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PHAN I: MO PAU

Tinh cap thiét cua dé tai

X& hoi ngay mot phat trién, nhu cau ciia con nguoi ngay cang cao. Su ting truong manh
ctia nén kinh té da dua nhu cau cua con nguoi tir mong mudn “an no, mic du” 1én “an
ngon, mac dep”. Vi thé nhu cau vé thuc pham sach, dam bao stc khoe da tro thanh nhu
cau thiét yéu, cp bach va duoc x4 hdi quan tim hang dau. O nudc ta, su bung nd dan sé
cling véi toe do do thi hod, cong nghiép hoa nhanh chong di tao ra mot suc ép 16n téi moi
truong séng Viét Nam . Van dé vé sinh an toan thuc pham d6i véi néng san nhat 1a rau

xanh dang duoc ca xa hoi quan tam.
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Rau xanh 1a ngudn thyc pham can thiét va quan trong khdng thé thiéu dugc trong
mdi bira an hang ngay, 1a ngudn cung cap vitamin, khoang chat, vi luong, chat xo, cho co
thé con ngudi khong thé thay thé duoc. Ngoai ra, rau con duoc dung nhu mét loai thude
chtra c&c bénh thong thuong: nudc rau ma giup giai nhiét, rau ngai ctru gitp an thai, rau
diép ca dung dé ha sét, rau mudng gilp cdm méu. Tuy nhién, hién nay nhiéu khu vuc
trdng rau dang c6 nguy co bi & nhidm do chat thai cia cac nha may, xi nghiép cing véi
viéc str dung phan bén mét cach thiéu khoa hoc dan dén mot sb loai rau c6 thé bi nhidm
cac kim loai ning, c6 anh hudng dén stc khoé con ngudi. Cac nguyén té thudc nhém kim
loai nang nhu Cr, Pb, Cd gy doc hai dbi véi co thé con ngudi tuy thude vao ham luong
ctia chdng. Mot sb khac nhu Cu, Fe, Zn 1a nhitng nguyén té vi luong can thiét cho co thé
con nguoi. Tuy nhién khi ham lugng ciia chiing vuot qua ngudng cho phép ching bat dau
gay doc.
Thoi gian gan day, van dé rau sach dang 1a vin dé nong bong duoc nhiéu co quan méi
truong va X& hoi quan tam: Theo bao Lao Pong s6 288 Ngay 12/12/2008 thi Trung binh
33km2 mdi c¢6 1 diém bén rau an toan. Theo Chi cuc Bao vé thuc vat Ha Noi, dén thoi
diém nay, san lugng rau an toan cua toan thanh phd hang nam chi dap tng duoc gan 14%
nhu cau rau xanh cua ngudi dan thu do. Nhu thé, viéc diéu tra, danh gia chat lugng rau
sach tré nén vo cung cap thiét. Mot trong cac chi tiéu dung dé danh gia d6 an toan cua
thuc pham noi chung va rau sach noi riéng 1a chi tiéu vé ham luong céc kim loai nang.
Nham muc dich phuc vu stc khoe con ngudi va bao vé méi truong, nham déng gop cho
chuong trinh nha nuéc vé nghién ciru va diéu tra diéu kién dinh dudng cua ngudi Viét
nam, trong ban luan van nay chung toi nghién ctru viéc sir dung phuong phap phd hap thu
nguyén tir khong ngon lira (GF-AAS) dé phan tich (xac dinh) luong vét crom trong mau
sinh hoc.
Nhiing diém moi cia luan van:
1. Ung dung quy trinh phan tich dinh lugng ham luong cac kim loai ning trong mau sinh
hoc bang phuong phap phd hap thu nguyén tir khéng ngon lira.
2. Ap dung cac diéu kién xir Iy va phan tich mau dé xac dinh Cr trong mau chuan( mau
cia IAEA-CRM 359) va cac mau thuc té, danh gia hiéu suat thu hoi.
3.Sir dung phuong phap toan hoc théng k&, nhan su sai khac khong cé y nghia.

B cuc cua luan van:



Luan van gdm 69 trang, 33 bang biéu, 3 hinh va 6 d6 thi va 62 tai liéu tham khao. B cuc
cua luan van nhu sau:

Phan I: M dau

Phan I1: Néi dung luan vin

Chuong 1- Téng quan

Chuong 2 - Pi twong va phwong phap nghién ctiu

Chuong 3 - Két qua va Thao luan

Phan 111: Két luan

Tai liéu tham khao

PHAN 11: NOI DUNG LUAN VAN

Chuong 1- Tong quan

Chuong 1 duoc trinh bay trong 21 trang, trong d6 gidi thiéu tinh chat chung cia crom va
cac phuong phap xac dinh crom, doc tinh cua crom dbi véi con ngudi va dong thuc vat,
phuong phap xir ly mau phan tich.

Chuong 2 - Pi twong va phwong phap nghién ctu

2.1. Péi tegng va muc tiéu nghién ctu

Rau xanh 1a nguén thyc pham can thiét va quan trong khong thé thiéu duogc trong mdi bira
an hang ngay, 1a ngudn cung cip vitamin, khoang chat, vi luong, chat xo, ... khdng thé
thay thé duoc cho co thé con ngudi. Ngoai ra, rau con duge dung nhu mot loai thudc chira
cac bénh thong thuong: nudc rau ma gilp giai nhiét, rau ngai ciru giup an thai, rau diép cé
dung dé ha sbt, rau mudng gilp cam méau. Nhung hién nay do nhiéu nguyén nhan khéc
nhau ma chu yéu 1 viéc sir dung phan bon hoa hoc, thubc bao vé thuc vat, thudc trir sau,
diét co, tudi rau bang nudc thai cua cac nha may, khu céng nghiép da dan dén sy 6 nhiém
ngudn dat, nguon nudc va bau khi quyén. Do d6 rau xanh c6 thé bi nhiém maot s6 kim loai
nang nhu Cr, Sb, Pb, Hg, Mn, As... va cac vi sinh vat gay bénh. Néu con nguoi sir dung
phai s& bi ngo doc c6 thé gay ra nhitng can bénh hiém nghéo nhu ung thu sé& dan dén tu
vong.

Pé dam bao an toan thuc pham thi viéc kiém tra danh gia va khéng ché ham luong céc
kim loai niang trong san pham Ia rat can thiét. Nhim dong gop vao viéc danh gia chat

lwgng mét loai thuc pham, bao vé siac khoe con ngudi, trong nghién cau ndy, ching toi



nghién cuu xdy dung quy trinh phan tich xac dinh ham lugng mét trong cac kim loai doc
hai trong mau rau, d6 13 crom(Cr) bang phuong phap GF-AAS.

2.2 Noi dung nghién ctru va phuong phap

2.2.1 Noi dung nghién cuu:

Khao sat va chon cac diéu kién phan tich crom phu hop nhu: vach do phd nhay cua
crom, khe do ctia may phd hap thy nguyén tir, cudng d6 dong dén catot rdng, nhiét do sy
mau, nhiét do tro hoa, luyén mau va nhiét do nguyén tir hda mau.

Nghién cau lya chon chat cai bién hda hoc thich hop dé tao nén 6n dinh qua trinh
tro hda va nguyén tar hda mau, loai trir anh huéng cia nén mau véi nguyén té crom

Nghién ctu cac yéu té anh huong dén phép xac dinh crom bang phuong phap
quang phé hap thu nguyén tar khdng ngon lira (GF-AAS).

Khao sat khoang tuyén tinh va xay dung dudng chuan.

Xac dinh gidi han phét hién va gigi han dinh lugng cua phép do.

Panh gia sai s6 va do 13p lai cua phuong phap.

Khao sat diéu kién xt Iy mau trong 10 vi séng.

Ung dung phuong phap xac dinh crom trong mot s6 mau thuc.

2.2.2 Phuong phép nghién ctru:

Khi nguyén tir ton tai ty do & thé khi va ¢ trang thai co ban, nguyén tar khdng thu hay phat
niang luong. Song khi dugc kich thich bang mot chum anh sang don sac c6 nang luong phi
hop, c6 budc séng A tring véi vach pho phét xa dic trung ctiia nguyén té do, thi chung sé
hap thu ning luong cua tia sdng va sinh ra phd hap thu nguyén ti caa no.

Trén co so su Xuat hién cia phd hap thu nguyén tir, ching ta thay pho hap thu nguyén tu
chi duoc sinh ra khi nguyén tir ton tai ¢ trang thai khi ty do va & mirc ning luong co ban.
Vi thé, mudn thuc hién duoc phép do phd hap thu nguyén tir cia mot nguyén té, can thuc
hién cac qua trinh sau:

- Chuyén mau phan tich tir trang thai ban dau (ran, dung dich) thanh trang thai hoi. D6 1a
qua trinh héa hoi mau.

- Nguyén tir héa dam hoi d6, phan li cac phan tir, tao ra dam hoi nguyén tir ty do cua cac

nguyén t can phan tich trong mau dé ching cé kha ning hap thy btc xa don sic. Pam hoi



nay 1a moi trudng hap thy bic xa sinh phd AAS. Pay la giai doan quan trong nhat va
quyét dinh dén két qua cua phép do AAS.

- Chiéu chum sang c6 budc song phi hop véi nguyén té can phén tich vao ddam hoi nguyén
tir 6. Khi d6, nguyén tir can xac dinh trong dam hoi d6 s& hap thu buc xa, tao ra phd hap
thu cua no.

- Nho mot hé théng may quang pho, ngudi ta thu toan b chum sang sau khi di qua méi
truong hap thy, phan ly ching thanh phé va chon mét vach phd nhay cua nguyén té can
phan tich dé hudng vao khe do cudng do cua nd. Cuong d6 dé chinh 14 tin hiéu hap thu
cuia vach phd hap thu nguyén ti.

2.3 Trang thiét bi, dung cu va hoa chat

Pé phuc vu cho qué trinh xir Iy mau sinh hoc, chding tdi st dung 10 vi séng Q45 Envioprep
(Canada). Céc théng sé dat vao 10 c6 ba ché do diéu khién theo cong suat, theo chuong
trinh nhiét do, theo chuwong trinh ap suat véi &p suat toi da c6 thé dat vao 1a 200psi, nhiét
do6 t6i da 1a 2000C, cong suat ti da khuyén céo 1a 80% cong suat cia may (1500).

Pé xac dinh luong vét Cr bing phuong phap quang phd hap thu nguyén tir khdng ngon lia
(GF-AAS), ching t6i sir dung hé thong may quang phd hip thu va phat xa nguyén tu
Model AA 6800 (hdng Shimadzu, Nhat). Nguon tao tia don sic 1a dén catot rong (HCL),
ldy mau tu dong ASC-6100 (hdng Shimadzu, Nhat), khi tro dugc dung l1a khi Ar (tinh
khiét 99,99%).

Chuong 3 - Két qua va thao luan

3.1.T4i uu hoa cac diéu kién xac dinh Crom bang phuong phap GF-AAS

Dbi voi mot qué trinh phan tich muén dat két qua tbt thi viéc nghién ctu tdi wu hoa céac
thong s6 do phu hop Véi phép phan tich dinh lwgng mét nguyén té hoa hoc 1a mot cong
viéc hét st can thiét va quan trong trong ky thuat AAS.

Qua khao sat so bd, chiing toi chon nhitng diéu kién sau dé tién hanh ti vu hoa cac thong
s6 may va khao sét cac yéu té anh huong:

Dung dich Cr: 5,0 ppb trong HNO3 2%, chit cai bién héa hoc (NH4)H2PO4 0,01% .

Thé tich mau hat mdi lan: 20ul

Ché do do: do d6 hap thu quang tinh theo chiéu cao pic

3.1.1. Khao sat chon vach do



Két qua khao sét cho thay tai vach phd Cr 357,9nm c6 do chinh xac va d6 l3p lai cao nhat.
Do d6, chiing t6i chon vach do pho cua Cr 1a 357,9nm Iam vach phan tich.

3.1.2. Khao séat chon cuong d6 dong dén catot réng (HCL)

Tur két qua thuc nghiém & bang 3.2 cho thay cuong d6 dong dén HCL bang 10 mA (50%
Imax) cho két qua d6 nhay va d6 6n dinh cao. Do d6, ching t6i chon cudng do dong dén
HCL la 10mA.

3.1.3. Khao sat chon d6 rong khe do (slit width)

Qua két qua khao sét trong bang 3.3 cho thay, véi d6 rong khe do 13 0,5 nm thi do hap thu
quang cua Cr 12 16n va 6n dinh. Khi d6, 100% dién tich pic caa Cr nim trong khoang xéc
dinh cua khe do. Do do, ching t6i chon d0 rong khe do 1a 0,5nm cho phép xac dinh Cr.
3.1.4. Khao sat cac diéu kién nguyén tir hod mau

3.1.4.1. Khao sat nhiét do say

Budc 1: Nhiét ¢61500C trong 20 gidy, nhiét do ting tuyén tinh theo thoi gian;

Budc 2: Nhiét 6 2500C trong 10 gidy, nhiét do ting tuyén tinh theo thoi gian;

3.1.4.2. Khao sat nhiét do tro hoa luyén mau

Tur két qua thuc nghiém, ching t6i chon nhiét do tro hoa cua Cr 1a 8000C trong thoi gian
20 gidy, toc do tang nhiét do 1a 2000C/giay

3.1.4.3. Khao sat nhiét do nguyén tir hoa mau

Dua vao d6 thi biéu dién sy phu thudc caa d6 hap thu quang vao nhiét do nguyén tar hoa
cua Cr, ching t6i nhan thay tai nhiét d6 26000C, gia tri d6 hip thu quang Ia 16n nhat. Do
d6, ching t6i chon nhiét d6 nguyén tir hda cua Cr 1a 26000C trong thoi gian 3 gidy, toc do
tang nhiét 20000C/s.

Ngoai ba giai doan chinh trén con cé giai doan phu: lam sach va lam ngudi cuvet. Mac du
1a giai doan phu cua chu trinh nguyén tir hoa nhung giai doan nay lai rat can cho viéc do
mau tiép theo dé dam bao két qua phan tich tot cho tat ca cdc mau. Muc dich cua giai doan
nay la loai hét cac chat con lai trong cuvet va dua cuvet vé nhiét d6 phong dé bom mau ké
tiép. Chang t6i chon nhiét do 1am sach cuvet véi Cr 1a 27000C trong thoi gian 3 gidy.

3.2. Khao sat c4c yéu té anh huong dén phép do

3.2.1. Khao sat anh hudng cua axit va nong do axit

Tir cac két qua thuc nghiém cho thiy, ching ta c6 thé st dung axit HNO3 2% hoic HCI

2% cho phép phan tich Cr, vi trong nén cua céc axit nay, do hap thu quang caa Cr cao va



6n dinh nhat. Tuy nhién trong qué trinh xi Iy miu dung axit HNO3 dé pha mau, vi vay
chiing ti chon axit HNO—3 2% lam méi trudng cho mau phan tich.
3.2.2. Khao sat chat cai bién hoa hoc (chemical modifier)
Qua két qua thuc nghiém cho thay : nong do (NH4)H2PO4 phi hop ddi voi Cr trong mau
phan tich 1a 0,01%. Vi vay, ching t6i chon (NH4)H2PO4 0,01% lam chét cai bién héa hoc
cho phép dinh luong Cr.
3.2.3. Khao sat anh huong caa cac cation va anion
Trong dung dich phan tich, ngoai nguyén té can phan tich con cé nhiéu nguyén té khac ton
tai dudi dang cation hay anion hoa tan. Cac ion nay c6 thé lam ting, lam giam hoic ciing
c6 thé khdng gay anh huong dén d6 hip thu quang cua Cr. Vi vay, phai khao sat ting
cation, tirng nhém cation va nhom anion, néu ¢ anh huong thi phai loai trir. Két qua khao
sat ban dinh luong thanh phan cac nguyén té ¢ mat trong mot s6 mau rau bang phuong
phap ICP-MS.
Tir két qua khao sét trén, ta ¢ gisi han nong do khong lam anh huong téi phép do ciia cac
kim loai c6 trong mau.
3.3. Khao sat khoang tuyén tinh va xay dung duong chuan
Tir két qua thuc nghiém chi ra trong bang 3.21 va hinh 3.5 cho thay khoang nong do tuyén
tinh cua Cr 1a 1,0ppb - 12ppb. Do d6 , khi phan tich mau thyc t& néu ham lwong Cr nam
ngoai khoang tuyén tinh thi phai pha lodng hoic lam giau mau.
Tir két qua khao sat xac dinh khoang tuyén tinh trong hinh 3.5, str dung phan mém Origin
7.5, ching toi lap duong chuan va phuong trinh duong chuan caa Cr. Két qua duoc chi ra
trong hinh 3.6.
3.4 Téng két cac diéu kién xac dinh crom bang phuong phap do GF- AAS
Qua c4c thyc nghiém da khao sat, ching t6i di chon cac diéu kién t6i wu dé xac dinh Cr
bang phép do GF-AAS bing hé théng méay quang phd hap thu nguyén ti Model AA 6800
nhu sau:
] Céc thong sé cua thiét bi quang pho:

Vach phd hap thu : 357,9nm;

Cuong do dong den : 10mA

Do rong khe do : 0,5nm;

Téc do dong khi Ar : 0,1 lit/phut



Céc thdng s6 cua lo graphit:

Nhiét do sy mau:
Budc 1: 1500C trong 20 gidy, nhiét do tang tuyén tinh theo thoi gian;
Budc 2: 2500C trong 10 gidy, nhiét do tang tuyén tinh theo thoi gian;

Nhiét d6 tro héa: 8000C trong 20 gidy, toc do 2000C/s;

Nhiét do nguyén tir hda: 26000C trong 3 giy, toc do 20000C/s;

Nhiét d6 lam sach cuvet: 27000C trong 3 giay.

MBbi truong cho mau : HNO3 2%;

Chét cai bién héa hoc : (NH4)H2PO4 0,01%;

Luong mau dua vao 16 graphit : 20pl.

Khoang tuyén tinh Cr: 1,0ppb - 12ppb.

Gidi han phat hién Cr: 0,3ppb.

I O 1 A O A O

Gidi han dinh Iuwgng Cr: 0,9ppb.
3.5. Panh gia hiéu suat thu hdi ding mau chuan

Bén canh viéc danh gia hiéu suat thu hoi théng qua phuong phap thém chuan, ching toi
ding miu chuan IAEA-CRM 359 ¢6 nén mau twong tu mau nghién cau (14 bap cai) va co
thanh phan mau xac dinh dé danh gia hiéu suat thu hoi cia qua trinh xu ly va phan tich
mau.
Tur két qua cua hiéu suat thu hoi Cr bang mau chuan khi tinh trén duong chuan 16n hon
95%, két qua nay tuong tu khi tinh theo hiéu suat thu hdi Cr luong thém chuan. Do do,
phuong phap GF-AAS phu hop dé xac dinh lugng vét Cr trong cac mau rau xanh.
3.6. So sdnh phuong phap GF - AAS va phuong phap ICP-MS
Dbi véi naim mau phan tich, hai gié tri trung binh déu khdng khac nhau. Vay hai phwong
phap GF-AAS va ICP-MS khéac nhau khong c6 y nghia thong ké. Diéu nay xac nhan quy
trinh phan tich da néu ra 1a hop ly.
3.7.Ung dung phuong phap phan tich mau thyc té:
Rau xanh: mau rau dwoc ldy & mét sé ving & Ha Noi gan khu cong nghiép, ma theo khao
sat ciia chiing toi ngudi dan thudng lay nudc thai chay qua cong, ranh dé tudi cho rau.
Mau sau khi lay vé phan loai, rira sach, dé khd ngoai khong khi, phan than ré (“rau gia” )

va phan ngon rau lam thirc an (“rau non”) dé riéng.



Mau rau sau khi da dé kho ngoai khong khi, dem say khé ¢ 500C, trong thoi gian tir 4 dén
5 gid, roi nghién thanh bot min. Ham luong nudc trong rau chiém 87,8%.

Mau than ré (“rau gia”) ciing dem sdy khd & 500C, nghién thanh bot min. Ham luong nudc
trong phan nay chiém 83,6%.

Céac mau phan tich sau khi say khé ¢ 500C duogc bao quan trong binh hat am

Tir nhitng két qua phan tich bang phuong phap GF-AAS str dung ki thuat dudng chuan,
ki thuat thém chuan va c6 tham khao céc két qua thu duoc bang phuong phap ICP-MS,

chiing toi thu dugce ham lugng Cr trong c4c mau rau :

L& bap cai non: 295 + 6,7(ng/kg)
L& bap cai xanh: 456,3 + 10,3(ng/kg)
Rau can: 501,3 £ 20,9(ug/kg)
Rau cai xoong: 695,0 + 25,6(ng/kg)
Rau ngo: 413.8 + 7,5(ng/kg)
Rau cai ctc (phan non): 175,0 + 2,8(ug/kg)
Rau cai cuc (phan gia:Than va Ré): 276,3 + 3,1(pg/ke)
Rau mudng (phan non): 260,0 + 5,6(png/ke)
Rau muédng (phan gia): 312,5+2,5 (ng/kg)

Ham luong Cr trong cAc mau rau déu nho hon gidi han cho phép 1a 1300pg/kg .

PHAN I11:KET LUAN

Trén co sé cac két qua thuc nghiém da nghién ctu dé xac dinh crom trong mau sinh hoc
no6i chung va mau rau néi riéng bang k¥ thuat phan tich GF- AAS, ching toi di thu dugc
két qua sau:

1.Cac diéu kién xac dinh crom bang phuong phap GF-AAS: véi budc séng téi wu 1a
357,9nm; do rong khe do: 0,5nm; nhiét d6 sdy mau: t1= 1500C trong thoi gian 20 giay;
t2= 2500C trong 10s; nhiét d6 tro h6a:8000C trong 20 gidy; nhiét do nguyén tir hda mau:
26000C trong 3 gidy; nhiét ¢ lam sach cuvet : 27000C trong 3 gidy; mdi truong cho mau
: HNO3 2%;Chét cai bién hoa hoc : (NH4)H2PO4 0,01%; lwong mau dua vao 10 graphit
20ul.

2. Khao sat khoang tuyén tinh Cr 1 : 2,0ppb - 12ppb, giéi han phét hién Cr: 0,3ppb, gidi
han dinh luong Cr: 0,9ppb.



3. Chon duoc diéu kién pht hop dé xa ly mau rau trong 10 vi séng : vai cong suat cua
may (750), trong thoi gian 9 phat: t1= 3 phat, dung, t2=3 phat, dung, t3=3 phdt.

4. Hiéu suat thu hdi cia qua trinh xir Iy va phan tich mau cuaa hai phuong phap thém chuan
va bang mau chuan c6 két qua tuong duong nhau 1a 97%.

5. Dua trén céc két qua thuc nghiém, da tién hanh phan tich mot sé mau thuc cho két qua
nhu sau :

Rau bap cai non : 295 + 6,7(ng/kg)
Rau bip cai xanh : 4563 + 10,3(ng/kg)

Rau can : 501,3 + 20,9(ug/ke)
Rau cai xoong : 695,0 + 25,6(ng/kg)
Rau ngo : 413,8 + 7,5(ng/kg)
Rau cai cuc : 175,0 = 2,8(ng/kg)
Ré rau cai cuc : 276,3 + 3,1(ng/kg)

Rau muédng phan non : 260,0 + 5,6(ng/kg)

Rau mudng phan gia : 312,5 + 2.5(ug/kg)
Véi quy trinh phan tich da dé ra, chling t6i nhan thay phuong phap pho hap thu nguyén tir
khong ngon lira (GF-AAS) 1a mot ki thuat phi hop dé xac dinh ham luong vét kim loai Cr
trong c4c mau rau dung lam thyc pham. Két qua thu dugc déng tin cay va sai s nam trong

gidi han cho phép (sai s6 nho hon 15%).
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