hién lién két C=C kéo cing ctia vong thom va lién két C=C. Dai
1400-1300 cm'* biéu hién dao dong ctia nhan thom va vong gin voi
nhém C-O trong lignin. Tai 1035 cm'! cho thay su bién dang cua lién
két C—H va C—O cua cellulose, hemicellulose va lignin hozc dao dong
héa tri C-O—C trong cellulose va hemicellulose, ciing ¢ thé 13 su c6
mit cua lién két C-N cua amin. Vang 663-653 cm™ cho thiy cau tric
Cua vong thom.



3.1.2. Khao sat anh huong cia nhiét 49 nung dén kha ning
hap phu cia vat ligu

Két qua ciia nhitng nghién ciru trude dy cho thay khi phan tich
nhiét cia mot s6 vat liéu tu nhién, ¢ khoang nhiét d6 200 dén 270°C
thi sy phan huy cua hemicellulose chiém uu thé; trong khi do, tir 270
dén 450°C 1a khoang nhiét @6 xay ra su phan huy cua cellulose mot
cach manh liét nhung sy nhiét phan cua lignin thi hiu nhu khong thay.
O nhiét d6 cao hon, 450 d&én 500°C, lignin bat dau phan huy nhiéu.
Nhiét d6 250°C dén 350°C; phan tng cha yéu 1a phan ang dehydrat
lam dut lién két C-O.

S6 liéu thu duogc trén Hinh 3.5 cho thy, 310°C la nhiét d¢ toi
wu dé nung vat liéu LT thu dugc vat liéu méi (LTN) c6 kha nang hap
phu Cr(VI) va As(V) cao hon 90%.

I Cr(V1)
1004 L 1As(v)

90 4
80+
704
H (%) 60
50

40

304 L

Nhiét do (°C)
Hinh 3.5. Anh huong cua nhiét do nung dén hiéu suat hap phu
ion Cr(VI1) va As(V)
3.1.3. Pic trung cau tric caa vat ligu LTN
Hinh anh SEM cua vat liéu LTN trén Hinh 3.6. cho thy so Vi
vt lidu LT c6 kich thudce 16n, bé mat tho, khong ddng nhat thi bé mat
vat ligu LTN bét tho hon, cac hat lién két véi nhau, c6 ¢ min hon,
nhiéu 15 tréng va kich thuéc cac 16 tréng kha dong déu nhau. Ngoai
ra, nung yém khi vat liéu LT tai 310°C da lam ting dién tich tiép xtc
ctia bé mat vat liéu 18n tao diéu kién hap phu ion kim loai t6t hon. Két
qua phan tich phd EDX (Hinh 3.7.) cho két qua thanh phan chinh cia
vat liéu bao gom carbon va oxy véi ty 1é trong ung la 66,47% va
33,53%. Ham lugng carbon tang 13,23% so vai vat liéu LT.
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Hinh 3.7. Phé EDX va thanh phan hoa hoc cua vat liéu LTN
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Hinh 3.8. Phd hong ngoai (IR) cua vat liéu LT trude va sau khi nung

Hemicellulose va cellulose 1a nhitng hop chit cao phan tu
(khung C-C linh dong) chtra nhém OH. Phé FTIR (Hinh 3.8.) cho thdy
peak dic trung cho nhom chirc hydroxyl & budc song 3200 dén 3550
cm? ¢6 do 16n giam khi nhiét do nung la 310°C. Nguyén nhan la do &
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nhiét d6 ting, phan tng dehydrat lam dut lién két C—O hinh thanh bo
khung C—C méi va tao nén céc 15 tréng trén bé mat vat ligu.
3.1.4. Khio sat diém dién tich khdng (pHpzc)

Tir két qua thu dugc cho phép dy doan diém dién tich khong
cua vat lieu LT ¢ khoang 4,3 va vat lieu LTN ¢ khoang 7,5.

Nhu vay, khi pH ciia dung dich < pHyzc thi bé mit cia vat lidu
hap phu mang dién tich duong, két qua s& hap phu anion tét hon.
Nguoc lai, néu pH dung dich > pHpzc bé mat vat liéu s& mang dién tich
am va s& hap phu cation tot hon. pHpzc 1a mot yéu td xac nhan kha nang
hp phu ion kim loai trong diéu kién cac tm hap phu trén bé mat chat
hap phu mang dién tich trai dau vai dién tich cia ion kim loai. Do do,
dwa vao pHpz €6 thé du doan kha ning hap phu caa vat liéu ddi véi
c4c dang ton tai ca ion kim loai ¢ gi tri pH bt ky.

ApH —m—LT —e—LIN

u -
!’h.<! g/'v 8 10 s

-2l
Hinh 3.9. D6 thi x4c dinh diém dién tich khdng cia vat liéu LT va LTN
3.2. KHAO SAT CAC YEU TO ANH HUONG PEN KHA NANG
HAP PHU CAC ION KIM LOAI BANG PHUONG PHAP TINH
3.2.1. Anh hwéng caa pH dung dlCh

Két qua thyc nghiém cho thay dbi vai cac ion Pb(Il), Cd(11) va
Cr(11), hiéu suat hap phu tang khi tang pH tir 2 dén 4 va dat hiéu suat
cao trong khoang pH tur 5 dén 6. Nguoc lai, d6i vai ion Cr(V1), As(III)
va As(V), hiéu suat hip phu ting nhe khi ting pH tir 2 dén 3 va bit
dau giam khi tiép tuc ting pH.

Nhu véy, dira vao d6 thi biéu dién sy anh huong cua pH dung
dich dén hiéu suat hip phu céc ion kim loai caa vat liéu LT, c6 thé rit
ra két luan rang: Gia tri pH dung dich tét nhét cho sy hap phu 1a pH=5
ddi voi Ph(ID), pH=6 doi véi Cd(ll) va Cr(Ill), pH=3 ddi véi Cr(V1),
As(III) va As(V). Céc gia tri pH nay duoc chon dé nghién ciu trong
cé4c thi nghiém tiép theo.
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Hinh 3.10. Anh huong cua pH dung dich dén hiéu suét hap phu cac
ion kim loai cua vat liéu LT
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Hinh 3.11. Anh huéng caa pH dung dich dén hiéu suit hap phu ion
Cr(111) va Cr(VID); As(I11) va As(V) cua vat liéu LTN
S4 lidu thu duoc cho thay, hiéu suat hap phu ting dan va dat gia
tri cao nhit tai pH = 5 (89,7%) d6i v6i As(III) va pH = 4 (92,9%) ddi
v6i As(V). Sau d6, hiéu suat hap phu As(l11) va As(V) giam dan t6i
pH = 8. Hiéu suat hap phu Cr(II) ting dan va dat gia tri cao nhat tai
pH = 6 (92,4%), tiép tuc ting pH 1én cao hon thi hiéu suat hip phu
giam dan. Hiéu suat hip phu Cr(VI1) caa vat liéu LTN dat gia tri cao
trong khoang pH tir 4 dén 6 (trén 94%), sau d6 giam dan dén pH=8.
Nhu vay, dia vao d6 thi biéu dién s anh huong caa pH dung
dich dén hiéu suat hip phu Cr va As cua vat liéu LTN c6 thé r(t ra két
luan rang: Gia trj pH dung dich tét nhat cho sy hap phu 1a pH=6 ddi
véi Cr(III) va Cr(VI), pH=5 d6i voi As(III) va pH=4 ddi véi As(V).
Céc gié tri pH nay dugc chon dé nghién ciru trong céc thi nghiém tiép
theo.
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3.2.2. Anh hwéng caa thoi gian tiép xuc

Trong khoang 150 phut dau tién, hiéu suat hap phu tiang theo
thoi gian. Trong do, hiéu suat hip phu ting nhanh ¢ vang 10-80 phit;
sau khoang 120-150 pht, hi¢u suat hap phuy thay doi khong dang ké,
b thi 1a duong thang nam ngang, chang to sy hap phu da dat can bang.
Do @6, thoi gian khudy 1a 90 phat d6i vai Pb(II); 120 phat dbi véi
Cd(1); 180 phit dbi voi Cr(ITT) va Cr(VI); 150 phat ddi vai ion As(l11)
va As(V) duoc lua chon cho c&c nghién ctu tiép theo.
3.2.3. Anh hwéng ciia ndng do diu dén kha niing hap phu cé4c ion
kim loai caa la thong

Trong khoang nong do6 khao sat, khi ting nong d6 dau cua dung
dich thi dung lwong hap phu tang, con hiéu suat hap phu cua VLHP lai
giam. Cung mét lwong VLHP, khi ndng d6 cac ion kim loai ban dau
con thip (dung dich lodng), cac ion kim loai chuyén dong tu do, cac
trung tdm hoat dong trén bé mat cua VLHP van chua duoc lap day boi
cac ion, Vi vay hiéu suit hap phu ting theo néng do ban dau. Tuy
nhién, khi ndng d6 dau ting dén mot gia tri ma cac trung tdm hoat
dong da duoc lap day bai ion kim loai thi kha nang hap phu caa VLHP
Véi ion s& giam, bé mat VLHP tré nén bao hoa dan véi céc ion kim
loai. O ndng d6 cao, cac phan tir va cham, can tré chuyén dong cia
nhau nén han ché kha ning hap phy va hiéu suat giam.
3.2.4. Khio st kha ning hip phu Pb(11), Cd(I1), Cr(I11), Cr(V1)
cia vat ligu khi c6 su hién dién cia cac ion kim loai khac

Cac ion Pb(Il), Cu(ll), Cd(ll) va Cr(lll) ton tai trong dung dich
& dang cation nén c6 su hap phu canh tranh khi c6 mit dong thoi cac
cation nay trong dung dich. Tuy nhién, tir két qua thuc nghiém, dung
luong hap phu va hiéu suat hap phu khong thay déi nhiéu khi c6 mat
dong thoi cac ion trong nudc. Piéu do cho thay ¢ thé mo rong kha
nang ung dung cua vat lidu 14 thong dé hap phu ddng thoi cac cation
trong ngudn nudce bi 6 nhidm kim loai nang.

Khi c6 mat ddng thoi As(111), As(V) va Cr(V1) trong dung dich
s& xay ra sy hap phu canh tranh giira cac anion trong dung dich. Két
qua thuc nghiém cho thay, su c6 mat cia asen anh huong nhiéu dén
hiéu suat hap phu Cr(VI) cua 14 thong. Didu nay c6 nghia 1a da c6 sy
hip phu canh tranh giira cac ion. Do d6, khi st dung vat liéu nay dé
xtr ly & nhidm cac ion nay trong mdi trudng, can c6 nhiing khao sat cu
thé loai ion bi 6 nhiém dé dua ra quy trinh hip phu téi uu.
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3.2.5. Két qua nghién ciru dang nhiét hap phu ion kim loai caa l&
thoéng

Sy hap phu cac ion kim loai ciia vat ligu hap phu tir 14 thong
dugc miéu ta kha tt theo 2 md hinh, diéu nay duogc thé hién ¢ hé sb
hdi quy ciia cac phuong trinh déu kha cao. Tuy nhién, hé sé hoi quy
clia phuong trinh Langmuir 16n hon so vai hé s6 hdi quy ciia phuong
trinh Frendlich chang to sy hap phu cac ion kim loai theo md hinh
dang nhiét hap phu Langmuir phi hop hon so v&i md hinh Frendlich.

Tu phuong trinh dang nhiét hap phu Langmuir dang tuyén tinh,
xac dinh dung lwong hip phu cuc dai caa Pb((I1), Cd(11), Cr(lll) va
Cr(\VI), As((11T) va As(V) trén vat liéu LT theo tha tu 1a 28,49; 21,10;
9,46 va 10,78 mg/g; 3,19 va 3,33 mg/g; dung luong hap phu cuc dai
cua Cr(111) va Cr(VI), As((111) va As(V) trén vat liéu LTN lan luot la
19,88 va 21,32 mg/g; 19,23 va 20,04 mg/g. Gia tri R nam trong
khoang 0 < R < 1 cho thdy qua trinh hap phu Ia thuan loi.

Tir phuong trinh dang nhiét hap phu Frendlich dang tuyén tinh,
xéc dinh dugc hing sb Frendlich Ke va hé sé n; gié tri n thu dwoc nam
trong khoang tir 1+10 1a khoang thuan loi cho sy hap phu, chung to 14
thong ba 14 1 vat liéu hap phu tét ion kim loai.

3.2.6. Két qua nghién ciru déng hoc hap phu ion kim loai caa 4
théng

Déi véi su hap phu cac ion kim loai bing vat liéu 14 théng ba 14,
md hinh dong hoc hap phu biéu kién bac hai cho méi quan hé tuyén
tinh voi hé sé trong quan cao (R2 > 0,99), cac gia tri ge (mg/g) tinh
toan tir mo hinh dong hoc biéu kién bac hai gan véi ge thuc nghiém.

Mo hinh déng hoc hap phu biéu kién bac nhét ciing cho mdi
quan hé tuyén tinh véi hé sb twong quan kha cao; tuy nhién, cac tham
s6 g. (mg/g) tinh todn tir mo hinh dong hoc biéu kién bac nhét lai
khong phu hop véi ge thuc nghiém nén c6 thé két luan rang md hinh
hp phu biéu kién bac hai mé ta tot nhat cho qué trinh hip phu céc ion
kim loai Ién vat liéu 1a théng Pinus kesiya.

3.2.7. Két qua nghién citu nhiét dgng hoc

AG c6 gia tri &m ¢ cac nhiét d6 nghién cau va gia tri &m cang
tang khi nhiét d6 dung dich ting chirng t6 qué trinh hap phu tu xay ra
va ting theo nhiét do. Gia tri AH duong cho biét qua trinh hap phu cac
ion kim loai Ién vat liéu 1a théng la qué trinh thu nhiét. AS c6 gia tri
duong cho thiy qué trinh hip phu céc ion 1am ting muc d6 hdn loan

15



trén bé mat phan cach pha ran — long, nghia 1a cic ion kim loai tap
trung nhiéu trén bé mat chat hap phu.
3.2.8. Ban vé co ché hiap phu céc ion kim loai

Quan sat pho FT-IR cua vat liéu LT trude va sau khi hap phu
cac ion kim loai cho thay, c6 su dich chuyén s séng va cudng do cua
cac dao dong cua cac nhom dac trung O-H, C-O cua cellulose,
hemicellulose va lignin hoac dao dong hda tri C-O—C trong cellulose
va hemicellulose. Trong do, su dich chuyén sé song cua dao dong C—
O ddi véi céac ion Cr(V1), As(111) va As(V) khong nhiéu nhu ddi véi
ion Pb(II), Cd(II) va Cr(IIl). Do d0, ching t6i dy doan tdm hap phu
cua vat liéu LT la cac nhdém dac trung O—H va C-O, trong d6 nhém
O-H déng vai tro quan trong hon. Pho hap phu As(V) xuét hién peak
621cm’?, 6 thé do As(V) tao phirc méi 1am can tro qué trinh hap phu
As(V) cua vat liéu LT, phd hip phu As(V) cua vat liéu LTN khong
thiy xuat hién peak 621cm™.

Déi vai vat lieu LTN, sy dich chuyén sé song cia dao dong C—
O khong dang ké va cuong do cua cac dao dong O—H lai giam rd rét
sau khi hap phu Cr va As nén tam hap phu cua vat liéu LTN chu yéu
la nhém O-H. Tuy nhién, su dich chuyén tan sé nay khéng 16n ching
t6 twong tac giira cac ion kim loai va cac tdm hap phu ciing 13 cac
tuong tac yéu.

Két qua nghién ciru cho thay qué trinh hip phu cac ion kim loai
nang bang 14 thong 13 mot qua trinh hap phu téng hop hoa Iy. Co ché
hip phu bao gém: hip phu vat Iy trén bé mat vat liéu, twong tac tinh
dién, tao phtrc bé mit va tuong tac n-d.

3.3. KHAO SAT CAC YEU TO ANH HUONG PEN KHA NANG
HAP PHU CAC ION KIM LOAI BANG PHUONG PHAP PONG

Ching t6i chon vat liéu LT dé tach va lam giau Pb, Cd trén cot
chiét c6 chiéu dai 10 cm, duong kinh 0,5 cm.
3.3.1. Khio sat tbe dd nap mau

Két qua thu dugc cho thay hiéu suat hip phu giam dan khi ting
téc do nap mau. Véi toc o nap mau tir 0,2 dén 1,0 mL/phat, Pb(ll) va
Cd(11) hap phu tbt trén cot chiét nhung khi tang toc do nap mau tr 1,5
mL/ph(t tré 1én thi legng chat hip phu giam rd rét. Bé hiéu suat hip
phu dat gia tri cao va tiéu ton it thoi gian, ching tdi chon téc do nap
mau la 1,0 mL/phdt cho ca Pb(11) va Cd(ll).

3.3.2. Khio sat ndng d¢ chat rira giai
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Theo cac két qua thuc nghiém, khi ting nong d¢ axit, cac ion
kim loai duoc tach ra khoi cot chiét tot hon. HNO3 I chét rira giai tét
hon so vai HCI cho ca ion Pb(Il) va Cd(I1). Mat khéc, HNO3 la mdi
truong do mau ctia cac ion kim loai trong phuong phap phan tich F-
AAS, nén dung dich HNO3 3,0N dwgc str dung lam dung dich rua giai
Pb(11) va Cd(ll) trong qué trinh nghién ciu vé sau.

3.3.3. Khao sat téc dd rira giai

Két qua cho thay, hiéu suat thu hoi Pb(ll) va Cd(ll) cao trén
99% khi rira giai vai toe d6 < 0,5 mL/phut. Khi ting tdc do rira giai
Ién cao hon 0,5 mL/phut thi hiéu suat thu hoi giam dan. Vi vay, trong
cac nghién cuu tiép theo, ching toi chon téc d6 rira giai 13 0,5 mL/phat
vai hiéu suat giai hip > 99%.

3.3.4. Anh hwéng lweng ion kim loai dén hiéu suit hap phu cia
vat ligu

Hé s6 1am giau dugc xac dinh bang ti 1¢ giira thé tich dung dich
mau chira chat phén tich ban dau va thé tich dung dich chtra chat phan
tich sau khi rira giai dem di xac dinh.

Céc két qua thu dugc cho thay, sir dung vat liéu LT lam pha tinh
trong cot chiét pha ran c6 thé tach va lam giau Pb(I1) véi hé sé 1am
gidu 25, hiéu suat thu hdi 99,18%, ion Cd(l1) c6 hé sb lam giau 25,
higu suét thu hoi 99,03%.

Két qua nghién ctu cac yéu t anh huong trong tach, 1am giau
PbNhu vy, viéc sir dung vat liéu LT dé tach va lam giau Pb(Il) va
Cd(IT) trong nuée dat hiéu suit thu hdi ciing nhu hé s6 1am giau cao,
phU hop dé tach 1am giau lwong vét cac ion kim loai trén, tng dung
Vvao viéc phan tich cac mau thuc té.

3.4. PANH GIA PHUONG PHAP PHAN TiCH
3.4.1. Panh gia dd thu hoi va dé 13p lai cia phép do xac dinh Pb(11)
va Cd(In)

b dung cua phuong phap dugc danh gia thong qua do thu hoi
céc mau thém chuén ¢ cac mirc nong do théap, trung binh va cao. Két
qua tir Bang 3.13. cho thiy do thu hdi ciia Pb va Cd ¢ ba miic ndng do
déu I6n hon 90% va nam trong gigi han cho phép theo AOAC.
Bang 3.10. Két qua xac dinh do thu hdi va do léch chuin twong dbi

Ion kim loai Pb(11) cd(n

Lwgngbandau | .5 | 5 | 190 | 2 10 | 20
()]
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Lin1 | 9,21 | 45,72 | 90,92 1,83 8,96 | 18,11
Lwong | [dn2 | 9,11 | 46,14 | 91,24 1,84 9,02 | 18,03
xac dinh X
du’(r.c Lan3 | 9,08 | 45,13 | 92,12 1,86 9,11 | 18,01
(Hé) Lin4 | 9,32 | 46,02 | 91,89 1,76 8,88 | 18,35

Lans | 922 | 4589 | 9135 | 1.79 | 9.04 | 1823
Gidtritrung | o109 | 4578 | 9150 | 1,82 | 9,002 | 18,15

binh (ug)
SD 0,10 | 040 | 049 | 0,04 | 0,09 | 0,14
RSD (%) 1,04 | 086 | 054 | 222 | 096 | 0,79

P thu hoi (%) | 91,88 | 91,56 | 91,50 | 90,80 | 90,02 | 90,73

b6 lap lai cua phuong phap duoc xac dinh qua do léch chuan
tuong d6i (RSD). Két qua tinh do léch chuan tuong ddi tir 0,54 dén
1,04% dbi véi Pb, tir 0,79 dén 2,22% ddi véi Cd; cho phép két luan
phuong phap c6 d6 chum (precision) cao hay phép do c6 d lap lai tt.
Nhu vay, phuong phap chiét pha ran két hop voi phuong phap quang
phd hap thu nguyén tir ngon lira (F-AAS) xéac dinh Pb(11) va Cd(ll) c6
d6 dang cao va do lap lai tot.
3.4.2. Xac dinh gié¢i han phat hién, giéi han dinh lwgng cua
phuong phap

Pé danh gia kha ning lam giau Pb(II) va Cd(II) cua vat liéu LT,

ching t6i tién hanh xac dinh gi¢i han phat hién (MDL) va gi¢i han
dinh lugng (MQL) cta phuong phap phan tich thong qua gia tri LOD;
(gi6i han phat hién cua thiét bi) va LOQ; (gidi han dinh lugng cua thiét
bi).
Bang 3.11. Két qua xac dinh LOD va LOQ cua phuong phap

Nguyén té Pb Cd
LOD:; (pg/L) 54,26 5,49
MDL (ug/L) 2,17 0,22
LOQ; (ug/L) 164,42 16,64
MQL (ug/L) 6,58 0,67

3.4.3. Quy trinh phén tich

Sau khi x4c dinh cac didu kién t6i wu qua trinh hdp phu mot sé
ion kim loai cua vat liéu theo phuong phap dong, ching t6i dé xuit
qui trinh 1am giau va xac dinh Pb(I1) va Cd(I1) bang vat liéu LT nhu
sau: Chuan bi cot chiét pha ran (SPE) c6 chiéu dai 10 cm va dudng
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kinh 0,5 cm; nhoi vao cot 1,0 g vat lidu LT theo phuong phap nhdi
kho. Co dinh va nén chat Iop vat ligu hap phu bing 1 lop
polypropylene. Diéu kién héa cot chiét 2 lan, mol lan bang 10 mL
nudéce cat da duoc diéu chinh pH bang v6i pH ctia nén mau s& cho hap
phu qua cot chiét. Ly 250 mL mau nudc da duoc xir Iy cho chay qua
cot chira 1,0 gam vat liéu LT véi toe @6 1,0 mL/phat, giai hap luong
ion kim loai hip phu trén cot bang 10 mL HNOs 3,0N véi téc do 0,5
mL/phut, dinh luong Pb(I1) va Cd(11) bang phuong phap F-AAS, tinh
nong do cua tirng ion kim loai.
344. U’ng dung quy trinh phan tich miu thyc té

Dé g dung phuong phap phan tich da nghién ctu ¢ trén vao
thuc té, chiing tdi nghién ctru phén tich ham luong Pb va Cd trong mot
56 Mau nudc.

Mau 1: Mau nuée H6 Xuan Huong 14y trén tang nudc mit.

Mau 2: Mau nudc may o khoa Hoa hoc.

Mau 3: Mau nudc ngot Sting.

Bang 3.12. Két qua xac dinh Pb(I1) va Cd(ll) trong mau thuc

Pb(Il) cd(n

Miu H§ s0 Ham luong Ham luong Ham lugng Ham luong
|am ion kim loai | ionkimloai | ionkim loai | ion kim loai

giau sau khi lam trong mau | sau khilam | trong mau

giau (pg/L) (Mg/L) giau (pg/L) (Mg/L)

1 25 211,02+0,67 8,44+0,03 90,81+0,19 3,63+0,01

25 174,61+0,34 6,98+0,01 41,04+0,17 1,64+0,01

3 25 168,08+0,23 6,72+0,01 30,48+0,57 1,22+0,02

Két qua phan tich cho thiy ham lwong Pb va Cd trong cac mau
nuée thap. Mau nudc hé Xuan Huong cé ham lugng Pb va Cd dudi
gi6i han cho phép 14 20 ppb ddi vai Pb va 5 ppb dbi véi Cd theo tiéu
chuan chat luong ddi véi nwéc mat (QCVN 08-MT:2015/BTNMT).

Mau nude may va nu6c ngot c6 ham lugng Pb va Cd dusi gidi
han cho phép 1a 10 ppb d6i véi Pb va 3 ppb dbi voi Cd theo Quy chuan
ky thuat quoc gia ddi v6i nuée khoang thién nhién va nuéc udng dong
chai cia Bo y té (QCVN 6-1:2010/BYT).
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3.5. NGHIEN CUU UNG DUNG VAT LIEU LT VA LTN PE
LAM GIAU MAU TRONG PHAN TICH KICH HOAT
NOTRON

Céc ion kim loai duoc lam giau trén vat liéu cé thé duoc ria
giai dé xac dinh ham luong cua ching bémg céc phuong phap nhu tric
quang so mau, phuong phap quang phé hap thu nguyén tir, phuong
phép cuc phé hoic xac dinh tryc tiép ham lugng kim loai nang trén
vat liéu sau khi hap phu bang cac phuong phap nhu kich hoat notron,
XRF. Viéc ung dung vat li¢u c6 nguon g6c ty nhién dé 1am giau ion
kim loai trong mau nuéc cho phwong phéap phan tich kich hoat notron
hiu nhu chua duoc quan tm nghién ciru ¢ trong va ngoai nudc.

Ching t6i chon phuong phap chiét pha ran d¢ lam giau Pb, Cd
va xéac dinh ham luong Pb va Cd trong dung dich rira giai bang phuong
phép F-AAS nhu da trinh bay & phan trén. D4 véi hai nguyén t6 con
lai trong luan an, ching t6i chon lam giau luong vét Cr va As trong
mau nudc cho muc dich phan tich kich hoat notron.
3.5.1. Quy trinh phan tich Cr va As trong méu nuéc

Quy trinh lam giau va phan tich Cr tong trong nudc bang
phuong phap phan tich kich hoat notron nhu sau: Lay 500mL it mau
nudc tién hanh khir Cr(V1) vé Cr(l11) bang axit ascobic, diéu chinh pH
= 6,0 rdi cho vao cbc thiy tinh ¢d chira sdn 1,0 gam vat liéu LTN. Tién
hanh lic trong 180 phit & nhiét d6 phong (25°C) véi tée @6 150
vong/phut, loc dung dich va tach lay phan chit ran. Mau ran dugc sdy
kho & 80°C trong 24h gio va giri phan tich kich hoat notron tai 10 phan
uwng hat nhan thuoc Vién nghién ctru hat nhan Da Lat.

Cac mau nude duoc thu thap va ky hiéu nhu myc 3.4.4.

Bang 3.13. Ham luong nguyén t6 Cr tong trong mau bang phuong
phap NAA

Miu Hém lugng iqn kim loai trén Haj1m lu(jng~ion kim
vat li¢u sau hap phu (mg/kg) | loai trong mau (pg/L)
1 1,32+0,02 0,66+0,01
2 0,94+0,02 0,47+0,01
3 0,59+0,02 0,30+0,01

Quy trinh lam giau va phéan tich As tong trong nudc bang
phuong phap phan tich kich hoat notron nhu sau: Lay 500 mL mau
nude tién hanh khir As(V) vé As(l11) bang hé khir KI/HCl/ascobic,
diéu chinh pH = 5,0 rdi cho vao cbc thuy tinh c6 chira sdn 1,0 gam vat
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lieu LTN. Tién hanh Iac trong 150 phut & nhiét do phong (25°C) véi
tdc d6 150 vong/phut, loc dung dich va tach lay phan chat ran. Mau
ran duoc siy khd & 80°C trong 24h gio va gui phan tich kich hoat
notron tai 10 phan &ng hat nhan thuoc Vién nghién ctu hat nhan Pa
Lat.
Bang 3.14. Ham luong nguyén t As tong trong mau bang phuong
phép NAA

Miu Hém luong iqn kim loai trén H;jlm luqngNion kim
vat li¢u sau hap phu (mg/kg) | loai trong mau (ng/L)
1 0,90+0,01 0,45+0,01
2 0,39+0,02 0,19+0,01
3 0,16+0,01 0,08+0,02

Két qua phan tich cho thay ham luong Cr va As trong cac mau
nudc thap. Mau nuéc hé Xuan Huong co ham lugng Cr va As dudi
gi6i han cho phép 1a 10 ppb theo tiéu chuan chat lwong ddi véi nudc
mat (QCVN 08-MT:2015/BTNMT).

Mau nudc may va nudc ngot co ham luong Cr va As dudi gidi
han cho phép theo Quy chuan ky thuat qudc gia d6i véi nudc khoang
thién nhién va nuéc udng déng chai cia Bo y t& (QCVN 6-
1:2010/BYT).

Ham Iuong Cr va As trong cac mau nudc rat thip (dudi 1 ppb)
nén dbi véi cac phuong phap phén tich thong dung nhu phuong phap
tric quang, phuong phap quang phd hap thu nguyén tir hodc phuong
phép phan tich kich hoat notron s& khong xac dinh duoc néu khdng
thuc hién qua giai doan lam giau mau.

3.5.2. Panh gia hi¢u suat thu hoi phuong phap xéc dinh Cr va As
Bang 3.15. Hiéu suat thu hdi Cr ¢6 trong mau nudc bang phuong
phap NAA sau khi lam giau theo phuong phap tinh

Ham luwgng ion | Ham lugng ion o A
Miu | kimlogithém | kim loai im H“-’“l:'é:'z(’;‘/t)th“
vao (ug/L) duoc (ug/L) ’
0 0,66+0,01
N 5 5,72+0,88 101,20
Mau 1
10 10,65+0,73 99,90
20 20,71+0,61 100,25
Maiu 2 0 0,47+0,01
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Ham lwgng ion | Ham lwgng ion o A
Maiu kim loa.i t%ém kim lo;.li (tgim Hleliléfl(li‘/t thu
vao (pug/L) dugce (ug/L) )

5 5,49+0,85 100,40

10 10,54+0,67 100,70

20 20,44+0,58 99,85

0 0,3+0,01
Mba 3 5 5,31+0,82 100,20

10 10,33+0,74 100,30

20 20,26+0,66 99,80

Ket qua nghién ctru cho thay, viéc lam giau cac nguyén t6 Crva
As ¢6 trong mau nuée hd Xuan Huong, nudc ngot va nudc may bang
vat liéu LTN trudc khi xac dinh bang phuong phap phan tich kich hoat
notron trén 16 phan tmg thu dwoc két qua kha tot; hiéu suat thu hoi ddi
V6i mau nuéc hd dao dong tir 99,8-101,2%, véi mau nudc may dao
dong tir 99,8 - 100,70%; véi mau nudc ngot dao déng tir 99,6 -
100,30%. Tir d6 c6 thé két luan rang phuong phap 1am giau dé xuit c6
dé tin cay cao.

Bang 3.16. Hiéu suat thu hdi As c6 trong mau nuéc bang phuong

phap NAA sau khi lam giau theo phuong phap tinh
Ham luwgng ion | Ham lugng ion o A
Miu | kimloaithém | kim loai im H“-’“l:'é:'zf;‘/t)th“
vao (ug/L) dwoc (ng/L) ’
0 0,90+0,01
" 5 5,92+0,26 100,40
Mau 1
10 10,95+0,41 100,50
20 20,86x0,55 99,80
0 0,39+0,02
" 5 5,42+0,31 100,60
Mau 2
10 10,37+0,43 99,80
20 20,43%0,62 100,20
0 0,16+0,01
" 5 5,14+0,27 99,60
Mau 3
10 10,33+0,46 100,30
20 20,26+0,65 99,80
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So v6i ki thuat 1am giau trude khi phan tich bang cac phuong
phap khac nhu AAS hay UV-Vis can phai tién hanh giai hap bang cac
dung dich axit thi viéc st dung k¥ thuat héip phu tinh va xac dinh truc
tiép ham lugng kim loai nang trén vat lieu sau khi hip phu bang
phuong phap phan tich kich hoat notron s€ don gian hon.

Chinh nho ¢6 su két hop giita phuong phép phan tich kich hoat
notron ¢d xur 1y hoéa nén d¢ nhay cia phuong phép dugc nang nhiéu
bac v&i do chinh xac cao, dong thoi da mo rong ddi twong nghién ciu
va tng dung lam cho phuong phap phan tich kich hoat notron ngay
cang hoan thién va ludn gitr vai tro chi dao trong tap hop cac ky thuat
phan tich ¢ dién va hién dai.

KET LUAN VA KIEN NGHI

KET LUAN

Trong thoi gian nghién ciru thuéc pham vi cua luan an, da thu
duoc céc két qua nhu sau:

1. ba xur ly 14 théng ba l& (Pinus kesiya) thu tai Pa Lat thanh
vat liéu hap phu. Vat ligu co kich thude 125 pm < d < 212 pm duoc
dung dé khao sat kha nang hap phu ion Pb(Il), Cd(ll), Cr(lll) va
Cr(VI), As(111) va As(V) trong nuéc. Bién tinh vat liéu bang cach nung
yém khi tai 310°C thu duoc vat liéu c6 kha nang hap phu Cr(l11) va
Cr(V1), As(l11) va As(V) trong nudc.

2. Pa nghién cuu hinh thai hoc, dinh tinh va phén tich nhirng
nhém chue cha yéu cd thé tham gia vao qué trinh hip phu kim loai cua
vt lidu va xac dinh diém déng dién cua vat liéu LT khoang 4,5 va vat
liéu LTN khoang 7,5.

3. Pa nghién ciru c4c yéu té anh huong dén qué trinh hip phu
ion kim loai cua ca hai vat liéu nhu pH, thai gian, nhiét d6 va néng do
ion kim loai ban dau. B4i véi vat liéu LT, gia tri pH dung dich tét nhat
cho su hap phu 1a pH=5 ddi vai Ph(1I), pH=6 d6i véi Cd(1l) va Cr(1),
pH=3 dbi voi Cr(VI), As(III) va As(V). Déi vai vat lieu LTN, gia tri
pH tdi tru cho sy hap phu ion Cr(I11) va Cr(VI) 1a 6,0; ion As(l11) va
As(V) hap phu tét nhat tai gi tri pH lan luot 12 5,0 va 4,0. Thoi gian
dat can bang hap phu 1a 90 phit ddi vai Pb(Il); 120 phat d6i véi cd(y;
180 phut ddi v6i Cr(III) va Cr(VI); 150 phut déi voi ion As(Ill) va
As(V).
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4. Sy hap phu céc ion kim loai cua vat liéu hap phu tir 14 théng
theo mo6 hinh dang nhiét hap phu Langmuir phi hop hon so voi md
hinh Frendlich. Dung luong hip phu cuc dai caa Pb((Il), Cd(ll),
Cr(l1) va Cr(VI), As((l1) va As(V) trén vat ligu LT theo thi tu la
28,49; 21,10; 9,46 va 10,78 mg/g; 3,19 va 3,33 mg/g; dung lugng hap
phu cuc dai caa Cr(l1) va Cr(VI), As((l11) va As(V) trén vat liéu LTN
lan luot 12 19,88 va 21,32 mg/g; 19,23 va 20,04 mg/g. Bdi vai sy hip
phu céc ion kim loai bang vat liéu 14 thong ba 14, mé hinh dong hoc
hap phu biéu kién bac hai cho mdi quan hé tuyén tinh véi hé s6 tuong
guan cao (R2 > 0,99), cac gia tri g. (mg/g) tinh toan tr m6 hinh dong
hoc biéu kién bac hai gan voi ge thuc nghiém hon so v6i md hinh dong
hoc hap phu biéu kién bac nhat. Cac tham sé nhiét dong hoc tinh toén
duogc da khang dinh thém ban chat cua qua trinh hap phu cac ion kim
loai trén vat liéu l& thong la qua trinh thu nhiét, tu xay ra tai nhiét d6
nghién ctu.

5.Datng dung vat liéu LT 1am pha ran dé hip phu Iam giau ion
Pb(II) va Cd(Il) trong nudc. Nghién cau cac diéu kién hip phu dong
cac ion trén cot chiét pha ran va xac dinh dwoc hé sb lam giau la 25,
hiéu suét thu h01 cao hon 90%.

6. D& xuat qui trinh phan tich luong vét Pb(11) va Cd(l 1) co trong
mau nudc bang phuong phap F-AAS két hop ky thuat chiét pha ran
(SPE). Phuong phép cho d¢ chinh xdc cao va d¢ 1ap lai tét, co thé ung
dung dé phan tich Pb(Il) va Cd(l1) trong cac mau nudc moi truong.

7. D& xuét qui trinh phan tich lugng vét Cr tong va As tong trong
mau nudc bang phuong phap kich hoat notron sau khi lam giau céac
ion kim loai trén vat liéu LTN theo phuong phap hap phu tinh, tng
dung quy trinh dé xuit dé phan tich Cr téng va As tdng trong mau
nu6e hd, nuée ngot va nudc may.

KIEN NGHI HUONG NGHIEN CUU TIEP THEO

1. Tiép tuc nghién ciru kha nang hap phu cua vat lidu 14 thong
LT va LTN ddi véi cac ion kim loai khéc. Giai thich co ché hip phu
cac ion kim loai cua hai loai vt liéu.

2. Nghién cau tao vat liéu bién tinh mai tir 14 thdng nham ang
dung trong xir Iy moi truong va linh vuc Hoa phan tich.

3. Nghién ciru kha niang hap phu céc chat mau hiru co cta vat
liéu la thong.
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