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TÓM TẮT 
Trong nghiên cứu này, vật liệu silica gel mang chất lỏng ion 3-alkyl-1-vinyl-1H-imidazol-3-

ium bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (XT1 và XT2) và 1,8-diazabicyclo[5.4.0]undec-7-enium 
bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (XT3) được tổng hợp thành công và xác định cấu trúc bằng các 
phương pháp FT-IR, TGA, EDX và BET. Sau các thí nghiệm khảo sát, vật liệu SiO2-XT3 cho hiệu 
suất thu hồi tốt đối với 5 ion kim loại nặng là Cr3+, Ni2+, Mn2+, Cu2+ và Cd2+ với hiệu suất thu hồi 
trong khoảng từ 79-104% ở pH 8,5 với 1 mL dung môi rửa giải HNO3/H2O 1 M. Trong điều kiện đã 
tối ưu, phương pháp này có thể phân tích ion kim loại nặng với LOQ từ 1,95-4,27 µg/L đối với nước 
máy độ lặp lại tốt (RSD <6%), đạt theo tiêu chuẩn AOAC. 

Từ khóa: chất lỏng ion; kim loại nặng; chiết pha rắn; silica gel 
 

1. Giới thiệu 
Trong cơ thể con người và động vật thường chứa nhiều nguyên tố kim loại ở mức độ 

vi lượng, tuy nhiên khi hàm lượng vượt quá giới hạn cho phép sẽ trở thành mối lo ngại cho 
sức khỏe (Verma & Dwivedi, 2013). Các kim loại nặng gây ra các rối loạn trong cơ thể sống, 
ảnh hưởng đến sự sinh trưởng, phát triển của cơ, gây ra mẩn ngứa, chóng mặt, đãng trí, thần 
kinh, bệnh về gan, viêm thận, ung thư và có thể dẫn đến nguy cơ tử vong (Verma & Dwivedi, 
2013). Tuy nhiên, kim loại nặng trong nước thường hiện diện ở nồng độ thấp và dễ bị nhiễu 
bởi các tác nhân khác. Do đó, phân tích kim loại nặng đòi hỏi phải có quá trình xử lí mẫu 
thích hợp với hàm lượng vết và siêu vết (Wang et al., 2017). Ngoài các phương pháp chiết 
lỏng-lỏng hay kết tủa thì chiết pha rắn cũng là một phương pháp tối ưu cho quá trình này. 
Ưu điểm chính của chiết pha rắn là sử dụng ít dung môi hữu cơ độc hại, dễ thực hiện, 
khả năng loại tạp cao và tự động hóa (Fritz & Macka, 2000).  
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Việc thay đổi thành phần pha tĩnh của cột chiết pha rắn giúp chất phân tích được chọn 
lọc tốt hơn cũng như nồng độ được gia tăng đáng kể. Do đó, biến tính một số vật liệu có diện 
tích bề mặt lớn (silica gel, carbon vô định hình, graphene oxide) để tăng khả năng làm giàu 
và tính chọn lọc chất phân tích là cần thiết. Ngày nay, chất lỏng ion là một trong những hợp 
chất hữu cơ đã và đang được nghiên cứu trong lĩnh vực hấp phụ thông qua việc mang các 
chất lỏng ion này lên silica gel (Karel et al., 2016; Nguyen et al., 2020; Nguyen et al., 2018; 
Tran et al., 2017). Pha tĩnh silica mang chất lỏng ion alkylimidazolium gắn dây C18 (SiO2–
(CH2)3–Im–C18) đã được tổng hợp và ứng dụng làm giàu vết kim loại nặng trong mẫu nước. 
Kết quả của phân tích ICP-MS cho thấy giới hạn phát hiện (LOD) đối với Cr3+, Ni2+, Cu2+ 
Cd2+ và Pb2+ lần lượt là 0,724; 11,329; 4,571; 0,112 và 0,819 mg/L, tương ứng với độ lệch 
chuẩn tương đối (RSD) trong khoảng 0,941-1,351% và hệ số làm giàu là 150 (Nguyen et al., 
2022). Tương tự, vật liệu chất lỏng ion gắn trên carbon nanosphere [NMIIM]Br-CNSs cũng 
được sử dụng như một tác nhân tạo phức trong việc tách và làm giàu Cu2+và Pb2+ trong nước 
thải, nước biển và trong gia vị hằng ngày với hệ số làm giàu khoảng 300 (giới hạn phát hiện 
là 0,30-1,76 µg/L) (Aliyari et al., 2016). La3+ trong nước cũng được phân tích một cách chọn 
lọc và hiệu quả bằng quá trình chiết pha rắn sử dụng SG-N-PhenacylPyrNTf2 mang lên silica 
gel làm pha tĩnh (Marwani & Alsafrani, 2013).  

Trong nghiên cứu này, chúng tôi sẽ tổng hợp các chất lỏng ion thế hệ mới khung 
imidazolium và 1,8-diazabicyclo[5.4.0]undec-7-enium mang lên silica gel. Các vật liệu này 
sẽ được ứng dùng làm pha tĩnh cho cột chiết pha rắn dùng trong xử lí mẫu nước chứa Cr3+, 
Ni2+, Mn2+, Cu2+ và Cd2+. 
2. Vật liệu và phương pháp 
2.1. Hóa chất 

Chuẩn phân tích Cr3+, Ni2+, Mn2+, Cu2+ và Cd2+ (1000 ppm) và các hóa chất 1-vinyl 
imidazole, 1,8-diazabicyclo[5.4.0]undec-7-ene, octyl bromide, decyl bromide và lithium 
bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide được mua từ Sigma-Aldrich. Các dung môi như 
methanol, ethanol và muối potassium dihydrogenphoste được mua từ Xilong (Trung Quốc). 
2.2. Thiết bị và dụng cụ 

Phản ứng tổng hợp vật liệu được thực hiện trên máy khuấy từ (IKA, Mĩ). Thiết bị quang 
phổ nguồn plasma cảm ứng cao tần kết nối khối phổ ICP-MS (Agilent ICP-MS 7700x).  

Bảng 1. Thông số kĩ thuật đo ICP-MS 
Thông số Giá trị Thông số Giá trị 

Chế độ Plasma Cơ bản Tốc độ dòng khí pha loãng (L/min) 0,0 

RF power (W) 1550 Điều chỉnh ống kính Autotune 
Nhiệt độ buồng phun (oC) 2 Tốc độ dòng khí cell (mL/min) 4,3 
Độ sâu mẫu (mm) 10 Năng lượng (V) 5,0 
Tốc độ dòng khí máy phun 
sương (L/min) 

1,09 Số nguyên tố 
25 analytes, 

5 ISTDs 
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2.3. Quy trình điều chế vật liệu silica gel mang chất lỏng ion XT1 và XT2 

 
Hình 1. Quy trình điều chế vật liệu SiO2-XT1 và SiO2-XT2 

Trước tiên, silica gel sẽ được hoạt hóa bằng cách un hoàn lưu hỗn hợp silica gel và 
nitric acid (tỉ lệ 1:2) trong 4 giờ. Sau đó, silica gel được rửa bằng nước cất và kiểm tra bằng 
giấy pH đến môi trường trung tính (pH ≈ 7). Sau đó, silica gel tiếp tục được khuấy trong 
dung dịch HCl ở nhiệt độ phòng trong 24 giờ để loại các oxide kim loại lẫn trong silica gel. 
Silica gel hoạt hóa sẽ được rửa bằng nước cất đến khi pH đạt trung tính (pH ≈ 7). Silica gel sau 
rửa sẽ được sấy khô ở 100 oC trong tủ sấy trong 24 giờ (Gharehbaghi & Shemirani, 2012). 

Để điều chế vật liệu từ silica gel hoạt hóa và các chất lỏng ion, bước đầu tiên, chất 
lỏng ion sẽ được tổng hợp bằng cách khuấy hoàn lưu hỗn hợp gồm 1-vinylimidazole (5 
mmol; 0,47 g) và 2 loại alkyl bromide là octyl bromide (5 mmol; 0,96 g) và decyl bromide 
(5 mmol; 1,7 g) trong 2 giờ ở 100 oC để thu được 2 loại chất lỏng ion lần lượt là 3-octyl-1-
vinyl-1H-imidazol-3-ium bromide và 3-decyl-1-vinyl-1H-imidazol-3-ium bromide có dạng 
lỏng sánh màu vàng. Các chất lỏng ion được tạo thành sẽ được rửa bằng dung môi diethyl 
ether (3 mL x 3). Tiếp theo, cho hỗn hợp 3-alkyl-1-vinyl-1H-imidazol-3-ium bromide (5 
mmol) và muối lithium bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (5 mmol; 1,5 g) hoà tan hoàn 
toàn trong 20 mL methanol ở nhiệt độ phòng trong 4 h. Hỗn hợp dung dịch sau phản ứng 
được lọc qua celite để loại muối vô cơ. Dung dịch sau lọc được cô quay để loại hoàn toàn 
dung môi thu được chất lỏng ion sánh màu vàng nhạt lần lượt là 3-octyl-1-vinyl-1H-
imidazol-3-ium bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (XT1) và 3-decyl-1-vinyl-1H-
imidazol-3-ium bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (XT2). Cuối cùng, chất lỏng ion 3-
alkyl-1-vinyl-1H-imidazol-3-ium bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (2 g) được khuấy với 
silica gel hoạt hóa (6 g) trong dung môi methanol trong 12 h. Sau đó, hỗn hợp sau phản ứng 
được cô quay để thu được hai vật liệu là SiO2-XT1 và SiO2-XT2  màu trắng mịn. 
2.4. Quy trình điều chế vật liệu silica gel mang chất lỏng ion SiO2-XT3 

Để điều chế vật liệu SiO2-XT3 từ silica gel hoạt hóa và các chất lỏng ion XT3, bước 
đầu tiên, chất lỏng ion sẽ được tổng hợp bằng cách khuấy hoàn lưu hỗn hợp gồm 1,8-
diazabicyclo[5.4.0]undec-7-ene (5 mmol; 0,76 g) và octyl bromide (5 mmol; 0,96 g) và decyl 
bromide (5 mmol; 1,7 g) trong 2 giờ ở 100 oC để thu được dạng lỏng sánh màu trắng. Các 
chất lỏng ion được tạo thành sẽ được rửa bằng dung môi diethyl ether (3 mL x 3). Tiếp theo, 
cho hỗn hợp 1,8-diazabicyclo[5.4.0]undec-7-enium bromide (5 mmol) và muối lithium 
bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (5 mmol; 1,5 g) hoàn tan hoàn toàn trong 20 mL 
methanol ở nhiệt độ phòng trong 4 h. Hỗn hợp dung dịch sau phản ứng được lọc qua celite 
để loại muối vô cơ. Dung dịch sau lọc được cô quay để loại hoàn toàn dung môi thu được 

Hoàn lưu 2 giờ

Nhiệt độ phòng

4 h, MeOH

SiO2
SiO2N

N

N

N

CnH2n+1

LiNTf2

Br N

N

CnH2n+1

NTf2 N

N

CnH2n+1

NTf2

CnH2n+1Br

Nhiệt độ phòng
4 h, MeOH
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chất lỏng ion sánh màu trắng là 1,8-diazabicyclo[5.4.0]undec-7-enium 
bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (XT3). Cuối cùng, chất lỏng ion 1,8-
diazabicyclo[5.4.0]undec-7-enium bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (2 g) được khuấy 
với silica gel hoạt hóa (6 g) trong dung môi methanol trong 12 h. Sau đó, hỗn hợp sau phản 
ứng được cô quay để thu được vật liệu là SiO2-XT3 màu trắng mịn. 

 
Hình 2. Quy trình điều chế vật liệu SiO2-XT3 

2.5. Quy trình khảo sát quá trình chiết pha rắn kim loại nặng  
Cân 200 mg vật liệu silica gel mang chất lỏng ion và nhồi vào cột Strata SPE được cố 

định bằng 2 màng lọc 20 µm Molderd Frits cho loại 3 mL. Thực hiện cố định miếng frit với 
lực đẩy là như  nhau cho từng cột. Dung dịch hỗn hợp chuẩn 50 μg/L gồm các ion kim loại 
nặng Cr3+, Ni2+, Mn2+, Cu2+, Cd2+ ở pH = 8,5 (30 mL) được tải qua cột chiết pha rắn chứa 
200 mg mỗi vật liệu. Sau đó, cột SPE được rửa giải bằng 1 mL dung dịch HNO3/H2O (1 M). 
Dịch rửa giải sau đó được thổi khô và định mức bằng HNO3 2% và phân tích bằng ICP-MS.  
2.5.1. Tối ưu quy trình làm giàu mẫu trên vật liệu SiO2-XT1 

Thực hiện các khảo sát bao gồm xác định pH tối ưu, thể tích mẫu tối đa tải qua cột, thể 
tích dung môi rửa giải, điều kiện thổi khô và đánh giá hiệu suất thu hồi, độ lặp lại của quá 
trình làm giàu hỗn hợp ion kim loại nặng Cr3+, Ni2+, Mn2+, Cu2+ và Cd2+. 
2.5.2. Thẩm định phương pháp 

Sau quá trình tối ưu hóa, quy trình phân tích được định lượng dựa trên các tiêu chí như 
giới hạn phát hiện (LOD), giới hạn định lượng (LOQ) trong các mẫu thực tế, khoảng tuyến 
tính, đánh giá độ lặp lại, độ ổn định của phương pháp, và hiệu suất thu hồi trên một số mẫu 
thực tế. Mẫu nước máy được lấy tại Trường Đại học Khoa học Tự nhiên Thành phố Hồ Chí 
Minh và được chỉnh pH đến 8,5 và được bảo quản ở nhiệt độ phòng. Sau đó, 12 mẫu nước 
máy sẽ được chia thành 2 nhóm với 6 mẫu được thêm chuẩn ion kim loại với nồng độ 5 µg/L 
và 6 mẫu được thêm chuẩn với nồng độ là 20 µg/L. Các mẫu thật sẽ được tải qua cột vật liệu 
SiO2-XT3 với quy trình chiết pha rắn đã được tối ưu hóa. Dịch rửa giải sau đó được định mức 
bằng dung dịch HNO3 2% và nồng độ các ion kim loại sẽ được xác định bằng phương pháp 
ICP-MS. Giới hạn định lượng và giới hạn phát hiện được tính toán theo công thức như sau: 

LOD = 3SD 
LOQ = 3LOD 

(trong đó, SD là độ lệch chuẩn của 6 mẫu nước máy được thêm chuẩn) 
Độ tái lặp được khảo sát thông qua việc lặp lại kết quả của 6 mẫu dung dịch đã được 

tải qua cột với nồng độ như nhau, kết quả sau khi phân tích sẽ được tính toán khoảng tin cậy 
dựa theo công thức 

RSD = 
SD
x�

 

N

N N

N

SiO2

MeOH, 4 h, 
nhiệt độ phòng

N

N
SiO2

Hoàn lưu 2 giờ

C8H17Br

Br
Nhiệt độ phòng

4 h, MeOH

LiNTf2 N

N NTf2
NTf2



Tạp chí Khoa học Trường ĐHSP TPHCM Nguyễn Diệu Linh và tgk 
 

1194 

(trong đó, x� là nồng độ trung bình của 6 mẫu khảo sát) 
3. Kết quả và thảo luận 
3.1. Xác định cấu trúc và hình thái của vật liệu chất lỏng ion tẩm lên silica gel 

Các đặc tính cấu trúc và hình thái của các vật liệu được tổng hợp từ chất lỏng ion mang 
trên silica gel hoạt hóa thông qua tương tác vật lí được xác nhận bằng quang phổ hồng ngoại 
biến đổi Fourier (FT-IR), phổ cộng hưởng từ hạt nhân 1H và 13C-NMR, phân tích nhiệt trọng 
lượng (TGA), phổ tán sắc năng lượng tia X (EDX), kính hiển vi điện tử quét (SEM), phương 
pháp đo diện tích bề mặt Brunauer-Emmett-Teller (BET). Trong giai đoạn đầu, bề mặt silica 
gel được hoạt hóa thông qua phản ứng thủy giải các nối Si-O-Si trên bề mặt để tạo ra các nối 
Si-OH tự do (Gharehbaghi & Shemirani, 2012). Với 3 loại vật liệu đã tổng hợp ở phần thực 
nghiệm thì chất lỏng ion tương tác vật lí với silica gel thông qua liên kết hydrogen 
(Vafaeezadeh & Fattahi, 2014). 

Trong phổ FT-IR (Hình 3a), các đỉnh hấp thu của silica hoạt hóa ở 1079 cm-1 và 792cm-

1 được quy cho các tín hiệu bất đối xứng và đối xứng của liên kết Si-O-Si, kèm theo đỉnh 
hấp thu rộng điển hình của nhóm hydroxyl (-OH) tại 3517 cm-1 (Xu et al., 2015). Bên cạnh 
đó, phổ FT-IR của vật liệu từ silica gel và chất lỏng ion XT1 cho thấy đỉnh hấp thu của liên 
kết C-H (sp3) tại 2940 cm-1 và 2859 cm-1 ứng với dao động của gốc methyl hoặc methylene 
có trong cấu trúc vật liệu (Amarasekara & Owereh, 2010; Berktas et al., 2020), đỉnh hấp thu 
của C=C trong vòng hương phương được quan sát ở 1677 cm-1, đỉnh hấp thu của liên kết 
C=N và C-N lần lượt tại 1521 cm-1 và 1361 cm-1. Ngoài ra, đỉnh hấp thu tại 1189 cm-1 ứng 
với sự dao động của S-O-S (Amarasekara & Owereh, 2010). Các tín hiệu của C-H (sp3), 
C=N, C=C trong vòng hương phương có thể quan sát rõ ràng trên phổ FT-IR của vật liệu 
SiO2-XT1. Tương tự như phổ của vật liệu SiO2-XT1, phổ FT-IR của vật liệu SiO2-XT2 (Hình 
3b) cũng cho các đỉnh hấp thu đặc trưng. Dữ liệu trên chỉ ra rằng, ion Br‒ đã trao đổi thành 
công với anion trifluoromethanesulfonate. Bên cạnh đó, chất lỏng ion mang nhóm alkyl (C-
8) và (C-10) đã được cố định thành công trên silica gel hoạt hóa. 

Đối với vật liệu SiO2-XT3 (Hình 3c), phổ FT-IR cho thấy đỉnh hấp thu của nhóm NH2 
tại 3543 cm-1, đỉnh hấp thu của liên kết C-H (sp3) tại 2900 cm-1 và 2871 cm-1, đỉnh hấp thu 
của C=C trong vòng hương phương được quan sát ở 1683 cm-1 1. Ngoài ra, tín hiệu của C-N 
được quan sát thấy tại 1337 cm-1 và tín hiệu C=N hấp thu tại 1513 cm-1. Do đó, có thể thấy 
rằng chất lỏng ion XT3 đã được gắn thành công lên bề mặt silica gel hoạt hóa. Dựa trên các 
đỉnh hấp thu trên phổ hồng ngoại FT-IR, các chất lỏng ion đã được gắn thành công lên bề 
mặt silica gel hoạt hóa dựa trên tương tác hóa học. 
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a) 

 
b) 

 
c) 

Hình 3. Phổ FT-IR của a) vật liệu SiO2-XT1, b) vật liệu SiO2-XT2, c) vật liệu SiO2-XT3 
Phương pháp phân tích trọng lượng nhiệt (Hình 4) đã được sử dụng để xác định độ bền 

nhiệt và khối lượng của chất lỏng ion phủ trên bề mặt của silica gel hoạt hóa. Việc đo lường 
được tiến hành trong khoảng nhiệt độ từ 25-800 °C, với tốc độ gia nhiệt là 20 °C/phút trong 
môi trường nitrogen. Kết quả cho thấy vật liệu SiO2-XT1 đã trải qua một sự giảm trọng 
lượng khoảng 2% ở nhiệt độ dưới 150 °C do sự bay hơi của dung môi và nước. Đồng thời, 
sự giảm mạnh về trọng lượng lên đến 24% từ 250 đến 800 °C có nguyên nhân từ lớp hợp 
chất hữu cơ tương ứng với chất lỏng ion. Kết quả phân tích trọng lượng nhiệt đã chứng minh 
hiệu quả của quá trình tổng hợp silica gel gắn chất lỏng ion. 

 
Hình 4. TGA của vật liệu SiO2-XT3 

Các nguyên tố có mặt trên bề mặt silica gel được đánh giá bằng phương pháp quang 
phổ tán xạ năng lượng tia X (EDX). Kết quả từ giản đồ EDX cho thấy sự hiện diện của 
carbon, fluorine, oxygen, silicon, nitrogen và sulfur trong cấu trúc của vật liệu, chứng minh 
rằng quá trình phủ chất lỏng ion trên bề mặt của silica gel đã thành công (Hình 5). Hình ảnh 
phân bố nguyên tố cho thấy sự phân bố đồng đều của C, N, O, Si, F và S trên bề mặt silica 
gel. Sau quá trình tổng hợp bằng cách gắn chất lỏng ion lên bề mặt silica, vật liệu có dạng phiến 
và có kích thước không đồng đều. Ngoài ra, trên bề mặt hạt silica cũng xuất hiện các kênh vĩ 
mô, chứng tỏ các chất lỏng ion đã được gắn thành công lên bề mặt của silica gel hoạt hóa. 
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Hình 5. Giản đồ EDX, ảnh chụp SEM và ảnh phân bố  

của các nguyên tố trên bề mặt vật liệu SiO2-XT3 

 
a) 

 
b) 

Hình 6. a) Đường đẳng nhiệt hấp phụ của SiO2-XT3 và 
       b) Đồ thị biểu diễn 1/[Q((Po/P)-1)] theo P/Po 

Ngoài ra, dựa trên đường đẳng nhiệt lưu giữ N2 ở 350 °C (Hình 6a), và đồ thị biểu diễn 
giá trị 1/[Q((Po/P)-1)] theo áp suất tương đối của phương pháp đo diện tích bề mặt, kết quả 
cho thấy diện tích bề mặt (BET) của vật liệu là 246,9683 m2/g với và bán kính lỗ xốp trung 
bình là 22,116 Å. Có thể nhận thấy rằng, sau khi gắn chất lỏng ion thông qua tương tác vật 
lí lên bề mặt silica gel hoạt hóa, một phần chất lỏng ion đã đi vào các lỗ xốp làm giảm diện 
tích bề mặt vật liệu so với silica gel ban đầu (450 m2/g), đồng thời cũng làm giảm bán kính 
lỗ xốp trung bình của vật liệu so với silica gel. 
3.2. Khảo sát sự ảnh hưởng của pH đến hiệu suất thu hồi hỗn hợp kim loại nặng 
 Trong nghiên cứu này, có 3 loại vật liệu silica gel mang 3 loại chất lỏng khác nhau 
được tổng hợp và khảo sát khả năng lưu giữ hỗn hợp. Đồng thời, pH của dung dịch ban đầu 
góp phần ảnh hưởng đến sự tồn tại của các ion kim loại nặng nên pH của dung dịch cũng 
được khảo sát trong nghiên cứu này (Hình 7). Dung dịch hỗn hợp chuẩn 50 μg/L của hỗn 
hợp gồm Cr3+, Ni2+, Mn2+, Cu2+, Cd2+, ở pH = 8,5 (30 mL) được tải qua cột chiết pha rắn 
chứa 200 mg mỗi vật liệu. Sau đó, cột SPE được rửa giải bằng 1 mL dung dịch HNO3/Ethanol 
(1M), lọc qua màng lọc 0,45 μm, thổi khô, định mức bằng HNO3 2% và phân tích bằng ICP-
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MS. Thông thường, trong môi trường pH thích hợp, các ion kim loại có thể tạo phức với 
anion bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (Williams et al., 2005) trên 3 loại vật liệu đã được 
tổng hợp làm tặng hiệu suất thu hồi của các ion kim loại nặng. Dựa trên kết quả thực nghiệm 
ở Hình 7, tronng khoảng pH từ 7,5-8,5 cho khả năng lưu giữ đối với cation Cr3+ và Cu2+, các 
cation còn lại gồm Mn2+, Ni2+ và Cd2+ cho khả năng lưu giữ tốt hơn ở pH 8,5 trên cả ba loại 
vật liệu. Trong đó, có thể thấy vật liệu SiO2-XT3 cho khả năng lưu giữ tốt đối hỗn hợp các 
cation kim loại nặng, biểu hiện qua hiệu suất thu hồi đối với 5 cation kim loại nặng từ 75-
104%. Vì vậy, vật liệu SiO2-XT3 được chọn làm vật liệu để xác định các điều kiện làm giàu 
tối ưu ở các thí nghiệm tiếp theo. 

 
a. SiO2-XT1 

 
b. SiO2-XT2 

 
c. SiO2-XT3 

Hình 7. Khảo sát sự ảnh hưởng của pH  
đến hiệu suất thu hồi các ion kim loại nặng ở từng loại vật liệu tổng hợp 

3.3. Khảo sát sự ảnh hưởng của dung môi rửa giải và thể tích rửa giải đến độ thu hồi 
các ion kim loại nặng 
 Dung môi rửa giải cũng là yếu tố quan trọng ảnh hưởng đến hiệu suất thu hồi của các 
ion kim loại nặng. Dung dịch hỗn hợp chuẩn 50 μg/L của hỗn hợp gồm Cr3+, Ni2+, Mn2+, 
Cu2+, Cd2+, ở pH = 8,5 (30 mL) được tải qua cột chiết pha rắn chứa 200 mg mỗi vật liệu 
được tải qua cột chiết pha rắn chứa 200 mg vật liệu SiO2-XT3. Sau đó, cột SPE được rửa 
giải bằng 1 mL của các hệ dung môi khác nhau như HNO3/Acetone, HNO3/MeOH, 
HNO3/H2O và HNO3/Ethanol với nồng độ 1M cho tất cả các loại dung môi rửa giải. Sau 
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cùng, lọc qua màng lọc 0,45 μm, thổi khô, định mức bằng HNO3 2% và phân tích bằng ICP-
MS. Kết quả Hình 8a cho thấy là hệ dung môi HNO3/H2O 1 M là tối ưu với hiệu suất thu hồi 
của Cr3+, Ni2+, Mn2+, Cu2+ và Cd2+ với hiệu suất thu hồi trong khoảng từ 78-100%. Tiếp theo 
đó, hệ dung môi HNO3/H2O 1 M sẽ tiếp tục được áp dụng để khảo sát thể tích rửa giải thích 
hợp với cùng quy trình tải mẫu như trên. Từ biểu đồ cột ở Hình 8b, ở thể tích rửa giải là 
0,5mL, hiệu suất thu hồi của các kim loại nhìn chung còn khá thấp, chẳng hạn như hiệu suất 
thu hồi của Cd2+ thấp hơn 50%. Trong khi đó, thể tích rửa giải 1 mL và 2 mL cho hiệu suất 
thu hồi không có sự chênh lệch đáng kể. Vì vậy, 1 mL thể tích HNO3/H2O 1 M sẽ được lựa 
chọn để làm dung môi rửa giải đối với cột vật liệu SiO2-XT3. 

 
a) 

 
b) 

Hình 8. Khảo sát sự ảnh hưởng của a) loại dung môi rửa giải và 
                 b) thể tích dung môi rửa giải đến hiệu suất thu hồi kim loại nặng 

3.4. Khảo sát sự ảnh hưởng của thể tích mẫu tải đến khả năng lưu giữ kim loại nặng 
Thể tích mẫu lớn nhất hay khả năng làm giàu của vật liệu là thể tích mẫu tải qua chất 

hấp phụ SiO2-XT3 mà tại thể tích này không bị rò rỉ kim loại nặng (Hình 9). Các thể tích 
khác nhau (từ 30 đến 210 mL) dung dịch hỗn hợp chuẩn 50 μg/L của Cr3+, Ni2+, Mn2+, Cu2+ 
và Cd2+ được tải qua cột chiết pha rắn chứa 200 mg vật liệu SiO2-XT3. Sau đó, dung dịch 
hứng được lọc qua màng lọc 0,45 μm, thổi khô, định mức bằng HNO3 2% và phân tích bằng 
ICP-MS. Với các ion kim loại nặng như Cr3+, Mn2+, Cd2+ thì hầu như khi tải từ 30 đến 150mL 
mẫu thì giá trị phần trăm lưu giữ không thay đổi đáng kể, từ 180 đến 210 mL thì có sự giảm 
nhẹ khả năng lưu giữ. Trong khi đó, với Cu2+ thì giá trị phần trăm lưu giữ bắt đầu giảm từ 
150 mL, tuy nhiên vẫn ở mức trên 85% và giảm mạnh khi tăng thể tích tải cao hơn 150 mL. 
Phần trăm lưu giữ của Ni2+ bắt đầu giảm ở thể tích 90 mL và duy trì trên 75% ở thể tích 120 
mL. Vì vậy, thể tích mẫu lớn nhất mà các ion kim loại nặng có thể hấp phụ tốt lên bề mặt vật 
liệu SiO2-XT3 là 120 mL. 
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Hình 9. Khảo sát sự ảnh hưởng của thể tích mẫu tải  

đến hiệu suất thu hồi các ion kim loại nặng 
3.5. Thẩm định phương pháp 

Đường chuẩn được xây dựng dựa trên nồng độ chất phân tích của mẫu trong khoảng 
nồng độ từ 0 ppb đến 1000 ppb. Kết quả phương trình hồi quy tuyến tính ở dạng y = a + bx, 
trong đó x là nồng độ của chất phân tích và y là tỉ lệ của chất phân tích trên nội chuẩn. Kết 
quả thu được cho thấy độ tuyến tính của bốn kim loại cao (0,9950 ≤ R2 ≤ 1) Bảng 2.  

Bảng 2. Đường chuẩn của kim loại phân tích 
Kim loại Phương trình hồi quy tuyến tính R2 

Cr y = 0,4507x + 2,4860 0,9998 
Mn y = 0,0463x – 0,0097 0,9999 
Ni y = 0,2329x + 5,4233 0,9998 
Cu y = 0,6305x + 0,0603 0,9997 
Cd y = 0,0142x – 0,0013 0,9999 

Áp dụng quy trình đã tối ưu để phân tích các mẫu nước sinh hoạt. Các mẫu nước này 
được lấy theo TCVN 6663:2016, mẫu đựng trong chai nhựa PE và bảo quản ở 4 oC ở phòng 
thí nghiệm, mẫu được lọc cặn rắn bằng giấy lọc định tính trước khi tải qua cột. Giới hạn phát 
hiện (LOD) và giới hạn định lượng (LOQ) được khảo sát trên mẫu nước sinh hoạt tại Trường 
Đại học Khoa học Tự nhiên – Đại học Quốc gia Thành phố Hồ Chí Minh. Trong thí nghiệm 
này, chuẩn bị 6 mẫu thực giống nhau ở 2 nồng độ lần lượt là 5 µg/L và 20 µg/L nạp qua 12 
cột như nhau với quy trình tối ưu đã được khảo sát, sau đó hàm lượng kim loại được xác 
định bằng ICP-MS. Kết quả thu được thể hiện trong Bảng 3 cho thấy, giới hạn phát hiện của 
các kim loại nặng của phương pháp làm giàu sử dụng vật liệu SiO2-XT3 trong khoảng  
2,57-4,01 µg/L với giá trị RSD của các ion kim loại nặng bé hơn 6%. Bảng 4 là kết quả của 
phương pháp thêm chuẩn vào mẫu thật. Dựa vào kết quả Bảng 4, hiệu suất thu hồi của các 
ion kim loại nặng trong mẫu thật có giá trị lớn hơn 90%, đạt hiệu suất thu hồi theo tiêu chuẩn 
AOAC ở mức nồng độ 10 µg/L (60-110%). Điều này chứng tỏ, vật liệu SiO2-XT3 có tiềm 
tiềm năng để áp dụng làm vật liệu pha tĩnh của cột chiết pha rắn trong thực tế. 
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Bảng 3. Kết quả LOD và LOQ của thiết bị 
Chất phân tích LOQ (µg/L) LOD (µg/L) RSD (%) 

Cr3+ 4,01 13,38 5,66 
Mn2+ 4,27 14,25 5,99 
Ni2+ 1,95 6,50 3,40 
Cu2+ 2,29 7,65 4,99 
Cd2+ 2,57 8,55 4,46 

 

Bảng 4. Nồng độ các ion kim loại nặng trong nước máy 
Mẫu thật Nước máy 

Hiệu suất 
thu hồi (%) 

Nồng độ chuẩn 
thêm vào 

(µg/L) 
5 20 

Nồng độ 

Cr 4,72 ± 1,21 20,97 ± 2,63 91,89 
Mn 4,75 ± 1,22 23,48 ± 1,66 92,47 
Ni 3,82 ± 0,61 18,01 ± 1,89 97,53 
Cu 3,07 ± 0,65 18,59 ± 1,39 94,20 
Cd 3,84 ± 0,75 19,65 ± 1,49 94,41 

4. Kết luận 
Trong nghiên cứu này, vật liệu silica gel mang chất lỏng ion đã được tổng hợp dựa trên 

2 khung hợp hợp chất hữu cơ là 1-vinylimidazole (SiO2-XT1 và SiO2-XT2), và 1,8-
diazabicyclo[5.4.0]undec-7-ene (SiO2-XT3) thông qua tương tác vật lí. Các vật liệu đã được 
xác định cấu trúc bằng các phương pháp như FT-IR, NMR, TGA, SEM-EDX, BET. Thông 
qua các khảo sát, vật liệu SiO2-XT3 cho khả năng ứng dụng làm pha tĩnh để chiết pha rắn 
một số kim loại nặng ở hàm lượng vết trong mẫu nước máy với hiệu suất thu hồi cao và RSD 
phù hợp theo tiêu chuẩn AOAC. Trong đó, dung dịch hỗn hợp chuẩn 50 μg/L của Cr3+, Ni2+, 
Mn2+, Cu2+ và Cd2+ ở pH = 8,5 (30 mL) được tải qua cột chiết pha rắn chứa 200 mg vật liệu 
SiO2-XT3 thì cột SPE được rửa giải bằng 1 mL dung dịch HNO3/H2O 1 M. Kết quả cho thấy 
hiệu suất thu hồi của Cr3+, Ni2+, Mn2+, Cu2+ và Cd2+ lần lượt là 100, 110 và 81%. 

 

 Tuyên bố về quyền lợi: Các tác giả xác nhận hoàn toàn không có xung đột về quyền lợi. 
 

 Lời cảm ơn: Nghiên cứu này được hỗ trợ kinh phí từ Trường Đại học Khoa học Tự nhiên, 
ĐHQG-HCM, mã số U2022-17. 
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ABSTRACT 

In this study, 3-alkyl-1-vinyl-1H-imidazol-3-ium bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (XT1, 
XT2) and 1,8-diazabicyclo[5.4.0]undec-7-enium bis((trifluoromethyl)sulfonyl)amide (XT3) ionic 
liquid modified onto silica gel was successfully prepared and characterized by FT-IR, TGA, SEM-
EDX, and BET methods. Following the experiments, SiO2-XT3 exhibited a good recovery efficiency 
for five heavy metal ions including Cr3+, Ni2+, Mn2+, Cu2+, and Cd2+ with recoveries ranging from 
79 – 104% at pH 8.5 with 1 mL of 1 M HNO3/H2O elution solvent and high enrichment factors for 
each cation. Under optimized conditions, SiO2-XT3 was utilized to analyze heavy metal ions in tap 
water with a limit of quantification (LOQ) ranging from 1.95 - 4.27 µg/L and good repeatability 
(RSD <6%), meeting AOAC standards. 

Keywords: ionic liquid; heavy metal; solid-phase extraction; silica gel 
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