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Caùc Phöông Phaùp Taùch - Chieát
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Muïc tieâu

- Trình baøy ñöôïc nguyeân lyù cuûa caùc phöông phaùp taùch

- Phaân bieät ñöôïc phöông phaùp thaåm thaáu vaø thaåm tích

- Hieåu ñöôïc yù nghóa cuûa caùc heä soá trong chieát loûng - loûng

- Hieåu ñöôïc cô sôû lyù thuyeát cuûa chieát ngöôïc doøng

- Trình baøy ñöôïc phaïm vi aùp duïng cuûa chieát loûng – loûng

- Hieåu ñöôïc nguyeân taéc hoaït ñoäng cuûa chieát pha raén



Caùc Phöông Phaùp Taùch - Chieát

Nguyeãn Ñöùc Tuaán Ñaïi hoïc Y Döôïc TPHCM

Daøn baøi

- Môû ñaàu

- Caùc phöông phaùp taùch

- Phöông phaùp loïc

- Phöông phaùp ly taâm

- Phöông phaùp chia caét pha

- Phöông phaùp thaåm thaáu vaø thaåm tích

- Chieát

- Chieát pha raén



Môû ñaàu
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Taùch laø nhoùm caùc phöông phaùp hoùa hoïc, vaät lyù vaø
hoùa lyù nhaèm ñi töø moät hoãn hôïp phöùc taïp → hoãn hôïp
ñôn giaûn → töøng chaát

Hoãn hôïp phöùc taïp → taùch moät chaát hoaëc moät
nhoùm chaát

Döôïc: ñoái töôïng phaân tích ña daïng → khoù xaùc
ñònh tröïc tieáp moät chaát maø phaûi qua giai ñoaïn taùch
→ ñònh löôïng

Taùch coù theå duøng ñeå tinh cheá hoaëc nghieân cöùu
thaønh phaàn cuûa moät hoãn hôïp



Caùc phöông phaùp taùch

Nguyeãn Ñöùc Tuaán Ñaïi hoïc Y Döôïc TPHCM

Taùch hoãn hôïp khoâng ñoàng nhaát:
Hoãn hôïp coù ít nhaát hai pha khoâng hoøa laãn vaøo nhau. Ví duï: nhuõ

töông, hoãn dòch
Taùch hai pha: 

Loïc, ly taâm: aùp duïng cho hoãn dòch
Thay ñoåi nhieät ñoä, pH, laéng, gaïn: aùp duïng cho nhuõ töông

Taùch hoãn hôïp ñoàng nhaát:
Chia caét pha: hoãn hôïp ñoàng nhaát → hoãn hôïp khoâng ñoàng nhaát
Chuyeån pha: 

Chuyeån moät chaát töø pha naøy sang pha khaùc: Chieát, thaåm thaáu, 
saéc kyù

Bieán ñoåi traïng thaùi: caát, thaêng hoa



Phöông phaùp loïc
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Taùch pha loûng khoûi pha raén
Vaät lieäu loïc:

Daïng sôïi hoaëc xoáp
Chaát voâ cô:

Dioxyd silic
Amiaêng
Thuûy tinh (pheãu loïc thuûy tinh xoáp, boâng thuûy tinh)

Chaát höõu cô:
Cellulose (giaáy loïc)
Maøng polymer

Kyõ thuaät loïc:
Loïc ôû aùp suaát thöôøng
Loïc ôû aùp suaát giaûm (loïc chaân khoâng): bình Kitasato



Phöông phaùp ly taâm
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Duøng söùc ly taâm (löïc ly taâm) laøm laéng tuûa
Toác ñoä laéng phuï thuoäc löïc ly taâm
Löïc ly taâm caøng lôùn, toác ñoä laéng caøng cao

F = 4π2n2mR
n: soá voøng quay trong moät phuùt; 
m: khoái löôïng tieåu phaân chaát keát tuûa
R: baùn kính voøng quay hay caùnh tay ñoøn
F: löïc ly taâm

Taêng toác ñoä laéng → taêng soá voøng quay n
Caùc maùy ly taâm hieän nay thöôøng coù toác ñoä 3000 voøng –

5000 voøng/phuùt
Caùc maùy sieâu ly taâm: > 5000 voøng/phuùt



Phöông phaùp chia caét pha
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Moät pha → hai pha
Ñôn giaûn, deã thöïc hieän
Tieán haønh sau khi chuyeån pha

Ví duï: Chieát hoãn hôïp alcaloid töø quaû Thuoác phieän
Boät quaû Thuoác phieän

Dung moâi (Chuyeån pha baèng chieát)

Dòch chieát caùc alcaloid (Loûng)

Keát tuûa (Chia caét pha)

Alcaloid ↓ Dung moâi



Phöông phaùp chia caét pha
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Taùch hoãn hôïp raén
Laéng ñaõi
Choïn loïc cô hoïc

Taùch hoãn hôïp loûng
Loaïi bôùt dung moâi: coâ ñaëc, bay hôi

Aùp suaát thöôøng
Aùp suaát giaûm: maùy coâ quay

o Bình caát quay noái vôùi bôm chaân khoâng
o Phaàn ngöng ñoäng cho chaûy qua bình khaùc
o Quay laøm taêng dieän tích beà maët bay hôi
o Öu ñieåm: giaûm söï oxy hoùa chaát tan, thu ñöôïc tuûa tinh theå thaám ít
dung moâi

Giaûm khaû naêng hoøa tan dung moâi
Thay ñoåi nhieät ñoä: tinh cheá
Theâm chaát loûng khoâng phaûi laø dung moâi vaøo dung dòch
Theâm chaát raén (phöông phaùp muoái keát)



Phöông phaùp thaåm thaáu vaø thaåm tích
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Thaåm thaáu:
Phöông phaùp chuyeån pha. Chaát tan chuyeån töø pha A sang pha B coù

theå hoøa laãn vaøo nhau neân caàn coù maøng ngaên caùch (maøng thaåm thaáu)
Quaù trình noäi thaåm

(1): dd X trong nöôùc; (2): nöôùc
PV = nRT P = hdg
V: theå tích dung dòch coù n phaân töû
d: Khoái löôïng rieâng cuûa dung dòch
P: aùp suaát thaåm thaáu
⇒ n/V = hdg/RT hay C = hdg/RT

1 2 1 2 1 2

h

Maøng baùn thaám
Ban ñaàu Noäi thaåm Caân baèng

Quaù trình noäi thaåm

Thaåm tích:

Maøng thaåm thaáu cho caùc phaân
töû nhoû vaø trung bình ñi qua

Quaù trình ngoaïi thaåm



Chieát (Ly trích – Extraction) 
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Chieát laø moät phöông phaùp duøng dung moâi (ñôn hay hoãn hôïp) ñeå taùch
laáy moät chaát hay moät nhoùm caùc chaát töø hoãn hôïp caàn nghieân cöùu

Thöôøng gaëp: chieát hoaït chaát töø dung dòch nöôùc vaøo dung moâi höõu
cô

Muïc ñích: ñònh tính, ñònh löôïng, xaùc ñònh caáu truùc
Chieát laø moät phöông phaùp taùch baèng chuyeån pha döïa vaøo söï phaân

boá cuûa chaát tan trong hai pha A vaø B
Phaân loaïi:

Chieát loûng – loûng (liquid-liquid extraction, LLE)
Chieát loûng – raén (liquid-solid extraction, LSE): kyõ thuaät chieát pha

raén (Solid phase extraction, SPE)
Chieát coù vai troø quan troïng trong kieåm nghieäm



Chieát loûng - loûng
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Heä soá phaân boá
A

B

C
CK = CA, CB laàn löôït laø noàng ñoä S trong

pha A vaø B ôû traïng thaùi caân baèng

- Haèng soá ôû moät nhieät ñoä xaùc ñònh vaø trong nhöõng ñieàu kieän lyù töôûng

- Ñaëc tröng cho moät chaát tan vaø moät caëp dung moâi xaùc ñònh A vaø B

- Phuï thuoäc vaøo nhieät ñoä, aùp suaát, tính chaát cuûa chaát tan vaø dung moâi

K caøng lôùn, quaù trình chieát caøng hieäu quaû

Ví duï: Fe3+ Pha A Pha B K

Ether etylic Nöôùc + HF 0,001

Ether etylic Nöôùc + HCl 99,0
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K
S1 (pha 1)    <====> S2 (pha 2)

K: heä soá phaân boá
1][
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S
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K =

- Pha 1 (V1) coù m mol chaát tan S, ñöôïc chieát baèng pha 2 (V2) 

- q1 laø % S coøn laïi trong pha 1, noàng ñoä S trong pha 1: 
1

1
V

qm×

- (1-q1) laø % S ñöôïc chieát sang pha 2, noàng ñoä S trong pha 2:
2

)11(
V

mq ×−

Chieát loûng - loûng

1
1

2

)11(

V
mq

V
mq

K ×

×−

=
21

1
1 KVV

V
q +=



Nguyeãn Ñöùc Tuaán Ñaïi hoïc Y Döôïc TPHCM

Tieán haønh chieát laàn 2:
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q luoân luoân nhoû hôn 1, sau n laàn chieát naøo ñaáy töùc laø qn seõ voâ cuøng nhoû
vaø coù theå coi nhö baèng 0

Ví duï: Chaát tan A trong nöôùc - benzen coù K = 3, coù noàng ñoä 0,01 M trong
100 ml dung dòch nöôùc

a) Chieát moät laàn vôùi 500 ml benzen: ( )

Chieát loûng - loûng
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Chieát loûng - loûng

Heä soá phaân boá bieåu kieán
(Heä soá phaân chia D) ∑

∑=
A

B
D C

C
K

ΣCB, ΣCA: toång noàng ñoä

caùc daïng khaùc nhau cuûa

chaát tan trong B vaø A

KD: khoâng baét buoäc laø haèng soá
B laø moät base höõu cô:
BH+ chæ toàn taïi trong pha nöôùc BH+ <=====>       B     +     H+

Pha 1: pha nöôùc
Pha 2: pha DMHC  
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a Heä soá phaân chia phuï thuoäc vaøo pH
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Chieát loûng - loûng

HA laø moät acid: HA <=====> H+ +    A-

A- khoâng toàn taïi trong pha höõu cô
Pha 1: pha nöôùc
Pha 2: pha DMHC

Ta coù: ===> [HA]2 = K[HA]1   vaø

Heä soá phaân chia phuï thuoäc vaøo pH
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Heä soá phaân boá bieåu kieán
(Heä soá phaân chia D) ∑

∑=
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K

ΣCB, ΣCA: toång noàng ñoä

caùc daïng khaùc nhau cuûa

chaát tan trong B vaø A

KD: khoâng baét buoäc laø haèng soá
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Chieát loûng - loûng
Ví duï: Dung dòch nöôùc cuûa moät amin 0,010 M coù K = 3, Kb = 1 x 10-5, 50 ml 

dung dòch treân ñöôïc chieát baèng 100 ml dung moâi
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So saùnh:
pH Noàng ñoä amin coøn laïi

trong pha nöôùc
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Chieát loûng - loûng

Hieäu suaát chieát (ñoä chieát hay heä soá chieát):

AO

B

Q
Q

R ∑=

QAO: löôïng chaát tan S trong dung dòch nöôùc ban ñaàu

ΣQB: toaøn boä löôïng QB cuûa S chieát ñöôïc vaøo pha höõu cô
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Caùc phöông phaùp chieát loûng - loûng
Chieát ñôn: hieäu suaát chieát thaáp

Hieäu suaát chieát: vôùi

Chieát laëp: hieäu suaát chieát cao hôn nhöng toán nhieàu thôøi gian, coâng söùc

Chieát n laàn, VB ml dung moâi/laàn: vôùi

Chieát n laàn, VB ml dung moâi/n laàn:

Phoøng thí nghieäm: chieát giaùn ñoaïn hay chieát lieân tuïc

Chieát ngöôïc doøng: hieäu suaát chieát raát cao, taùch ñöôïc nhieàu chaát
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Caùc phöông phaùp chieát loûng - loûng

Ngaâm Ñun hoài löu Soxhlet

Chieát baèng maùy coù boä
phaän khuaáy vaø nghieàn

Bình ngaám kieät Ngaám kieät lieân tuïc

Duïng cuï
duøng chieát
giaùn ñoaïn
vaø lieân tuïc



Chieát ngöôïc doøng
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Nguyeân taéc: dung moâi chieát vaø dung dòch chieát

chaïy ngöôïc chieàu vaø tieáp xuùc vôùi nhau

Muïc tieâu: taùch hai hay nhieàu chaát tan baèng moät

loaït söï phaân chia giöõa hai pha loûng – loûng

Chieát giaùn ñoaïn qua nhieàu böôùc

Chieát lieân tuïc qua nhieàu böôùc



Chieát giaùn ñoaïn qua nhieàu böôùc
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Giaû söû coù hai chaát tan A vaø B trong hoãn hôïp AB ñang toàn

taïi ôû pha döôùi L (lower phase), ñöôïc chieát baèng pha treân U 

(upper phase)

Ban ñaàu:

[A] = 1 mM

[B] = 1 mM

DA = [A]U/[A]L = 4, DB = [B]U/[B]L = 1. Ñieàu kieän caàn

thieát cho söï taùch rieâng laø hai chaát phaûi coù D hoaøn toaøn

khaùc nhau



Sô ñoà chieát giaùn ñoaïn qua nhieàu böôùc
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Böôùc 0

Böôùc 1

Böôùc 2

Böôùc 3

U0

L0

U0

L1môùi

U1môùi

L0

U2môùi

L0

U1

L1

U0

L2môùi

U3môùi

L0

U2

L1

U0

L3môùi

U1

L2



Chieát giaùn ñoaïn qua nhieàu böôùc
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  Pha A (mM) B (mM) 
Böôùc 0: OÁng 0 U0 0,8 0,5 

  L0 0,2 0,5 
Böôùc 1: OÁng 0 U1 (môùi) 0,16 0,25 

  L0 0,04 0,25 
 OÁng 1 U0 0,64 0,25 
  L1 (môùi) 0,16 0,25 

Böôùc 2: Pha U0 ñöôïc chuyeån vaøo oáng coù L2 môùi 
Pha U1 ñöôïc chuyeån vaøo oáng coù L1 cuõ 
Pha U2 môùi ñöôïc ñoå leân pha L0 cuõ 

 

Sau khi caân baèng ôû moãi oáng söï phaân chia theo DA = 4, DB = 1



Chieát giaùn ñoaïn qua nhieàu böôùc
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Soá oáng (r) 

 0 1 2 3 4 5 

Pha treân 
(A) 
0 

Pha 
treân 
(B) 
0 

          Soá 
böôùc 
(n) 

Pha döôùi 
(A) 
1 

Pha 
döôùi 
(B) 
1 

          

(A) 
0,8 

(B) 
0,5           0 

(A) 
0,2 

(B) 
0,5           

(A) 
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(B) 
0,25 

(A) 
0,64 

(B) 
0,25         1 
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0,125       2 
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0,125       
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0,1875 
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0,3072 

(B) 
0,1875 

(A) 
0,4096 

(B) 
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0,32768 
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(A) 
0,000064 

(B) 
0,15625 

(A) 
0,00128 

(B) 
0,078125 

(A) 
0,01024 

(B) 
0,15625 

(A) 
0,04096 

(B) 
0,15625 

(A) 
0,08192 

(B) 
0,078125 

(A) 
0,065536 

(B) 
0,015625 

S* (A) 
0,00032 

(B) 
0,03125 

(A) 
0,0064 

(B) 
0,15625 

(A) 
0,0512 

(B) 
0,3125 

(A) 
0,2048 

(B) 
0,3125 

(A) 
0,4096 

(B) 
0,15625 

(A) 
0,32768 

(B) 
0,03125 

 

Phaân chia ngöôïc doøng cuûa A vaø B

S: % A hoaëc B trong moãi oáng
sau 5 böôùc



Chieát giaùn ñoaïn qua nhieàu böôùc

Nguyeãn Ñöùc Tuaán Ñaïi hoïc Y Döôïc TPHCM

Sau 5 böôùc goäp caùc oáng 0, 1 vaø 2 vaøo loï I vaø
caùc oáng 4 vaø 5 vaøo loï II. Ta coù:

 A (mM) Tyû leä B (mM) Tyû leä Möùc ñoä tinh khieát* 
Loï I 0,05792  0,5 50% B: 89% 
Loï II 0,73728 73,7% 0,1875  A: 74% 
 * Möùc ñoä tinh khieát cuûa A: [A]/([A] + [B]) vaø B: [B]/([A] + [B])

Nhaän xeùt:
A caøng ngaøy caøng caùch xa B khi soá böôùc caøng taêng



Chieát lieân tuïc qua nhieàu böôùc

Nguyeãn Ñöùc Tuaán Ñaïi hoïc Y Döôïc TPHCM

Sô ñoà minh hoïa chieát ngöôïc doøng lieân tuïc töø sô ñoà
chieát giaùn ñoaïn qua nhieàu böôùc

U9* U8* U7* U6 U5 U4 U3 U2 U1 U0 ===> MP 
SP L0 L1 L2 L3 L4 L5 L6 L7* L8* L9* 

 Daáu * laø caùc pha môùi
Vôùi: 

Pha treân U di ñoäng doïc theo pha döôùi L baát ñoäng
Pha treân goïi laø pha ñoäng MP (Mobile Phase)
Pha döôùi goïi laø pha tónh SP (Stationary Phase)

Giaû söû A ñöôïc chieát baèng phaân chia ngöôïc doøng theo
sô ñoà treân. Phaân ñoaïn A ôû pha treân laø p% vaø ôû pha döôùi
laø q%. Ta coù p + q = 1



Chieát lieân tuïc qua nhieàu böôùc

Nguyeãn Ñöùc Tuaán Ñaïi hoïc Y Döôïc TPHCM

0 0 0 0 1     
- Tröôùc khi caân baèng

    0 0 0 0 0 
  soá oáng   r = 0 1 2 3 4 
 - Sau khi caân baèng

0 0 0 0 p     
    q 0 0 0 0 

  soá oáng   r = 0 1 2 3 4 
 - Tröôùc khi caân baèngBöôùc 1

0 0 0 0 p    

Böôùc 0

   q 0 0 0 0 
 soá oáng   r = 0 1 2 3 4 
 - Sau khi caân baèng

0 0 0 pq p2    
   q2 pq 0 0 0 

 soá oáng   r = 0 1 2 3 4 
 



Chieát lieân tuïc qua nhieàu böôùc
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- Sau khi caân baèng

- Tröôùc khi caân baèngBöôùc 3

- Sau khi caân baèng

0 0 0 pq p2   
- Tröôùc khi caân baèng2Böôùc

  q2 pq 0 0 0 
soá oáng   r = 0 1 2 3 4 

 

0 0 pq2 2p2q p3   
  q3 2pq2 p2q 0 0 
soá oáng   r = 0 1 2 3 4 

 

0 0 pq2 2p2q p3  
 q3 2pq2 p2q 0 0 

 r = 0 1 2 3 4 
 

0 pq3 3p2q2 3p3q p4  
 q4 3pq3 3p2q2 p3q 0 

  r = 0 1 2 3 4 
 



Chieát lieân tuïc qua nhieàu böôùc
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Phaân ñoaïn A ôû moãi oáng sau moãi böôùc di chuyeån cuûa pha ñoäng

Nhaän xeùt: Nhò thöùc (p + q)n khai trieån

 Soá oáng r 
Böôùc 

chieát n 
0 1 2 3 4 

1 q p    
2 q2 2pq p2   
3 q3 3pq2 3p2q p3  
4 q4 4pq3 6p2q2 4p3q p4 

.... ..... ..... ..... ..... .... 
 

 



Chieát lieân tuïc qua nhieàu böôùc
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Phaân ñoaïn f (fraction) trong oáng r sau böôùc chieát n:

rnqrprrn
nf −
−

= !)!(
!

Vôùi n lôùn, oáng chöùa löôïng chaát A cao nhaát (rmax):

rmax # np

Ví duï:

A coù p = 4/5, sau 100 böôùc chieát ta coù rmax # 100 x 4/5 # 80: oáng 80

B coù p = ½, sau 100 böôùc chieát ta coù rmax # 100 x 1/2 # 50: oáng 50



Ñoä roäng cuûa daûi vaø naêng suaát phaân giaûi
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Taùch A vaø B baèng phaân chia ngöôïc doøng qua 100 böôùc chieát

- OÁng 70 - 90 hoaøn toaøn laø A
- OÁng 40 - 60 hoaøn toaøn laø B

DA = 4 vaø DB = 7/3DA = 4 vaø DB = 1
OÁng

59 - 72
OÁng
81-90

Ñoä tinh
khieát

A 2,27% 38,90% 97,94%

B 66,06% 0,82% 96,68%

B                  A
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Chieát baèng dung moâi höõu cô

Nhieàu phaân töû CHC vaø moät soá ít chaát VC coù ñoä tan trong dung moâi

höõu cô lôùn gaáp nhieàu laàn ñoä tan trong nöôùc

Caùc yeáu toá aûnh höôûng:

Caáu truùc phaân töû

Thuoác thöû taïo phöùc mang ñieän tích: Au, Fe trong HBr taïo

phöùc tan trong ether etylic

pH:

Xaø phoøng/pH thaáp taïo acid tan trong DMHC

Muoái alcaloid/pH cao chuyeån alcaloid base tan trong DMHC

ÖÙng duïng cuûa chieát loûng - loûng
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ÖÙng duïng cuûa chieát loûng - loûng

Chieát vôùi chelator kim loaïi

Ion kim loaïi + chaát phoái trí → phöùc tan trong DMHC

Chaát phoái trí (ligand) hay duøng:

N
N

C SH
NN

H

N

OH

N

N

O

O

NH4

 
 

 Dithizone 8-hydroxyquinolin      Cupferron
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ÖÙng duïng cuûa chieát loûng - loûng

Chieát vôùi chelator kim loaïi

HL             <==>     H+ +   L-

nL- +   Mn+ <==>     MLn

MLn (Nöôùc) <==>     MLn (Höõu cô)

Trong ñoù HL laø ligand, Mn+ laø ion kim loaïi.

Heä soá phaân chia D:

)( ML
)( MLD

n

n

nöôùc Pha
cô Höõu

][
][

=

Heä soá naøy phuï thuoäc vaøo noàng ñoä cuûa ligand vaø pH cuûa dung dòch
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ÖÙng duïng cuûa chieát loûng - loûng
Chieát vôùi chelator kim loaïi

Ví duï: Ñònh löôïng Pb2+ trong nöôùc baèng phaûn öùng taïo phöùc vôùi dithizone

C6H5

N
N

C SH
NN

H

2C6H5

+ Pb2+
Pb

N
N

CS

C6H5

N N

C6H5

H

S

N
N

C

C6H5

NN

H

C6H5
+ 2H+

 Dithizone (xanh)     Khoâng maøu Ñoû

OÁng nghieäm A (ml) B (ml) C (ml) 
Nöôùc caát 10 0 0 
Nöôùc maùy 0 10 0 
Dung dòch Pb(NO3)2 2mM 0 0 10 
Hexan 7 7 7 
Dithizone/CHCl3 0,01% 3 3 3 
Laéc yeân ñeå phaân lôùp:    
Maøu cuûa lôùp hexan Xanh lam Ñoû Ñoû 
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ÖÙng duïng cuûa chieát loûng - loûng
Chieát caëp ion

Base (hay acid) + acid (hay base)/pha nöôùc → caëp ion tan trong DMHC

A- +   BH+ <====>      A-BH+

[A-BH+] (nöôùc)        <====>      [A-BH+] (höõu cô)

A-BH+: caëp ion taïo thaønh

A- hoaëc BH+: taùc nhaân taïo caëp ion (ion pair agent, IPA)

Cô sôû cuûa phöông phaùp chieát ño quang, acid maøu, acid maøu-base höõu
cô

ÖÙng duïng trong kieåm nghieäm

Chieát vaø ño quang: chlorpheniramin, loperamid, promethazine

Chuaån ñoä taïo caëp ion: dung dòch chuaån ñoä laø chaát dieän hoaït anion 
duøng ñònh löôïng alcaloid, chæ thò vaøng methyl, moâi tröôøng chloroform  
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Chieát caëp ion
Caùc IPA thöôøng duøng

Caùc acid maïnh: acid perchloric, acid sulfuric, acid phosphoric, acid 
hydrochloric,….

Caùc hôïp chaát sulfonic:

Heptansulfonat natri, laurylsulfat natri

Helianthine, tropeoline,…

Xanh bromothymol, xanh bromophenol, xanh bromocresol,…

Daãn chaát sulfonic cuûa naphthalen

Daãn chaát sulfonic cuûa fluorescein

Caùc ammonium: tetrabutylammonium (C4H9)4N+

ÖÙng duïng cuûa chieát loûng - loûng
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Chieát loûng – raén

Pha raén (nhoâm oxid, than hoaït, nhoâm silicat) chieát caùc chaát

töø pha loûng: haáp phuï

Pha loûng (dung moâi hay heä dung moâi) chieát caùc chaát töø maãu

phaân tích raén (boät döôïc lieäu)
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Kyõ thuaät chieát pha raén (Solid Phase Extraction, SPE)    

Taùch chaát phaân tích töø maãu baèng chaát raén

Röûa giaûi baèng dung moâi thích hôïp

Tinh cheá dòch chieát trong caân baèng chieát loûng – loûng

Khoâng nhöõng laø kyõ thuaät taùch chieát ñoäc laäp, maø coøn ñöôïc

caøi ñaët vaøo GC-MS hoaëc HPLC-MS
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Chieát pha raén – Thöïc haønh

Laøm saïch maãu → Keùo daøi tuoåi thoï coät saéc kyù

Coâ ñaëc maãu → taêng ñoä nhaïy

Öu ñieåm hôn chieát loûng – loûng:

Maãu saïch hôn

Hieäu suaát chieát (tyû leä hoài phuïc) cao hôn

Dung moâi chieát ít hôn

Ít toán thôøi gian hôn

Töï ñoäng hoùa
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Phaân loaïi pha raén

Nguyeân lieäu taïo pha raén: daãn chaát polysiloxan, polymer 

(pha lieân keát)

Ñaëc ñieåm coät SPE

Ñaëc ñieåm Coät SPE
Vaät lieäu taïo coät Poly tetrafluoroethylen (PTFE), poly ethylen (PE), 

poly propylen (PP)
Hình daïng haït Khoâng ñeàu

Kích thöôùc haït 40 μm

Soá ñóa lyù thuyeát < 100

Cô cheá taùch Löu giöõ vaø röûa giaûi keá tieáp nhau

Söû duïng Duøng moät laàn
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Phaân loaïi pha raén

Pha lieân keát: pha thuaän vaø pha ñaûo

Pha liên kết Cấu trúc Pha liên kết Cấu trúc

Pha đảo Pha thuận

C18 -(CH2)17CH3 Cyano -CH2-(CH2)2-CN

C8 -(CH2)7CH3 Amino -CH2-(CH2)2-NH2

C2 -CH2-CH3 Diol -(CH2)3-OCH2-CHOH-CH2OH

Cyclohexyl -CH2-CH2-C6H11 Silicagel -SiOH

Phenyl -CH2-(CH2)2-C6H5
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Phaân loaïi pha raén

Pha khoâng lieân keát
Tên pha Đặc điểm

Silicagel - SiOH Hạt 40 μm

Silicagel hoạt tính cao Hạt 55 - 105 μm, lỗ xốp 125 A0

Florisil MgSiO3 Hạt 50 - 200 μm, lỗ xốp 60 A0

Alumina trung tính Hạt 25 μm, pH = 7,5

Alumina acid Hạt 50 – 300 μm, pH = 4 - 5

Alumina base Hạt 50 – 300 μm, pH = 9 - 10, lỗ xốp 120 A0

Nhöïa trao ñoåi ion
Trao ñoåi maïnh cation: daãn chaát phenylsulfonic R-C6H4-SO3H

Trao ñoåi maïnh anion: daãn chaát amoni baäc 4 R4N+X-
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Cô cheá löu giöõ, röûa giaûi

Chieát baèng coät chöùa pha ñaûo

Töông taùc giöõa chaát phaân tích vaø pha lieân keát laø löïc Van der Waals

Chaát phaân tích caøng sô nöôùc caøng coù khuynh höôùng naèm laïi treân pha

lieân keát

Röûa giaûi: choïn dung moâi phaân cöïc ñuû ñeå phaù vôû lieân keát do löïc Van 

der Waals. Ví duï: MeOH, MeCN, ethyl acetat

Chaát phaân tích raát sô nöôùc: röûa giaûi baèng hoãn hôïp ethyl acetat : 

methylen clorid (1:1) 
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Cô cheá löu giöõ, röûa giaûi

Chieát baèng coät chöùa pha thuaän

Löu giöõ chaát phaân tích treân pha thuaän baét nguoàn töø töông taùc phaân

cöïc. Lieân keát hydro, lieân keát π- π hoaëc töông taùc löôõng cöïc – löôõng cöïc

Pha khoâng lieân keát: 

Chaát phaân tích coù tính base ñöôïc löu giöõ maïnh treân beà maët coù tính

acid vaø ngöôïc laïi

Caùc alcol, aldehyd, daãn chaát halogen hoøa tan trong dung moâi

khoâng phaân cöïc bò haáp thuï maïnh treân silicagel

Röûa giaûi: methanol ñöôïc duøng cho nhieàu tröôøng hôïp
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Cô cheá löu giöõ, röûa giaûi

Chieát baèng coät chöùa nhöïa trao ñoåi ion

Löu giöõ: löïc huùt tónh ñieän giöõa hai ion tích ñieän traùi daáu

Röûa giaûi: 

Coät anionit: NaOH 0,1M

Coät cationit:  HCl 0,1M

Pha lieân keát silica 

o Röûa giaûi anion höõu cô: hoãn hôïp NaOH 0,1M – MeCN (1:1)

o Röûa giaûi acid höõu cô: ñeäm phosphat – MeOH (1:1)
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Kyõ thuaät chieát pha raén (Solid Phase Extraction, SPE)    

Trang thieát bò
OÁng hình truïï baèng thuûy tinh hay polypropylen: 

1, 3, 6 ml 
Chaát haáp phuï: haït silica 40 μm, ñöôøng kính loã

xoáp 60 A, beà maët coù nhoùm silanol Si-OH, haøm
löôïng 100, 200, 500, 1000 mg 

Phaân cöïc: cyano, diol, amino, silica
Khoâng phaân cöïc: C1, C8, C18, phenyl
Trao ñoåi ion: benzensulfonyl propyl, amin

baäc 4  
Maøng loïc polyethylen, teflon, theùp khoâng ræ
Heä thoáng taïo chaân khoâng
Boä phaän noái caùc oáng, bình chöùa dung moâi
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Tieán haønh
Caân baèng (oån ñònh) coät SPE

Ñöa maãu leân coät

Röûa coät

Röûa giaûi chaát phaân tích

Löïa choïn chaát haáp phuï
Ñoä phaân cöïc cuûa chaát haáp phuï töông ñöông vôùi chaát phaân tích

Ñoä phaân cöïc cuûa dung moâi vaø chaát haáp phuï phaûi khaùc nhau

Tuøy thuoäc chaát phaân tích ñeå choïn löôïng pha raén vaø theå tích röûa giaûi khaùc nhau

Löôïng chaát phaân tích Löôïng pha raén Theå tích neàn

500 mg < 25 mg 1 ml

1000 mg < 50 mg 2 ml

5 g < 0,25 g 10 ml

Thöïc haønh chieát pha raén
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Quy trình chieát

Xöû lyù coät baèng dung moâi hoaëc dung dòch ñeäm thích hôïp ñeå chuyeån

pha raén sang traïng thaùi coù theå löu giöõ chaát phaân tích trong maãu

Taùch chaát phaân tích: maãu ñöôïc hoøa tan trong dung moâi vaø cho qua 

coät. Pha raén seõ löu giöõ chaát phaân tích vaø moät soá taïp chaát

Loaïi taïp: duøng dung moâi hoaëc dung dòch ñeäm cho qua coät ñeå loaïi taïp

ñaõ ñöôïc giöõ laïi treân pha raén vaø laøm giaøu maãu phaân tích. Hoaëc coù theå

röûa giaûi chaát caàn phaân tích ra tröôùc vaø giöõ laïi taïp treân coät

Röûa giaûi: duøng dung moâi thích hôïp ñaåy chaát phaân tích khoûi pha raén. 

Dòch chieát thu ñöôïc seõ ñöôïc tieáp tuïc phaân tích baèng caùc phöông phaùp

thích hôïp

Kyõ thuaät chieát pha raén (Solid Phase Extraction, SPE)    
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Dung moâi
Chaát haáp phuï phaân cöïc Söùc dung moâi Chaát haáp phuï khoâng phaân cöïc
Hexan YEÁU Nöôùc
Isooctan Methanol
Toluen Isopropanol
Chloroform Acetonitril
Methylen chlorid Aceton
Tetrahydrofuran Ethyl acetat
Ethyl ether Ethyl ether
Ethyl acetat Tetrahydrofuran
Aceton Methylen chlorid
Acetonitril Chloroform
Isopropanol Toluen
Methanol Isooctan
Nöôùc MAÏNH Hexan

Thöïc haønh chieát pha raén
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Löïa choïn dung moâi: tuøy theo töøng giai ñoaïn tieán haønh

OÅn ñònh coät: söû duïng 2 loaïi dung moâi
Dung moâi 1: maïnh hôn dung moâi röûa giaûi: loaïi boû taïp chaát
Dung moâi 2: khoâng maïnh hôn dung moâi röûa giaûi: traùnh hieäu suaát chieát giaûm
Theå tích dung moâi: 1 – 2 ml/100 mg chaát haáp phuï

Ñöa maãu leân coät:
Dung moâi hoøa tan maãu phaûi yeáu so vôùi chaát haáp phuï söû duïng (trong tröôøng

hôïp chaát phaân tích bò haáp phuï treân coät)

Röûa coät:
Dung moâi töông ñöông hoaëc hôi maïnh hôn dung moâi hoøa tan maãu
Theå tích: 0,5 – 0,8 ml/100 mg chaát haáp phuï

Röûa giaûi:
Theå tích: 0,5 – 0,8 ml/100 mg chaát haáp phuï
Choïn dung moâi döïa treân maãu chuaån ñaõ bieát noàng ñoä khi cho qua coät SPE

Thöïc haønh chieát pha raén



Nguyeãn Ñöùc Tuaán Ñaïi hoïc Y Döôïc TPHCM

Trieån khai phöông phaùp
Ví duï: söû duïng coät SPE (500 mg chaát haáp phuï khoâng phaân cöïc) ñeå laøm saïch
maãu chöùa thuoác tröø saâu phospho

Caân baèng coät: methanol, nöôùc
Ñöa maãu leân coät: 3 ml dung dòch chuaån (dung moâi nöôùc)
Röûa coät/röûa giaûi: 

3 ml nöôùc
3 ml MeOH 10%
3 ml MeOH 20%
3 ml MeOH 30%
………..
3 ml MeOH 100%
3 ml aceton

Xaùc ñònh hieäu suaát chieát (tyû leä hoài phuïc) 
sau khi tìm ñöôïc ñieàu kieän toái öu

Thöïc haønh chieát pha raén
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Ví duï: quy trình chieát vitamin B12 töø nöôùc tieåu

Xöû lyù coät C18 (1 g) 

2 ml MeOH, 2 ml nöôùc

NaH2PO4 0,05M

Cho qua coät 10 ml nöôùc tieåu

Röûa coät baèng nöôùc

Röûa giaûi vitamin B12

2 ml hoãn hôïp EtOH - NaH2PO4 0,05M (1:1)

3 ml nöôùc

Thöïc haønh chieát pha raén
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ÖÙng duïng
Thuoác dieät coû Triazin

ÖÙng duïng cuûa thöïc haønh chieát pha raén
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ÖÙng duïng: Thuoác tröø saâu chlor

ÖÙng duïng cuûa thöïc haønh chieát pha raén
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ÖÙng duïng: Caffein trong huyeát thanh

ÖÙng duïng cuûa thöïc haønh chieát pha raén
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ÖÙng duïng: Caffein trong huyeát thanh

ÖÙng duïng cuûa thöïc haønh chieát pha raén
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ÖÙng duïng: Barbiturat trong huyeát thanh

ÖÙng duïng cuûa thöïc haønh chieát pha raén
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ÖÙng duïng: Barbiturat trong huyeát thanh

ÖÙng duïng cuûa thöïc haønh chieát pha raén
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ÖÙng duïng: Benzodiazepin trong huyeát thanh

ÖÙng duïng cuûa thöïc haønh chieát pha raén
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ÖÙng duïng: Benzodiazepin trong huyeát thanh

ÖÙng duïng cuûa thöïc haønh chieát pha raén
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So saùnh chieát loûng – loûng vaø chieát loûng - raén
Ưu điểm Khuyết điểm

Chiết lỏng – lỏng • Đơn giản, dễ thực hiện. • Dùng nhiều dung môi, ảnh hưởng
đến sức khỏe người phân tích và gây
ô nhiễm môi trường.
• Khó khăn trong việc kết nối với
GC, HPLC, ... gây cản trở cho quá
trình tự động hóa việc phân tích.
• Đôi khi tạo nhũ tương làm sai lệch
kết quả.

Chiết pha rắn • Lượng dung môi dùng ít hơn
nhiều so với chiết lỏng – lỏng.
• Đã có một số thiết bị kết nối chiết
pha rắn với GC hoặc HPLC, dễ dàng
tự động hóa phân tích mẫu.
• Có nhiều lựa chọn pha rắn dùng
cho SPE, nên có cơ chế chiết đa
dạng, phù hợp hơn với chất phân
tích, tính chọn lọc tốt hơn.

• Khó lưu giữ chất phân cực mạnh.
• Tính chọn lọc chỉ dựa vào tương
tác phân cực, tương tác kỵ nước, 
chưa dựa vào đặc điểm của chất
phân tích.
• Lượng dung môi dùng đã giảm
nhiều nhưng hãy còn lớn.


