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1. MO DAU

Trong nhimng niam gan day, ki thuat vi chiét pha rin 6ng mao quan ho voi mang pha tinh
phu trong (WCOT-SPME) dang tiép tuc dugc nghién ciru phit trién va tmg dung. WCOT-SPME
chinh 12 ki thuat vi chiét pha rin dugc cai tién. WCOT-SPME dugc nghién ciru phat trién do c6
thé khéc phuc dugc nhing nhuogc diém ma khi thuc hién ki thuat vi chiét SPME thuong gap phai
(SPME thi lugng pha tinh tam 1én s¢i nho va c6 gioi han, kho6 khan khi phan tich tryc tiép voi
mau khi va thiét bi hay hong do soi nhé d& giy, mang pha tinh tim dé bi réch) [5].

WCOT-SPME dua trén can bang phan b ciia céc céu tir phan tich tir moi truong mau lén
mot mang pha tinh mong duoc tim 1én thanh bén trong clia mot dng mao quan bang hop kim ¢6
duong kinh nho (c& 0,2 - 0,6 mm). Pha tinh 1a cdc hop chét cao phan tir ¢ tinh chat hod, If on
dinh, dac biét 1a c6 do bén nhiét du 1on. C6 thé noi viéc lya chon pha tinh ciing nhu cich tao
mang pha tinh chinh 12 cdc yéu t6 quyét dinh mang hiéu qua ciia ki thuat tach chat nay.

Trong nghién ciru nay ching toi da tién hanh nghién ctru tao éng vi chiét pha rin mao quan
h& voi 5 loai pha tinh khic nhau. P9 day mang pha tinh dwoc xdc dinh bang kinh hién vi dién tir
quét (SEM) [1, 2, 3].

2. THU'C NGHIEM

2.1. Lwa chon thiét bi
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Rira sach syranh thuy tinh (loai ding trong nganh y t&) c¢6 thé tich 1 ml c¢6 gin 6ng mao
quan thép khong ri c6 chiéu dai 3 cm, dudng kinh ngoai 0,65 mm, duong kinh trong 0,38 mm
lan luot bang dung mdi axeton, diclometan va n-hexan. Sau d6 sdy kho dé chuan bi cho qud trinh
tam pha tinh 1én thanh phia trong clia 6ng mao quén.

2.2. Pha tinh va dung dich tim

Mot s loai pha tinh lya «chon nghién ctru nhu trong bang 1. Céc pha tinh nay dugc pha
trong diclometan vdi nhiing nong d6 khac nhau dé tién hanh tim mang pha tinh cling nhu xéc
dinh chiéu day mang pha tinh bang cong thirc ban thyuc nghiém [2,3]. Két qua thu duoc nhu &
bang 3.

Béng 1. M6t sb loai pha tinh Iwa chon dé tién hanh tAm mang

Stt Loai pha tinh Ki hi¢u
1 Poli(metylacrylat) PT1
2 Bis(2-etylhexyl) sebasat PT2
3 Polidimetylsiloxane PT3
4 Polimetyl(65%)phenyl(35%siloxan PT4
5 Poli dietylen glycol sucxinat PTS5

2.3. Cach tim pha tinh

Nhiing 2 cm dau dng mao quan vao dung dich céc loai pha tinh nhu bang 1, hut day dung
dich céc pha tinh vao trong éng mao quan. Pua ong mao quan chira day pha tinh ra khoi dung
dich va lam sach 16p pha tinh bim ¢ bén ngoai 6ng mao quan, gitr dng mao quan ¢ nhiét do
phong trong 1 gio dé¢ dung méi diclometan bay hoi hét. Dung dong khi nito cho di qua 6ng mao
quan va say 6ng ¢ 200°C trong 1 gior dé 1am sach hoan toan dung méi. Nhu vay 6ng mao quén vi
chiét da duoc tao thanh véi lugng pha tinh dugce phu bén trong thanh dng dé phuc vu cho cic
budc nghién ciru tiép sau.

2.4. Quan sat chiéu day mang pha tinh bang kinh hién vi dién tir quét (SEM)

) Loai mdy SEM Quanta 400 (Ha Lan)‘ tai Yién Khoa hoc hinh su. biéu }(ién: Detector LFD;
ché d¢ chan khong thap; Chuong trinh phan mém chuyén dung Scandium d€ xdc dinh chinh xdc
chiéu day mang tam.

3. THAO LUAN KET QUA

3.1. Pha tinh va dung dich tAm

Trong phuong phap SPME néi chung va phuong phap WCOT-SPME néi riéng, lya chon
pha tinh la mdt trong nhitng budc ki thuat quan trong nhat, pha tinh phu hop s& dem lai hi¢u qua
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chiét cao. Tuy thudc vao ban chat ciia timg chét can phan tich dé c6 thé lya chon mdt hay hon
hop dong thoi céc pha tinh thich hop.

Ngoai mot s& yéu cau déi voi pha tinh dung trong ki thuat vi chiét nhu: Khdi lwong phén tir
va nhiét d¢ soi du 16n; kha nang bam dinh tbt trén vat liéu dugc tim; tan tdt trong mdt loai dung
mbi dé bay hoi va khong bi hoa tan trong méi truong chira chat phéan tich [3]. Tinh chat quan
trong nhét ctia pha tinh 12 kha ning hap thu chon loc ddi véi chit can tich trén co so d6 phan cuc
va tinh tuong dong vé& cAu tao. Nhitng chat phan cyc manh thi hoa tan hay hap thu tSt nhiing chat
phén cyc manh va ngugc lai. Tinh chit cuia cic loai pha tinh nghién ctru dugc chi ra nhu ¢ bang 2.

Béng 2. Mét sé tinh chat clia c4c loai pha tinh nghién ctru

Tinh chat PT1 PT2 PT3 PT4 PT5
Mz/Mw 5,566 8.943 9,144 2,139 3,163
Ti trong (g/cm’, 25°C) 1,22 0,914 1,27 0.965 0,982
Do phan cyc Phan cuc Phar‘l e Phan cuc KAhong Phan cuc yéu
vira phén cuc

Trong d6: Mz/Mw 12 d6 phan tdn, duoc xdc dinh trén thiét bi GPC 5.03 ¢ nhiét d6 30°C, téc d6 dong
1 ml/phat.

3.2. Xdc dinh chiéu day mang pha tinh

Pha cic dung dich pha tinh lya chon trong diclometan vd&i céc nf)ng d0 nhu sau:
0,025 g/mL, 0,050 g/mL, 0,075 g/mL, 0,100 g/mL, 0,150 g/mL va 0,200 g/mL, tam kim vi chiét
voi cdc néng do da lua chon, voi moi gid tri nong do trén tién hanh tam véi 3 kim vi chiét khac
nhau. Viéc tinh todn chiéu day mang pha tinh tim dugc theo i thuyét bang cong thirc ban thuc
nghiém

A=R-r=R-R(1-C/D)1/2 2.1)

da dugc nghién ctru boi tac gia [3] cho thy chleu day mang tam duogc phu thudc vao ban kinh
ctia dng mao quan ho R, ndng d6 dung dich tim C va ti trong D ciia pha tinh. Véi mdi loai pha
tinh dwoc tim trén mot ong mao quan hé nhat dinh, khi d6 chiéu day mang pha tinh chi con phy
thugc vao dung dich tam (kh01 lugng riéng cua pha tinh). Két qua nghién ctru cta tic gia [3]
cling cho thiy viéc xdc dinh chiéu day mang tam bang cong thuc (2.1) voi do xéc dinh trén SEM
1a gan tuong tu nhau. Trong nghién ciru nay, chiing t6i tién hanh xdc dinh d6 day mang phim
pha tinh tim dugc trén SEM.

Két qua xdc dinh chiéu day mang pha tinh véi nhitng ndng d6 khac nhau trén SEM nhu &
bang 3 va cac hinh 1 va hinh 2.

Bang 3. Két qua x&c dinh dd day mang pha tinh trén SEM

Nong d9 pha tinh D) day mang pha tinh (um)
trong diclometan PT1 PT2 PT3 PT4 PT5
0,025¢/mL 1.6 2.0 1.8 1.9 1.5
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0,050g/mL 3,0 4,1 3,6 3,8 29
0,075g/mL 4,5 6,0 5,8 5,8 4,1
0,100g/mL 6,0 7,7 7.8 7.5 5,8
0,150g/mL 9.0 11,3 11,5 11,6 8,9
0,200g/mL 12,5 15,7 15,8 15,3 11,6

Hinh 1a. poli(metylacrylat) Hinh 1b. Bis Hinh 1c. Polimetyl

A=9pum (2-etylhexyl)sebasat (65%)phenyl (35%) siloxan
A=11,3 um

o S— - -
Hinh 1d. Polidimetylsiloxan Hinh 1e. Polidietylen glycol sucxinat
A=12,6 um A=8.9um

Hinh 1. Anh SEM cla céc éng vi chiét ché tao dwoc & ndng dd pha tinh 0,15 g/mL

Hinh 2a. poli(metylacrylat) A= 17,8 um Hinh 2b. Bis (2-etylhexyl)sebasat A= 1,7 um

Hinh 2. Anh SEM cta céc 6ng vi chiét ché tao dwoc & cac néng do pha tinh khac nhau

3.4. So sanh phwong phap WCOT-SPME véi phwong phap SPME
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Mang pha tinh 12 yéu t6 quan trong nhét trong vi chiét pha ran néi chung va phuwong phap
WCOT-SPME néi riéng. Chiéu day mang pha tinh anh huong dén gi6i han phat hién cua
phuong phdp va thoi gian chuan bi mau. Budce cai tién cta phuong phap WCOT-SPME so voi
phuong phap SPME chinh 1a chiéu day mang tim va bé mit c6 kha nang tiép xtdc 16n ciia mang.
Dién tich bé mit trong ciia ong mao quan vi chiét ché tao 16n hon nhiéu so véi dién tich ctia sgi
thily tinh quang hoc dugc 16ng vao trong kim trong phuong phidp SPME. Hon nita, chiéu day
mang pha tinh phu trén soi thuy tinh quang hoc bi gioi han do phai 16ng vao phia trong cua kim,
con khi tam pha tinh 1€n thanh trong cua ong mao quan rong thi gid tri nay ¢ thé diéu chinh
duogc theo mong mudn. Pay chinh 13 co s& dé c6 thé 1am ting gidi han phét hién cua phuong
phdp tach chat khi két hop vai ki thuat phan tich sic ki [3, 5, 6].

bic biét hon, phuong phap WCOT-SPME, sau khi phu mot 16p mong pha tinh 1€n thanh
bén trong ctia dng mao quan ho, phan ong mao quéan con lai van 1a 6 ong rong nén rat thuan loi
cho phén tich cic loai mau khéc nhau. Béng viéc kéo day pittong 1én xudng thi dong mau duoc
di chuyen lién tuc qua 6ng rdng 1am cho cén bang phan bd cia cdc cdu tir can chiét tir mbi
truong mau 1én 16p pha tinh nhanh chéng duge thiét 1ap (con c6 thé goi 1a ki thuat vi chiét pha
rdn dong, trong khi SPME thong thuong khong thuc hién duogc ki thuét vi chiét dong).

Do bén ciia thiét bi ciing 14 vu diém cta phuong phap WCOT-SPME so véi phuong phép
SPME. Vi WCOT-SPME, pha tinh dugc tim ngay 1én thanh bén trong ciia dng mao quan hé
nén tranh cho mang pha tinh khoi bi hong do va cham trong qud trinh vi chiét. Con trong SPME,
pha tinh dwoc phu 1én soi nho va 16ng qua 6ng nén trong qua trinh thyc hién vi chiét, mang pha
tinh d& cham 1én thanh kim va c6 the bi anh huéng t6i qué trinh vi chiét. Véi phuong phap
WCOT-SPME c6 thé tai sir dung lai ng vi chiét nhidu 1an va do vy lam ting hiéu qua kinh té.

4. KET LUAN

Nghién ctru hoan thién ki thuat ché tao dng vi chiét pha rin c6t mao quan hd véi pha tinh
phu trong trén co so nghién cuu 5 loai pha tinh khac nhau dé tién hanh tam mang pha tinh, cac
loai pha tinh nay c6 kha nang bam dinh tot trén dng mao quan hé.

Tién hanh x4dc dinh d6 day mang pha tinh tim duoc trén kinh hién vi dién tr quyét (SEM).
Két qua cho thay cac pha tinh khi _pha trong dung méi diclometan voi nong do trén 0,15 g/mL
céc pha tinh s& tao nén dung dich tim dam dic, gdy khé khian trong viéc tim mang.

Budc dau nghién ctru so sdnh phuong phap WCOT-SPME véi phuong phiap SPME cho
thay phuong phap WCOT-SPME ¢6 uu diém noi trdi 14 1am ting qud trinh dat trang thdi cén
bang hap phu, cho phép tién hanh vi chiét dong, c6 thé tai st dung lai ong vi chiét nhiéu lan.
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SUMMARY

STUDY ON MAKING WALL COATED OPEN TUBULAR FOR- SOLID PHASE
MICROEXTRACTION

Wall Coated Open Tubular - Solid Phase Microextraction (WCOT-SPME) is sample

preparing method in chromatographic analysis which was improved on solid phase
microextraction (SPME). This method is based on the sorption balance of compounds from
sample onto a stationary phase thin film, which coated on inner surface of needle. In this subject,
we studied to make the WCOT-SPME divice on five stationary phases. After that, calculating
the thickness of film coater and comparing with the observation results by Scanning Electron
Microscope (SEM) method.
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