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TOM TAT
Nghién ctru nay trinh bay két qua phan tich Salbutamol (SAL) bang phuong phap
von-ampe xung vi phan stt dung dién cuc bién tinh véi vat liéu khung httu co kim
loai UiO-66 (Olso University-66). Két qua cho thay dién cuc bién tinh c6 thé cai
thién d6 nhay ctia phuwong phap xac dinh SAL cai thién tin hiéu dién héa cua sy
oxi hoa SAL. Cuong d¢ dong dinh (Ir) bién thién tuyén tinh trong khoang nong do
ctia SAL ttr 2,8 dén 17 uM. Gidi han phat hién tinh theo qui tic 30 12 0,92 uM. Mot
s0 chét vo co (NaNOs, KHCOs, CaClz va (NHs)2SOs4) va hitu co (glucoze va oxalate)
hau nhu khong anh huéng dén cuong d6 dong dinh. Phwong phdp nay mo ra
hudng phat trién d€ phan tich nhanh SAL.

Tt khoa: Salbutamol, UiO-66, phan tich dién hoa.

1. DAT VAN PE

Trong danh sach 22 chat cdm kinh doanh, nhap khdu, san xuat va st dung
trong chdn nudi gia suc, gia cam tai Viét Nam thi 3 chdt la salbutamol, clenbuterol va
ractopamine duoc st dung nhiéu nhat. Trong chan nu6i (nhat 1a chan nudi heo), 3 chat
salbutamol, clenbuterol va ractopamin sé gitup heo mau 16n, chuyén héa lam tiéu mg,
tang khdi lwong co (tdng lwong nac), thit c6 mau do6 bat mat. Con ddi véi nguoi khi st
dung thit heo c6 chita mot trong ba chat trén sé c6 cac triéu chiing nhu: tim dap nhanh,
téng — ha huyét 4p, run tay chan, buén nén, dau nhtkc cac co, nhiém tring duong hd
hap [1, 2]. Do d9, viéc xac dinh cac chat nay trong d6i twong mau, chang han nhu thi
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16n, d€ c6 bién phap ngan chdn kip thoi viéc sit dung cac chat tao nac c6 y nghia vé
mgt khoa hoc cling nhu thuc tién. Trong thuc t& ¢6 nhiéu phuong phap xac dinh chat
tao nac nhw phan tich quang phé [1], phan tich sic ky [2]... Cac phuwong phéap nay cho
két qua chinh xac nhung thao tic van hanh phtc tap, doi hoi thoi gian x@ ly mau va
ton kém nén han ché viéc sit dung ching.

Phén tich dién hoa dugc cho 1a phwong phap tiém nang dé€ phan tich cac chat
httu co va vd co dang vét va siéu vét. Gan day su phat trién cac loai vat liéu c6 cau truc
da chiéu (khung httu co kim loai, mao quan trung binh, vét liéu kich thudc nano,...) da
c6 nhiéu tng dung trong dién hoa, dac biét trong linh vuc phat trién dién cuc d€ phan
tich chat htru co [3, 4].

Vit liéu khung httu co kim loai UiO-66 (University of Oslo) la loai vat liéu cau
tao tir kim loai zirconuim va terephthalic acid. Day 1a loai vat liéu bén nhiét va hoa hoc,
c6 dién tich bé mat cao [5]. Trong nghién cttu nay ching toi sit dung UiO-66 két hop
véi graphene oxide dang khtr (rGO) tu tong hop tai Khoa Héa hoc, Trueong Pai hoc
Khoa hoc, Pai hoc Hué nham phat trién dién cuc lam viéc cho phuong phap phan tich
dién hoa d€ phan tich salbutamol.

2. THUC NGHIEM

Céc hoda chdt trong nghién ctu nay déu la tinh khiét phan tich. Phuwong phap
nhiéu xa tia X dung dé€ xac dinh cdu trac vat liéu duoc thuc hién trén may D8 Advance,
Bruker (Dtic). Hinh thai ctia vat liéu duoc nghién cttu bang phuong phap hién vi dién
tee quét trén may SEM JED-2300, JEOL (Nhat Ban). Phwong phdp phan tich dién hoa
duoc thyee hién trén may PGS-HH5 do Vién Héa hoc, Vién Han lam Khoa hoc va Cong
nghé Viét Nam ché€ tao.

Graphene oxide dang khtt (rGO) duoc diéu ché theo tai liéu [6]. UiO-66 duoc
téng bang phuwong phap hd tro vi séng va phuong phap nhiét dung dua theo tai liéu
[5]. Can mot lwgng chinh xac 2,328 gam Zr(NOs)+-6H20 hoa tan trong 100 mL CHsOH
va 2,624 gam terephthalic acid hoa tan trong 100 mL. CHsOH. Tron hon hop vao binh
tam giac dung tich 250 mL, khudy déu bang may khuay tir trong 30 phtt sau d6 cho
mau vao binh Teflon dat trong tt sdy véi nhiét d6 130 °C trong khoang thoi gian 8 gio.
Chat ran dwoc tach bang cach ly tam hdn hop véi téc dd 5000 vong/phtt trong thoi
gian 15 phat. Sau d6, duoc rira 3 Ian lién tuc véi ethanol thu duoc UiO-66.

bién cuc nén la dién cuc than thuy tinh (GCE), duong kinh 2,8 + 0,1 mm duoc
mai bong voi bot AlOs chuyén dung cd kich thude hat 0,05 pm dén khi bé mat dién
cuc sang bong. Ngam GCE trong dung dich HNOs 2 M, sau d6 rtra voi ethanol va nwede
cat 2 lan, d€ kho ty nhién ¢ nhiét 46 phong.

Phan tén hon hop bang nhau vé khéi lugng ctia rGO va UiO-66 (1/1, w/w) vao
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dung mdi khao sat véi nong dd 2,0 mg/L. Ti€p theo, hon hop duwoc dit trong bé siéu
am, trong khoang thoi gian 1 gio thu duoc dung dich phan tan déu. Nho 2,5 pL dung
dich phan tan 1én bé mat GCE sao cho dung dich phu kin déu trén bé mat dién cuc. D€
dung moi bay hoi 6 nhiét 4o phong trong 2 dén 3 phut. Sau d6 sdy nhe bé mat dién cue
trong 1 phut. GCE dwgc bién tinh ky hiéu UiO-66/rGO/GCE. Dién cuc rGO/GCE va
UiO-66/GCE duoc ché tao twong tu nhu d6i véi UiO-66/rGO/GCE.

3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. Pdc trung vat liéu

Hinh 1 trinh bay XRD ctia graphen oxide dang khir (rGO), UiO-66 va vat liéu
hdn hop (composite) tao thanh tir UiO-66 va rGO. Hinh 1a cho thay dinh (peak) nhiéu
xa ddc trung & 26°, mic du khong rd do cuong do peak thap so véi don vi trén truc
tung, song nhan thay cé sy twong ting vdi cau tric kém trat tu do cac 16p rGO xdc xéch
tao nén, diéu nay cho thiy da tong hop thanh céng rGO. Cing theo hinh 1, ph6 XRD
cho thay cac peak déc trung caa UiO-66 theo thuw vién pho CCDC671073 trén thiét bi
D8 Advance, Bruker (DPttc) va cac ky hiéu Miller nhw sau: (111), (200), (311), (222),
(400), (311), (422), (531), (642) va (731). Trong khi d6 XRD ctia composite cua no xuat
hién céc nhiéu xa déc trung ctia UiO-66 nhung véi cuong do thap. Cac peak dic trung
ctia rGO ¢ 26° khong dwgc quan sat do sy xen phu cua cac nhiéu xa UiO-66. Két qua
nay cfing 1a mot bang chiing tao thanh UiO-66/rGO-composite.
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Hinh 1. Gian d6 XRD cua a) rGO; b) UiO-66 va c) UiO-66/rGO.
Hinh thai ctia cac vat liéu composite diéu ché duoc quan st bang TEM va SEM.
TEM ctia rGO cho thdy cac 16p chdong 1én nhau do qud trinh téch 16p tai sap x&p. Hinh
thai cua UiO-66 bao gom cac hat hinh cau dwong kinh khoang 110 + 5,6 nm (tinh theo
50 hat) (Hinh 2). Céac hat UiO-66 kich thudc khoang tir 5 dén 10 nm phan tan lén cac
tam rGO. Diéu nay c6 thé do trong qua trinh tong hop UiO-66 trén nén rGO, cac hat
UIO tu sap xép va phan tan trén nén rGO.
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Hinh 2. Anh SEM ctia Ui-66 (trai) va TEM ctia UiO-66/rGO (phai)
3.2. Pac tinh von-ampe cua SAL trén dién cec UiO-66/rGO/GCE
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Hinh 3. Buong von-ampe vong (cyclic voltammogram, CV) cua SAL.
(a): GCE, (b): rGO/GCE, (c): UiO-66/GCE va (d): rGO/UiO-66/GCE.

Diéu kién thi nghiém (DKTN): Nong do SAL (Csa) 103 M; dém Briston-Robinson (BRBS) 0,1
M (pH = 7); t6c d§ quét thé" (v) 100 mV/s; Khodng quét thé: +0,3 — +0,8 V; Dién cuc so sinh:
Ag/AQCI/KCI 3 M; dién cuc doi: ddy Pt.

Hinh 3 trinh bay cac duong von-ampe vong cua SAL trén cac loai dién cuc khac
nhau. C6 thé thdy réng ddi voi dién cye chua bién tinh (hinh 3.a) hay dién cuc bién tinh
v6i UiO-66 (hinh 3.c) khong xuat hién rd dong dinh ctia SAL. Khi bién tinh bang rGO
cuong d6 dong (Ir) c6 tang 1én (hinh 3.b), dac biét khi bién tinh bang UiO-66/rGO thi
cuong do dong dinh dat cao nhét (hinh 3.d). Dong dinh anot ctia SAL tang theo trat tu
UiO-66/rGO/GCE > rGO/GCE > UiO-66/GCE > GCE. T&r day c6 thé thdy composite
UiO-66/rGO c6 kha nang gia tang suw chuyén dién tit va cap oxi hda-khtr cia SAL 1a hé
bat thuan nghich trén tat ca cac loai dién cuc lam viéc.

MSi twong quan tuyén tinh ctia thé dinh theo pH duoc bidu dién theo phuong
trinh Nerst d8i véi mot ban phan tng (1). Vé6i gia thiét rang, ion H* c6 tham gia vao
phan tng oxi héa SAL va toc d6 phan ng proton hoéa xay ra rat nhanh, tac la né
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khong kiém soat t8c do ctia qua trinh dién cyc. Tl d6, ¢ thé biéu dién phurong trinh
hoi qui tuyén tinh gitra thé dinh (Er) va pH theo phuong trinh (2) [7].

aOx + ne + pH* = bKh (1)
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Hinh 4. a) Cac dueong CV ctia qua trinh oxy héa SAL trén dién cuec UiO-66/rGO/GCE ¢ cac pH
khéc nhau; b) Anh huong ctia pH dén cuong do dong dinh anot; ¢) Puong hoi qui tuyén tinh

biéu dién twong quan gitra thé dinh va pH.

DKTN: nhw & hinh 3.

Tir két qua o hinh 4.c thu duoc phuong trinh hodi quy tuyén tinh bidu dién

twong quan gitta Er va pH (3). Theo phuong trinh (3) gia tri dd doc la 0,058 V rat gan

véi gid tri ly thuyét 0,059 V, nén c6 thé két luan rang ti s6 p/n xdp xi don vi va do d6,

trong phan ting oxy hda SAL tai dién cuc lam viéc UiO-66/rGO/GCE s6 proton va dién

tl trao d6i bang nhau. Phan ting ctia SAL trén bé mét dién cwe ¢6 thé méd ta qua hinh 5.

Két qua nay twong dong voi Wei Y. [8].

Er= (0,982 + 0,033) + (-0,058 + 0,005) pH ; R? = 0,9889

(gid tri sau ddu #+1a d¢ 1éch chudn)
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Hinh 4b, cho thay tai gia tri pH la 7, tin hiéu dong dinh cao nhat va gia tri nay
la thich hop dwoc lwa chon cho cac nghién ctru tiép theo.

HO o
-H' - ¢
—_— >
H H, H H H, H
HOH,C C—C—N—C(CH,), HOH,C

C—C—N—C(CHj;),

OH OH
Hinh 5. Phan ting cuia SAL trén bé mat dién cuc UiO-66/rGO/GCE.

3.3. Khoang tuyén tinh va giéi han phat hién cia phuong phap von-ampe xung vi
phan (DPV) xac dinh SAL

Trong khoang nong do ctia SAL tr 0,1 dén 17 pM, c6 tuwong quan tuyén tinh
gitta dong dinh anot (Ip) va nong do cua SAL. Phuong trinh h6i quy tuyén tinh nhuw
sau:

Ir (WA) = (1,07 £ 0,05) + (0,484 + 0,004) Csar (uM), R2 = 0,9974.

(gid tri sau ddu +1a dg léch chudn)
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Hinh 6. a) Cac duong DPV cua SAL; b) D6 thi biéu dién sw phu thudc tuyén tinh gitra Ir va Csat.

DKTN: Dién cuc UiO-66/rGO/GCE; dém BRBS 0,1 M (pH = 7); Khodng quét thé: 0,3 — 0,8 V;
bién dj xung (AE) = 50 mV; buéc nhady thé'(Use) = 0,006 V; toc df quét thé' (v) = 10 mV/s.

Xuat phat tir phuong trinh hoi quy tuyén tinh, xac dinh dwoc gidi han phat hién
(LOD) theo qui tac 36 12 0,92 uM va gi6i han dinh lwong (LOQ) tir 2,76 dén 3,68 uM.
3.4. Anh hwéng ctia mot s6 chit can tré

Anh hwong ctia mot s6 chét 6 thé lién quan dén phép phan tich dwoc nghién
ctu va trinh bay ¢ Bang 1, 2 va 3. Nong d¢ gidi han duoc dinh nghia la nong d¢ cua
chat gay can tro khong lam sai sO twong ddi cta dong dinh vuot qua 5 % so vdi khi
khong c6 chat gay can tro [8]. Két qua cho thdy, trong khoang nong do khao sat, cac
chét can tro khong anh hwong dén cuong do dong dinh ctaia SAL.
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Bing 1. Anh hudng glucoze va oxalate dén dong dinh SAL.

Ty 1€ mol cua glucoze,

Dong dinh (Ir, pA) cua SAL va sai s6 tuong d6i (RE)

oxalate va SAL Glucoze Oxalate
(mol/mol) Ip8 (n=3) RE (%) Ip 8 (n=23) RE (%)
0 1,054 - 1,030 -
20 1,023 -3,0 1,068 3,7
40 1,045 -0,9 1,018 -1,2
60 1,089 3,3 1,021 -0,9
80 1,044 -1,0 1,054 2,3
100 1,062 0,8 1,181 4,6

Bing 2. Anh hudng ctia NaNOs va KHCOs dén dong dinh SAL.

Ty 1€ mol cia NaNOs, Dong dinh (Ir, pA) cia SAL va sai s twong ddi
KHCO:s va SAL NaNO:s KHCO:s
(mol/mol) Ip e (n = 3) RE (%) Ip 8 (n = 3) RE (%)
0 1,028 - 1,057 -
20 1,021 -0,7 1,021 -3,4
40 1,019 -1,0 1,053 -0,3
60 1,032 0,3 1,018 -3,7
80 1,011 -1,7 1,068 1,1
100 1,162 3,0 1,074 1,7

Bing 3. Anh hudng ctia CaClz va (NH4):SOs dén dong dinh SAL

Ty l¢ mol ctia CaCly,

Dong dinh (Ir, pA) cua SAL va sai s6 twong d6i

(NH4)2504 va SAL CaClz (NHa4)2504
(mol/mol) Ip 1B (n = 3) RE (%) IptB (n=3) RE (%)
0 1,033 - 1,063 -
20 1,035 0,2 1,034 -2,8
40 1,084 5,0 1,023 -3,8
60 1,094 59 1,033 -2,8
80 1,054 2,1 1,051 -1,2
100 1,127 9,1 1,031 -3,0

DKTN: nhi 6 hinh 6, Csa 1 uM trong dung dich dém B-RBS 0,1 M (pH=7).

KET LUAN

Vat lieu UiO-66/rGO duoc tong hop bang phuwong phap thuy nhiét. UiO-66 véi
kich thwdc nano phan tan déu 1én cac tdm graphene oxide dang khu. Vat liéu UiO-

66/rGO c6 thé dung dé€ bién tinh dién cuec than thuy tinh trong phuwong phap von-ampe
xung vi phan d€ phan tich SAL. Phwong phap dat duoc twong quan tuyén tinh tot gitra
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ceong do dong dinh va nong d6 SAL va gidi han phat hién thap. Diéu nay mo ra mot

hudéng méi cé tinh kha thi nham xac dinh SAL trong mot s& di twong mau thiee pham.
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ABSTRACT

A STUDY ON THE DETERMINATION OF SALBUTAMOL

BY THE DIFFERENT PULSE VOLTAMMETRY

USING ELECTRODE MODIFIED WITH UiO-66 AND rGO

Nguyen Hai Phong", Puong Quang Nhan !, Nguyen Hoang Tuan?,
Le Thi Thanh Nhi'? Le Thi Anh Pao'3, Huynh Truong Ngo*
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2 Duy Tan University

3Le Loi High School, Pleiku, Gia Lai Province
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In this paper, the salbutamol analysis by differential pulse voltammetric method

using UiO-66 modified electrode was demonstrated. It was found that the UiO-

66/rGO enhanced the electrochemical responses and facilitate for the salbutamol

oxidation at the modified electrode. The anodic peak current was linear with

salbutamol concentration in the range of 0.1 to 1.7 uM with limit of detection is 0.92

uM. This study opens the direction of fast analysis of salbutamol in food stuffs.

Keywords: Electrochemical analysis, Salbutamol, UiO-66.
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Nghién civu xdc dinh Salbutamol bang phwong phip von-ampe xung vi phin ...

Puong Quang Nhan sinh ngay 29/06/1997 tai Hué. Ong t6t nghiép ctr
nhén chuyén nganh Hoéa hoc tai Truong Pai hoc Khoa hoc, Pai hoc Hué
nam 2019. Hién nay, 6ng dang la hoc vién cao hoc chuyén nganh Hoéa ly

thuyét va Hoa ly tai truong Pai hoc Khoa hoc, Pai hoc Hué.

Linh viec nghién citu: Khoa hoc vit liéu va Phén tich dién héa.

Nguyén Hoang Tudn sinh ngay 06/11/1997 tai Quang Ngai. Ong ot
nghiép ctt nhan Su pham Hda hoc tai Pai hoc Su pham, Dai hoc Hué nam
2019. Hién nay, 6ng dang la hoc vién cao hoc chuyén nganh Hoa ly - Héa

ly thuyét tai truong Pai hoc Khoa hoc, DPai hoc Hué.

Linh viec nghién ciru: Khoa hoc vit ligu va Phén tich dién héa.

Lé Thi Thanh Nhi sinh ngay 06/05/1987 tai Hué. Ba t6t nghiép cit nhan
chuyén nganh Hoéa hoc nam 2009, t6t nghiép thac si chuyén nganh Hoa
hoc Phan tich ndm 2011 tai treong Pai hoc Khoa hoc, Pai hoc Hué. Hién
nay, ba dang la nghién cttu sinh ctia treong Pai hoc Khoa hoc, DPai hoc
Hué va can by nghién cttu cua Vién Nghién cttu Phét trién va Cong nghé

cao, treong Dai Hoc Duy Tan, Da Néng.

Linh vwc nghién ciru: Phat trién phuong phap tong hop va tng dung vat

liéu nano d€ xt ly va dinh luong cac chét doc hai

Lé Thi Anh Pao sinh ngay 20/11/1985 tai Gia Lai. Ba t6t nghiép ct nhan
chuyén nganh Hoéa hoc tai treong Dai hoc su pham Quy Nhon nam 2007.
Hién nay, ba dang la gido vién treong THPT Lé Loi, Tp. Pleiku, Gia Lai va
dang 1a hoc vién cao hoc khdéa nam 2018, chuyén nganh hoéa ly thuyét va
héa ly thudc treong Dai hoc Khoa hoc, Dai hoc Hué.

Linh vwc nghién civu: Phat trién phwong phap von-ampe hoa tan phéan tich
cac hop chét hitru co trong cac d6i twong sinh hoa va moi treong va Khoa

hoc vat liéu.

Huynh Truong Ngo sinh ngay 01/6/1978 tai Thita Thién Hué. Ong t&t
nghiép ct nhan chuyén nganh Hoéa hoc tai treong Pai hoc Khoa hoc, DPH
Hué nam 2000, t6t nghiép thac si chuyén nganh Hoéa hoc Phan tich nam
2008 tai treong Dai hoc Khoa hoc, PH Hué. Ong cong tac tai Chi cuc An

toan vé sinh thuc pham, S6 Y t€ Thira Thién Hué tir nam 2009.

Linh viec nghién ciru: An toan vé sinh thyee pham, Hoa ly thuyét va Hoa ly.

64



