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Bài 7: Xác định dư lượng hóa chất bảo vệ thực vật bằng phương 
pháp sắc ký khí - khối phổ 

 
I. Mở đầu 

Sử dụng hóa chất bảo vệ thực vật (HCBVTV) là biện pháp quan trọng cần thiết để phòng trừ 

sâu hại, dịch bệnh bảo vệ mùa màng, giữ vững an ninh lương thực quốc gia. Ngoài mặt tích 

cực là tiêu diệt sinh vật gây hại cây trồng, bảo vệ sản xuất, nhưng nếu lạm dụng HCBVTV sẽ 

gây nhiều hậu quả nghiêm trọng như phá vỡ quần thể sinh vật, ô nhiễm môi trường và ảnh 

hưởng tới sức khỏe con người. 

Mục đích của bài thí nghiệm này nhằm xác định một loại HCBVTV trong rau bằng phương 

pháp sắc ký khí – khối phổ, đây là HCBVTV nhóm clo hữu cơ: 1-chloro-4-[2,2-dichloro-1-(4-

chlorophenyl)ethyl]benzene, viết tắt là p,p’-DDD. 

 

Hình 1. Công thức cấu tạo của p,p’-DDD 

Phương pháp sắc ký khí ghép khối phổ (GC/MS - Gas Chromatography/Mass Spectometry) là 

một trong những phương pháp sắc ký hiện đại nhất hiện nay với độ nhạy và độ đặc hiệu cao 

và được sử dụng trong các nghiên cứu và phân tích trong nhiều lĩnh vực như y học, dược, môi 

trường, nông sản, kiểm nghiệm thực phẩm…  

II. Cơ sở phương pháp 
- Thiết bị GC/MS được cấu tạo thành 2 phần chính: (i) Phần sắc ký khí (GC), mẫu sẽ được 

hóa hơi và đẩy qua cột tách bởi dòng khí mang (như He, Ar, N2), cột tách là cột mao quản 

được phủ bởi lớp polyme mỏng (pha tĩnh). Các chất trong mẫu sẽ được rửa giải ra khỏi cột 

tại những thời điểm khác nhau; (ii) Phần khối phổ kế (MS), khi các chất ra khỏi cột GC 

chúng được ion hóa tại khối phổ kế bởi nguồn ion hóa điện tử, hình thành các ion phân tử 

và các mảnh ion có khối lượng khác nhau. Các ion này sau đó được gia tốc qua bộ tách 

khối lượng (bộ tứ cực), tại đây các ion được tách ra và phát hiện dựa trên tỷ lệ khối 

lượng/điện tích (m/z) khác nhau (phổ khối). Một chất xác định trong những điều kiện xác 

định sẽ cho ra các ion xác định trên phổ khối. 
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Hình 2. Sơ đồ khối thiết bị GC/MS 

- Phương pháp GC/MS có thể được sử dụng để định danh, bán định lượng và định lượng các 

hợp chất hữu cơ rất dễ bay hơi, dễ bay hơi hoặc bay hơi một phần (nhiệt độ sôi < 100, 260 

hoặc 400oC, tương ứng). Để phân tích định lượng cần chọn được 1 ion (hoặc mảnh ion) 

phù hợp của chất (quantifier) và ít nhất 2 mảnh ion đặc trưng (qualifier) của chất đó. 

- Bài thí nghiệm này nhằm trang bị cho sinh viên nắm được các bước tiến hành hành phân 

tích định lượng trên thiết bị GC/MS.  

III. Hóa chất, dụng cụ và thiết bị  
3.1.Hóa chất 

Tất cả hóa chất sử dụng đều là hóa chất tinh khiết phân tích gồm: 

- Chất chuẩn hóa chất bảo vệ thực vật (HCBVTV): p,p’-DDD 1 ppm. Bảo quản dung dịch ở 
nhiệt độ nhỏ hơn âm 200C. 

- MgSO4.7H2O, Merck 
- NaCl, Merck 
- Acetonitrile (ACN), Merck 
- PSA, Sigma 
- n-Hexan, Merck 
- Than hoạt tính 
3.2.Dụng cụ 
- Vial dung tích 1-mL 
- Micropipette 100-µL 



18 
 

- Micropipette 1000-µL 
- Filter 0,45 m 
3.3.Thiết bị 

Thiết bị sắc ký khí – khối phổ của hãng Agilent (Mỹ): Bộ bơm mẫu tự động Autosampler 
7693; GC-system 7890B; GC/MSD 5977B. 
 

IV. CÁCH TIẾN HÀNH 
4.1.Pha chế các dung dịch chuẩn  

Pha chế các dung dịch chuẩn DDD từ dung dịch chuẩn cho trước p,p’-DDD 1 ppm. 
4.1.1. Dung dịch chuẩn 1000 ppb 

Dùng micropipette hút 1000 µL dung dịch chuẩn 1 ppm cho vào vial 1ml. 
4.1.2. Dung dịch chuẩn 500 ppb 

Dùng micropipette hút 500µL dung dịch chuẩn 1 ppm cho vào vial 1ml, dùng micropipette 
hút 500 µL ACN cho vào vial 1 ml trên và lắc đều. 

4.1.3. Dung dịch chuẩn 200 ppb 
Dùng micropipette hút 200µL dung dịch chuẩn 1 ppm cho vào vial 1ml, dùng micropipette 
hút 800 µL ACN cho vào vial 1 ml trên và lắc đều. 

4.1.4. Dung dịch chuẩn 100 ppb 
- Dùng micropipette hút 100µL dung dịch chuẩn 1 ppm cho vial 1ml, dùng micropipette hút 

900 µL ACN cho vào vial 1 ml lắc đều.  
 
Các dung dịch chuẩn HCBVTV được chuẩn bị như ở Bảng 1. 

Bảng 1. Pha chế các dung dịch chuẩn DDD 

Vials 1 2 3 4 5 

Thể tích p,p’-DDD 1 ppm 
(µL) 

0 100 200 500 1000 

Thể tích dung môi ACN 
(µL) 

1000 900 800 500 0 

Nồng độ DDD  

(ppb) 

0 100 200 500 1000 

 
4.2.Chuẩn bị dung dịch mẫu kiểm tra 

Dùng micropipette hút 500µL dung dịch mẫu HCBVTV kiểm tra cho vào vial 1ml, dùng 
micropipette hút 500 µL ACN cho vào vial 1 ml trên và lắc đều. 

Lưu ý an toàn: Lấy dung môi trong tủ hút và mang các phương tiện bảo hộ phù hợp như kính, 
áo blouse và găng tay. 

4.3.Khảo sát phổ khối của DDD 
4.3.1. Điều kiện phân tích bằng GC-MS. 

Khảo sát phổ khối của DDD được tiến hành trong điều kiện như ở Bảng 2 và Bảng 3.  

Lưu ý: Khảo sát với vial số 5 (DDD 1000 ppb) ở chế độ chạy SCAN. 
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- Thông số vận hành của thiết bị GC-MS như Bảng 2. 

 

Bảng 2. Thông số vận hành của thiết bị GC-MS. 

 
- Chương trình nhiệt độ cột tách phân tích DDD như Bảng 3. 

 

Bảng 3. Chương trình nhiệt độ cột tách để phân tích DDD 

Nhiệt độ cột (oC) Tốc độ gia nhiệt (oC/phút) Thời gian duy trì (phút) 

75 25 0 

150 10 0 

280 - 5 

 
4.3.2. Xây dựng đường chuẩn và định lượng HCBVTV DDD 
- Đường chuẩn được xây dựng dựa trên diện tích píc của chất phân tích và nồng độ của chất 

(các vial 1-5). Giá trị hệ số chặn nên gần giá trị 0 và hệ số tương quan hồi quy tuyến tính 
(R2) phải lớn hơn 0,995. 

- Các mẫu xây dựng đường chuẩn và mẫu kiểm tra được tiến hành phân tích trong điều kiện 
như ở Bảng 2 và Bảng 3 ở chế độ chạy SIM. 

Thông số GC-MS 

Nhiệt độ cổng bơm mẫu (inlet) 2700C 

Nhiệt độ ống chuyển 2800C 

Nhiệt độ buồng ion hóa 2300C 

Nhiệt độ buồng tứ cực 1500C 

Khí mang He 

Cột sắc ký Cột mao quản DB-5 MS 

Kích thước cột 30m x 0,25mm x 0,25m 

Tốc độ dòng qua cột 1,0 ml/phút 

Chế độ bơm mẫu Không chia dòng 

Chế độ chạy SCAN hoặc SIM  

Thể tích mẫu bơm 1μl  

Solvent delay 7 -10 phút 
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