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TÓM TẮT 

Điện cực kim cương pha tạp bo phủ màng vàng, chế tạo bằng kỹ thuật ex situ kết 

hợp in situ (AuFE/BDD ex-in situ) được dùng với phương pháp von-ampe hòa tan 

anot xung vi phân để xác định vết As(III) trong dung dịch chứa HCl 0,7 M, axit 

ascorbic 0,3 mM và Au(III) 2 mg/L. Ảnh hưởng cản trở của một số ion thường gặp 

trong nước dưới đất và một số ion khác đến dòng đỉnh hòa tan của asen đã được 

khảo sát, bao gồm Fe3+, Fe2+, Ca2+, HCO3-, SO42-, Cu2+ và As(V). Khi sử dụng 

AuFE/BDD ex-in situ, ở thế điện phân làm giàu -200 mV, thời gian điện phân làm 

giàu 90 s và các thông số thích hợp khác, phương pháp có giới hạn phát hiện thấp 

(0,1 µg/L), độ lặp lại tốt (RSD = 5,8 %, n = 20, As(III) 5 µg/L), khoảng tuyến tính 

rộng (0,4−80 g/L). 

Từ khóa: asen, asenit, điện cực kim cương pha tạp bo, màng vàng, von-ampe hòa 

tan anot. 

 

1. MỞ ĐẦU 

Phơi nhiễm với asen trong nước ăn uống có thể gây hại lâu dài cho sức khỏe 

con người. Độc tính của các dạng asen trong nước tự nhiên được xếp theo thứ tự: 

AsH3 > As(III) > As(V) > CH3AsO(OH)2 (MMA) > (CH3)2AsOOH (DMA). As(III) độc 

hơn khoảng 50 lần so với As(V) và hơn hàng trăm lần so với MMA hay DMA [7]. Do 

asen có độc tính cao đối với con người, giới hạn nồng độ tối đa của asen trong nước 

uống là 10 µg/L theo quy định của Tổ chức Y tế Thế giới [15]. Hiện nay, có nhiều công 

trình nghiên cứu áp dụng phương pháp von-ampe hòa tan anot(ASV) để xác định 
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dạng asen vô cơ trong nước. So sánh với các phương pháp khác thường sử dụng (như 

quang phổ hấp thụ nguyên tử; sắc ký lỏng hiệu năng cao kết hợp khối phổ - cặp cảm 

ứng plasma...) phương pháp ASV có ưu điểm là có thể phân tích được asen với độ 

nhạy, giới hạn phát hiện tương đương với các phương pháp phổ và sắc ký, nhưng có 

quy trình phân tích đơn giản, không phải làm giàu mẫu, chi phí phân tích thấp, do sử 

dụng các thiết bị rẻ tiền hơn các thiết bị phân tích phổ, sắc ký; có thể kết hợp với các 

thiết bị điện hóa cầm tay để phân tích tại hiện trường. Vì vậy, phương pháp von-ampe 

hòa tan rất thích hợp để áp dụng cho các phòng thí nghiệm ở Việt Nam. 

Vàng được xem là vật liệu tốt nhất để chế tạo điện cực để định lượng asen bằng 

các phương pháp ASV, do kim loại này có thể tạo hợp chất liên kim loại (intermetallic 

compound) với asen có công thức chung là AuxAsy (x = 1-3 và y = 2-6) [14] làm tăng 

hiệu quả của quá trình điện phân và do đó tăng độ nhạy của việc định lượng asen. Kim 

cương pha tạp bo là loại vật liệu cacbon mới được sử dụng để chế tạo điện cực với 

những ưu điểm vượt trội như: trơ về mặt hóa học, bền cơ học, dòng nền thấp, cửa sổ 

thế làm việc rộng,…[9]. Nghiên cứu này, trình bày kết quả khảo sát ảnh hưởng của một 

số ion cản trở thường có mặt trong nước dưới đất và đánh giá độ tin cậy của phương 

pháp von-ampe hòa tan anot xung vi phân (DP-ASV) để xác định asen(III), dùng điện 

cực màng vàng trên nền điện cực kim cương pha tạp bo (AuFE/BDD) chế tạo bằng kỹ 

thuật tạo màng ex situ và ex situ kết hợp in situ. 

 

2. THỰC NGHIỆM  

2.1. Hóa chất và dụng cụ  

Các dung dịch chuẩn As(III) được chuẩn bị từ dung dịch chuẩn gốc As(III) 1000 

mg/L được pha từ As2O3 tinh thể (EQP Panreac, Tây Ban Nha). Dung dịch axit ascorbic 

được chuẩn bị từ axit ascorbic tinh thể (tinh khiết phân tích, Merck). Các loại thuốc thử 

khác đều được pha chế từ hóa chất tinh khiết dùng cho phân tích (Merck). Dùng nước 

cất khử ion (gọi tắt là nước cất) để pha chế hóa chất. Các thí nghiệm được tiến hành 

trên thiết bị 797 VA Computrace (Metrohm) với hệ 3 điện cực: điện cực kim cương pha 

tạp bo (D-328-SA, Windsor Scientific Ltd., Anh) phủ vàng; điện cực so sánh: 

Ag/AgCl/KCl 3M và điện cực phụ trợ Pt. 

2.2. Tiến hành  

− Hoạt hóa điện cực kim cương pha tạp bo (BDD): Điện cực BDD được rửa bằng 

nước cất và hoạt hóa trong HCl 1 M bằng cách quét thế 5 vòng từ -1,5 V đến +1,5 V, tốc 

độ quét thế 20 mV/s, sau đó giữ thế +1,5 V trong 1 phút. Lấy BDD ra khỏi bình điện 

phân, rửa cẩn thận bằng nước cất 2 lần. 

− Chuẩn bị điện cực BDD phủ màng vàng bằng kỹ thuật ex situ (AuFE/BDD ex situ): 

lắp điện cực BDD đã làm sạch vào máy phân tích điện hóa, tiến hành điện phân tạo 
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màng trong dung dịch Au(III) 5 mM chứa HCl 2 M ở -100 mV trong 120 s. Trong quá 

trình điện phân không quay điện cực. Kết thúc quá trình điện phân tạo màng vàng, 

tiến hành làm sạch điện cực ở +500 mV trong 30 s. Điện cực AuFE/BDD thu được có 

màu vàng sáng bóng. Lấy điện cực ra khỏi dung dịch điện phân, tia rửa cẩn thận bằng 

nước cất. AuFE/BDD được chuẩn bị ngay trước mỗi thí nghiệm, không để bề mặt điện 

cực khô trong không khí. Sau khi kết thúc một loạt các phép đo trên cùng một 

AuFE/BDD, ta lấy điện cực ra khỏi máy điện hóa và dùng bông cotton mềm để lau 

sạch lớp vàng trên bề mặt điện cực, rồi lặp lại quá trình chuẩn bị như trên. 

− Điện cực BDD phủ màng vàng bằng kỹ thuật ex situ kết hợp in situ (AuFE/BDD ex-

in situ): Giữa các lần đo liên tiếp trên một điện cực AuFE/BDD ex situ, vi cấu trúc của 

màng vàng điện cực có thể bị biến đổi, làm giảm độ lặp lại của kết quả ghi dòng đỉnh 

hòa tan (Ip). Để khắc phục hiện tượng này, một lượng nhỏ Au(III) được thêm vào dung 

dịch phân tích, sau mỗi phép đo, trong giai đoạn điện phân làm giàu ở thế Edep = –200 

mV, một phần nhỏ Au kim loại sẽ được tích tụ và làm mới bề mặt AuFE/BDD ex situ. 

Kiểu điện cực làm việc được tạo thành theo kỹ thuật này được gọi là điện cực 

AuFE/BDD ex-in situ. 

− Ghi đường von-ampe hòa tan  

Kết quả các thí nghiệm đã công bố trước đây của chúng tôi [2] cho thấy có thể 

ghi được tín hiệu hòa tan (Ip) của asen trong phương pháp von-ampe hòa tan anot 

xung vi phân khi sử dụng điện cực AuFE/BDD ex-in situ. Để thu được tín hiệu hòa tan 

của asen tốt, dung dịch phân tích As(III) cần chứa HCl 0,7 M, Au(III) 2 mg/L và axit 

ascorbic (AA) 0,3 mM. Quá trình điện phân làm giàu được thực hiện ở thế Edep = –200 

mV trong thời gian tdep = 90 s với tốc độ quay điện cực  = 2000 rpm. Các thông số kỹ 

thuật von-ampe xung vi phân thích hợp để ghi được Ip của asen nhạy và lặp lại bao 

gồm: biên độ xung Uamp = 50 mV; bước thế Ustep = 6 mV; thời gian mỗi bước thế tstep = 

300 ms và tốc độ quét thế  = 20 mV/s.  

 

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1. Ảnh hưởng của các ion cản trở 

Một số ion cản trở có trong mẫu có thể ảnh hưởng đến dòng đỉnh hòa tan Ip của 

asen và do đó có thể ảnh hưởng đến kết quả phân tích. Ảnh hưởng của một số ion 

thường có trong nước dưới đất (là loại nước tự nhiên thường có nguy cơ nhiễm asen) 

và một số ion khác đã được khảo sát, bao gồm Fe3+, Fe2+, Ca2+, HCO3-, SO42-, Cu2+ và 

As(V). Ảnh hưởng của ion Cu2+ được đánh giá do đồng bị tích tụ trên bề mặt điện cực 

AuFE/BDD trong giai đoạn điện phân làm giàu và tạo hợp chất liên kim loại với asen 

[11], có thể ảnh hưởng đến quá trình làm giàu asen; Sự có mặt của Cu(II) trong dung 

dịch phân tích có thể gây chồng lấn, biến dạng đỉnh hòa tan asen [4]. Asen(III) trong 
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nước rất dễ bị oxy hóa thành dạng asen(V), ảnh hưởng của ion này đến kết quả định 

lượng cũng được khảo sát.  

Đối với ion clorua, Arnold [1] và Sun [10] cho rằng, As(III) tồn tại trong dung 

dịch chứa Cl- ở các dạng khác nhau, trong đó các dạng As(OH)2Cl và As(OH)Cl2 được 

xem là tác nhân vận chuyển điện tử trên bề mặt điện cực; khi nồng độ Cl- tăng thì nồng 

độ các tác nhân này cũng tăng, làm tăng hiệu quả của quá trình làm giàu asen; làm 

tăng hiệu quả của quá trình làm giàu asen. Vì vậy, với nồng độ Cl- thấp trong nước 

dưới đất (≤ 250 mg/L [1]) so với trong thành phần nền (HCl 0,7 M), ảnh hưởng của Cl- 

có thể sẽ không đáng kể. 

Dung dịch As(III) 5 μg/L chứa HCl 0,7 M, Au(III) 2 mg/L và AA 0,3 mM chứa 

mỗi chất cản trở được thêm vào với nồng độ tăng dần đã được chuẩn bị để thực hiện 

thí nghiệm khảo sát ảnh hưởng.  

Đánh giá ảnh hưởng của chất cản trở thông qua độ lệch tương đối ΔIp khi có 

(Ip*) và không có (Ip0) chất cản trở trong dung dịch phân tích theo công thức (1): 

∆𝐼𝑝 =
𝐼𝑝

∗ −𝐼𝑝
0

𝐼𝑝
0 × 100 %      (1) 

Khi |ΔIp| nhỏ hơn hoặc bằng ½ độ lệch chuẩn tương đối tính theo hàm Horwitz 

(RSDHorwitz) thì ảnh hưởng của chất cản trở được xem là không đáng kể [6]. Với CAs(III) = 

5 g/L, ½ RSDH tính được là 17,8 %. Kết quả thí nghiệm được trình bày trong Bảng 1. 

Bảng 1. Nồng độ của chất cản trở bắt đầu ảnh hưởng đến Ip của dung dịch As(III) 5 g/L. 

Chất cản trở Ca2+ Fe2+ Fe3+ Cu2+ As(V) SO42− HCO3
− 

Nồng độ tối đa  

đã thí nghiệm (mg/L) 
500  2,0  2,0  0,04 0,5 500  500  

Nồng độ bắt đầu gây ảnh 

hưởng đáng kể (mg/L) 
− − 1,0 0,03 − 300 − 

|ΔIp| (%) − − 19,9 25,4 − 19,5 − 

(): As(V) ở dạng AsO43−; (−): Ảnh hưởng cản trở không đáng kể (|ΔIp|<17,8 %). 

Điều kiện thí nghiệm (ĐKTN): Dung dịch phân tích chứa As(III) 5 g/L; HCl 0,7 M; Au(III) 2 mg/L; 

AA 0,3 mM; Edep = –200 mV; tdep = 90 s;  = 2000 rpm. Uamp = 50 mV; Ustep = 6 mV; tstep = 300 ms và  = 

20 mV/s. Nồng độ của từng ion cản trở trong các thí nghiệm được thay đổi từ 0 đến mức nồng độ tối đa. 

Trừ trường hợp Fe2+ làm suy giảm nhẹ tín hiệu DP-ASV của asen khi có mặt 

trong mẫu, tất cả các chất ảnh hưởng đã khảo sát còn lại đều làm tăng Ip của asen ở các 

mức độ khác nhau.  
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Ion Fe3+ ảnh hưởng làm tăng đáng kể Ip của asen ở nồng độ từ 2 mg/L ( 400 lần 

nồng độ của As(III)). Trong nước mặt và nước dưới đất nồng độ của sắt tổng thường ở 

trong khoảng 3 đến 4 mg/L [8]. Ion SO42− bắt đầu ảnh hưởng đến Ip của asen ở mức 

nồng độ 500 mg/L ( 105 lần nồng độ của As(III)), ion này thường gặp trong nước dưới 

đất ở mức nồng độ từ 0 đến 500 mg/L [16]. Mặc dù các ion Fe3+ và SO42− có ảnh hưởng 

làm tăng Ip của asen, nhưng điều này không đáng lo ngại vì đối với mỗi mẫu phân tích 

thì nồng độ của sắt và sulfat là cố định và chất phân tích thường được định lượng bằng 

phương pháp thêm chuẩn để loại bỏ ảnh hưởng của thành phần nền.  

Điều đáng chú ý là sự có mặt của ion As(V) trong dung dịch đến nồng độ 500 

g/L (gấp 100 lần nồng độ của As(III)), cũng không gây ảnh hưởng đáng kể đến kết 

quả ghi Ip của As(III) (Bảng 1). Như vậy, hoàn toàn có thể phân tích riêng được As(III) 

trong mẫu nước có chứa đồng thời cả As(III) và As(V). 

Khi tăng dần nồng độ của Cu2+ từ 5 đến 40 g/L, cường độ dòng đỉnh hòa tan 

của asen tăng (Hình 1). Ở nồng độ 30 g/L (gấp 6 lần nồng độ As(III)), Cu2+ đã bắt đầu 

làm tăng đáng kể Ip của asen. So với ảnh hưởng của các ion khác đã trình bày ở trên, 

ảnh hưởng đến Ip của asen xuất hiện ở nồng độ của Cu2+ nhỏ hơn nhiều. Tuy vậy, ảnh 

hưởng của ion này cũng không đáng lo ngại, vì thông thường Cu2+ có mặt trong nước 

dưới đất ở mức nồng độ (< 0,01 mg/L [16]) thấp hơn nồng độ bắt đầu gây ảnh hưởng 

quan sát được trong thí nghiệm. Ngoài ra, khi tăng nồng độ của Cu2+ thì đỉnh hòa tan 

của asen dịch dần về phía âm, trong lúc đỉnh hòa tan của Cu2+ không thay đổi (Hình 1). 

 

Hình 1. Ảnh hưởng của Cu(II) đến Ip của asen. 

ĐKTN: Nồng độ của Cu2+ tăng từ 0 đến 40 g/L. Các ĐKTN khác như ở bảng 1. 

3.2. Đánh giá độ tin cậy của phương pháp 

Để có thể sử dụng điện cực AuFE/BDD vào mục đích phân tích mẫu thực tế, cần 

phải đánh giá độ tin cậy của phương pháp. Độ lặp lại, khoảng tuyến tính, độ nhạy, giới 

hạn phát hiện (LOD), giới hạn định lượng (LOQ) của phương pháp DP-ASV để định 

lượng As(III) đã được đánh giá đối với 2 kỹ thuật chế tạo điện cực khác nhau, 

AuFE/BDD ex situ và AuFE/BDD ex-in situ. 
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3.2.1. Độ lặp lại 

Với các điều kiện thích hợp đã khảo sát, độ lặp lại của phương pháp tương ứng 

mỗi loại điện cực (AuFE/BDD ex situ và AuFE/BDD ex-in situ) được đánh giá bằng cách 

tiến hành ghi Ip của dung dịch chuẩn phòng thí nghiệm chứa As(III) 5 µg/L, lặp lại 20 

lần. Độ lặp lại được đánh giá thông qua độ lệch chuẩn tương đối RSD của 20 kết quả 

đo được.  

Hình 2 cho thấy độ lặp lại của Ip ghi trên AuFE/BDD ex-in situ rất tốt (RSD = 

5,8 %) và tốt hơn nhiều độ lặp lại của Ip ghi trên AuFE/BDD ex situ (RSD = 32,8 %). Tuy 

có độ lặp lại trên cùng một điện cực AuFE/BDD ex-in situ là rất tốt, nhưng độ hồi phục 

của kết quả (đo lặp lại trên các màng khác nhau) thường không cao. Đây chính là 

nhược điểm cơ bản và khó khắc phục của điện cực rắn hoặc điện cực màng trong 

phương pháp phân tích điện hóa nói chung [9]. 

  

Hình 2. Các đường von-ampe hòa tan của dung dịch As(III) 5 𝜇g/L đo lặp lại trên 2 loại điện cực, 

(A): AuFE/BDD ex situ và (B): AuFE/BDD ex-in situ. 

ĐKTN: Dung dịch phân tích chứa As(III) 5 g/L; HCl 0,7 M; AA 0,3 mM; Au(III) 2 mg/L (thí nghiệm 

B); Các ĐKTN khác như ở bảng 1. 

3.2.2. Giới hạn phát hiện (LOD), giới hạn định lượng (LOQ)  

Áp dụng “quy tắc 3σ” và dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính [10] để xác 

định giới hạn phát hiện của phương pháp khi sử dụng 2 kiểu điện cực khác nhau: 

AuFE/BDD ex situ và AuFE/BDD ex-in situ. Chuẩn bị các dung dịch nghiên cứu chứa 

As(III) với nồng độ lần lượt là 1, 2, 3, 4, 5 µg/L, HCl 0,7 M và AA 0,3 mM. Sau đó tiến 

hành ghi Ip của asen trên hai loại điện cực khác nhau (với trường hợp AuFE/BDD ex-in 

situ, dung dịch nghiên cứu có thêm Au(III) 2 mg/L), thời gian điện phân làm giàu là 90 

s.  

Phương trình hồi quy tuyến tính cần thiết lập để tính toán giới hạn phát hiện và 

độ nhạy có dạng: Ip = a + b.CAs(III), trong đó, b chính là độ nhạy. LOD, LOQ và các đại 

lượng thống kê được tính toán và trình bày trong Bảng 2. 
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Bảng 2. Các giá trị b, Sy (sai số chuẩn), LOD, LOQ, R (hệ số tương quan) tính được đối với 

phương pháp DP-ASV dùng hai loại điện cực AuFE/BDD ex situ và AuFE/BDD ex-in situ. 

Điện cực làm việc 
Độ nhạy b 

(µA/µg.L-1) 
Sy (µA) R 

LOD(*) 

(µg/L) 

LOQ(**) 

(µg/L) 

AuFE/BDD ex situ 0,073 ± 0,004 0,013 0,9903 0,5 1,8 

AuFE/BDD ex-in situ  0,225 ± 0,002 0,009 0,9996 0,1 0,4 

(*): LOD = 3.Sy/b 

(**): LOD = (3 - 4).LOD 

ĐKTN: Dung dịch phân tích chứa As(III) 1−5 g/L; HCl 0,7 M; Au(III) 2 mg/L (với điện cực 

AuFE/BDD ex-in situ); AA 0,3 mM; Các ĐKTN khác như ở bảng 1. 

Như vậy, với thời gian điện phân làm giàu là 90 s, LOD của phương pháp DP-

ASV dùng các loại điện cực AuFE/BDD ex situ và AuFE/BDD ex-in situ lần lượt là 0,5 và 

0,1 µg/L. LOQ của phương pháp DP-ASV sử dụng các loại điện cực AuFE/BDD ex situ 

và AuFE/BDD ex-in situ lần lượt là 1,8 µg/L và 0,4 µg/L. Độ nhạy của phương pháp DP-

ASV để định lượng asen khi sử dụng điện cực AuFE/BDD ex-in situ (225 nA/µg.L-1) tốt 

hơn nhiều so với trường hợp dùng AuFE/BDD ex situ (73 nA/µg.L-1). Điều này có thể 

giải thích do màng vàng trên điện cực AuFE/BDD ex-in situ luôn được bổ sung, làm 

mới sau mỗi phép đo, nên có quá trình điện phân làm giàu asen hiệu quả hơn.  

Do giới hạn nồng độ tối đa cho phép của asen trong nước uống là 10 µg/L [15], 

nên với LOD và LOQ như trên, hoàn toàn có thể sử dụng các phương pháp này để 

phân tích kiểm tra tình trạng ô nhiễm asen phục vụ mục đích khai thác, sản xuất nước 

cấp cho sinh hoạt, ăn uống.  

3.2.3. Khoảng tuyến tính  

Để khảo sát khoảng tuyến tính của phương pháp DP-ASV trên 2 kiểu điện cực 

khác nhau, tiến hành ghi Ip của asen với các dung dịch nghiên cứu có nồng độ As(III) 

tăng dần từ 0 đến 45 µg/L (với AuFE/BDD ex situ) và đến 150 µg/L (với AuFE/BDD ex-

in situ). Các đường von-ampe thu được được trình bày trên Hình 3. 

Kết quả thí nghiệm cho thấy, đối với trường hợp sử dụng điện cực AuFE/BDD 

ex situ, cường độ dòng đỉnh hòa tan của asen tăng tuyến tính với nồng độ đến mức 20 

g/L, sau đó Ip tăng chậm dần (Hình 3.A). Khi sử dụng AuFE/BDD ex-in situ, Ip tăng 

tuyến tính với nồng độ trong một khoảng nồng độ rộng hơn, từ 0 đến 80 g/L. Ở các 

nồng độ cao, độ nhạy của phép đo Ip có thể giảm do một lượng lớn asen đã tích tụ trên 

bề mặt điện cực, làm giảm độ dẫn điện, hạn chế cả quá trình làm giàu lẫn quá trình hòa 

tan anot [5]. Đối với điện cực AuFE/BDD ex-in situ, do bề mặt điện cực thường xuyên 
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được làm mới, tái tạo các trung tâm hoạt động giữa các phép đo, nên độ nhạy ít suy 

giảm sau các lần đo lặp lại, khoảng tuyến tính do đó sẽ rộng hơn.  

Phương trình các đường hồi quy tuyến tính (PT-HQTT, y = (a±Sa) + (b+Sb)x) xác 

định được bằng phương pháp bình phương tối thiểu và khoảng tuyến tính của phương 

pháp với 2 loại điện cực đang khảo sát như sau: 

AuFE/BDD ex situ:  

PT-HQTT: Ip = (0,138 ± 0,008).CAs(III) + (0,01 ± 0,09) với R = 0,9955 và p < 0,001 

Khoảng tuyến tính: 1,8−20 g/L 

AuFE/BDD ex-in situ:  

PT-HQTT: Ip = (0,246 ± 0,001).CAs(III) – (0,05 ± 0.06) với R = 0,9999 và p < 0,0001 

Khoảng tuyến tính: 0,4−80 g/L. 

  

Hình 3. Sự phụ thuộc của cường độ dòng đỉnh hòa tan vào các nồng độ asen với điện cực 

AuFE/BDD ex situ (A) và AuFE/BDD ex-in situ (B). 

ĐKTN: Dung dịch phân tích chứa As(III); HCl 0,7 M; AA 0,3 mM; Au(III) 2 mg/L (thí nghiệm B); Các 

ĐKTN khác như ở bảng 1.  

3.2.4. Độ đúng  

Độ đúng của phương pháp DP-ASV để định lượng As(III) bằng điện cực 

AuFE/BDD ex-in situ được đánh giá bằng cách phân tích mẫu thêm chuẩn và xác định 

độ thu hồi của phương pháp, Rev(%). Mẫu nước tự nhiên được lấy là nước giếng đào 

sinh hoạt ở vùng làng Ưu Điềm, xã Phong Hòa, huyện Phong Điền, Thừa Thiên Huế 

vào tháng 7/2017. Giếng lấy mẫu có độ sâu 5,0 m, mẫu lấy trực tiếp vrựcchai nhựa PET 

sạch, được axit hóa ngay bằng HCl đến pH 1−2, sau đó được vận chuyển ngay về 

phòng thí nghiệm để phân tích. Mẫu nước được thêm trực tiếp các thành phần nền 

thích hợp như đã khảo sát. Mẫu nước được xác định nồng độ As(III) và thêm chuẩn ở 

các nồng độ khác nhau. Độ thu hồi của phương pháp được xác định theo công thức (2): 
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100.
C

CC
= (%) Rev

0

12 −        (2) 

Trong đó, C1: nồng độ As(III) trong mẫu phân tích được (g/L); C2: nồng độ 

As(III) trong mẫu đã được thêm chuẩn phân tích được (g/L); C0: nồng độ As(III) 

chuẩn thêm vào mẫu (g/L). Kết quả thí nghiệm được trình bày trong Bảng 3.  

Bảng 3. Kết quả xác định độ đúng của phương pháp DP-ASV để định lượng As(III) bằng điện 

cực AuFE/BDD ex-in trong nước giếng sinh hoạt ở làng Ưu Điềm, xã Phong Hòa, huyện Phong 

Điền, Thừa Thiên Huế 

C1 (g/L)(*) C0 (g/L) C2 ± S (g/L), n = 3 Rev (%) 

< LOD 

5,0 5,5 ± 0,6 108 

7,0 7,5 ± 0,8 106 

10,0 10,1 ± 1,0 100 

12,0 12,3 ± 0,5 102 

(*): C1 chấp nhận bằng LOD 

ĐKTN: Mẫu nước giếng thêm hóa chất để có chứa HCl 0,7 M; Au(III) 2 mg/L; AA 0,3 mM và các phần 

nồng độ thêm của As(III); Các ĐKTN khác như ở bảng 1. 

Độ thu hồi ở các nồng độ thêm chuẩn khác nhau đều nằm trong giới hạn cho 

phép 60-115% ở mức nồng độ của chất phân tích 1-10 g/L và 80-110% với nồng độ 10 

g/L-10 mg/L của các tổ chức quốc tế [13]. Kết quả kiểm chứng độ đúng qua mẫu thêm 

chuẩn để xác định độ thu hồi cho thấy kết quả phân tích As(III) bằng DP-ASV với 

AuFE/BDD ex-in situ là đáng tin cậy. Như vậy có thể sử dụng phương pháp này để 

phân tích As(III) trong mẫu nước tự nhiên. 

 

4. KẾT LUẬN 

Phương pháp DP-ASV sử dụng điện cực AuFE/BDD ex-in situ để xác định 

asenit có độ nhạy, độ lặp lại cao và độ đúng tốt. Điện cực này khắc phục được nhược 

điểm cơ bản về độ lặp lại kém của điện cực AuFE/BDD ex situ khi phân tích asen bằng 

phương pháp đã nêu. Điện cực AuFE/BDD ex-in situ có LOD thấp (0,1 µg/L), khoảng 

tuyến tính rộng (0,4–80 µg/L) và ít bị ảnh hưởng bởi các ion thường có mặt trong nước 

dưới đất. Nghiên cứu này đã bước đầu khẳng định khả năng ứng dụng thực tế của 

điện cực AuFE/BDD ex-in situ và phương pháp DP-ASV trong quan trắc tình trạng ô 

nhiễm asen trong nước tự nhiên. 
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THE EFFECT OF INTERFERENT IONS AND THE RELIABILITY OF 

DIFFERENTIAL PULSE ANODIC STRIPPING VOLTAMMETRY USING Au-

COATED BORON DOPED DIAMOND ELECTRODE FOR ARSENITE 

DETERMINATION 

 

Le Thi Kim Dung1,2*, Dang Van Khanh3, Hoang Thai Long2 

1 Universiy of Medicine anh Pharmacy, Hue University 

2 Universiy of Sciences, Hue University 

3 Drug, Cosmetic and Food Quality Control Center of Thua Thien Hue province 

*Email: ltkdung.cb@huemed-univ.edu.vn 

ABSTRACT 

Gold coated boron doped diamond electrode, fabricated by ex situ combined with 

in situ techniques (AuFE/BDD ex-in situ) was used with differential pulse anodic 

stripping voltammetry to determine trace As(III) in solutions containing 0.7 M HCl, 

0.3 mM ascorbic acid and 2 mg/L Au(III). Influence of some common ions in 

underground water and some other ions on the stripping peak current of arsenic 

was investigated, including Fe3+, Fe2+, Ca2+, HCO3-, SO42-, Cu2+ and As(V). When 

using AuFE/BDD ex-in situ, a good repeatability (RSD = 5.8%, n = 20, As(III) 5 µg/L), 

a wide linear range (0.4−80 g/L), a low detection limit (0.1 g/L), a high sensitivity 

(225 nA/µg.L-1) were obtained while using a deposition potential of -200 mV, 

deposition time of 90 s and other appropriate parameters for arsenite 

determination.  

Keywords: anodic stripping voltammetry, arsenic, arsenite, boron doped diamond 

electrode, gold film.  
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học năm 2009 tại Trường Đại học Khoa học Tự nhiên, Đại học Quốc gia 

Hà Nội. Ông hiện đang công tác tại Trung tâm Kiểm nghiệm Thuốc, Mỹ 

phẩm, Thực phẩm Thừa Thiên Huế. 

Lĩnh vực nghiên cứu: Hóa phân tích. 

 

 


