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PHAN MO DAU

Selen 1a mot nguyén té vét quan trong d6i véi sinh vat trong do6 c6
con ngudi. Séng khu cua selen dugc Schwaer va Suchy nghién curu tir
nhung ndm 1935, sau dé duoc Lingane va Niedrach tiép tuc nghién ctu
(1949), Christian va cong su (1963). Tu nhung nam 1986, c6 rat nhiéu
nghién citu st dung song khu cda Se(IV) trong moi trudng axit dé xac
dinh Se trong cac d6i tugng khac nhau. Tuy nhién gidi han phat hién khi
st dung phuong phép cuc phé thong thuong chua dap ing dugc yéu
cau cua phan tich lugng vét. Gan day viéc su dung cac séng xuc tac Se-
Rh[6], Se-Mo-dém acetat-NO.[4,5], Se-Mo-dém axetat-C,0,”[7]... dudc
nghién ctu va ap dung trong phan tich da cai tién mét phan nao gia tri
gi6i han phat hién cua phuong phéap cuc pha. Trong bai viét nay chung
t6i tom tit cac két qua thu dudc khi xac dinh lugng vét Se st dung hé
xuc tac Se-KIO,-NH--NH,Cl.

Bang 1. Tom tit cac phuong phap cuc phé xac dinh selen

T

STT | Nén dién ly Ep(V) | Gidihan | Tailiéu |
i‘ | | phathien | |

1 | HCI0AM | 052 | 410'M | 3 |
2 | HCl0IM 20,60 2ug/1 2 |
3 | Cu-EDTA-CH.COOH | 070 | 004pg/l | 1 |
4 | H-Rh" | 0720 | 210'M | 6 |
5 | Péem axetat-Mo®"- KNO, 1,10 | 1510°M | 45 |
6 | Pém axetat-Mo*-C,0.> | -1,10 1,0.10°M |
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PHAN THUC NGHIEM

L.Hoa chait va thiét bi

Hoa chat

Dung dich chudn 1000ppm Se** ctia Merck

Dung dich Na,SO; (1,58M); KIO, 0,2M; HCIO, dic (BDH)

Dung dich dém amoéni: 1 lit dung dich dém amoéni dugc pha tu
200g NH,CI + 500ml NH; dac

Dung dich ClO;, BrOy, 10, I,/KI 0,2M dugc chuan bi tir cac hoa
chat tinh khiét phan tich tuong ung

Dung dich cac ion anh hu&ng duogc chuan bi tir cic muéi tuong
ung

Céc dung dich axit HCl, H,SO,, HNO, dugc chuan bi tir cac axit
ddc tuong ung

Thiét bi

~ May cuc phé van ning Brucker E100, CHLB D, két n6i vdi may

tu ghi X-Y

Hé do gém 3 dién cuc:Pién cuc lam viéc: dién cuc giot Hg treo
SMDE-1 cia hang Laboratorni Pristroje Praha, giot c6 3 kich ¢& 40ms,
80ms, 160ms.

Dién cuc so sanh: dién cuc Ag/ AgCl

Dién cuc phu trg: dién cuc platin.

May tao khi N, sach 99,99% hang CHROMPAC USA.

May do pH Metrohm 646 (Thuy si).

Phan xit ly d6 thi st dung chuong trinh Microsoft Excel va Origin.

Trong qua trinh thuc nghiém, cac diéu kién may do dugc dat nhu
sau: dién cuc HMDE, ch& @ DPP vdi bién d6 xung 50mV, toc d¢ quét 5
mV/giay, chu ki giot 1,5 giay, thdi gian dudi khi 300giay, thoi gian can
bing 5gidy, thé ban ddu -0,6V, thé két thiic -0,85V. Gia tri d6 nhay duogc
dit tuy thudc néng do cua Se.
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II. K&t qua va thdo ludn

1. Sur xuat hién song xuc tac

Dé khéo sat su xudt hién séng
xUc tac, chuing t6i ghi cuc phd 4
dung dich c6 thanh phan nhu sau:

1. Na,SO, 0,0632M, dém amoéni — 4
+pH9,7

2. Na,50,0,0632M, dém amoni
+6,4.10°M KIO;

3. Na,S0, 0,0632M, dém amoéni —23
+1.10"M Se**

4. Na,S0, 0,0632M, dém amoéni
+6,5.10°M KIO, +1.10°M Se**. Hinh 1. Su xuat hién séng xuc tac

-0,93v

-0.78V

—1

Vi thit tu thém cac thudc tha nhu sau: Se*”, HCIO,, Na,SOs, lic ki
va d€ yén khoang 10 phiit, sau d6 thém dém amoéni (gia tri pH dat dén
khodng 9,7), KIO,. Séng cuc phé thu dugc c¢6 dang nhu hinh 1. (Thi tu
thém thudc thu déng vai trd quan trong t&i két qua thi nghiém)

Trén phé dé dudng nén (1), khong thay xuat hién pic nao. Trong
truong hop co thém KIO; (2), xudt hién 1 pic ¢ -0,93V(tuong ting vdi pic
khtt caa IOy). Véi dung dich do c6 thanh phan nhu (3), van xu4t hién 1
pic ¢ -0,93V, néu ting néng d6 Se*” dén 5.10°M xuat hién thém 1 pic G -
0,78V. Khi c¢6 mat IO, gia tri cuong d6 cua pic nay dugc ting lén rat
nhiéu (4). Cudng d6 dong cua pic ¢ -0,78V khi c6 mat KIO, ti 1é vdi néng
do vét Se* trong dung dich, do d6 dugc su dung trong nghién cttu xac
dinh lugng vét selen.

2. To1 wu hod cdc diéu kién xdc dinh selen.

Céc diéu kién c6 anh hudng dang ké dén phép xac dinh selen bao
gém: néng d6 Na,SO;, thdi gian phan ing, néng d¢ KIO,, pH. Khao sat
anh huong cda timg yéu t6 trén dén phép xac dinh selen dugc tién hanh
v6i dung dich c6 néng do Se*'=6.10"M, cac diéu kién t6i vu déu dugc su
dung trong cac khao sat ti€p sau. '

2.1. Anh hudng cta Na,SO,

Trong moi truong axit, Na,S0, la thanh phan quan trong tham gia
vao phan tng tao san phdm trung gian Se(0)SO,*:
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H,SeO, + 3 H,S0, = H,5¢(0)SO; + 2 H,S0, + H,0 (1)

San phdm trung gian nay sé dugc khit trén dién cuc giot Hg

Néng d6 cta Na,SO, trong dung dich do dugc thay doi tur
0,01264M dén 0,1896M. Khi ting néng d6 Na,SO, dén V,0316m, gia tri
cudng do dong tdng, tuy nhién néu tiép tuc ting néng d6 Na,SO, thi gia
tri cudng d6 dong hau nhu khong ting nita. Gia tri néng d6 Na,SO,
thich hop nhat 1a 0,0632M.

2.2. Anh hudng cla géc axit tao moi trudng phan ting

Theo phuong trinh phan dng (1), pH déng mét vai tro hét stic quan
trong, phan tng (1) chi c6 thé xdy ra trong moi truong axit. Tuy nhién
gia tri néng d6 axit ciing khéng nén cao quéa do phan tng khu cia hgp
chat trung gian dugc tién hanh trong moi truong kiém.

Chung to6i da khao sat anh hudng cia néng do axit HCIO, dén gia
tri cudng d6 dong (0,034M dén 0,17M) va nhan thay khi néng do axit
thay d6i, gia tri cudng do dong hau nhu khong thay déi.

Vi céc loai axit khac nhau, HCI, HNO,, H,SO, gia tri cudng do
dong thay ddi khong dang ké. Axit HCIO, 0,17M dugc si dung trong
cac khao sat tiép sau.

2.3. Anh hudng cta thdi gian phan tng

Thoi gian d€ thuc hién phan ung (1) dugc tinh tir thdi diém thém
Na,SO; dén khi thém dém amoéni. Vi cac thoi gian phan ung khac nhau
0, 5, 10, 15, 20 phiit, gia tri cudng d6 dong git khéng d8i. Diéu d6 chung
t6 phan ung (1) 1a phan ing nhanh, xay ra tic thoi. Thoi gian phan tng
1a 5 phut dugc chon cho cac khao sat tiép theo.

2.3. Anh hudng cda néng d6 10y

Nhu da trinh bay trong phéan 1, 10, 1a tac nhan gay nén hiéu ung
xtic tdc, do d6 néng d6 cta IO, c6 anh hudng rat 16n dén phép xac dinh
selen. Néng d6 I0ydugc thay d6i tir 4.10°M dén 2,24,.10*M. Khi ting néng
do 10;, gia tri cudng d6 dong ting lén, khi nong d6 105" dat dén 1,6.10°
M thi gid tri cudng d6 dong hdu nhu khong thay d6i. Tuy nhién di kém
véi viéc ting cudng d6 dong tinh mat can doi cua pic cling tang theo.
Gia tri néng d6 10, thich hop nhat dugc lua chon la 6,4.10°M
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Hinh 2. Anh hudng cta néng d6 105
1. [105]=4.10°M; 2. [104]=1,28.10"M; 3. [10,]=2,24.10*M

2.4. Anh hudng cua pH

Phan ing khu cda Se trén dién cuc giot Hg trong trudng hop co6 va
khong co chat xtic tac 10, c6 thé dugc viét dudi phuong trinh sau:

Se(0)SO,> + OH' + 2e = Se* + SO,*

35e? + 350.% + 05 + 3H,0 = I + 60H" + 35e(0)SO,>
OH-

Co6 thé nhéan thdy phan ting khit trén thuc hién trong méi trudng
kiém, do vay chung t6i da khao sat anh hudng cta pH chi trong khoang
tr 8,5 dén 10,0; nén dém amoni. Két qua cho thdy gia tri pH trong
khoang tir 9,72 dén 9,82, gia tri cudng do dong thu dudgc 1a 16n nhat.

2.5. Anh hudng cta kich thudc giot Hg

Ghi duong cuc phé dung dich
6.10°M Se*" vdi dién cuc giot thuy
ngan d 3 kich ¢ 40ms, 80ms va
160ms, ching t6i nhan thay rang khi -

ting kich c& giot Hg (ting dién tich I 2 3
bé mat cha giot Hg) sé lam ting gia Hinh 3. an}’l huong cua kich
tri cudng d6 dong cia pic (ting gap foee garEg

At e s 1. t=160mgiay
déi khi kich ¢6 giot Hg tang tur 40ms 2. t=80mgiay

lén 160ms. Tuy nhién, cung vdi viéc 3. t=40mgiay
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ting cudng dé dong, thi pic thu dudc bi mat can d6i di chit it: song khu
cua IO, sé xuat hién sdm hon). Viéc lua chon kich ¢& giot Hg can dugc
lra chon tuy thuéc diéu kién do thuc té.
2.8, G'iéi han phat hién va dudng chuan
Véi cac diéu kién t6i wu
vita chon G trén: M- W
Noéng d6 Na,SO, 0,5632M; o
Axit HCIO, 0,17M Y .
[10,] =6,4.10°M .
Pém amoéni, pH 9,72 dén

hiem)
3

9,82 chung toi da xac dinh gidi

han phat hién cua phuong phap R S S S A A
va lap dudng chuan. Gidi han e

phat hién tinh theo quy tac 35, Hinh 4. Budng chudn xac dini, e

12 3.10°M Se*". Khoang tuyén tinh dugc xay dung trong khoang nong d¢
Se tit 3.10°M dén 1,8.10°M.

3. Cac y&u t6 cdn trd va cach loai tru

Trong phén tich cuc phé st dung cac séng xic tac, viec khao sat
anh hudng cua céc ion la va cach loai trit c6 y nghia ddc biét can thiét
bdi trong phan tich mau tugng thuc té, cic ion nay co thé gay can trg,
hay gay bién dang dén pic dinh lugng. Ching toi da khao sat anh huong
cua 2 nhom ion:

3.1 Anh hudng cda mot s6 anion: Cac anion khao sat gém ClO;,
BrO,, 10, I,/KI trong 2 trudng hop: c6 va khong co 105

Khi khong c¢6 mit 10,, néng do cua ting ion liét ké g trén dudc
thay d6i (twong duong véi néng d6 10y). Khi néng do Se** nho (khoang
10*M) , khong quan sat dugc sat dugc ca hai pic 6 -0,78V va -0,93V.

Khi c6 mit déng thai 10y va mot trong cac thanh phén & trén, thi
ca hai pic déu xudt hién, cudng d6 cta pic nay chi phu thudc vao néng
do 10y, khong phu thudc vao néng do caa cic yéu t6 trén. Nhu vay co
thé két luan vé vai tro xic tac ctia 105 & day khong chi don thuan 1a mot

3 . ’ . N e A 2 B 2 . “
tdc nhan oxioa ma con lién quan dén ban chat cua ion nay.
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3.2 .Anh hudng cia mét s6 cation

Bang 2. Cac yéu té anh hudng

Yéu to Truong hop khong c6 EDTA Truong hop co EDTA

Néng dé (lan) | % anh hudng | Néng d6 (lan) | % anh hudng
Ca”™ |3 ' Giam 18%

60 Giam77% | 60 Chua anh hudng
Cd* 11 Giam 57% |

10 Mat pic 10 Chua anh huong
Pu* 17 Giam 10%

[ 1000 Mat pic 1000 Chua anh huéng

Fe™ 3300 Giam 10%

17000 Giam 28%
Zn” |20 Giam 29% Khéng dung EDTA dé loai trit

' 1000 Giam 67% anh hudng dugc

Te* 20 Giam 9%

100 Giam 55%

4. Ap dung phén tich selen trong mdt s6 mau nuéc ngam

Ap dung cac diéu kién t6i vu da chon, ching t6i da phan tich thu
ham luong selen trong mét s6 mau nudc ngam 1ay tai Nam Binh.

Quy trinh phén tich nhu sau: 20ml méu, thém HCIO,, Na,SO,, l4c
ki khoang 5 phut, sau d6 thém dém va KIO, (0 diéu kién t6i wu), dinh
mitc dén 25ml. D6i voi cac mau c6 thém chuan thi selen dugc thém ngay
trwdc khi them HCIO,. Po cuc phé cac dung dich trén, ching t6i nhan
thay:

Truong hgp do truc tiép

Vi 10 mau nuéc ngam dugc lua chon dé phan tich so bo, khéong
thay xuat hién pic xuc tac cua selen

Ciing v&i cdc mau nudc ndy, khi thém selen chuan véi néng do léen
t6i 10°M mdi bat dau xuat hién pic

Trudng hop xu ly so bo qua nhua ionit vong cang Chelex 100:

V§i cac mau nudc: kiong thdy xudt hién pic

Khi thém chuén Se: khi lugng Se thém vao ndm & can dudi cla gi6i
han phét hién, da xuat hién pic . .
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- Do d6: thanh phan nén miu nudc ngam gay anh hudng rat phuc
tap dén phép xac dinh Se, tuy nhién anh hudng nay cé thé dugc loai trir
bang cach x1t ly véi nhua trao d6i ion trude khi phan tich

IV- KET LUAN

Trong nén KIO; - NH, - NH,CI su khi Se** khi do theo phuong
phap xung vi phan cho moét pic r6 rét tai E dinh -780mV, pic c6 ban
chiéu rong khoang 650 mV, chiéu cao pic cho tuyén tinh trong khoang
3.10°M dén 5.10*M, gi6i han dinh lugng dén 3.10°M. Pic nay rat cé ich
khi xac dinh Se ¢6 mat Te dén ty 1é¢ mol Te/Se 70 lan ma khong phai
tach chiing. C6 thé 4p dung phuong phap nay dé dinh lugng truc tiép Se
trong cac nguén nudc ngdm sau mot xt Iy don gian bang trao dai ion
vdinhua v()hg cang Chelex 100.
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