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TÓM TẮT 

Trong nghiên cứu này, hiệu quả của phương pháp phân tích dư lượng một số hóa chất bảo vệ thực 

vật (HCBVTV) trong nền mẫu đất, rau (cải xanh), củ (khoai tây), và quả (cà chua, chanh dây, bí đao) 

đã được thực hiện theo hướng dẫn đánh giá phương pháp của AOAC và SANTE/ 2019/12682. Các 

HCBVTV nghiên cứu bao gồm cypermethrin, BHC (alpha), fenpropathrin, heptachlor, ethion, và 4,4’-

DDT. Nghiên cứu này sử dụng phương pháp chiết QuEChERS kết hợp với kỹ thuật sắc ký khí nối với 

khối phổ ba tứ cực (GC-MS/MS) để phân tích. Kết quả cho thấy phương pháp có khoảng tuyến tính 

rộng từ 10 – 100 µg/L trên ba nền mẫu đại diện là nền mẫu dung môi n-hexane, nền cải xanh, và nền cà 

chua. Ảnh hưởng nền mẫu thấp (< 20%). Trong mẫu rau củ quả, giới hạn định lượng của các chất nghiên 

cứu thấp, dao động từ 0,011 – 0,017 mg/kg, trong mẫu đất dao động từ 0,022 – 0,032 mg/kg. Phương 

pháp phân tích đáp ứng các tiêu chí về độ đúng và độ lặp lại theo chuẩn AOAC, với độ đúng nằm trong 

khoảng 80–110% và độ lặp lại (RSDr) nhỏ hơn 15%. Phương pháp này có thể được áp dụng để phân 

tích đồng thời các HCBVTV có tính chất tương tự trong các nền mẫu nông sản và môi trường với độ 

nhạy và độ chính xác cao.  

Từ khóa: QuEChERS, GC-MS/MS, hóa chất bảo vệ thực vật, phân tích dư lượng, mẫu đất, mẫu rau củ quả. 

1.  MỞ ĐẦU 

Hóa chất bảo vệ thực vật (HCBVTV) từ lâu đã được sử dụng rộng rãi trong sản xuất nông nghiệp 

để nâng cao năng suất, trừ dịch hại và bảo vệ mùa màng. Theo Tổ chức Lương Nông Liên hiệp quốc 

(FAO), ước tính trong năm 2022, số lượng HCBVTV được sử dụng trên toàn thế giới là 3,7 triệu tấn, 

và con số này ở Việt Nam là hơn 160 ngàn tấn (chiếm 4,4% tổng lượng HCBVTV tiêu thụ trên thế giới) 

[1]. Con đường vận chuyển HCBVTV sau khi phun sẽ bao gồm hai hướng chính: (i) đi vào môi trường 

- nơi chúng trải qua quá trình phân hủy sinh học hoặc hóa học theo thời gian; (ii) lưu lại trên bề mặt 

hoặc trong các mô của cây trồng dưới dạng tồn dư, gây nguy cơ tiềm ẩn đến chất lượng nông sản và sức 

khỏe môi trường nếu không được quản lý đúng cách. Việc sử dụng không hợp lý và quá mức các hóa 

chất này trong quá trình canh tác nông nghiệp [2]–[5] đã dẫn đến hệ lụy tồn dư của HCBVTV trong 

nông sản [6]–[9], trong đất [10]–[13], v.v. Tồn dư cao HCBVTV trong nông sản và môi trường đã dẫn 

đến những rủi ro tiềm ẩn do HCBVTV mang lại cho sức khỏe con người, nhẹ thì chóng mặt, buồn nôn, 

viêm phổi, nặng thì ung thư, rối loạn nội tiết, biến dị bào thai, v.v. [14]–[18].  

Việt Nam là một quốc gia nông nghiệp, tuy nhiên, cho đến nay số lượng nghiên cứu về phân tích 

tồn dư HCBVTV trong đất hay trong rau củ quả còn hạn chế. Một nghiên cứu của nhóm tác giả Bùi Thị 

Nga và Lâm Quốc Việt tại Vĩnh Long đã áp dụng kỹ thuật chiết pha rắn kết hợp kỹ thuật phân tích sắc 

ký khí ghép nối khối phổ GC-MS nghiên cứu tồn lưu thuốc trừ sâu trên rau xà lách xoong. Kết quả thu 

được là dư lượng hoạt chất cypermethrin trên rau dao động từ 0,01 đến 0,166 mg/kg và trong đó đặc 

biệt đồng phân alpha-cypermethrin phát hiện tồn dư ở mức từ 0,054 đến 0,99 mg/kg [19]. Áp dụng kỹ 

thuật tương tự, Hoài và cộng sự đã phát hiện tồn dư ở mức cao của fenobucarb, trichlorfon, cyfluthrin 
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và cypermethrin trên các mẫu rau, trà và đất thu thập tại xã Hoàng Liệt và xã Minh Đài thuộc thành phố 

Hà Nội [20]. 

Ngoài các kỹ thuật chiết tách HCBVTV thông thường, phương pháp QuEChERS được đề xuất 

năm 2003 và từ đó trở đi đã trở nên ngày càng phổ biến [21]. Đáng lưu ý, phương pháp này kết hợp kỹ 

thuật chiết dung môi với kỹ thuật chiết phân tán d-SPE, trong đó việc sử dụng hợp chất PSA - Primary 

Secondary Amine mang lại hiệu quả chiết rất cao. Phương pháp cho nhiều ưu điểm như cách tiến hành 

đơn giản, sử dụng ít dung môi và hóa chất độc hại, chiết đồng thời và tiết kiệm thời gian. Trên thế giới 

đã có nhiều nghiên cứu áp dụng thành công kỹ thuật QuEChERS, điển hình như nghiên cứu của Ghaith 

Radwan Algharibeh và Malik Salah AlFararjeh vào 2019 phân tích 113 HCBVTV bằng phương pháp 

LC-MS/MS trên 158 mẫu rau và trái cây được trồng ở Jordan [22]. Kết quả thu được  có 85 mẫu phát 

hiện có HCBVTV, trong đó 34 (22%) mẫu vượt quy định. Hay nghiên cứu về tối ưu hóa phương pháp 

sàng lọc 485 HCBVTV bằng QuEChERS kết hợp LC-QTOF trong rau và trái cây được công bố năm 

2018  nhóm tác giả Trung Quốc đã chứng minh khả năng phát hiện cực nhạy của kỹ thuật này để sàng 

lọc dư lượng thuốc bảo vệ thực vật trong 12.551 sản phẩm nông nghiệp từ 638 điểm lấy mẫu ở 284 quận 

trên 31 tỉnh và thành phố từ năm 2012 đến năm 2015 [23]. Một nghiên cứu dư lượng HCBVTV của tác 

giả người Phần Lan năm 2017, số mẫu nghiên cứu là 144 mẫu (cà chua, quả mâm xôi, cherry, dâu tây, 

mâm xôi đen, súp lơ trắng và súp lơ xanh), được tách chiết bằng kỹ thuật QuEChERS và phân tích trên 

LC-MS/MS để xác định 60 hoạt chất, trong đó 15 hoạt chất được phát hiện trong 46 mẫu, chủ yếu là 

diệt nấm và côn trùng [24]. Hay ở Việt Nam, có nhóm tác giả Nguyễn Thị Hà My và cộng sự đã áp 

dụng thành công kỹ thuật tách chiết này để phân tích đồng thời 187 HCBVTV trong mẫu rau quả bằng 

kỹ thuật LC-QTOF, giới hạn phương pháp đạt được là 3 µg/kg, hiệu suất thu hồi dao động từ 74,4-

118%, độ lặp lại RSD < 20% [25]. 

Từ bối cảnh nêu trên, nghiên cứu này trình bày kết quả của việc áp dụng kỹ thuật QuEChERS kết 

hợp với sắc ký khí ghép nối 2 lần khối phổ (GC-MS/MS) để phân tích đồng thời dư lượng một số 

HCBVTV đại diện cho các nhóm khác nhau bao gồm nhóm cơ clo (4,4’-DDT, BHC (alpha), 

heptachlor), nhóm cơ phospho (ethion), và nhóm pyrethroid (cypermethrin, fenpropathrin) trong nhiều 

nền mẫu rau củ quả và mẫu đất. Kết quả của nghiên cứu này có thể dùng để phục vụ công tác kiểm soát 

và đánh giá tồn dư HCBVTV trong thực phẩm và môi trường. 

2.  NGUYÊN LIỆU VÀ PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

2.1. Nguyên liệu 

Hóa chất sử dụng bao gồm acetonitrile (99,8%, HPLC Grade, Fisher), acid formic (98%, Merck), 

n-hexane (98,5%, HPLC Grade, Fisher), MgSO4 (Scharlau), CH3COONa (Scharlau), bột PSA - Primary 

Secondary Amine (Silicycle), bột C18 (Silicycle), NaCl (Scharlau). 

Các chất chuẩn HCBVTV cypermethrin, BHC (alpha), fenpropathrin, heptachlor, ethion, 4,4’-DDT, 

nội chuẩn triphenylphosphate (TPP) (PESTANAL, analytical grade, Sigma Aldrich, USA) có chứng chỉ 

công nhận. Chuẩn trung gian được pha trong dung môi acetonitrile bảo quản ở nhiệt độ -20 oC trong 

vòng 3 tháng kể từ ngày pha. 

Thiết bị phân tích máy sắc ký khí ghép đầu dò khối phổ ba tứ cực GC-MS/MS Thermo Scientific 

TSQ Duo, cột TG-5MS (30 m x 0,25 mm x 0,25 μm, Thermo Scientific). Các thiết bị phụ trợ khác như 

máy lắc, máy ly tâm, máy vortex. 

2.2. Phương pháp 

2.2.1. Phương pháp chiết QuEChERS 

Nghiên cứu này tham khảo quy trình và kỹ thuật xử lý mẫu QuEChERS theo AOAC 2007.01 có 

điều chỉnh [21]. Tóm tắt quy trình như sau: 

Chuẩn bị mẫu: Mẫu ban đầu (1 kg) được đồng hóa và lấy khoảng 200 g làm mẫu phân tích. Cân 

10 g mẫu vào ống teflon 50 mL. Thêm 10 mL acetonitrile với 1% acid acetic, 1,5 g sodium acetate khan, 

6 g MgSO₄ khan và 200 µL dung dịch nội chuẩn (TPP, 1 mg/L). Lắc mạnh hỗn hợp trong 30 phút, sau 

đó ly tâm với tốc độ 1500 rpm. Lấy 5 mL dịch chiết, thêm 150 mg MgSO₄ khan, 400 mg PSA, 400 mg 
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C18 để hấp thụ và lắc trong 15 phút. Ly tâm lại mẫu với tốc độ 1500 rpm. Lấy 1 mL dịch chiết chuyển 

vào ống ly tâm 15 mL có sẵn 1 mL n-hexane, lắc đều bằng tay khoảng 5 phút, ly tâm. Sau đó lọc lớp n-

hexane cho vào vial GC và tiến hành phân tích trên thiết bị GC-MS/MS. 

2.2.2. Phương pháp sắc ký GC-MS/MS 

Đối với phép định lượng trên thiết bị phân tích sắc ký: sử dụng khí mang Helium, tốc độ dòng là 

1,2 mL/phút, chế độ tiêm không chia dòng, nhiệt độ buồng tiêm là 250 oC. Áp dụng chương trình 

gradient nhiệt độ như sau: Nhiệt độ đầu cột 60oC, giữ 1 phút. Gia nhiệt đến 120 oC với tốc độ 25 oC 

/phút, giữ 5 phút. Tiếp tục gia nhiệt đến 200 oC với tốc độ 20 oC /phút, giữ 5 phút. Gia nhiệt đến 220 oC 

với tốc độ 5 oC /phút, giữ 5 phút. Tiếp tục gia nhiệt đến 280 oC với tốc độ 5 oC /phút, giữ 5 phút.  

Điều kiện khối phổ: Sử dụng kiểu ion hóa EI, nhiệt độ ion source 150 oC, nhiệt độ transferline 

280 oC, capillary 0,7 kV, cone 39,0V, extractor 3,0V, RF lens: 0,1V, cone gas flow: 25 L/Hr, desolvation 

gas flow: 725 L/Hr. 

2.2.3. Phương pháp đánh giá            

Độ tin cậy của phương pháp được tiến hành theo hướng dẫn của Hội đồng châu Âu (SANTE/ 

2019/12682) [26] và Hiệp hội các nhà hoá phân tích chính thống (AOAC, Appendix F), bao gồm các 

yếu tố sau: độ tuyến tính của đường chuẩn (đánh giá thông qua giá trị hệ số xác định R2), giới hạn phát 

hiện và giới hạn định lượng của phương pháp (đánh giá qua độ lệch chuẩn của mẫu trắng thêm chuẩn), 

ảnh hưởng của nền mẫu (matrix effect – ME) (đánh giá qua 3 nền mẫu khác nhau), độ thu hồi, độ lặp 

lại (đánh giá qua mẫu thêm chuẩn) [27, 28]. 

- Xây dựng đường chuẩn: 

Tiến hành xây dựng các đường chuẩn của các HCBVTV nghiên cứu ở 6 mức nồng độ từ 10, 20, 

40, 60, 80, 100 µg/L, sử dụng dung môi tinh khiết n-hexane để đối chứng, và hai nền mẫu trắng bao 

gồm nền mẫu rau cải xanh và nền mẫu cà chua trồng tại vườn, được tách chiết theo đúng quy trình 

AOAC 07.01 nêu trên. Rau cải đại diện cho mẫu nhiều tạp chất có màu, cà chua đại diện cho mẫu nhiều 

acid và nước, n-hexane được sử dụng thay cho nền mẫu đất.  

Đường chuẩn có dạng: y = a + bx 

Trong đó: x = CA; y = SA/SIS 

CA là nồng độ của chất phân tích 

SA, SIS lần lượt là diện tích peak chất phân tích và chất nội chuẩn 

Độ chệch (Δ%) của từng điểm chuẩn được tính lại từ đường chuẩn xây dựng được với yêu cầu 

Δ% < 15 %.  

- Ảnh hưởng của nền mẫu: 

Sự ảnh hưởng của các tạp chất trong nền mẫu sau khi chiết được đánh giá qua công thức: 

ME% = 

𝐷𝑖ệ𝑛 𝑡í𝑐ℎ 𝑝𝑒𝑎𝑘 𝑐ủ𝑎 𝑐ℎấ𝑡 𝑝ℎâ𝑛 𝑡í𝑐ℎ 𝑡𝑟ê𝑛 𝑛ề𝑛 𝑚ẫ𝑢 𝑡ℎự𝑐

𝐷𝑖ệ𝑛 𝑡í𝑐ℎ 𝑝𝑒𝑎𝑘 𝑛ộ𝑖 𝑐ℎ𝑢ẩ𝑛
𝐷𝑖ệ𝑛 𝑡í𝑐ℎ 𝑐ℎấ𝑡 𝑝ℎâ𝑛 𝑡í𝑐ℎ 𝑡𝑟𝑜𝑛𝑔 𝑛ề𝑛 𝑑𝑢𝑛𝑔 𝑚ô𝑖

𝐷𝑖ệ𝑛 𝑡í𝑐ℎ 𝑝𝑒𝑎𝑘 𝑛ộ𝑖 𝑐ℎ𝑢ẩ𝑛

 × 100%  (1) 

Trong đó kì vọng ME% nằm trong khoảng 80 - 120% [28]. 

- Giới hạn phát hiện (LOD) và giới hạn định lượng (LOQ) của phương pháp  

Đối với các nền mẫu nghiên cứu (rau cải, cà chua, bí đao, chanh dây, khoai tây, và đất ), tiến hành 

phân tích lặp lại 3 lần mẫu trắng (trồng tại vườn hoặc mua ở cửa hàng rau sạch, và chứng minh không 

nhiễm HCBVTV khi phân tích trên thiết bị GC-MS/MS), thêm chuẩn ở nồng độ 0,015 mg/kg, sau đó 

xác định giá trị độ lệch chuẩn của phép đo (SD). Giá trị LOD được tính theo công thức:   

   LOD = 3 x SD   (2) 

và giá trị LOQ tương ứng là: LOQ = 10 x SD.   (3) 

- Độ đúng và độ lặp lại của phương pháp.  
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Ở nghiên cứu này, độ đúng được đánh giá qua độ thu hồi khi phân tích lặp lại 3 lần mẫu nền 

(rau cải, cà chua, bí đao, chanh dây, khoai tây và đất) đã được thêm chuẩn 0,015 mg/kg. Độ thu 

hồi (Rev) được tính theo công thức: 

    𝑅𝑒𝑣% =  𝐶𝑚+𝑐− 𝐶𝑚
𝐶𝑐

        (4) 

 Trong đó:  Cm+c là nồng độ HCBVTV nghiên cứu trong mẫu nền thêm chuẩn;  

   Cm là nồng độ HCBVTV nghiên cứu trong mẫu nền; 

   Cc là nồng độ HCBVTV nghiên cứu thêm chuẩn vào mẫu nền. 

Từ đó, xác định độ lệch chuẩn tương đối (RSDr %) của phép phân tích trên từng nền mẫu, giá trị 

này thể hiện độ lặp lại của phương pháp. 

Độ thu hồi đáp ứng được tiêu chuẩn SANTE và AOAC đề cập ở trên phải trong khoảng từ 80 - 

110% và độ lặp lại RSDr < 20% [27]. 

2.2.4. Phương pháp xử lý số liệu 

Phần mềm Tracefinder 4.1 ELS được sử dụng để phân tích sắc ký đồ. 

Các phương pháp phân tích thống kê được tiến hành trên phần mềm Excel 2019. 

3.  KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1. Đường chuẩn của các HCBVTV nghiên cứu  

Các đường chuẩn của 6 HCBVTV nghiên cứu trên 3 nền mẫu đại diện là dung môi n-hexane, rau 

cải xanh, và cà chua lần lượt được trình bày ở Bảng 1.  

Bảng 1. Đường chuẩn các chất phân tích trên các nền khảo sát khác nhau 

Chất phân tích 

Đường chuẩn trên nền  n-

hexane 

Đường chuẩn trên nền rau cải 

xanh 

Đường chuẩn trên nền quả cà 

chua 

Phương trình 

hồi quy tuyến 

tính 

R2 Δ% 

Phương trình 

hồi quy tuyến 

tính 

R2 Δ% 

Phương trình 

hồi quy tuyến 

tính 

R2 Δ% 

4,4’-DDT 
y = 0,115x + 

0,192 
0,9985 3,5 

y = 0,110x + 

0,066 
0,9988 6,8 

y = 0,110x + 

0,034 
0,9997 7,6 

BHC (alpha) 
y = 0,025x + 

0,039 
0,9986 6,5 

y = 0,027x + 

0,006 
0,9979 11,9 

y = 0,030x + 

0,044 
0,9985 13,7 

Heptachlor 
y = 0,027x + 

0,017 
0,9984 3,2 

y = 0,028x + 

0,039 
0,9995 6,4 

y = 0,032x + 

0,011 
0,9987 8,7 

Cypermethrin 
y = 0,043x + 

0,062 
0,9951 8,1 

y = 0,043x + 

0,0004 
0,9992 7,2 

y = 0,045x + 

0,062 
0,9997 4,5 

Fenpropathrin 
y = 0,010x + 

0,019 
0,9992 6,2 

y = 0,010x + 

0,0004 
0,9995 6,2 

y = 0,011x + 

0,009 
0,9999 5,7 

Ethion 
y = 0,033x + 

0,034 
0,9996 2,7 

y = 0,035x + 

0,054 
0,9988 14,9 

y = 0,036x + 

0,091 
0,9982 14,5 

Kết quả khảo sát khoảng tuyến tính từ 10 – 100 µg/L của các HCBVTV cypermethrin, BHC 

(alpha), fenpropathrin, heptachlor, ethion, 4,4’-DDT ở các bảng trên cho thấy đường chuẩn được dựng 

trên nền dung môi n-hexane, rau cải xanh, cà chua đều cho hệ số R2 đạt ≥ 0,99. Đối với đường chuẩn 

dựng trên nền mẫu thật, các điểm có nồng độ thấp như 10 µg/L bị ảnh hưởng bởi nền mẫu nhiều dẫn 

đến độ chệch Δ% cao hơn so với điểm chuẩn có nồng độ tương đương trên nền dung môi n-hexane. Ở 

các điểm chuẩn có nồng độ lớn hơn cho sự ổn định tốt hơn. Đồng thời kết quả cho thấy sự khác biệt 

giữa đường chuẩn dựng trên nền rau cải xanh và nền quả cà chua đối với các HCBVTV được khảo sát 

là không đáng kể. 
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Từ kết quả này, đường chuẩn xây dựng trên nền n-hexane sẽ được sử dụng cho các tính toán liên 

quan đến mẫu đất, đường chuẩn trên nền cải xanh được sử dụng cho mẫu rau cải, khoai tây, bí đao, 

đường chuẩn trên nền cà chua được sử dụng cho mẫu cà chua và chanh dây. 

3.2. Ảnh hưởng nền mẫu (Matrix Effect) 

Ảnh hưởng của nền mẫu đến chất phân tích được thể hiện thông qua thông số ME%. Việc dựng 

chuẩn trực tiếp trên nền mẫu có thể loại bỏ những ảnh hưởng của nền mẫu đối với chất phân tích nhưng 

vẫn đảm bảo độ chính xác của phương pháp. 

Kết quả trong Bảng 2 cho thấy ảnh hưởng của nền mẫu nằm trong khoảng cho phép (± 20% 

theo [28]).  

Bảng 2. Ảnh hưởng nền mẫu của việc dựng chuẩn trên nền rau cải xanh, quả cà chua  

so với dựng chuẩn trên dung môi n-hexane 

Matrix Effect (ME%) 

Chất phân tích Nền rau cải xanh Nền quả cà chua 

4,4’-DDT 93,5 94,2 

BHC (alpha) 108,4 115,7 

Heptachlor 116,3 115,2 

Cypermethrin 103,6 105,4 

Fenpropathrin 108,7 116,2 

Ethion 104,0 105,1 

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

Thực hiện thêm các chuẩn ở mức nồng độ 0,015 mg/kg trên mẫu rau cải xanh, chanh dây, cà chua, 

khoai tây, bí đao, và 0,030 mg/kg trên mẫu đất trồng. Xử lý mẫu theo quy trình phân tích, tiến hành lặp lại 3 

lần trên mỗi nền mẫu để xác định giá trị LOD và LOQ dựa trên độ lệch chuẩn (SD) theo các phương trình 

(Eq2 và Eq3). Kết quả xác định LOD và LOQ của 06 HCBVTV nghiên cứu được trình bày ở Bảng 3.  

Bảng 3. Giá trị LOD (mg/kg), LOQ (mg/kg) của các HCBVTV nghiên cứu trên từng nền mẫu 

  Nền mẫu Rau cải xanh Chanh dây Cà chua Khoai tây Bí đao Đất trồng 

4,4’-DDT 
LOD  0,0033 0,0048 0,0037 0,0049 0,0040 0,0086 

LOQ  0,011 0,016 0,012 0,016 0,013 0,029 

BHC (alpha) 

LOD  0,0045 0,0035 0,0046 0,0045 0,0040 0,0065 

LOQ  0,015 0,012 0,015 0,015 0,013 0,022 

Cypermethrin 

LOD  0,0033 0,0048 0,0037 0,0049 0,0040 0,0086 

LOQ  0,011 0,016 0,012 0,016 0,013 0,029 

Heptachlor 

LOD  0,0033 0,0048 0,0037 0,0049 0,0040 0,0095 

LOQ  0,011 0,016 0,012 0,016 0,013 0,032 

Ethion 

LOD  0,0036 0,0049 0,0036 0,0036 0,0044 0,0072 

LOQ  0,012 0,016 0,012 0,016 0,013 0,024 

Kết quả cho thấy phương pháp phân tích có độ nhạy tốt, thể hiện qua giới hạn phát hiện (LOD) 

thấp. Đối với nền rau, củ quả, LOD nằm trong khoảng từ 0,003-0,008 mg/kg, tương ứng với LOQ nằm 

trong khoảng từ 0,011-0,016 mg/kg.  

Thêm vào đó, hình ảnh sắc ký đồ của nền mẫu chanh dây và đất trồng thêm chuẩn 0,015 mg/kg 

được thể hiện ở Hình 1.  
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Kết quả ở Hình 1 cho thấy thời gian lưu đặc trưng của từng chất phân tích được tách biệt hoàn 

toàn khỏi nhau, cường độ tín hiệu cao với mức nồng độ khá thấp (0,015 mg/kg), chứng tỏ phương pháp 

có độ phân giải tốt và độ nhạy cao đối với các chất phân tích.  

 

Hình 1. Sắc ký đồ mẫu thêm chuẩn trên nền chanh dây và đất trồng 

Các kết quả này gần tương đương với kết quả thẩm định phương pháp của nhóm tác giả trong 

nước là Hà My và cộng sự [25] hay của nhiều nghiên cứu quốc tế khác [29]–[31]. Đồng thời độ nhạy 

này cao hơn so với các nghiên cứu trước đây khi không sử dụng kỹ thuật chiết mẫu QuEChERS hoặc 

sử dụng các phép phân tích sắc ký với detector kém nhạy hơn [32]–[34]. 

3.4. Độ lặp lại (RSDr%) và Hiệu suất thu hồi (H%) 

Độ đúng (đánh giá qua hiệu suất thu hồi mẫu thêm chuẩn) và độ lặp lại (đánh giá qua RSDr) của 

phương pháp phân tích được trình bày ở Bảng 4. 

Bảng 4. Độ lặp lại (RSDr%) và độ đúng (H%) của các HCBVTV trên từng nền mẫu 

Chất phân tích 
Nền rau cải xanh Nền chanh dây Nền cà chua 

RSDr% H% RSDr% H% RSDr% H% 

4,4’-DDT 7,84 94,5 11,3 94,8 8,54 97,5 

BHC (alpha) 9,41 99,5 8,54 91,1 10,83 94,9 

Heptachlor 5,91 88,4 8,91 98,3 10,47 96,4 

Cypermethrin 9,30 93,2 9,67 89,1 8,97 99,7 

Fenpropathrin 7,92 100,9 11,8 91,7 9,10 88,4 

Ethion 9,14 95,4 9,86 99,0 8,44 94,7 

Chất phân tích 
Nền khoai tây Nền bí đao Nền đất trồng 

RSDr% H% RSDr% H% RSDr% H% 

4,4’-DDT 11,4 95,2 9,55 95,0 10,41 92,7 

BHC (alpha) 10,6 95,0 9,47 94,6 7,50 95,8 

Heptachlor 10,9 88,9 8,55 96,7 9,18 97,0 

Cypermethrin 11,7 95,9 12,5 92,3 10,77 98,4 

Fenpropathrin 8,54 93,4 10,03 97,5 8,53 93,9 

Ethion 8,27 98,9 9,88 93,4 8,74 95,2 

Kết quả cho thấy phương pháp đạt được độ đúng và độ lặp lại rất tốt đối với cả 6 chất nghiên cứu 

trên đa dạng các nền mẫu rau cải, cà chua, bí đao, chanh dây, khoai tây và đất, thêm chuẩn ở mức nồng 
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độ 0,015 mg/kg. Hiệu suất thu hồi đạt 88 - 101% và độ lặp lại RSDr < 12%, hoàn toàn thỏa mãn yêu 

cầu quy định ở SANTE/11813/2019 [26]. Đồng thời, không có sự khác biệt có ý nghĩa về mặt thống kê 

(p > 0,05) về các giá trị độ đúng và độ lặp lại giữa các chất hay giữa các nền mẫu khác nhau. Hay nói 

cách khác, các kết quả này chứng tỏ tiềm năng ứng dụng cao của phương pháp phân tích này cho đa 

dạng các nền mẫu cũng như các đối tượng chất nghiên cứu.  

4.  KẾT LUẬN 

Phương pháp xử lý mẫu QuEChERS kết hợp kỹ thuật phân tích GC-MS/MS đạt được độ tin cậy 

cao khi phân tích đồng thời 6 HCBVTV trong rau, củ, quả và trong đất với khoảng tuyến tính rộng (10 

– 100 µg/L) trên nền mẫu dung môi, mẫu rau cải xanh và mẫu cà chua. Phương pháp cho giới hạn định 

lượng khá thấp (dao động từ 0,011 mg/kg – 0,017 mg/kg đối với các chất nghiên cứu trong nền mẫu rau 

củ quả, và dao động từ 0,022 – 0,032 mg/kg trong nền mẫu đất).  Phương pháp đạt được độ đúng và độ 

lặp lại tốt đối với cả 6 chất trên các nền mẫu rau cải, cà chua, bí đao, chanh dây, khoai tây (thêm chuẩn 

ở mức nồng độ 0,015 mg/kg) và đất (thêm chuẩn ở mức nồng độ 0,030 mg/kg). Hiệu suất thu hồi đạt 

80 - 110% và độ lặp lại RSDr < 12%, thỏa mãn yêu cầu quy định ở SANTE/11813/2019 [26] và AOAC 

[27]. Kết quả chứng minh được độ tin cậy cao của phương pháp phân tích, hay nói cách khác là tiềm 

năng áp dụng cho các phòng thí nghiệm kiểm định có trang bị thiết bị thích hợp để phân tích và đánh 

giá tồn dư HCBVTV trong thực phẩm và môi trường. 

Lời cảm ơn: Nghiên cứu này được tài trợ bởi Đề tài cấp Bộ Giáo dục và Đào tạo với Mã số: B2025-

DHH-05. 
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ABSTRACT 

METHOD EVALUATION FOR RESIDUE DETERMINATION OF CERTAIN PESTICIDES 

IN SOIL AND VEGETABLES, TUBERS, FRUITS USING THE QUECHERS TECHNIQUE 

IN COMBINATION WITH GC-MS/MS 

Nguyen Dang Giang Chau1, Nguyen Truong Nhat Ni2, Nguyen Thi Hong1,2* 

1 Department of Chemistry, University of Sciences, Hue University 

2Khue Nam Technology Science Services, Ho Chi Minh City 

*Email: nthong.dhkh25@hueuni.edu.vn 

This research shows a tried-and-true way to simultaneously measure six different pesticides 

(cypermethrin, BHC (alpha), fenpropathrin, heptachlor, ethion, and 4,4'-DDT) in soil, fruits, vegetables, 

and tubers at the same time. The method adheres to the AOAC and SANTE/2019/12682 guidelines for 

validation. We employed the QuEChERS extraction technique, followed by gas chromatography-

tandem mass spectrometry (GC-MS/MS). The method showed a large linear range (10–100 µg/L) for 

three different matrices: n-hexane solvent, mustard greens, and tomato. There were very few matrix 

effects (<20%) in any of the matrices. The limit of quantification (LOQ) was low, ranging from 0.011 

to 0.032 mg/kg. The method met the AOAC criteria for accuracy and precision, with recovery rates 

between 80% and 110% and relative standard deviations (RSDr) below 15%. Therefore, this validated 

method provides a reliable and sensitive tool for the simultaneous analysis of these pesticides in 

agricultural and environmental samples. 

Keywords: QuEChERS, GC-MS/MS, pesticides, residue analysis, soil samples, fruit and vegetable 

samples.  

 


