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Tóm tắt. Tổng hàm lƣợng sắt trong mẫu nƣớc đƣợc xác định bằng phƣơng pháp quang phổ kết hợp với 
kỹ thuật chiết điểm mù. Ion sắt (II) phản ứng với thuốc thử 1,10-phenantrolin trong môi trƣờng đệm = 5, 
phức chất tạo thành đƣợc chiết trong chất hoạt động bề mặt Triton X-100 rồi đo quang tại bƣớc sóng 512 
nm. Ion sắt (III) đƣợc khử về sắt (II) bằng hydroxylamin. Các thông số tối ƣu của kỹ thuật chiết điểm mù 
đƣợc khảo sát nhƣ pH, nồng độ của các dung dịch thuốc thử 1,10-phenantrolin, chất khử hydroxylamin, 
chất hoạt động bề mặt Triton X-100, muối NaCl, các ion ảnh hƣởng,...Với những thông số đƣợc tối ƣu, 
đƣờng chuẩn xây dựng tuyến tính trong khoảng từ 0.1–1.0 (µg/mL) với r2 = 0.9998, phƣơng pháp có giới 
hạn phát hiện là 0.0074 (µg/mL) và RSD là 2,80%.  
 

CLOUD POINT EXTRACTION FOR THE DETERMINATION OF IRON  
IN WATER SAMPLES BY SPECTROPHOTOMETRY 

 
Abstract. Total iron content in water samples was determinated by combination of cloud point extraction 
technique and spectrophotometric method. The method involved a selective hydrophilic complex 
formation between iron (II) and 1,10-phenanthroline in a buffer pH 5, which can efficiently be extracted 
in surfactant-rich phase of Triton X-100 and determined spectrophotometrically at λmax 512 nm. Total 
iron was determinated after the reduction of Fe(III) to Fe(II) by using hydroxylamine as a reducing agent. 
The main factors that influence the efficiency of cloud point extraction such as the pH of sample solution; 
the concentration of solutions of 1,10-phenanthroline reagent, hydroxylamine reducing agent, Triton X-
100, salt; the influence of interferences and the impact of equilibration time were studied. The calibration 
graph was linear in the range of 0.1–1.0 (µg/mL) with r2 = 0.9998. Under optimized conditions, the 
detection limit was 0.0074 (µg/mL) with the relative standard deviation of 2.80%. 
Keywords: Cloud point extraction, spectrophotometric method, Triton X-100, Total iron. 
 

1. MỞ ĐẦU 

  Hiện nay, việc xác định hàm lƣợng vết của các ion kim loại là một trong những vấn đế lớn trong 
phân tích hóa học. Các phƣơng pháp đƣợc sử dụng để xác định hàm lƣợng vết ion kim loại nhƣ phổ 
nguyên tử ngọn lửa (FAAS) [1-3] , phổ nguyển tử lò graphit (GFAAS) [4,5[ , phổ phát xạ nguyên tử ghép 
cặp khối phổ cảm ứng cao tần [6,7] , phƣơng pháp quang phổ hấp thu phân tử (UV-VIS) [8-10] , phƣơng 
pháp sắc ký ion (IC) [11,12] ,... Trong các phƣơng pháp này, phƣơng pháp quang phổ hấp thu phân tử 
đƣợc sử dụng rất phổ biến nhờ sự thuận lợi, dễ dàng thực hiện và thiết bị có tính kinh tế hơn những 
phƣơng pháp khác. Nhằm nâng cao hiệu quả phân tích hàm lƣợng vết các ion kim loại bằng phƣơng pháp 
quang phổ UV-VIS, ngƣời ta kết hợp phƣơng pháp phổ UV-VIS với nhiều nhiều kỹ thuật làm giàu mẫu 
[13] khác nhau nhƣ chiết lỏng-lỏng, chiết pha rắn, trao đổi ion, chiết điểm mù [14-18]. 

Kỹ thuật chiết điểm mù là một kỹ thuật tách và làm giàu mẫu, đƣợc sử dụng rộng rãi để phân tích ion 
kim loại ở hàm lƣợng vết. Đó là một kỹ thuật xử lý mẫu xanh trong lĩnh vực phân tích hóa học [19,20] 
nhờ vào hiệu suất làm giàu mẫu cao, ít độc hại với môi trƣờng do sử dụng chất hoạt động bề mặt không 
bay hơi, không độc hại. Kỹ thuật này dựa vào sự tách pha trong dung dịch nƣớc có chất hoạt động bề mặt. 
Dung dịch nƣớc của một chất cần phân tích khi có mặt chất hoạt động bề mặt đƣợc đun nóng đến một 
nhiệt độ nhất định (the cloud point temperature) hoặc dƣới tác động của muối NaCl sẽ tạo thành đám 
mixen và độ tan của chất hoạt động bề mặt trong nƣớc bị giảm dẫn đến hiện tƣợng tách pha. Hiện tƣợng 
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này gọi là hiện tƣợng điểm mù [21,22]. Sự kết hợp kỹ thuật chiết điểm mù và phƣơng pháp quang phổ 
hấp thụ phân tử mang lại hiệu quả vô cùng lớn trong việc phân tích hàm lƣợng vết ion kim loại [18, 21, 23, 
24]. Trong đó, phân tích hàm lƣợng vết ion sắt trong các loại mẫu bằng sự kết hợp này cũng đƣợc các nhà 
nghiên cứu áp dụng rất nhiều [25- 28].  

Trong bài báo này, chúng tôi sử dụng kỹ thuật chiết điểm mù đối với phức chất của ion sắt (II) với 
thuốc thử 1,10-phenanthroline sau khi khử toàn bộ sắt (III) về sắt (II) bằng hydroxylamin, sau đó tiến 
hành đo độ hấp thu tại bƣớc sóng 512 nm. Các yếu tố tối ƣu của quá trình chiết nhƣ pH, nhiệt độ, lƣợng 
chất hoạt động bề mặt, lƣợng muối, thời gian chiết,... đều đƣợc khảo sát. Quy trình phân tích đƣợc áp 
dụng để phân tích hàm lƣợng sắt trong các mẫu nƣớc.  

2. THỰC NGHIỆM 

2.1. Hóa chất 
Muối (NH4)2SO4FeSO4.6H2O (>99%); 1,10-phenanthroline (>99,5%); hydroxylamine hydrochloride 

(>99%);  CH3COOH (>99,8%); CH3COONa (>99%) của Công ty hóa chất Thƣợng Hải, Trung Quốc và 
các hóa chất khác. 
 Nƣớc cất 2 lần để pha các loại dung dịch. 

2.2. Thiết bị  
Máy quang phổ UV-VIS Evolution 600 (Thermofisher), cân phân tích, lò nung và các dụng cụ thủy 

tinh trong phòng thí nghiệm. 

2.3. Xử lý mẫu 

Lấy 50 mL mẫu nƣớc cho vào cốc đun, thêm 5 mL K2S2O8 40g/L, đun nhẹ 40 phút đến khi dung 
dịch trong suốt không màu [29]. Dung dịch chuẩn Fe2+ có nồng độ sau định mức 0,5 (µg/mL) đƣợc thêm 
vào mẫu và tiến hành tƣơng tự để đánh giá hiệu suất thu hồi trên mẫu. 

2.4. Kỹ thuật chiết điểm mù và phƣơng pháp đo phổ hấp thu 

Hút 0,5 mL dung dịch chuẩn Fe2+ 25 (µg/mL) cho vào ống thủy tinh có nắp; thêm 2 mL dung dịch 
hydroxylamin 10%, 5 mL dung dịch đệm pH = 5; 1 mL dung dịch 1,10-phenantrolin 0,5%, 4 mL Triton 
X-100 60%, 4 g muối NaCl. Lắc đều rồi để yên 30 phút để tách lớp, chiết lớp chất hoạt động bề mặt vào 
bình định mức 25 mL rồi định mức đến vạch bằng etanol [26,27]. Đo độ hấp thu của phức thu đƣợc tại 
bƣớc sóng 512 nm. Mẫu trắng đƣợc thực hiện tƣơng tự nhƣng không chứa sắt. 
Nồng độ dung dịch chuẩn Fe2+ 0,5 µg/mL đƣợc sử dụng để khảo sát các yếu tố tối ƣu trong kỹ thuật chiết 
điểm mù nhƣ: pH, nồng độ của các dung dịch thuốc thử, chất khử, chất hoạt động bề mặt Triton X-100, 
muối NaCl, nhiệt độ, thời gian chiết và các cation ảnh hƣởng. 

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1. Phổ hấp thu của phức  
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Hình 1. Phổ hấp thu của phức chất trong metanol: sắt (II) 0,5 (µg/mL), 1,10-phenantrolin 0,16%, hydroxylamin 
0,8%, Triton X-100 9,6%, NaCl 0,16 (g/mL).  

Phổ hấp thu của phức, thuốc thử 1,10-phenantrolin và chất hoạt động bề mặt Triton X-100 đƣợc thể 
hiện trong hình 1. Phức của sắt (II) 0,5 (µg/mL) với thuốc thử 1,10-phenantrolin 0,5% hấp thu tại bƣớc 
sóng 512 nm, trong khi đó, 1,10-phenantrolin hấp thu tại bƣớc sóng 320 nm, gần nhƣ không ảnh hƣởng 
đến độ hấp thu của phức chất. Hình 1 cũng cho thấy, chất hoạt động bề mặt Triton X-100 không hấp thu 
năng lƣợng tại bƣớc sóng 512 nm, không ảnh hƣởng đến độ hấp thu của phức chất. 

3.2. Các yếu tố tối ƣu của kỹ thuật chiết điểm mù  

Ảnh hưởng của pH 

pH là yếu tố quan trọng ảnh hƣởng đến hiệu suất chiết trong kỹ thuật chiết điểm mù. pH đƣợc khảo 
sát trong khoảng từ 2 ÷8, đƣợc điều chỉnh bằng HCl 0,1M hoặc NaOH 0,1M; dung dịch đệm acetat đƣợc 
sử dụng ở pH = 5. Hình 2 cho thấy, độ hấp thu của phức tăng dần từ 2 đến 5, độ hấp thu của phức giảm rõ 
rêt ở pH từ 7 đến 8. Tại pH = 5 khả năng tạo phức của sắt (II) với thuốc thử là cao nhất trong pha hoạt 
động bề mặt Triton X-100. Vì vậy, dung dịch đệm pH = 5 đƣợc sử dụng cho các thí nghiệm tiếp theo.  

 

Hình 2. Ảnh hưởng của pH: sắt (II) 0,5 (µg/mL), 1,10-phenantrolin 0,16%, hydroxylamin 0,8%, Triton X-100 9,6%, 
NaCl 0,16 (g/mL). 



86 ỨNG DỤNG KỸ THUẬT CHIẾT ĐIỂM MÙ ĐỂ XÁC ĐỊNH HÀM LƢỢNG SẮT 
 TRONG MẪU NƢỚC BẰNG PHƢƠNG PHÁP QUANG PHỔ 

© 2019 Trƣờng Đại học Công nghiệp Thành phố Hồ Chí Minh 

Ảnh hưởng của nồng độ thuốc thử và chất khử 

 

 

Hình 3. a) Ảnh hưởng của nồng độ thuốc thử 1,10-phenantrolin; b) Ảnh hưởng của nồng độ chất khử hydroxylamin.    
Sắt (II) 0,5 (µg/mL), đệm pH = 5, Triton X-100 9,6%, NaCl 0,16 (g/mL). 

 
Ảnh hƣởng của nồng độ thuốc thử 1,10-phenantrolin đến độ hấp thu của phức đƣợc khảo sát lần lƣợt 

từ 0,004 ÷ 0,04 (%) với nồng độ của sắt (II) là 0,5 (µg/mL), các yếu tố khác đƣợc cố định. Hình 3a cho 
thấy, nồng độ thuốc thử càng tăng, độ hấp thu của phức càng lớn. Khi nồng độ thuốc thử đƣợc thêm vào 
từ 0,16% thì độ hấp thu của phức thay đổi không nhiều. Tƣơng tự, nồng độ của chất khử hydroxylamin 
đƣợc khảo sát từ 0,4 ÷ 2,4 % với nồng độ của sắt (II) là 0,5 (µg/mL) và thuốc thử 1,10-phenantrolin là 
0,16%, các yếu tố khác đƣợc cố định. Hình 3b thể hiện nồng độ chất khử hydroxylamin ảnh hƣởng đến 
quá trình chuyển hóa hoàn toàn sắt (III) về sắt (II). Kết quả cho thấy khi sử dụng nồng độ chất khử 
hydroxylamin 0,8% thì độ hấp thu của phức đạt tối đa. Vì vậy, nồng độ của thuốc thử 1,10-phenantrolin 
0,16% và chất khử hydroxylamin 0,8%  đƣợc sử dụng cho những khảo sát tiếp theo. 

Ảnh hưởng của nồng độ chất hoạt động bề mặt Triton X-100 

Triton X-100 là một trong những chất hoạt động bề mặt không ion đƣợc sử dụng rộng rãi trong kỹ 
thuật chiết điểm mù do độ tính khiết cao, nhiệt độ tạo điểm mù thấp, không độc và khả năng tách lớp cao 
từ dung dịch [30]. Hiệu quả của quá trình chiết điểm mù phụ thuộc vào lƣợng chất hoạt động bề mặt đƣợc 

(a) 

(b) 
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sử dụng. Nồng độ Triton X-100 đƣợc khảo sát thay đổi từ 2,4 ÷ 19,2%. Hình 4 cho thấy, khi sử dụng thể 
tích Triton X-100 < 9,6% thì khả năng chiết rất kém, thậm chí không thể tách đƣợc, khi nồng độ Triton 
X-100 đƣợc thêm vào hệ chiết từ ≥ 9,6% trở lên thì 2 lớp dung dịch đƣợc tách khỏi nhau gần nhƣ hoàn 
toàn. Hình 4 cũng cho thấy, khi sử dụng nồng độ Triton X-100 9,6% để chiết thì độ hấp thu của phức cao 
nhất. Vì vậy, nồng độ Triton X-100 9,6% đƣợc sử dụng cho những khảo sát tiếp theo. 

 

Hình 4. Ảnh hưởng của nồng độ Triton X-100:  sắt (II) 0,5 (µg/mL), 1,10-phenantrolin 0,16%, hydroxylamin 0,8%, 
đệm pH = 5, NaCl 0,16 (g/mL). 

Ảnh hưởng của nồng độ muối NaCl 

Muối NaCl có ảnh hƣởng rất quan trọng đến khả năng chiết điểm mù, NaCl sẽ kéo các phân tử nƣớc 
và loại bỏ lớp hydrat của ion sắt (II), làm tăng liên kết giữa sắt (II) và 1,10-phenantrolin, tạo phức hữu cơ 
bền, từ đó làm tăng khả năng đƣợc chiết lên lớp chất hoạt động bề mặt Triton X-100 [31, 32]. Nồng độ 
muối đƣợc khảo sát từ 0,04 ÷ 0,36 (g/mL). Kết quả cho thấy khi sử dụng lƣợng muối ≤ 0,08 (g/mL) thì 
dung dịch không tách lớp, khi sử dụng nồng độ muối tăng từ 0,12 ÷ 0,36 (g/mL) thì khả năng chiết tăng 
lên và phức đƣợc chiết gần nhƣ hoàn toàn. Bên cạnh đó, khi sử dụng nồng độ muối NaCl 0,16 (g/mL) thì 
khả năng tách chậm hơn so với khi sử dụng nồng độ muối từ 0,2 ÷ 0,36 (g/mL). Tuy nhiên, hình 5 cho 
thấy độ hấp thu của phức sau khi chiết không thay đổi nhiều khi nồng độ muối đƣợc sử dụng từ 0,16 
(g/mL) trở lên. Từ kết quả đó, nồng độ muối 0,16 (g/mL) đƣợc sử dụng cho những khảo sát tiếp theo. 
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Hình 5. Ảnh hưởng của lượng muối NaCl: sắt (II) 0,5 (µg/mL), 1,10-phenantrolin 0,16%, hydroxylamin 0,8%, đệm 
pH = 5, Triton X-100 9,6%. 

Ảnh hưởng của nhiệt độ và thời gian chiết  

Nhiệt độ chiết đƣợc khảo sát  tại 300C, 400C và 500C. Kết quả thu đƣợc tại nhiệt độ 400C và 500C, 
dung dịch phức không tách lớp đƣợc. Tại nhiệt độ 300C, cũng cùng một nồng độ NaCl thêm vào hệ chiết, 
phức chất đƣợc chiết hoàn toàn lên lớp Triton X-100 chỉ sau 30 phút chiết, điều này cũng phù hợp với 
nghiên cứu trƣớc của Nobuko Sato về nhiệt độ chiết [30]. Thời gian phức chất đƣợc chiết hoàn toàn lên 
lớp Triton-X100 đƣợc khảo sát bằng cách lắc đều dung dịch sau đó để yên các dung dịch phức từ 5 ÷ 60 
phút để tách lớp. Hình 6 cho thấy, từ 30 phút trở lên quá trình tách lớp hoàn toàn và ổn định. Vì vậy, quá 
trình chiết đƣợc thực hiện tại nhiệt độ 300C trong  30 phút. 

 

Hình 6. Ảnh hưởng của thời gian chiết 
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Ảnh hưởng của các ion cản nhiễu 

 

Hình 7. Ảnh hưởng của Ni2+ 

Ảnh hƣởng của các ion Ni2+, Pb2+ đƣợc khảo sát trong cùng điều kiện đã đƣợc tối ƣu ở trên [29]. Kết 
quả thu đƣợc cho thấy ion Pb2+ gần nhƣ không ảnh hƣởng, ở tỉ lệ 200:1 thì sự ảnh hƣởng của ion Pb2+ là 
1,96%. Riêng đối với ion Ni2+, hình 7 cho thấy nồng độ Ni2+ càng lớn thì sự ảnh hƣởng càng cao, tuy 
nhiên ở tỉ lệ 10: 1 thì ion này ảnh hƣởng khoảng 7,7%, sự ảnh hƣởng này không cao. Mặc khác, khi phân 
tích sắt trong những mẫu nƣớc ngầm và nƣớc sông thì hàm lƣợng Ni2+ không ở mức tỉ lệ này nên sự ảnh 
hƣởng không đáng kể. 

3.3. Phân tích hàm lƣợng sắt trong  mẫu nƣớc 

Đường chuẩn 

 
 

Hình 8. Đường chuẩn 

 
Một dãy nồng độ Fe2+ chuẩn từ 0,1÷1 (µg/mL) đƣợc thực hiện phản ứng tạo phức và chiết để xây 

dƣng đƣờng chuẩn với các thông số đã tối ƣu nhƣ sau: đệm pH = 5; nồng độ thuốc thử 1,10-phenantrolin 
0,16% ; nồng độ chất khử hydroxylamin 0,8%; nồng độ Triton X-100 9,6%; nồng độ muối NaCl 0,16 
(g/mL); phức đƣợc chiết ở nhiệt độ 300C trong thời gian 30 phút và độ hấp thu quang đƣợc đo tại bƣớc 
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sóng 512 nm. Hình 8 thể hiện phƣơng trình đƣờng chuẩn y = 0,2054 – 0,0004 với hệ số tƣơng quan r2 = 
0,9998. Giới hạn phát hiện và giới hạn định lƣợng đƣợc thực hiện dựa theo 21 mẫu trắng với kết quả lần 
lƣợt là  0,0074 (µg/mL) và 0,0247 (µg/mL). Độ lệch chuẩn đƣợc thực hiện lặp lại 6 lần với nồng độ dung 
dịch Fe2+ 0,5 (µg/mL) là 2,80%. Đƣờng chuẩn xác định sắt theo phƣơng pháp truyền thống với các điều 
kiện tƣơng tự nhƣng không thực hiện quá trình chiết đƣợc khảo sát đồng thời. Kết quả với phƣơng pháp 
truyền thống thì hệ số tƣơng quan r2 = 0,9999 và độ lệch chuẩn là 2,51%. Tuy nhiên giới hạn phát hiện và 
giới hạn định lƣợng đƣợc thực hiện dựa theo 21 mẫu trắng có kết quả lần lƣợt là 0,0224 (µg/mL) và 
0,0747 (µg/mL). Kết quả so sánh cho thấy việc sử dụng kỹ thuật chiết điểm mù để xác định hàm lƣợng sắt 
bằng phƣơng pháp quang phổ với thuốc thử 1,10-phenantrolin có giới hạn xác định thấp hơn phƣơng 
pháp truyền thống, có thể áp dụng cho những mẫu có hàm lƣợng rất thấp. 
 

Kết quả hiệu suất thu hồi 

Bảng 1. Hiệu suất thu hồi 

Tên mẫu Hiệu suất (%) Hiệu suất trung bình (%) 

Nƣớc sông Dƣơng Quảng Hàm 

95,45 

95,9 ± 3,5 96,85 

95,45 

Nƣớc ngầm 

98,22 

98,9 ± 1,4 99,18 

99,18 

Nƣớc kênh Tàu Hủ 

97,25 

96,8± 1,3 96,83 

96,20 

Nƣớc kênh Nhiêu Lộc 

99,91 

99,3 ± 1,4 98,96 

98,92 

Bảng 1 cho thấy, hiệu suất thu hồi khi thực hiện phân tích hàm lƣợng sắt trong các mẫu nƣớc rất cao 
từ 95,9% đến 99,3%. Điều này chứng tỏ rằng, phƣơng pháp xác định là đáng tin cậy. 

Kết quả phân tích mẫu nước 

Kết quả hàm lƣợng sắt trong các mẫu đƣợc thể hiện ở bảng 2. 
 

Bảng 2. Hàm lượng sắt trong các mẫu nước 

STT Tên mẫu Kết quả (µg/mL) 

1 Nƣớc sông Dƣơng Quảng Hàm 0,8064 ± 0,0071 

2 Nƣớc kênh Tàu Hủ 1,2137 ± 0,0092  

3 Nƣớc kênh Nhiêu Lộc 4,0078 ± 0,0069  

4 
 

Nƣớc ngầm 0,1995 ± 0,0070  
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4. KẾT LUẬN  
 Kỹ thuật chiết điểm mù đƣợc áp dụng thành công trong quy trình chiết hợp chất phức tạo thành giữa 

ion Fe2+ với thuốc thử 1,10-phenantrolin nhằm làm giàu mẫu để xác định ion sắt. Kết quả cho thấy sự kết 
hợp kỹ thuật chiết điểm mù và phƣơng pháp quang phổ đã làm tăng độ nhạy của phƣơng pháp. Phƣơng 
pháp này đơn giản, không đòi hỏi trang thiết bị đắt tiền, dễ thực hiện, phù hợp với nhiều phòng thí 
nghiệm trong nƣớc. Phƣơng pháp đƣợc áp dụng để xác định hàm lƣợng ion sắt trong những mẫu nƣớc 
thực tế với hiệu suất thu hồi cao.  
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