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Tóm tắt. Ion chì trong mẫu được làm giàu bằng vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit – chất hấp phụ pha rắn 

với kỹ thuật chiết pha rắn, sau đó được giải hấp phụ và xác định bằng phương pháp phổ nguyên tử. Tính 

chất của vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit được phân tích bằng các phương pháp SEM, EDX, XRD. Các 

điều kiện chiết pha rắn sử dụng vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit như pH của dung dịch, khối lượng của 

vật liệu, thời gian hấp phụ, nồng độ chất giải hấp phụ được lần lượt khảo sát để đạt hiệu suất hấp phụ và 

giải hấp phụ cao nhất. Kết quả cho thấy khi sử dụng 150 mg chất hấp phụ trong 60 phút ở pH 7 và nồng độ 

chất giải hấp phụ HNO3 2M thì hiệu suất hấp phụ đạt 100% và hiệu suất giải hấp đạt 94,65% với nồng độ 

ban đầu của ion Pb2+ là 500 µg/L. Với các điều kiện tối ưu, ion chì được xác định bằng phương pháp phổ 

nguyên tử trong khoảng tuyến tính 5,0÷40,0 µ/L (r2 = 0,9997) với giới hạn xác định và giới hạn định lượng 

của phương pháp lần lượt là 0,93 µg/L và 3,10 µg/L; hiệu suất thu hồi của phương pháp khoảng 95,85 %. 

Phương pháp nghiên cứu được ứng dụng để xác định ion chì trong mẫu nước. 

Từ khóa. TiO2/Al2O3 nanocomposit, chiết pha rắn, chì, GF-AAS. 

1. MỞ ĐẦU 

Hiện nay, việc sử dụng chì và các hợp chất của chì trong công nghiệp như sản xuất pin ắc quy, chất nhuộm 

cho sơn, gốm sứ, vật liệu chống phóng xạ hạt nhân, nhựa PVC, sản xuất hàng gia dụng, đồ chơi trẻ em, … 

đã thải ra môi trường sống một lượng chì không nhỏ, ảnh hưởng rất lớn đến môi trường sống, phá hủy hệ 

sinh thái và gây ra những tác hại nặng nề đối với sức khỏe của con người. Chì có thể gây tổn hại cho hệ 

thần kinh, đặc biệt là ở trẻ em và phụ nữ mang thai. Chì có thể tích tụ trong cơ thể người gây nên các ngộ 

độc mãn tính như tổn thương dạ dày, thiếu máu, các tác hại não bộ, … Ngoài ra, chì còn là tác nhân có khả 

năng gây ung thư, ảnh hưởng đến sức khỏe và các quá trình trao đổi chất của con người [1-3], … Vì những 

tác hại nghiêm trọng của chì đến môi trường và sức khỏe con người mà việc kiểm soát và xác định hàm 

lượng chì trong các mẫu, đặc biệt là mẫu nước là rất cần thiết. Có nhiều phương pháp xác định chì như 

phương pháp quang phổ UV-Vis [4-6], phương pháp AAS [7-9], phương pháp ICP-OES [10, 11], phương 

pháp ICP-AES [12,13] … Thông thường, các phương pháp này cần phải thực hiện bước chiết và làm giàu 

ion chì trước khi phân tích. Tuy nhiên, việc chiết, làm giàu và xác định chì chính xác ở nồng độ thấp với sự 

có mặt của nhiều ion đòi hỏi phải sử dụng phương pháp có tính chọn lọc cao hơn. Những năm gần đây, việc 

kết hợp phương pháp phân tích phổ hấp thụ nguyên tử với các kỹ thuật làm giàu ion chì trong mẫu rất được 

chú trọng phát triển như chiết điểm đám mây [14,15], in dấu phân tử [16,17]. Đặc biệt, kỹ thuật chiết pha 

rắn được sử dụng rất nhiều để chiết và làm giàu các ion kim loại ở hàm lượng vết nhờ vào tính hiệu quả 

của kỹ thuật như khả năng làm giàu và tính chọn lọc cao, sử dụng ít hóa chất nên không gây ảnh hưởng đến 

môi trường [18-20]. Với rất nhiều ưu điểm vượt trội như vậy, trong bài nghiên cứu này vật liệu TiO2/Al2O3 

nanocomposit được tổng hợp và ứng dụng làm chất hấp phụ để làm giàu ion chì. Chì sau đó được xác định 

bằng phương pháp GF-AAS. Phương pháp nghiên cứu được ứng dụng để xác định hàm lượng vết của chì 

trong các mẫu nước ở khu vực thành phố Hồ Chí Minh và tỉnh Long An. 

2. THỰC NGHIỆM 

2.1. Hóa chất và thiết bị 

Tất cả hóa chất là loại tinh khiết phân tích gồm có Titanium dioxide Degussa P25 (TiO2 P25, Sigma Aldrich 

>99,9%); Al(NO3)3.9H2O (>99%); dung dịch chuẩn gốc Pb (1000 µg/L) của Merk Company, HNO3 65%, 

và một số loại hóa chất khác. Các dung dịch thí nghiệm được pha bằng nước khử ion. 
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Thiết bị phân tích bề mặt của vật liệu SEM S-4800 (Hitachi, Japan), thiết bị phân tích nguyên tố EDX Micro 

Analyzer H-7593 (Horiba, Japan), thiết bị phân tích trạng thái tinh thể XRD Shimadzu 6100 diffractometer, 

máy phổ nguyên tử GF-AAS (AAnalyst 800, Perkin Elmer), cân phân tích, tủ sấy và các dụng cụ thủy tinh 

trong phòng thí nghiệm. 

2.2. Tổng hợp và phân tích tính chất của vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit 

Vật liệu TiO2/Al2O3 được tổng hợp theo quy trình sau [21]: Cân 1,0 g TiO2 cho vào cốc thủy tinh chứa 50 

mL nước khử ion, khuấy trong 30 phút để phân tán đều TiO2 trong nước. Tiếp theo, cân 0,5 g Al(NO3)3.9H2O 

hòa tan trong 50 mL nước khử ion rồi cho từ từ vào cốc thủy tinh chứa TiO2 đã phân tán ở trên, thêm NaOH 

1M đến pH 9 và khuấy liên tục trong 12 giờ ở nhiệt độ 700C để thu được kết tủa, rửa kết tủa bằng hỗn hợp 

ethanol và nước cho đến khi pH dung dịch về khoảng bằng 7. Kết tủa sau đó được sấy khô ở 800C trong 5 

giờ để thu được vật liệu nano TiO2/Al2O3.  

Tính chất bề mặt của vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit được phân tích theo các phương pháp SEM, EDX, 

XRD. 

2.3. Kỹ thuật chiết pha rắn và phương pháp xác định chì 

Kỹ thuật chiết pha rắn được áp dụng để làm giàu ion chì được thực hiện theo quy trình sau [19,20]: Cân m 

(mg) vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit cho vào ống Pyrex 15 mL, thêm V (mL) dung dịch chuẩn Pb2+ 500 

µg/L vào ống, điều chỉnh pH 7 rồi lắc trong 60 phút. Hỗn hợp sau đó được ly tâm thu được phần dung dịch, 

phần dung dịch này được phân tích bằng phương pháp AAS để xác định hiệu suất hấp phụ. Tiếp theo, dung 

dịch HNO3 2 M được thêm vào vật liệu hấp phụ chì (TiO2/Al2O3-Pb2+), lắc đều rồi ly tâm trong khoảng 1 

phút để giải hấp phụ các ion Pb2+ ra khỏi vật liệu. Cuối cùng, dung dịch rửa giải chứa ion Pb2+ được phân 

tích bằng phương pháp GF-AAS (SMEWW 3113B: 2012) [22].  Mẫu trắng được thực hiện tương tự trong 

cùng điều kiện mà không chứa dung dịch chuẩn Pb2+.  

Mẫu nước được lấy tại các địa điểm ở Thành phố Hồ Chí Minh và tình Long An, sau đó được lọc qua màng 

0,22 μm và điều chỉnh về pH ≤ 7 trước khi phân tích. Quá trình làm giàu ion Pb2+ bằng kỹ thuật chiết pha 

rắn rửa giải và xác định ion Pb2+ trong mẫu nước được thực hiện theo phương pháp trên. 

 

3. KẾT QUẢ VÀ BÀN LUẬN 

3.1. Tính chất của vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit 

Hình 1a thể hiện trạng thái bề mặt của vật liệu nano TiO2, các hạt TiO2 khá đồng nhất với kích thước khoảng 

40÷50 nm. Trạng thái bề mặt của vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit được thể hiện ở hình 1b, theo đó, các 

hạt Al2O3 có kích thước khoảng 200÷300 nm phân bố đồng đều với các hạt nano TiO2 tạo khá nhiều lỗ xốp 

thuận lợi cho việc hấp phụ các ion Pb2+. Hình 1c thể hiện thành phần nguyên tố trong phổ EDX, kết quả 

cho thấy vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit chứa các nguyên tố chính của vật liệu với thành phần là Ti, O, 

và Al. Hơn thế nữa, kết quả ánh xạ nguyên tố cho thấy sự phân bố rất đồng đều giữa các nguyên tố trên bề 

mặt vật liệu (hình 1d).  

Hình 1e thể hiện giản đồ XRD của vật liệu Al2O3/TiO2 nanocomposit, trong đó nano TiO2 xuất hiện các 

đỉnh tại góc 2 gồm 250; 480; 540; and 620 [23] và Al2O3 xuất hiện các đỉnh tại góc 2 gồm 380; 470; 670 

theo [24]. Điều đó xác nhận sự hiện diện của các pha tinh thể trong chất hấp phụ đã tổng hợp. Như vậy, với 

kết quả về trạng thái bề mặt, phổ nguyên tố EDX, ánh xạ nguyên tố, và giản đồ XRD cho thấy rằng vật liệu 

TiO2/Al2O3 nanocomposit đã được tổng hợp thành công với tất cả các thành phần chính, bề mặt vật liệu có 

nhiều lỗ xốp sẵn sàng cho việc hấp phụ để làm giàu ion Pb2+ trong mẫu.  
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Hình 1. a) SEM của nano TiO2; b) SEM của vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit; c) Phổ nguyên tố EDX;  

d) Kết quả ánh xạ nguyên tố; e) Giản đồ XRD của vật liệu.  

3.2. Các yếu tố ảnh hưởng đến kỹ thuật chiết pha rắn  

3.2.1. Ảnh hưởng của pH 

pH có vai trò quan trọng trong việc hấp phụ các ion Pb2+ lên bề mặt pha rắn của vật liệu. Trong dung dịch, 

điện tích của vật liệu nanocomposit là âm nếu pH > pHpzc (điểm đẳng điện) và dương nếu pH < pHpzc [25]. 

Do đó, ở pH > pHpzc khi có sự tồn tại của bất kỳ cation nào trong pha nước, chúng có thể được hấp phụ trên 

bề mặt nanocomposit. Theo [26], pHpzc của TiO2 khoảng 6,2, điều này có nghĩa là khi pH > 6,2 bề mặt vật 
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liệu TiO2 mang điện tích âm, dễ dàng hấp phụ ion Pb2+. Và pHpzc của Al2O3 khoảng 5÷6, có nghĩa là khi pH 

> 5 bề mặt vật liệu Al2O3 mang điện tích âm [27]. Dựa vào pHpzc của vật liệu, trong nghiên cứu này, pH 

được khảo sát trong khoảng 5 ÷ 10. Kết quả ở hình 2 cho thấy hiệu suất hấp phụ ion Pb2+ đạt cao nhất ở pH 

7, do đó pH 7 được chọn cho các khảo sát tiếp theo. 

 
Hình 2. Ảnh hưởng của pH  

3.2.2. Ảnh hưởng của khối lượng vật liệu  

Khối lượng của vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit cũng là một yếu tố quan trọng đối với sự hấp phụ làm 

giàu các ion Pb2+ trong dung dịch nước. Ảnh hưởng của khối lượng vật liệu ở pH tối ưu được khảo sát trong 

khoảng 50÷200 mg. Như có thể thấy trong hình 3, hiệu suất hấp phụ cao nhất khi sử dụng 150 mg vật liệu. 

Khi lượng vật liệu tăng lên thì hiệu suất giảm, điều này có thể do sự che phủ lẫn nhau khi vật liệu nhiều, 

cản trở sự hấp phụ của ion Pb2+ lên bề mặt vật liệu [28]. Do đó, khối lượng 150 mg vật liệu hấp phụ 

TiO2/Al2O3 nanocomposit được chọn cho các khảo sát tiếp theo. 

 

Hình 3. Ảnh hưởng của khối lượng vật liệu 
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3.2.3. Ảnh hưởng của thời gian hấp phụ 

Thời gian cũng đóng một vai trò quan trọng trong quá trình vật liệu TiO2/Al2O3 hấp phụ chì. Trong nghiên 

cứu này, thời gian được khảo sát từ 10÷150 phút. Kết quả cho thấy hiệu suất hấp phụ đạt cao nhất sau 60 

phút (hình 4). Kết quả chỉ ra rằng trong vòng 60 phút kể từ khi tiếp xúc với vật liệu, hầu hết các ion chì 

được hấp phụ lên bề mặt vật liệu. Sau thời gian đó, hiệu suất hấp phụ giảm rõ rêt, điều này có thể do thời 

gian tiếp xúc tăng lên thì các hạt nano kết hợp lại với nhau làm giảm diện tích bề mặt của vật liệu nên khả 

năng tiếp xúc với ion Pb2+ giảm dẫn đến hiệu suất hấp phụ giảm [29]. Do đó, thời gian 60 phút được chọn 

cho các khảo sát tiếp theo. 

 

Hình 4. Ảnh hưởng của thời gian hấp phụ. 

3.2.4. Ảnh hưởng của nồng độ ban đầu  

Khả năng hấp phụ làm giàu của vật liệu phụ thuộc vào nồng độ ban đầu của ion Pb2+. Thí nghiệm khảo sát 

được tiến hành với các nồng độ ion Pb2+ khác nhau trong khoảng 1÷40 mg/L. Hình 5 cho thấy khả năng 

hấp phụ của vật liệu đạt tối đa ở nồng độ ion Pb2+ 10 mg/L. Khi nồng độ ion chì tăng lên, khả năng hấp phụ 

giảm dần, do dung lượng hấp phụ của vật liệu đã đạt mức cao nhất, không thể hấp phụ thêm ion Pb2+. Do 

đó, hiệu suất hấp phụ cũng giảm dần. 

 

Hình 5. Ảnh hưởng của nồng độ chì. 
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3.2.5. Ảnh hưởng của chất giải hấp phụ 

Thí nghiệm khảo sát ảnh hưởng của chất giải hấp phụ được thực hiện ở nhiệt độ phòng bằng cách sử dụng 

bốn nồng độ khác nhau của dung dịch HNO3 (0,5 M, 1,0 M, 2,0 M, 3,0 M). Các dung dịch này lần lượt cho 

vào vật liệu hấp phụ chì TiO2/Al2O3-Pb2+ sau khi đã loại dung dịch sau hấp phụ, lắc đều trong 10 phút rồi 

ly tâm trong khoảng 1 phút để giải hấp phụ ion Pb2+. Dung dịch sau rửa giải chứa ion Pb2+ được phân tích 

bằng phương pháp GF-AAS. Kết quả ở hình 6 cho thấy khoảng 94,95% ion Pb2+ được giải hấp phụ từ vật 

liệu khi sử dụng nồng độ HNO3 2,0 M. Từ đó, dung dịch HNO3 2,0 M được chọn cho các khảo sát tiếp theo. 

 

Hình 6. Ảnh hưởng của chất giải hấp phụ. 

3.2.5. Hiệu suất hấp phụ và hiệu suất giải hấp phụ 

Thí nghiệm đánh giá hiệu suất hấp phụ và hiệu suất giải hấp phụ được thực hiện với các điều kiện tối ưu ở 

trên, nồng độ ion Pb2+ là 500 μg/L. Kết quả được thể hiện ở Bảng 1 cho thấy vật liệu có khả năng hấp phụ 

hoàn toàn ion Pb2+ ở nồng độ khảo sát. Kết quả cũng cho thấy, điều kiện giải hấp phụ đã phù hợp nên hiệu 

suất giải hấp phụ khá cao. Dựa vào kết quả này, vật liệu TiO2/Al2O3 được ứng dụng làm pha tĩnh cho kỹ 

thuật xử lý mẫu chiết pha rắn để tách, làm giàu và phân tích hàm lượng vết ion Pb2+ trong các mẫu nước. 

Bảng 1. Hiệu suất hấp phụ và giải hấp phụ  

STT 
Nồng độ Pb2+ 

chuẩn (μg/L) 

Nồng độ Pb2+ 

còn lại (μg/L) 

Nồng độ Pb2+ 

giải hấp (μg/L) 

Hiệu suất 

hấp phụ (%) 

Hiệu suất 

giải hấp (%) 

1 500 Không phát hiện 473,50 ≈100 94,70 

2 500 Không phát hiện 467,90 ≈100 93,58 

3 500 Không phát hiện 478,40 ≈100 95,68 

Trung bình 94,65 ± 2,61 

3.2.6. Ảnh hưởng của ion lạ đến hiệu suất hấp phụ  

Thí nghiệm khảo sát ảnh hưởng của các ion Cu2+ và Cr3+ đến hiệu suất hấp phụ được thực hiện với các điều 

kiện tối ưu ở trên, nồng độ ion Pb2+ là 500 μg/L, nồng độ các ion thay đổi từ 1÷5 mg/L. Hình 7 cho thấy 

ion Cu2+ và ion Cr3+ có ảnh hưởng đến hiệu suất chiết ion Pb2+. Khi sự có mặt của ion Cu2+ hay Cr3+ gấp 8 

lần thì hiệu suất hấp phụ giảm xuống còn khoảng 80÷83,5%, khi nồng độ của ion Cu2+ hay Cr3+ gấp 10 lần 

thì hiệu suất hấp phụ giảm xuống dưới 80%. Điều đó cho thấy các ion Cu2+ và Cr3+ có ảnh hưởng đến hiệu 

suất hấp phụ của vật liệu nhưng không quá lớn, vật liệu có khả năng chọn lọc khá cao với ion Pb2+. 
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Hình 7. Ảnh hưởng của ion lạ đến hiệu suất hấp phụ 

3.2.7. Khả năng tái sử dụng của vật liệu 

Thí nghiệm khảo sát khả năng tái sử dụng của vật liệu được tiến hành lặp lại 3 lần với quy trình hấp phụ và 

giải hấp phụ với các điều kiện tối ưu như khối lượng vật liệu là 150 mg, nồng độ ion Pb2+ là 500 μg/L. Vật 

liệu sau khi giải hấp phụ ion Pb2+ được rửa bằng dung dịch nước cất nhiều lần, đem sấy khô và thực hiện 

lại quy trình hấp phụ và giải hấp phụ như trên. Hình 8 cho thấy vật liệu TiO2/Al2O3 có khả năng tái sử dụng 

khá cao. Sau 2 lần sử dụng, hiệu suất hấp phụ vẫn đạt khoảng 82,6%. Riêng đến lần tái sử dụng thứ 3, hiệu 

suất hấp phụ có giảm nhưng vẫn ở mức cao 73,7%. Điều này có thể do vật liệu bị biến đổi tính chất hoặc 

có thể do một lượng vật liệu đã bị mất đi trong quá trình thí nghiệm nhiều lần. Mặc dù vậy, vật liệu có thể 

tái sử dụng 2 lần trong các ứng dụng phân tích mẫu. 

 

Hình 8. Khả năng tái sử dụng của vật liệu 

3.3. Phân tích hàm lượng chì trong mẫu nước 

3.3.1. Đường chuẩn 

Với các điều kiện tối ưu, đường chuẩn được xây dựng với nồng độ Pb2+ tuyến tính trong khoảng 5,0÷40,0 

µg/L với hệ số r2 = 0,9997 (hình 9). Phương pháp xác định chì bằng phổ nguyên tử sử dụng vật liệu 
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TiO2/Al2O3 có giới hạn phát hiện là 0,93 μg/L và giới hạn định lượng là 3,10 μg/L. Hiệu suất thu hồi của 

phương pháp đạt khoảng 95,85 ± 0,85 %. 

 

Hình 9. Đường chuẩn định lượng chì  

3.3.2. Phân tích mẫu  

Khả năng chiết pha rắn của vật liệu được ứng dụng để hấp phụ làm giàu ion Pb2+ trong các mẫu nước. Các 

mẫu nước được lấy tại khu vực TPHCM và lọc qua màng 0,22 µm. Ion Pb2+ trong mẫu được làm giàu, rửa 

giải theo quy trình trên và xác định bằng phương pháp GF-AAS. Kết quả phân tích mẫu được thể hiện ở 

Bảng 2. 

Bảng 2. Xác định ion Pb2+ trong mẫu nước 

Mẫu 
Nồng độ Pb2+ (µg/L) 

Phương pháp nghiên cứu Tham khảo (MEWW:3120) 

Stt Ký hiệu mẫu EF* KQ ± SD KQ±SD 

1 M1 10 KPH** 
KPH** 

(với LOD 10 µg/L) 2 M2 10 KPH** 

3 M3 10 KPH**  

4 M4 10 3,47± 0,081  

*EF: hệ số làm giàu 

**KPH: Không phát hiện 

 

4. KẾT LUẬN 

Vật liệu TiO2/Al2O3 nanocomposit được tổng hợp và ứng dụng thành công để hấp phụ làm giàu ion chì 

trong mẫu nước với kỹ thuật chiết pha rắn, chì sau đó được phân tích bằng phương pháp GF-AAS. Các điều 

kiện chiết tối ưu được khảo sát để hiệu quả chiết đạt cao nhất với pH 7; 150 mg vật liệu; thời gian chiết 60 

phút và HNO3 2M. Phương pháp nghiên cứu được thực hiện đơn giản, sử dụng một lượng nhỏ vật liệu cũng 

như hóa chất khác ít gây ô nhiễm môi trường, độ chính xác cao và giới hạn phát hiện thấp. Phương pháp 

nghiên cứu hoàn toàn có thể áp dụng để làm giàu và xác định chì ở hàm lượng vết trong mẫu nước. 
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LỜI CẢM ƠN  

Chúng tôi chân thành cảm ơn Khoa Công nghệ Hóa học, Đại học Công nghiệp TPHCM đã hỗ trợ cơ sở vật 

chất và thiết bị để chúng tôi hoàn tất nghiên cứu này. Chúng tôi cũng chân thành cám ơn Ban biên tập và 

phản biện đã giúp chúng tôi hoàn thiện bài báo này.  
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OPTIMIZATION OF LEAD DETERMINATION IN WATER SAMPLE BY ATOMIC 

ABSORPTION SPECTROSCOPY USING TiO2/Al2O3 NANOCOMPOSITE 
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Faculty of Chemical Engineering, Industrial University of Ho Chi Minh City 
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Abstract. Lead content in water sample was enrichmented by TiO2/Al2O3 nanocomposite and then 

determined by atomic absorption spectroscopy. The properties of TiO2/Al2O3 nanocomposite material were 

determined by SEM, EDX, XRD methods. The solid phase extraction conditions such as pH, material mass, 

adsorption time, and eluent concentration were investigated. The results showed with using 150 mg of 

adsorbent in 60 minutes at pH 7 and the concentration of 2M HNO3 eluent, the adsorption efficiency reached 

100% and the desorption efficiency reached 94.65% with the initial concentration of Pb2+ ion of 500 µg/L. 

Lead ions were determined by atomic absorption spectroscopy with optimal conditions in a linear range 

5.0÷40.0 µ/L of Pb2 (r2 = 0.9997) with method detection and method quantification limits of 0.93 µg/L and 

3.10 µg/L, respectively, the recovery efficiency of the method is about 95.85%. The method was used for 

the determination of lead ions in water samples. 
Keywords. TiO2/Al2O3 nanocomposite, solid phase extraction, lead, GF-AAS  
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