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Tém tat. Vat lidu Al,O3/TiO2 nanocomposit durge tong hop va ing dung lam chat hap phu pha rin dé lam
giau Molypden trong mau nuéc. Molypden sau d6 dugc xac dinh bang phwong phap quang phé UV-Vis
két hop v6i ky thuat chiét diém dam may. Céac didu kién t6i wu cua ky thuat chiét pha rian nhu pH, khéi
lwong chit hip phuy, thoi gian hip phu, toc d6 khudy va diéu kién giai hip phu dwoc khao sat. Molypden
dugc xac dinh bang phuong phéap quang phd dia vao su xtic tac ciia Molypden cho phan tmg oxy hoa khur
gitra 1-amino-2- naphthol-4-sulfonic acid va H>O,. Dung dich cua phan ing duoce chiét bang k¥ thuat chiét
diém dam may va do quang tai bude song 465 nm. Cac diéu kién chiét diém dam may nhu pH chiét, luong
Triton X-100, lugng muoi NaCl, nhiét do chiét 1an lugt duoc khao sat. Két qua v6i 4 mL Triton X-100
60%; 2,5 g mubi NaCl; pH 5 tai nhiét o 40°C thi hi¢u suat chiét diém dam may 1a 16n nhat. Véi cac diéu
kién chiét ti wu, Molypden tuyén‘tinh trong khoang ndéng d6 0,2-2,5 pg/L (12 = 0,995) véi giéi han dinh
lwong 10,1676 pg/L. D6 1éch chudn trong 5 14n xac dinh 12 3,37%. Phuong phap nghién ctru duge ap dung
dé xac dinh Molypden trong cic mau nudc.

Tir khéa. Chiét pha ran, ALO3/TiO, nanocomposit; Molypden; quang phd UV-Vis; chiét diém dam may.

DETERMINATION OF MOLYBDENUM IN WATER SAMPLES BY
SPECTROPHOTOMETRY USING Al203/TiO2 NANOCOMPOSITE WITH
CLOUD POINT EXTRACTION TECHNIQUE

Abstract. The Al,O3/TiO; nanocomposite was applied as a new solid phase adsorbent for preconcentration
of Molybdenum before determination by an UV-Vis spectrophotometer with cloud point extraction
technique. The solid-phase extraction conditions as pH, the mass of sorbent, contact time, stirring speed,
and the desorption condition were investigated. Molybdenum ions were determined based on its catalytic
effect on the oxidation of 1-amino-2- naphthol-4-sulfonic acid with H,O, and the solution was then
extracted by cloud point extraction and spectrophotometric measurement at 465 nm. The cloud point
extraction conditions as pH, Triton X-100, salt amount, and extraction temperature were investigated,
sequently. The cloud point extraction efficiency was highest with 4 mL of Triton X-100 60%, 2.5 g of salt
NaCl; pH 5 at 40°C. Under optimal cloud point extraction, the linear calibration graph was in the range of
0.2-2.5 pg/L (12 = 0.995) with a quantitative limit of 0.1676 ug/L. The relative standard deviation for five
measurements of 2 ug/L of Mo (VI) was 3.37%. The method was applied to the determination of
Molybdenum in water samples.

Keywords: Solid-phase extraction, Al,O3/TiO2 nanocomposite; Molybdenum; UV-Vis spectrophotometer;
cloud point extraction.

1. MO PAU

Tir 1au, Molypden (Mo) duoc biét dén nhu mét chét vi luong quan trong cho thyc vét, dong vat va vi sinh
vat [1]. Cac enzym chira Mo gitr vi tri quan trong trong ca chu trinh chuyén hoa cua cacbon, nito' va luu
huynh trén trai dét [2] va trong qua trinh trao d6i chét ciia moi sinh vét don bao [3]. Molypden ton tai rt
nhiéu trong nudc, dat va thuc vat. Trong nhitng nam gan day, hop chat Molypden da dugc st dung trong
nhiéu linh vuc cong nghiép nhu xic tac, boi tron, vat liéu chiu lira, chat khir khoi, bt mau, son, phan bon
va cdc nganh cong nghi¢p bd tro khac [4]. ‘Tuy nhién, viéc ti€u thy cac san pham chua hop chat Molypden
ngdy cang tang s& dan dén viéc cac san phim nay ngay cang anh huong nghiém trong dén sinh vat song va
mdi truong nhu Molypden c6 kha ning gy ra di tat & mot sb dong vat, lam cho nudc c6 vi chat ding. Vi
vdy, viée xdy dung phuong phap loai bé va xac dinh Molypden trg thinh mot van dé quan trong, dic biét
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1a trong linh vue méi trudng nude. Nhiéu phuong phap da duoc cong bd nhu phd khdi luong plasma cam
g (ICP — MS) [5], phd phat xa quang plasma ghép cam ung ICP-OES [6], quang phé ké UV-Vis [7], v.v.
Cac phuong phap nay da duge duge sir dung dé xac dinh Mo trong nhiéu miu khac nhau. Thong thuong
cac phuong phap nay can phai thue hién budc tach va l1am gidu Mo trude khi phén tich. Mot s0 phuong
phap tach va lam giau vét ion da dugc phat trién, bao gdm trao ddi ion [8], chiét long-1ong [9], chiét diém
dam may (CPE) [10] va chiét pha rén (SPE) [11]. So véi cac k§ thuat khac, k¥ thuat SPE tré nén phd bién
h0'n vi hé s6 1am giau cao, nhanh, va c6 kha nang két hop voi nhiéu phuong phap phén tich khac nhau. Mot
s6 chit hap phu da duoc st dung dé lam giau Mo [12,13] trong k¥ thuat chiét SPE. Trong cac chat hap phu
pha ran thi nano TiO, thudng duoc ding dé loai bo ion khoi dung dich nudc vi céc tinh chat vat 1y va hoa
hoc wru viét ciia n6 nhu dién tich bé mit 16n va kha nang hap phu t6t va gan nhu khong doc [14,15]. Hon
thé nira, nano TiO, di dwoc bién tinh d& c6 kha ning hip phu ion cao hon. Nhiéu cong bd khoa hoc da tap
trung vao viéc loai bo Pb, Cd, ... [16,17] thay vi Mo. Do do, viéc tim ra chét hép phu nhanh va hi¢u qua
dua trén TiO, nanocomposit dé loai b6 Mo khoi nuéce la didu can thiét. Trong nghién ctru nay, vat liéu
ALO3/TiO, nanocomposit dugc tong hop va l4n dau tién duoc ung dung lam chat hép phu dé 1am giau Mo
trong mau nudc. Ion Mo sau d6 duoc xac dinh dua trén su xtic tac ciia Mo dbi véi phan Gng oxy hoéa khir
giita acid 1-amino-2- naphthol-4-sulfonic (ANSA) v6i H,0; [18]. San pham sau phan tmg dugc chiét 1én
16p chit hoat dong bé mit voi ki thuat chiét diém dam may dé ting hiéu qua xac dinh Mo. Phuong phap
nghién ctru ndy dugc 4p dung dé xac dinh ham luong vét ion Mo (VI) trong cac mau nudc.

2. THUC NGHIEM

2.1. Héa chét va thiét bi

TAt ca hoa chét 1a loai tinh khiét phan tich gdm c6 AI(NOs)3.9H,0 (>99%), (NH4)sM070,4.4H20 (>99%),
1-amoni-2-napthol-4-sunfonic acid (98%-102%), Triton X-100 100%, nano TiO> 50 nm va mét s6 loai hoa
chit khac. Dung dich chuan MoO4? (1000 pg/L) dwoc chuan bi véi nude khir ion va pha lodng bang nudc
c4t 2 1an cho cac thi nghiém hip phu va phan tich.

Thiét bi phén tich bé mat cua vat liéu SEM S-4800 (Hitachi, Japan), thiét bi phan tich nguyén t6 EDX Micro
Analyzer H-7593 (Horiba, Japan), thiét bi phén tich trang thai tinh thé XRD Shimadzu 6100 diffractometer,
may quang phd UV-Vis, can phén tich, ta sdy va cac dung cu thiy tinh trong phong thi nghiém.

2.2. Tong hop va phan tich tinh chit cua vit liéu ALO3/TiO; nanocomposit

Vit lidu ALO5/TiO> nanocomposit dugc tong hop bang phuong phap dong két tiia [19]. Trong phuong phap
nay, 1,0 g AI(NOs);.9H,0 dugc hoa tan trong 50 mL nude, khudy déu trong 15 phut. Sau d6, 50 mL dung

dich chtra 2 g nano TiO; dugc vao dung dich chira AI(NO3);, tiép tuc khqu thém 15 phut cho hon hop duoc
tron déu. Tién hanh chinh pH ctia dung dich 16n hon 9 bé“mg NaOH 1M. Dung dich kiém thu duoc sé duoc
khudy tir & nhiét do 70°C khoang 12 gid. Loc, rira két tua thu duoc bang hdn hop nude: etanol (1:1) vé méi
truong trung tinh. Két tua thu duge duoce séy khé & nhiét d6 60°C trong 24 gio. Két qua thu dugc vét liu
Al203/Ti0; nanocomposit.

Tinh chét cua vat liéu ALO3/TiO; nanocomposit dugc phan tich theo cac phuong phap SEM, EDX va XRD.
2.3. Chiét pha riin va phuong phép xac dinh Molypden

Pau tién, 50,0 mg vét liéu Al,O3/TiO; nanocomposit dugc cho vao dung cu chira 20 mL dung dich Mo (VI)
25,0 pg/L, diéu chinh pH ctia dung dich bang 4 va khudy déu hon hop véi tée do 200 vong/phut trong 1 gid
dé vat liéu hép phu cac ion Mo (VI). Sau do, vat liéu hép phu duogc tach ra béng cach ly tam. Tiép theo, cac
ion Mo (VI) d hép phu trén vat liéu A1,Os/TiO; nanocomposit dugc gidi hap phu bang cach siéu am trong
1 gio voi 20 mL dung dich NaOH 0,2 M. Cubi cung, vat liéu héip phu duoc tach ra béng cach ly tdm va
phan dung dich thu dugc dem di x4c dinh bang phuong phap quang phd UV-Vis két hop véi ki thuat chiét
diém dam may.

Phuong phép xac dinh Mo (VI) dua trén phan ung dong hoc lam tang cuong dd mau cia dung dich gitra 1-
amino-2-naphthol-4-sunfonic acid (ANSA) va H,O, khi c6 mat Mo (VI) trong moi truong acid [18]. Quy
trinh dugce thyc hién nhu sau: ldy 5 mL dung dich Mo (VI) cho vao dung cu chira, thém dém axetat dé diéu
chinh pH vé 5, tiép tuc thém 4mL ANSA 0,03 mol/L va 0,6 mL H»0, 0,75 mol/L, lic déu dé yén 30 phut.
Sau d6 thém 4 mL Triton X-100 60%, 2,5 g NaCl, lic déu, dé yén & 40°C cho dén khi tach 16p rdi chiét 1ay
16p & trén vao binh dinh mirc 25 mL, dinh mirc dén vach bang isopropanol (2:1). Po d6 hap thu cta dung
dich, thu dugc gia tri A;. Phan tmg nén dwoc thyc hién trong ty nhung khong chira dung dich Mo (VI). Po
do hép thu cta dung dich, thu dugc gia tri Ag. P9 hép thu cua Mo (VI) dugc xac dinh béng cong thue:
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AA = Ai-Ay

Hiéu suét chiét diém dam may (CPE) dugc tinh b?ing cach xac dinh do hép thu ctia h¢ dung dich trudc va
sau khi chiét, theo cong thirc.

H(%)= £ x100= £-x100
Vi Co, C: 1 ndng do Mo (V1) khi khong chiét va sau khi chiét CPE; Ao, A la d¢ hap thu cia Mo (V1) khi
khong chiét va sau khi chiét CPE. i N )
Phuong phap nghién ctiru dugc ap dung dé xac dinh Mo (VI) trong mau nudc sinh hoat, nu6e giéng va nude
song ¢ khu vuc Thanh phé H6 Chi Minh. Mau sau khi lay dugc loc qua mang 0,22 um va di€u chinh vé pH
< 3,5 trude khi sir dung. Quy trinh chiét pha ran dé lam giau, giai hap phu va xac dinh Mo (VI) trong mau
nudc duoc thyc hién theo phuong phap trén.

3. KET QUA VA BAN LUAN

3.1. Tinh chit ciia vt liéu ALO3/TiO; nanocomposit

Hinh 1 thé hién trang thai bé mit cta vat liéu. Theo hinh 1a, cac hat TiO, kha déng nhat véi kich thude
khoang 50 nm [20]. Trang thai bé mat cua vat liéu ALO3/TiO, nanocomposit dugc thé hién & hinh 1b, theo
do, cac hat ALO; c6 kich thudc khoang 200 nm phan bd dong déu véi cac hat nano TiO,. Hinh 1c¢ phén
tich thanh phan nguyén t6 trong phé EDX cho thay vat liéu A1,O3/TiO; nanocomposit chira cic nguyén t&
chinh ctia vat liéu nhu Ti, O, Al véi ti 1& theo phan trim theo khdi lwong Al,03/TiO>= 1. Hon thé nita, két
qué anh xa nguyén t cho thiy sy phan bd kha dong déu giita cac nguyén t6 trén bé mat vat liéu (hinh 1d),
didu do cho thdy rang vt liéu Al,O3/TiO; nanocomposit d dwoc tong hop thanh cong.

© 2022 Truong Pai hoc Cong nghiép thanh phdé H Chi Minh



6 XAC PINH MOLYPDEN TRONG MAU NUGC BANG PHUGNG PHAP QUANG PHO UV-VIS
SU DUNG VAT LIEU AL,03/TiO, NANOCOMPOSIT KET HQP VOI KY THUAT CHIET DPIEM PAM MAY

(d) %

350 TiO/ALO |
300 ‘

250

|
Skl |
WMWWMW

T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70 80
2 - Theta ( degree)

Intensity (cps)

Hinh 1. a) SEM cua TiO»; b) SEM ciia Al,03/TiO»; ¢) phé EDX; d) Két qua dnh xa nguyén td; e) Phé XRD cua
AlL,03/TiO; nanocomposit.

Gian dd XRD cua vat liéu duge xac dinh béng may do nhiéu xa tia X Shimadzu 6100 v&i birc xa CuKa tai
bude song A =1,5406 A°, hiéu dién thé gia téc 40 kV, dong dién 40 mA, goc quét 10° + 80° va quét toe do
0,03%s. Hinh 1e thé hién gian d0 XRD cua vét liéu Al,03/TiO, nanocomposit, trong d6 nano TiO, & dang
anatase xuét hién cac dinh tai goc 20 gdm 25,5% 47,8% 55,5% and 62° [21] va tinh thé Al,Os xuét hién cac
dinh tai goc 20 gom 37,5% 46,5%; 67°, twong ddng voéi nghién ctru cua Thirada Rodseanglung [22]. Qua két
quéa do, vat liéu Al,O3/TiO, nanocomposite dd duoc tdng hop thanh cong véi day du thanh phan va trang
thai tinh the

3.2. Cic yéu té anh hwéng dén qua trinh chiét pha rin sir dung vt li¢u Al,03/TiO; nanocomposit
3.2.1. Anh hwéng cia pH

pH ¢6 vai tro quan trong trong viéc hip phu cac ion Mo (VI) 1én bé mit pha rdn cua vét liéu. Trong thi
nghiém nay, nong d6 Mo (VI) duoc sir dung 1a 25,0 pg/L, pH duoc khéo sat trong khoang tir 2 + 7 duoc
diéu chinh bang cac dung dich HCI 0,1 M hodc NH,OH 0,1 M. Hinh 2a cho thiy hiéu suit hap phu ting
khi pH tang tir 2 dén 4, gan nhu dat cuc dai ¢ pH 4, va sau d6 giam dan khi pH ting. Nhu chiing ta da biét,
anh huong cua pH dén su hép phu Mo (VI) 1én vt liéu pha ran phu thudc vao dién tich ciia ca ion Mo (VI)
va AlL,O3/TiO, nanocomposit trong dung dich. Theo Guibal [23], sy phan bd cua cac ion Mo (VI) trong
dung dich ¢6 thé bao gdbm MoO4>, HM0Oys, H;M0O4, M070,:1(OH)33, M07021(OH)24", Mo7023(OH)s™ va
M07Oz4 - Nhu vy, hau hét cac loai Mo (VI) déu la anion ngoai trir H:;MoO4 va cac anion thuong dugc hap
phu t6t & pH thép [24]. 'Thong thuong, ion Mo (VI) 1a molybdate c6 hai gia tri pKa khoang pH xung quanh
pH 4. Diéu nay cho thdy Mo (VI) ¢6 xu hudng hap phu trong méi truong acid yéu. Mat khac, bé mit cua
chit hap phu ALO3/TiO bi proton héa ciing phu thude vao pH dung dich. Theo Terzian [25], diém dang
dién cua TiO; trong khoang 5,6 + 6,4. Tai pH nay, TiO, ton tai & dang dién tich dwong (Ti(OH),) * 1a chu
yéu. Va theo Narges Samadani Langeroodi [26], cac hat nano Al,Os t6n tai dién tich duong & pH 3. Nhu
vay co thé théy réng, vat liéu Al,O3/TiO, nanocomposit ton tai dién tich duong trong dung dich acid yéu.
Theo s liéu thuc nghiém, hi¢u suit hép phu Mo (VI) trén vat liéu AlO3/TiO2 nanocomposit dat cuc dai &
pH 4, do @6 pH 4 dugc chon cho céc khao sat tiép theo.

3.2.2. Anh hwéng cia khoi lwgng vit liéu

Khéi lugng cua vat liéu Al,O3/TiO, nanocomposit cling 1a mot yéu tb quan trong dbi voi sy hép phu cac
ion Mo (VI) trong dung dich nu6c. Anh hudng ciia khdi lugng vat liéu & pH tdi uu duge khao sat trong
khoang 5 + 200 mg. Nhur c6 thé théy trong hinh 2b, hiéu suat hap phu cao khi st ‘dung khéi lugng vt liu
trong khoang 50 + 200 mg, cao nhét 1a 98,63% khi st dung 50,0 ‘mg. Do do, khéi luong 50,0 mg vat liéu
hap phu ALO3/TiO; nanocomposit duge chon cho cac khao sat tiép theo.

3.2.3. Anh hwéng ciia thoi gian hip phu va toc d§ khuay

Thoi gian hdp phu va téc d6 khudy ciing dong mot vai trd quan trong trong qua trinh hap phu cac ion Mo
(VI) 1én vat lidu ALO3/TiO, nanocomposit. Thoi gian hap phu duge khao sat trong khoang 30 + 180 phut
va téc do khudy (100 + 400) vong/phit duge khao sat & pH va khdi lwong vét lidu toi uvu. Hinh 2¢ cho thay
hiéu suat hip phy cac ion Mo (VI) 1én vt liéu ALLO3/TiO, nanocomposit dat cuc dai 100% sau 60 phut.
Anh huéng cia téc do khudy dén kha ning hap phu cac ion Mo (VI) ciia vat liéu Al,O3/TiO; nanocomposit
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dugc trinh bay trong hinh 2d. Hinh 2d cho théy’hiéu sudt hip phu dat téi da ¢ toc do khudy 200 vong/phut.
Do d6, thoi gian hap phu 60 phut va toc d§ khuay 200 vong/phiit dugce chon cho cac khao sat tiép theo.
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Théi gian khudy (phut) Toc do khuay (vong/phut)
Hinh 2. Anh huéng cia (a) pH; (b) Khéi lwong vat liéu; (c) Thoi gianNkhuéy; (d) Tbc @6 khudy dén hiéu sudt hap
phu Mo (VI). Biéu kién: Mo (VI): 25 ug/L, thé tich mau: 100 mL, nhiét d§ phong.

3.2.4. Giai hip phu

Giai ha"ip phu dugc thyc hién ¢ nhiét d¢ phong, sir dung dung dich NaOH véi cac néng d6 0,05 M; 0,1 M;
0,2 M; 0,4 M. Pau tién, 50,0 mg vat li€u Al,O3/TiO; dugc cho vao dung cu chira 20 mL dung dich Mo 25,0
ng/L & pH 4, khudy véi te d6 200 vong/phit trong 60 phut. Tiép theo, vat liéu hip phu dugc rira bing
nudc cat 2 1an dé loai cac hoa chét du. Sau d6, thém dung dich NaOH vé&i moi néng dd nhu trén roi dem
si€u am trong 2 gid dé thyuc hién qua trinh giai hap phu. Cubi ciing, vét liéu hip phu dugc tach ra bing cach
ly tam. Hiéu suét giai hap phu dugc tinh toan dya trén luong Mo (VI) dugc giai phong vao dung dich [6].

Hinh 3 cho thiy hiéu suét giai hip phu khoang tir 70,2 +97,3 %, diéu nay cho thay rang, ion OH" ¢6 thé
thay thé ion Mo (VI) ¢ trang thai molybdat trén bé mat cua vat liéu [27]. Hiéu suét giai hip phu cao nhét
dat 97,3% khi st dung dung dich NaOH 0,2M.
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Hinh 3. Giai hép phy Mo (VI) v6i cac ndng d6 NaOH khéc nhau.

3.3. Cac yéu t6 anh hwong dén qua trinh chiét diém dam may

3.3.1. Anh hwéng cia pH

pH 12 yéu t6 quan trong anh huéng dén hiéu suat chiét diém dam may. pH duogc khao sat trong khoang tir
3,5+6, dugc diéu chinh béng HCI 0,1M hodc NaOH 0,1M; ¢ pH 5 dung dich dugc su dung 1a dém axetat.
Hinh 4 cho thdy do hap thu ciia dung dich phan {ng ting dan & pH tir 3,5 dén 5, sau d6 giam xudng khi
tang pH. Tai pH 5 kha ning phan (mg cia ANSA véi H,O; 1a cao nhit trong pha hoat dong bé mit Triton
X-100. Vi vay, dung dich d&m pH 5 dugc stir dung cho cac thi nghiém tiép theo.

04
0,3
So02
0,1
0 2
3 3,5 4 4,5 5 5,5 6
pH

Hinh 4. Anh huéng cia pH.

3.3.2. Anh hwéng ciia hrgng Triton X-100

Triton X-100 1a mét trong nhitng chét hoat dong bé mat duoc st dung rong rai trong ky thuat chiét diém
dam may do nhiét d6 tao diém dam may thap, khong doc va kha ning tach 16p cao tir dung dich [28]. Hiéu
qué ciia qua trinh chiét diém dam may phu thudc vao lugng chit hoat dong bé mat dugc sir dung. Thé tich
Triton X-100 60% dugc khao sat trong khoang 1+7 mL. Két qua anh hudng ctia lugng Triton X-100 dugc
thé hién & hinh 5a. Trong d6, kha nang chiét ting dan khi st dung thé tich Triton X-100 60% tir 1+4 mL
va giam xubng khi ting thé tich chat hoat dong bé mit. Hidu qua chiét dat cao nhét khi sir dung 4mL Triton
X-100 60%.
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3.3.3. Anh hwéng ciia lwgng mudi NaCl

Luong mudi NaCl ¢ anh hudng rat 16n dén kha nang chiét diém dam may, NaCl s& kéo cic phan tir nu6e
lam cho thanh phan hitu co sau phan tmg oxy hoa khir dwoc chiét 1én 16p chat hoat dong bé mit Triton X-
100 tang 1én [29]. Luong mubi dugc khao sat tir 1+7 g, két qua cho thiy khi lwong mudi <1,5 g thi dung
dich khong tach 16p. Hinh 5b cho thay kha ning tach 16p ciia dung dich dién ra gan nhu hoan toan va dat
cao nhit khi sir dung lwong mudi 2,5 g, kha ning tach chdm hon khi sir dung lugng mudi tir 3,5+7,0 g. Vi
vay, 2,5 g mubi dugce sir dung cho nhing khéo sat tiép theo.

3.3.4. Anh hwéng ciia nhiét dd va thoi gian chiét

Nhiét do chiét duoc khao sat tir 30+70°C. O nhiét d6 <40°C, kha nang tach 16p ctiia dung dich kém hon so
voi khi dung dich & nhiét d¢ cao hon. Hinh 5S¢ cho théy, tai nhiét do 40°C, chét hitu co sau phan tng dugc
chiét gan nhu hoan toan 1én 16p Triton X-100, diéu nay ciing phu hop véi nghién ctru truée ciia Nobuko
Sato vé nhiét do chiét [28]. Dé khao sat thoi gian chiét, thi nghiém duogc tién hanh trong 80 phut. Hinh 5d
cho théy, dung dich c6 kha nang tach 16p kha nhanh va rat 6n dinh. Vi vay, qua trinh chiét duoc thuc hién
& nhiét do 40°C trong 30 phut.

0,4 0.4 b
(a) (b)
0,3 ./././N—.-_‘ 0,3
Jo2 S o2
0,1 0,1
0 0
1 3 5 7 1 3 5 7
Thé tich Triton X-100 60% (mL) Khéi lwgng NaCl (g)
0,4 0,5 (d)
.’ 0,4 ‘.__.*.-/._—.
0,3 (C)
0,3
So2 b
0,2
0.1 0,1
0 0
30 40 50 60 70 0 20 40 60 80
Nhiét dd chiét (°C) Thoi gian chiét (phit)

Hinh 5. Anh huéng cta (a) Thé tich Triton X-100; (b) Khéi lwong mudi NaCl; (c) Nhiét d6 chiét; (d) Thoi gian chiét
dén hi¢u sut chiét diém dam may. Diéu kién: Mo (VI): 2 ug/L, pH 5.

3.3.5. Hiéu suit chiét

V6i didu kién ti wu cta ky thuat chiét diém dam may ¢ trén, hiéu suit chiét da dugc tién hanh véi ndng do

Mo (VI) 1a 2 pg/L; 4mL ANSA 0,03 mol/L; 0,6 mL H,O, 0,75 mol/L; dém acetat pH 5; 4 mL Triton X-

100 60%; 2,5 g mudi NaCl khan va nhiét d6 thuc hién phan ung tai 40°C. Dung dich sau khi chiét duoc do

d6 hép thu tai budc song 465 nm. Két qua cho thay hiéu suat chiét diém dam may 1a 93,0%.
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3.4. Phan tich Molypden trong miu nuéc

3.4.1. Pwong chuin va gi6i han dinh lwong

Hinh 6 cho thiy duong chudn tuyén tinh trong khoang 0,2 + 2,5 pug/L véi R?> 0,995. Gi6i han phat hién
va gidi han dinh lugng dugc tinh toan vaoi néng d6 Mo (VI) 1an luot 13 0,0503 png/L va 0,1676 ng/L voi do
léch chuan RSD% la 3,37%.

0,6 -
y=0,1955x - 0,0073

0,5 - R>=0,995

0.4 -

AA

0,3 -
0,2

0,1 -

0 T T T T T )
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3

Nong dd Mo (VI) (ng/L)

Hinh 6. Puong chudn dinh lugng Mo (VI) véi cac diéu kién chiét CPE tdi wu.

3.4.2. Xac dinh Mo (VI) trong miu nuéc

Kha nang hap phu cua vat liéu AL,Os/TiO, nanocomposit duoc ing dung dé 1am giau Mo (VI) trong cac
mau nude, sau d6 ion Mo (VI) duoc giai hip phu bang dung dlCh NaOH va xac dinh bang phwong phép
quang phé v6i ky thuat chiét diém dam may. Cac mau nude bao gdbm nuée song Duong Quang Ham, nude
giéng, nude sinh hoat, duoc 1ay va loc qua mang 0,22 pm sau d6 thém chuin Mo (VI) 1 pg/L va phan tich
theo phuong phap nghién ctru trén.

Theo bang 1, hi¢u suat thu hoi khé cao tir 94,1 + 95,0% cho thay vat liéu Al,O3/TiO> nanocomposit ¢6 kha
nang lam giau tt va k¥ thuat chiét diém dam mdy co thé tmg dung dé phan tich Mo (VI) trong mau nudc
& ham lugng vét.

Bang 1. Xac dinh Mo (VI) trong mau nudc sir dung phuong phap nghién ciru

Mau Nong d6 Mo (VI) (ug/L)
. o, Phuong phéap tham khao
Phuong phéap nghién ciru (SMEWW:3120)
Stt Loai miu Thém b < quatsD  RSD%  H% Két quatSD
chuan
1 Nudc song - 2,900 + 0,061 2,18
1,0 3,841+0,006 0,19 94,1
ik KPH"
2 Nudc giéng - 1,910 + 0,060 3,23 (v6i LOD 10ug/L)
1,0 2,855+0,004 0,16 94,5
3 Nudc sinh hoat - 1,260 +£ 0,037 2,75

1,0 2,210+0,007 0,30 95,0

*KPH: Khong phat hién

So sanh phuong phap nghién ctru str dung vat li¢u Al>O3/TiO> nanocomposit két hop k¥ thuét chiét diém
dam may véi mot sb cong bd khac dé chiét lam giau va xac dinh Mo (VI) duoc the hién ¢ bang 2. Két qua
¢ bang 2 cho thiy phuong phéap nghién ciru la dang tin cdy dua trén cac thong s6 LOD va RSD%, va c6 thé
ap dung dé phan tich ion Mo (VI) trong cac miu mai trudng.
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Bang 2. So sanh phuong phép nghién ctru vi mot sé cong bd khac

Phuong phéap Khoang tuyén tinh, | RSD, % | LOD, Tham khao
(ng/L) (ng /L)
CPE/AAS 3000 = 50000 1,83 850 [30]
Nano TiO»/AAS 0,5+280 0,6 3,4 [31]
Nano Ag/ UV-Vis 40,0 + 700 3,9 11,0 [32]
Nanocomposit Al,03/TiO, — CPE/UV-Vis 0,2+25 3,37 0,05 Nghién clru nay
4. KET LUAN

Vit li¢u A1203/Ti02 nanocomposit duoc tong hop va Ung dung thanh cong trong viéc hép phu lam giau ion
Mo (VI) trong mau nuée. Ion Mo (VI) dugce xac dinh biang phwong phép quang pho UV-Vis két hop voi
k¥ thuat chiét diém dam may. Cac diéu kién t6i wu cuia phuong phéap chiét pha rén lam _gidu Mo (VI) nhu
pH 4, thoi gian hip phu 60 phit, tc d6 khudy 200 vong/phit va ion Mo (VI) duoc giai hip phu bang NaOH
0,2M. Céc diéu kién t6i vu cia k¥ thuét chiét diém dam may ciing dugc thyc hién nhu pH 5; thé tich Triton-
X100 60% 1a 4 mL; 2,5 g mudi NaCl va nhiét do chiét 6n dinh ¢ 40°C. Phwong phap nghién ctru don gian,

str dung luong nho chat hip phu pha rin, c6 do chinh x4c cao va gidi han dinh luong thap. Phuong phap
nghién ctru nay hoan toan ¢6 thé ap dung dé lam giau va xac dinh ham luong vét molypden trong mau nude.

LOI CAM ON

Chiing t6i chan thanh cam on Khoa Cong nghé Héa hoc, Pai hoc Cong nghiép TPHCM d3 ho tro co s& vat
chat va thiét bi dé chung t6i hoan tit nghién ctru nay. Chung t6i ciing chan thanh cam on Ban bién tap va
phan bién da giup ching t6i hoan thién bai bao nay.
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