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Abstract: Tong quan vé Antimon va cac phuong phap xac dinh Antimon. Phén
tich cac dang antimon bao gom Sb(III) v6 co, Sb(V) vo co va cac dang hiru co
bang phuong phap pho hap thy nguyén ti sau khi hidrua hoa (HG-AAS) ket hop
vo1 Chemometrics. Phuong phap thuc nghlem phuong phap binh phuong t6i thiéu
nghich dao (ILS); phuong phap hoi qUI Cau tir chinh (PCR). Pua ra két qua va
thao luan: nghién ctu cac diéu kién tdi wu xac dinh ham lugng Sb (111) bang
phuong phap HG-AAS; nghién citu anh huang cia cac chat khir dbi vai qué trinh
khtr cac dang S thanh Stibin; nghién cau anh huong cia méi trudng phan tng doi
véi quéa trinh khtr Sb (V) thanh Stibin bang chat khir NaBH4; xac dinh dong thoi
cac dang Sb theo phuong phap phé hap hip thu nguyén ta két hop véi
Chemometrics. Panh gia phuwong phap phan tich va trng dung phan tich mau thuc.
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Cung vai su phat trien nhanh chdng cua xa hoi hién dai, van dé 6 nhiém moéi treong ngay
nay dang tré thanh méi quan tdm chung cua nhan loai. Sb luong cac doc chat phan tan trong moi
truong ngdy mot nhiéu hon do cac hoat dong san xuat va tiéu thu da dang ciia con nguoi ngay
mot tang. Trong sd d6, Antimon 13 nguyén té dugc Lién minh chau Au va co quan bao vé moi
truong cua Hoa Ki xép vao danh séch cac chat doc hai bi cAm theo cong wdc Basel. TUy theo
nguon & nhiém va diéu kién phat tan, Sb di vao méi truong theo nhiéu con duong va ton tai &
nhiéu dang khéac nhau, kha ning phan tan va di chuyén trong méi truong, hip phu va tuong tac
1én co thé con ngudi cia cac dang ciing khac nhau [27, 28]. Vi vay, viéc dinh luong céc dang Sb
dé danh gida mic d6 nhidm doc va lam tién d& cho viéc khao sat ngudn 6 nhiém, tir d6 tim bién
phép thich hop dé loai trir va han ché 6 nhiém lan rong 1a van dé cap bach.
Trong nghién ctru xac dinh luong vét cac dang Sb, sé lugng cac cong trinh nghién ciu con han

ché va chu yéu tap trung & cac nghién ciu trén hé két hop sic ki long hiéu nang cao (HPLC) két
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néi voi bo phan phat hién nhu AAS, AES, AFS, MS, ...[10, 13, 17, 18, 39, 44]. C4c hé do nay
cho phép tach va dinh luong dong thoi cac dang Sb mét cach hiéu qua trén nhiéu déi tuong, dic
biét 1a ddi twong sinh hoc. Nhung, chi phi cho qua trinh phan tich kha 16n do doi hoi trang thiét
bi dit tién nén khong phai phong thi nghiém nao ciing c6 thé trang bi dugc. Véan d& dit ra trong
thuc té thi nghiém Viét Nam hién nay l1a can nghién ctru mot phuong phap c6 thé st dung cac
thiét bi phd bién hon dé dinh dang Sb ma khéng can cong doan tach.

Trong nhirg nim gan ddy, cing voi su phat trién manh mé cua nganh toan hoc théng ké va tin
hoc &ng dung, Chemometrics - mot nhanh caa hda hoc phan tich hién dai - da phat trién nhanh
chéng va dugc tng dung ngay mét rong hon. Mot mang quan trong trong Chemometrics dang
duoc nghién ctu va st dung hiéu qua 1a ki thuat héi qui da bién — thuat toan xac dinh déng thoi
nhiéu cau tir trong hon hop ma khéng can tach loai. Thuét toan nay da dwoc ¢ng dung rong rii dé
giai quyét nhiéu bai toan dinh dang phuc tap. D6i voi van dé xac dinh céc dang Sb trong hdn
hop, hién nay chua c6 nhiéu cong trinh nghién ctru theo hudng nay tuy wu diém cia nd la rat 16n
S0 V&i cac hudng nghién ciu khéc. Vi vay, ching toi da lua chon nghién ciru gop phan phat trién
cac phuong phap xac dinh ddng thoi cac dang Sb theo huéng tng dung Chemometrics trong
pham vi luan vian 1a “Phan tich cac dang antimon bang phuong phap phé hap thu nguyén tir sau
khi hidrua hda (HG-AAS) két hop voi chemometrics”.

* *

*

CHUONG I: TONG QUAN

Cac nghién ctu vé phan tich dang antimon trong cac mau méi truong dang rat dugc quan tam,
tuy nhién nhiing nghién ciru nay con it so cac nguyén té khac nhu As, ... va can phai c6 nhiing
nghién citu mang tinh hé théng hon nita dé c6 thé thu dwoc nhiing thong tin dang tin cay vé cac
qua trinh sinh dia héa cta antimon.

Céac phuong phap chiét ddi véi cac dang Sb véi hiéu suat cao can duoc phét trién, cac phuong
phap d6 phai dam bao tinh toan ven ddi véi cac dang trong subt qua trinh nghién ciu (lay mau,
chuan bi mau va do luong). Hon nita, phuong phép tién lam giau ciing can phai dugc chi y do
nong do thap cua nguyén té nay trong cac mau moi trudng.

Phuong phép tach sic ki can tiép tuc toi wu hoa dé dat duoc sy phan tach dong thoi cac dang vo
co va hiru co mot cach phu hop.

Cho dén nay, do hiéu suit phan tich, hé théng ICP-MS la hé thdng dugc st dung nhiéu nhit, bén
canh d6 thi AFS ciing dugc su dung rong rai. Mac du d¢ nhay cao, nhung nhuoc diém chinh cua

AFS 1a n6 thich hop dé phat hién cac chat & dang hidrua d& bay hoi, vi vay phai phat trién va sir



dung hé thdng dan xuét hoa truc tiép dé chuyén cac hop chit ban dau thanh dang hidrua dé bay
hoi.

Cac hé thong MS ciing duoc nghién ciu nhiéu nhung gia tri LOD Ién da can tré viéc mé rong
cac ing dung cua chang.

Nhu vay, cac cong trinh nghién ctu xac dinh vét cac dang antimon chi yéu tap trung & cac
nghién ciru trén hé két hop sic ki 16ng hiéu ning cao (HPLC) két ndi véi cac detector khac nhur
AAS, AFS, MS, ... Céac hé do nay cho phép phén tach va dinh luong dong thoi cac dang antimon
mét cach hiéu qua nhung chi phi cho qua trinh phén tich kha 16n do doi hoi trang thiét bi dét tién
nén khong phai phong thi nghiém nao ciing trang bi duoc. Van dé dat ra trong thyc té thi nghiém
Viét Nam hién nay la can nghién cau mot phuong phap cd thé sir dung cac thiét bi ph bién hon
dé dinh dang antimon ma khéng can phan doan tach.

Trong nhimg nim gan day, ciing voi su phat trién manh mé caa nganh toan hoc théng ké va tin
hoc &ng dung, Chemometrics - mot nhanh caa hda hoc phan tich hién dai - da phat trién nhanh
chéng va dugc tng dung ngay mét rong hon. Mot mang quan trong trong Chemometrics dang
duoc nghién ctu va st dung hiéu qua 1a ki thuat héi qui da bién — thuat toan xac dinh déng thoi
nhiéu cau tir trong hdn hop ma khéng can tach loai. Thuat toan nay da dwuoc ¢ng dung rong rai dé
giai quyét nhiéu bai toan dinh dang phuc tap. D6i voi van dé xac dinh céc dang Sb trong hdn
hop, hién nay chua c6 nhiéu cdng trinh nghién ctru theo huéng nay tuy wu diém cta né la rat 16n
S0 Vai cac hudng nghién ciru khac.

Viéc phan tich cac dang Sb(III) va Sb(V) vo co bang phd hap thu nguyén tir sau khi
hidrua héa (HG-AAS) c6 thé thuc hién dya trén su chénh léch hiéu suat khtr thanh stibin cua
Sb(IIT) v6 va Sb(V) vo co, tir d6 ¢ thé tinh dugc ham lugng Sb(V) vo co bang cach ldy ham
luong Sb tong trir di ham lwong Sb(III) v6 co. Bén canh d6, néu c6 sy chénh léch vé hiéu suat
khitr Sb(III) v6 co va Sb(V) vo co trong cac moi trudng ¢ ndng do H+ khéac nhau va cac dang Sb
c6 kha ning cong tinh thi cd thé két hop HG-AAS véi cac thuat toan hoi quy da bién dé tinh ra
ham luong Sb(III) vé co va Sb(V) vo co ma khong can thong qua giai doan khir Sb(V) vo co vé

Sb(III) vo co dong thoi co thé giam dugc sai s6 trong qua trinh khir.

* *

*

CHUONG III: THUC NGHIEM
2.1. Phuong phap nghién ctru
2.1.1. Nguyen tic
Co s& ctia phuong phap 1a dya trén su chénh léch hiéu suat phan tng khi khir cac dang Sb
thanh stibin bang NaBH4 trong cdc méi trudng c6 nong do H+ khéc nhau.



Dong khi mang Ar s& dan SbH3 sang ving nguyén ti hoa:
Dinh lugng Sb sinh ra bang phuong phap phd hap thu nguyén ti tai budce song dic trung cua Sb
laA=217.6 nm.
Kha niang khir vé dang hidrua caa cac nguyén tb c6 hoéa tri cao la rat kém, do d6 dé co thé dinh
lwong duoc ham lwong Sb(V) vo co can phai tién hanh phan ung khir toan bo Sb(V) vé Sh(lll)
bang chét khir thich hop, sau d6 xac dinh ham lwong Sb tong. Tir d6 c¢6 thé xac dinh dugc ham
lwong Sb(V) bang cach 1ay ham luong Sb tong trir di ham lugng Sh(lll).
Tai mdi méi trudng phan (g, cac dang Sb khéac nhau s& bi khir vé6i téc d6 khac nhau nén luong
SbH3 sinh ra la kh&c nhau, tin hiéu do dugc ciing khac nhau. Dya trén chénh Iéch tin hiéu gitra
cac dang Sb trong cac méi truong phan tng lua chon dé thiét 1ap ma tran chuan cho mé hinh xéac
dinh dong thoi ILS va PCR.
2.1.2. Céc thuat toan hoi qui da bién
* Phuong phap binh phurong téi thiéu nghich dao (ILS)
* Phuong phap hdi qui cau tir chinh (PCR)
2.2. Noi dung nghién ctru

Pé xay dung qui trinh x4c dinh d6ng thoi cac dang Sh bang phwong phap phd hap thu
nguyén tir két hop véi viéc str dung chemometrics, trong luan vian nay chung t6i tap trung nghién
Clru CAC Van dé sau:

Ti wu héa qui trinh xac dinh Sb(III) v co trén hé do HG — AAS.

Nghién ciu anh hudng cua mot sd chat khir ddi véi qua trinh khir cac dang Sb vo co
thanh stibin.

Nghién ciru anh huéng caa moéi truong khir cac dang Sb vo co thanh stibin bang chat khir
NaBH4 lam co s¢ lya chon cac moéi truong phan tmg do tin hiéu cac dang Sb.

Khao sat khoang tuyén tinh ciia cac dang Sb, kha niang cong tinh va xay dung duong
chuan da bién xac dinh dong thoi cac dang Sb trong dung dich.

Dua trén co s& cac phuong phap ILS va PCR, str dung phan mém Matlab dé lap chuong
trinh tinh h¢ s6 trong phuong trinh hdi qui tir mau gia. Panh gia kha ning ung dung cua hai
phuong phap va Iya chon phuong phap tich hop dé xac dinh ham lugng cac dang Sb trong mau

dat va mau nuéc.

* *

*

CHUONG III: KET QUA VA THAO LUAN
3.1. Nghién ctru cac diéu kién tdi uu xac dinh ham luong Sb(l11) bing phuong phap HG-AAS
3.1.1. Cac diéu kién t6i wu xac dinh Sb(lll) bang phuong phap HG-AAS



Bang 3.1: Tém tét cac diéu kién téi wu xac dinh Sb(111) bang phuong phap HG-AAS

Yéu té Khoang khao séat Gia tri lya chon Yéu td Khoang khao sat Gia tri lya

chon

Vach phd 217,6 nm Maéi truong khir HCI1IM-HCI8M  HCI6M

Cuong ddo dongdén 7-14mA  8mA Nong d6 chat khir NaBH4 0,2 - 1% 0,5%

Chiéu cao dén nguyén tir hda 12 —20 mm 14 mm Téc d6 dong NaBH4 1,5-3,5 ml/phut
2 ml/phut

Téc do dong khi C2H2 1-2,2L/phat  1,8L/phat ~ Técdo dongmau 3-8 ml/phit
5 ml/phut

Tbc do dong khong khi 8L/phut Khoang tuyén tinh ~ 0,25-50 ppb  0,25-

20 ppb

3.1.2. Phuong trinh dudng chuan xac dinh Sh(111)

Abs = (- 0,0139 + 0,00893) + (0,0568 + 0,0018)CSh(1I1)

Gi6i han phéat hién (LOD): LOD = [3S] _y/b =0,0251 (ppb)

Gi6i han dinh luvong (LOQ): LOQ = [10S] _y/b = 0,0838 (pph)

3.1.3. Khao sat anh hudng cua cac ion la téi phép xac dinh Sb(I11) bang phuong phap HG — AAS
Sau khi nghién cau anh huang caa mot sé ion trong dung dich téi két qua phép do Sb(Ill) trén hé
HG-AAS, ngudng anh hudéng va chiéu huéng anh huéng caa cac ion la dugc tom tit & bang 3.2.
Bang 3.2: Anh huong cua cac ion la téi phép do Sb(IIT)5ppb

STT lon  Ngudng anh husng Chiéu huéng anh huong STT lon  Nguong anh

huong Chiéu huéng anh hudng

2 Cu2+ 10ppmAm 13  Sn2+ Khdng anh huéng

3 Mn2+ 14 Zn2+

4 Cr3+ 15 Fe2+

5 Fe3+ 16 Pb2+

6 Ni2+ 50ppmAm 17  Hg2+

7 Co2+ 18 NO3-

8  Se(IV)50ppb Duong19  SO42-

9 Bi(Ill)100ppb Duong 20  PO43-

10 As (111) 30ppb Duong 21 S2-  10ppm Duong

3.2. Nghién ciru anh huong cua cac chat khir ¢di véi qua trinh khir cac dang Sh(lll) thanh stibin.



Sir dung cac chat khir 1a K1 1%, axit ascobic 5%, hé Kl 0,6%/ascobic 5% hay L-cystein 1%/pH
=2 déu cho két qua tt khi khir dang Sb(V) vo co vé Sb(lll). Véi ca 4 hé khir ndy, ching tdi nhan
thdy c6 thé x4c dinh téng ham luong Sb vo co mot cach chinh xac.
3.3. Nghién ctu anh huéng cua méi truong phan tng ddi véi qua trinh khir Sb(V) thanh stibin
bang chét khir NaBH4
Véi mdi dang Sb, ¢ nhitng nong do H+ nhét dinh trong méi trudng phan tng, két qua do do hap
thu quang & nhitng nong d6 khac nhau sé& ti 1& véi gia tri do d6 hip thu quang caa dung dich
Sh(l11) ¢6 cuing ndng d6 theo nhirng ti 1é x4c dinh. Do d6, dya trén maot s6 yéu té nhu d6 6n dinh
caa tin hiéu do ¢ cac moi truong va sy khac nhau rd rét cua tin hiéu do ¢ cac méi truong khac
nhau cua cac dang Sb khi khao sat so bo dé lua chon diém do thich hop, ching t6i di chon 3 moi
truong 1a HC1 6M, HCI 4M va HC1 2M 1am céc diém thuc nghiém dé xac dinh hiéu suat khir cac
dang Sb nay. 3 diém do da chon hoan toan thoa man diéu kién 1a cac diém dic trung trong
phuong phap hdi qui da bién st dung cac mo hinh lién quan t&i phép binh phuong tdi thiéu
nghich dao (ILS). Ching t6i s& sir dung két qua do cac dung dich Sb tai cic méi truong nay dé
lam két qua dau vao cho qué trinh xay dung cac phuong trinh hdi qui da bién thich hop véi hé la
ILS va PCR.
3.4. Xac dinh dong thoi céc dang Sb theo phuong phap phd hap thu nguyén tir
3.4.1. Buong chuan xac dinh céc dang Sb riéng r&
Bang 3.3. Khoang tuyén tinh va duong chuan xéac dinh riéng cac dang Sb
Hop chat Khoang tuyén tinh ~ Phuong trinh hdi qui day du
(CSb, ppb)  Gia tri hé sb trong quan R
Sb(Il1) 0,25 — 20ppb A = (- 0,0139 + 0,00893) + (0,05679 + 0,0018)CSh(Ill) R =0,9965
Sb(V) 1-60ppb A =(-0,01564 + 0,00674) + (0,01943 + 0,0005)CSb(V) R =0,9959
Nhu vay, véi ca 2 dang Sb & cac ving nong do nhat dinh c6 trong quan tuyén tinh cao giira tin
hiéu do va nong d6 cac dang. Do tin hiéu cua cac dang & cac moi trudng phan (ng khac co ti 18
xac dinh so véi tin hiéu do & méi truong HCI 6M nén c6 thé cho rang ciing co twong quan tuyén
tinh tuong tu & cac mdi truong khir khac. C6 thé két luan rang, hé do nay di thoa mén diéu kién
ctia phuong phap hoi qui da bién tuyén tinh.
Bang 3.4. Két qua tinh LOD va LOQ ¢ cac méi truong phan ¢ng
Méi truong khie Sb(111) Sh(V)

LOD LOQ LOD LOQ
HCI 6M 0,017 0,056 0,49 0,63
HCI 4M 0,023 0,076 0,69 0,82
HCI 2M 0,025 0,084 0,73 1,24



Két qua tinh LOD va LOQ cua ting dang Sb ¢ 3 méi trudng phan ung c6 khac nhau, vi
vdy, dé dam bao tinh chinh x&c & moi thoi diém do khi xac dinh dong thoi cac dang Sb, ching toi
chon gia tri LOD va LOQ caa mdi dang Sb 1a gié tri I6n nhét tinh dwoc tir 3 méi truong khir. Két
qua dugc chon nhu trong bang 3.36.

Bang 3.5: Gia tri LOD va LOQ khi phan tich dong thoi cac dang Sb

Dang Sh Sb(111) Sb(V)

LOD,ppb 0,025 0,73

LOQ, ppb 0,084 1,24

Bang 3.6. Két qua kiém tra d6 lap lai va do dung cua phép do

& moi trueong phan ing HCI 6M

Dang Sb Nong do kiémtra  Trung binh D¢ léch chuan B¢ sai chuan CV% ttinh
(tbang=1.3)

Sh(l11)

(ppb) 3 0,0938 0,0014 0,0008 1,4392 1,24

5 0,2117 0,0060 0,0035 2,8342 1,24

7 0,8524 0,0175 0,0101 2,0472 1,24
Sb(V)

(ppb)

5 0,0814 0,0010 0,0006 1,2371 1,25

10 0,1787 0,0008 0,0005 0,4477 1,24

20 0,3740 0,0066 0,0038 1,7540 1,25

Nhu vay, hai dai lugng danh gia do 6n dinh va d6 chinh xé&c cua phép do déu cho chung
két luan: Day 1a phuong phap xac dinh riéng ré timg dang Sh tt khi trong mau chi c6 duy nhat
mot dang hop chat nay. Do lip va do dung cao ctia phép do ciing cho ta thay kha ning két hop
phuong phap do Sb nay véi cac phuong phap tinh hdi qui da bién thich hop s& cho két qua dang
tin cay.

3.4.4. Kiém tra tinh cong tinh cuia cac dang Sb

Bang 3.7. Két qua kiém tra d6 cong tinh cua cac dang Sb

Hop chit chinh Thanh phan thém  Puong biéu dién méi quan hé
A —-CSb Hé s6 twong quan

Sb(l1l) Khong thém A =-0,0139 + 0,05679CSh(lll) R =0,9965

5ppb Sb(V) A =0,06761 + 0,05679CSh(Ill) R =0,9934
Sb(V) Khongthém A =-0,01564 + 0,01943CSb(V) R =0,9959

5ppb Sh(111) A = 0,03129 + 0,01943CSh(V) R =0,9977



Céc phuong trinh hoi qui xay dung duoc cho thay c6 mdi quan hé rat tuyén tinh giira tin
hiéu do A va ndng d6 tirng dang Sb (c6 R [ 1), cac 18 sb goc cua mdi nhom dudng biéu dién
mdi quan hé caa mdi dang c6 gia tri sai léch khong dang ké, c¢d thé coi 1a song song véi nhau. Do
do6 ta co thé két luan: Trén cac khoang tuyén tinh, mdi dang Sb déu dap ung tbt yéu cau vé su
cong tinh trong tin hiéu do véi cac dang con lai. Nhu vay, hé do nay di thoa man yéu cau cong
tinh, ¢6 thé st dung md hinh hdi qui da bién tuyén tinh thich hop két hop voi phuong phéap do
nay dé xay dung qui trinh x4c dinh dong thoi cac dang Sb trong cting hdn hop.

3.4.5. X4c dinh dong thoi cac dang Sb vo co

Bang 3.8: Ma tran hé sé hdi qui cia mé hinh ILS (P)
Moi truong  Sb (111)Sb (V)

HCI 6M 27,48 -188,9

HCI 4M 104,2 859,9

HCI 2M -243,9 -779,6

Bang 3.9: Ma tran hé sé hoi qui caa mé hinh PCR (Fj)
Mai truong  Sb(I11) Sb(V)
HCI 6M 9,976 12,49
HCI 4M 4,756 5,968
HCL 2M 2,626 3,296
3.5. DANH GIA PHUONG PHAP PHAN TiCH VA UNG DUNG PHAN TiCH MAU THUC
3.5.1. Panh gia tinh phu hop cua phuwong phap HG — AAS thong qua mau CRM
Bang 3.10 Két qua do mau CRM bang phuong phap HG — AAS va ICP - MS
HG - AAS  Giatri chirng nhan
CSb, ppb 0,95 1,02+0,09
Hiéusuit  93,14% 100%
Dua vao két qua trén, ching tdi thay dugc phuong phéap phan tich nay c6 kha nang ung dung vao
viéc phan tich thyc té.
3.5.2. Panh gi4 tinh pht hop cta phwong trinh hdi qui thong qua mau kiém chung
3.5.2.1. Xéc dinh ndng d6 cac mau kiém chung theo phuong phap ILS
Bang 3.11: Két qua tinh sai s6 gitta md hinh ILS va két qua ban dau

STT Sai s mo hinh ILS, % STT Sai s mo hinh ILS, %
Sh(ll1) Sh(V) Sh(ll1) Sh(V)
1 -57,59 65,74 6 -23,68 62,43

2 -79,53 -238,57 7 -35,35 66,61



3 -46,54 65,24 8 -38,56 65,70

4 -43,30 65,81 9 -38,77 66,41

5 -38,16 66,55 10 -46,16 65,98

Nhan thiy sai s6 caa hau hét cac mau déu kha 16n, nén khdng thé tiép tuc ap dung phan tich mau
thuc té. C6 nhiéu ngudn co thé gay ra sai sb, mot trong nhitng yéu té quan trong 1a do mé hinh
tinh todn nay khong loai trir duwoc sai s6 ngau nhién trong qué trinh do, qua trinh tinh da gop ca
sai sb d6 vao két qua hdi qui. Bén canh do, chung t6i cho rang con mot ngudn gay sai sb nira, d6
1a do sb thoi diém dic trung dwoc chon khéng nhiéu nén khdng cé nhiéu théng tin v& ham muc
tidu, do d6 ham hoi qui kém chinh x4c hon, gay sai s6 I6n trong qua trinh tinh toan. Nhu vay, Véi
hé nay, can nghién ctru xay dung mé hinh hdi qui sao cho ¢6 thé loai duoc sai s6 ngau nhién cua
cac phép do va khai thac duoc téi da thdng tin vé ham muc tiéu tir tap hop két qua do khong 16n.
3.5.2.2. Xac dinh nong do cac mau kiém chiing theo mé hinh PCR

Bang 3.12: Sai s6 giita md hinh tinh PCR va nong d¢ ban dau ctia cac mau gia

STT  Sai s6 m6 hinh PCR, % STT  Sai s6 m6 hinh PCR, %

Sh(111) Sh(V) Sh(1l1) Sh(V)
1 141 -122 6 1256 -972
2 275 238 7 433 -0,04
3 340 -1,95 8 219 -1,07
4  -115 -155 9 219 182
5 236 046 10 -315 -0,68

Két qua tinh cho thay, mé hinh PCR v&i 1 PC lya chon cho sai s6 twong d6i nhé & hau hét cac
mau pha, nam trong pham vi sai s6 cho phép cta phép do ham luong ppb. Mot sé mau gap sai s6
I6n trong két qua hoi qui 1 do c6 sai s6 trong qué trinh pha mau (mau 6 — Sb (111) va Sb (V)), tuy
nhién ta cling nhan thay s luong mau gap sai s6 1on 1a kha nho.

Nhu vay, c6 thé két luan, mé hinh hdi qui PCR cho d6 chinh xac tuong di cao, 6 thé sir
dung dé phan tich cac mau thyc té c6 nén mau khong qué phiic tap ma khéng can bd sung thém
c4c bién phap loai trir anh huong caa cac ion la. Ching t6i str dung mo hinh nay dé tién hanh
phan tich mau thuc té.

3.5.3. Ung dung phan tich mau thyc té
Bang 3.13: Tom tat két qua thuc nghiém

MAau  Phuong phap
HG-AAS ICP-MS
CSh(Il) CSb(V) CSb tong CSb tong



Miunuéc 594 (ug/) 12,3 (ug/l) 183 (ng/l) 18,4 (ng/)
Mau Dug¢ 40,5 (mg/g) 41,9 (mg/g)
Kho min 30,6 (mg/g) 32,2 (mg/g)
Géc Gao 28,3 (mglg) 28,5 (mg/g)
Géc Pa 443 (mglg) 4,31 (mg/g)

Két qua phan tich d6i chiing téng ham luong Sb theo phuong phap ICP-MS cho
thiy kha phu hop véi két qua tong ham luong hai dang vo co Sb(III) va Sb(V). Diéu nay cho
thdy c6 thé s dung phuong phap HG — AAS nghién ciru ¢ trén dé xac dinh hai dang riéng ré
Sh(l11) va Sh(V) trong mau nudc ngam con trong mau dét chi co thé xac dinh dugc Sb tong do
hiéu suét khir Sb (V) trong méi truong HC1 6M da dat 29,18%.

* *

*

KET LUAN

Véi muc tiéu ban dau dit ra cho luan van 1a toi vu hoa cac diéu kién xac dinh dong thoi cac dang
Sb bang phuong phap HG — AAS, sau mét thoi gian nghién ciru, chiing t6i thu dugc mot s6 két
qua chinh sau:

P toi wu hoa qui trinh xac dinh riéng Sb(III) v6 co trén hé HG — AAS bao gom céc két
qua chinh: Khir Sb(IIl) thanh stibin trong diéu kién téc d6 dong miu va dong NaBH4
0.5%/NaOH 0,2% lan luot 1a 5ml/phat va 2ml/phat, s dung dung dich axit HCI 6M c6 ciing téc
d6 véi dong NaBH4 1am moi trudng khir; khoang tuyén tinh caa phép xac dinh 1a 0,25 — 20ppb,
LOD = 0,0251pph, LOQ = 0,0838 ppb; cac cation can tré phép xac dinh nhu Mn2+, Cu2+,
Co2+, Fe3+, Ni2+, Cr3+ duoc loai trir bang dung dich L-cystein1% hoic EDTA 0,1M; mét s6
ion caa cac nguyén t6 nhom IV, V va VI ¢6 anh huong toi phép xac dinh nhu Se(IV), Bi(III),
As(111), S2-.

Pi nghién ciru cac hé chat khir khac nhau dé khir dang Sb(V) vo co thanh dang Sh(lll)
truge khi hidrua hda va nhan thiy céc hé khir K1 0.6%/axit ascobic 5%, L-cystein 1%/pH = 2, K
1%, axit ascobic 5% déu cho két qua khir dang Sb(V) v6 co tbt.

Da nghién ctru kha nang khir 2 dang Sb (Sb(III) v6 co, Sb(V) vo co) trong 3 mdi truong
phan tmg khac nhau 13 méi trudng HCI 6M, HCI 4M, HCI 2M va nhan thay hiéu suat khir 2 dang
Sb thay ddi theo méi trudng phan @ng mot cach khac nhau nén c6 thé dung két qua do tin hiéu
dung dich Sb tai 3 diém nay lam dit liéu ham muc tiéu cho phép xac dinh dong thoi theo céac ki
thuat c6 sir dung phép binh phuong t6i thiéu nghich dao.

Pi xac dinh dugc khoang tuyén tinh, gigi han phat hién, gisi han dinh lwong cho phép

xéac dinh riéng ré tung dang Sb trén bang phuong phap HG — AAS va cd két luan vé cac dai



luong nay cho phuong phap xac dinh dong thoi cac dang Sb: khoang tuyén tinh cua Sb(lll) tir
0,25 — 20ppb, LOD = 0,0251ppb, LOQ = 0,0838 ppb; Sh(V) tuyén tinh trong khoang 1 — 60ppb,
LOD = 0,734 ppb, LOQ = 1,245 ppb. Cac phép xac dinh déu khéng gap sai s6 hé thdng, c6 do
dung cao va do lap lai twong ddi tot (CV<10%). Kha ning cong tinh trong tin hiéu do trén toan
viing tuyén tinh ciia cac dang nay déu cao, hoan toan théa man diéu kién cia phuong phap hdi
qui da bién tuyén tinh x4c dinh dong thoi cac cau tir trong dung dich.

Di xay dung ma tran ndng do tir d6 thiét 1ap phuong trinh hdi qui da bién sir dung ki
thuat phé riéng phan va ap dung phan mém Matlab dé tinh todn ma tran hé sé hdi qui dya trén
thut todn ILS va PCR. Dua trén két qua phan tich 10 mau gia, ching t6i nhan thay thuat toan
PCR st dung 1 PC dau cho sai s6 thap & muc cho phép, thuat toan ILS cho sai sé khéa Ion nén chi
st dung md hinh PCR dé phan tich cac mau thyc té.

Phan tich mau thyc té xac dinh dugc tong ham lwong Sb trong mau dat va mau nudc, ham
luong Sb(lll) trong mau nudce, con ham luong Sb(I11) trong mau dat thi khong xac dinh dugc
chinh xéc do hiéu suét khir cia Sb(V) trong méi truong HC1 6M da dat 29,18% . Két qua ciing
cho thdy Sb (V) 1a dang ton tai chu yéu.
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