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MO DAU

Hoa chit bao vé thuc vat (HCBVTV) di 1a cum tir khong hé xa la trong
gi61 khoa hoc va xa hoi hién tai dac biét la linh vuc nong nghiép. Tur thoi Hy
Lap, con nguoi da biét sir dung chit vo co dé diét cac loai con trung gay hai
va dén nhitng nam cubi thé ki 19 HCBVTV bat dau phat trién, nham phuc vu
cho viéc nang cao ning suit va bao quan ndng san. Tuy nhién, thoi gian qua
d3 co rat nhidu nghién ctu cho thidy bén canh viéc bao vé cdy trdng,
HCBVTYV con giy ra nhiéu hé luy kém theo nhu lam 6 nhiém méi truong va
gy anh huong dén strc khoe con nguoi.

Viét Nam 12 mot qubc gia duoc biét dén véi duong bd bién dai 3420
km va co rat nhiéu tinh thanh giap voi bién. Vi vay ca la thuc pham quen
thudc trong doi song cua ngudi din va cung cip rat nhiéu dinh dudng c6 loi
cho con nguoi. Bén canh d6, do nong nghiép 1a nganh nghé chinh cua Viét
Nam, nén viéc lam dung HCBVTV ngay cang gia ting dan dén nguy co phat
thai ra moi trudng. Qua sy tich liy sinh hoc trong dat, nudc thi du luong
HCBVTV dugc tim thay trong ca ngdy cang ting cao. Do d6, viéc nghién
ctru, danh gia ham luong hoa chat bao vé thuc vét tich lay trong ca ¢ Viét
Nam 14 vo cling cp thiét.

Do ham luong HCBVTV trong cé ton tai & ham luong vét doi hoi can
phai st dung nhimg phwong phap phan tich cho phép xac dinh dong thoi
nhiéu chat, gigi han phat hién thap, c6 d6 nhay va do chinh xéac rét cao.
Phuong phép sic ky khi 1a phuong phap phu hop voi yéu cau nay, dic biét
khi két hop voi dau do khdi phd co thé cung cdp thém thong tin quan trong
khac nhu viéc dinh danh cac chit mot cach chinh xac théng qua viéc chon
manh ion phu hop ¢ thé giup xac nhan lai hop chat can xac dinh dong thoi
cho phép dinh lugng dugc chiing.

Véi céc 1y do néu trén, toi lya chon dé tai cho khoa luan t6t nghiép nay
1a “Nghién citu xdc dinh ham lwong héa chit bdo vé thuc vit co clo trong
ca bang phwong phdp séic ky khi ghép néi hai lan khéi phé GC-MS/MS”.
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CHUONG 1. TONG QUAN
1.1. PINH NGHIiA HOA CHAT BAO VE THUC VAT
1.1.1. Khai niém.

Hoa chat bao vé thuc vat (HCBVTV) la nhitng hop chat duoc str dung
dé tiéu diét, xua dudi hodc kiém soat mot s thuc vat, dong vat bi coi la gay
hai cho cay trong. HCBVTV rat da dang vé chung loai bao gém hoa chét diét
co dé tiéu diét ¢6 dai va cac loai thue vat khong mong mudn khéac. Hoa chét
diét con trung dé kiém soat nhiéu loai con trung. Hoa chit diét ndm dugc sir
dung dé ngan chan sy phat trién ctia nAm mdc, chat khir trung dé ngan chan su
lay lan ctia vi khuan va mot s hop chat duoc st dung dé kiém soat chudt. [1]
1.1.2. Phan loai.

C6 rat nhiéu loai HCBVTV nhung ching thudng duoc phan loai theo
tung loai dudi day:

« Nhom Co Photpho[2]

Nhitng hop chat nay anh hudng dén hé than kinh bang cach pha v&
enzym diéu chinh acetylcholine, mot chat dan truyén than kinh. Hau hét cac
organophosphat 13 chat diét con tring. Mot sb rat doc (chung dugc st dung
trong Thé chién II nhu chat doc than kinh). Tuy nhién, chung thuong khong
bén trong moi trudng. Vi du bao gdm malathion, chlorpyrifos va phosmet.

« Nhdm Carbamate[2]

Nhitng hop chat nhom nay anh huéng dén hé than kinh bang cach pha
v& enzyme diéu chinh acetylcholine, mot chat dan truyén than kinh. C4c tac
dong cta enzym thuong cé thé dao nguoc. Vi du bao gém carbonfuran va
oxamyl.

« Nhom Co Clo[2]

Hau hét nhom hop chat ndy da bi cam trén thi trudng do anh hudng
nghiém trong dén strc khoe, moi truong va kha ning ton luu cua ching trong
moi truong (vi du: nhom chat DDT va chlordane). Tuy nhién, nhiéu nudc
nhiét d6i van st dung DDT dé kiém soat bénh sdt rét. Mot sd vi du vé hop
chit hoa chit bao vé thuc vat co clo khac 13 aldrin va dieldrin.

« NhOm Pyrethroid[2]

Hop chit nhom Pyrethroid duoc hinh thanh gidng nhu cac hop chat
dugc tong hop cia nhdm chat ty nhién pyrethrin, duoc tim thay trong hoa
cdc. Vi du nhu cypermethrin va deltamethrin.



« NhOm Triazines[2]

Cac hop chét diét c6 triazin hoat dong béng cach trc ché sy van chuyén
dién tir ctia quéa trinh quang hop. Mot sd cdy trong co kha ning chéng lai
triazin, vi du nhu ré ngd c6 chra mot loai enzym khién ching khong hoat
dong. Piéu nay lam cho ching tré nén hitu ich nhu nhitng loai c¢6 co chon
loc. Tuy nhién, nhiéu loai ¢6 dai hién da phat trién tinh khang triazin. Vi du
bao gdm atrazine, propazine, simazine, prometone va prometryne.

« Nhom Triazoles[2]

Triazoles trc ché sinh tong hop sterol, mot thanh phan quan trong ddi
v6i tinh toan ven cia mang té bao nim, dan dén ndm phat trién bat thuong va
cudi cung la chét. Vi dja diém hoat dong cua ho rat cu thé, nén cb nhirng lo
ngai vé su khang cu. Nhitng nguoi 4p dung triazol dugc khuyén nén luan
phién cac ho hoa chét diét nAm trong cac chuong trinh quan 1y bénh cua ho,
chit khong chi don gidn la luan phién sang mdt thanh vién khac cua ho
triazole. Vi du bao gébm epoxiconazole, cyproconazole va flusilazole.

« Nhdom Neonicotinoids[2]

Neonicotinoids 12 mot loai nhdm hoat dong than kinh twong tu nhu
nicotine vé mit hoa hoc. Vao ngay 24 thang 5 nim 2013, Uy ban Chau Au da
ap dat mot s6 han ché sir dung ddi vi nhdm neonicotinoid, duoc nghi ngo 1a
mot yéu to gop phan gy ra rdi loan sup d6 dan ong. Vi du nhu acetamiprid,
clothianidin, nitenpyram, thiacloprid va imidacloprid.

1.1.3. Tac hai cta hoa chat bao vé thuc vat
- Tac dong cia HCBVTV dén moi trudng: [1]

HCBVTV tic dong dén méi trudong 1a do nhimg tinh chit chu yéu sau:
dé bay hoi, dé hoa tan trong nudc va dung moi, bén voi qué trinh bién doi
sinh hoc.

+ Tac dong dén moi truong dat : Nhieu HCBVTV c¢6 thé ton luu lau dai
trong dat. Vi du: DDT va cac chat clo hitu co sau khi di vao moi truong s&
ton tai & cac dang hop chat lién két trong moi truong, ma nhimg chit méi
thudong c6 doc tinh hon hin, xAm nhap vao cdy trong va tich lily & qua, hat, ca
sau d6 di truyén theo thyc pham di vao gay hai cho ngudi, dong vat nhu ung
thu, quai thai, dot bién gen...

+ Tac dong dén moi truong nude : HCBVTYV c¢6 thé di vao nudc do cac
hoat dong canh tac néng nghiép nhu phun HCBVTV dé tiéu diét mot sb 10ai
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sdu bo lam hai dén mua mang. Sau do thiét bi duoc st dung dé phun
HCBVTV va bao bi chira HCBVTV khong duoc xir Iy ding cach dan dén d6
vao song, ao, hd. Pay la nguyén nhan chu yéu din dén su ton du cia
HCBVTYV trong nudc.

+ Tac dong dén moi truong khong khi : O nhiém khong khi do héa chat
BVTV chu yéu do phun hoa chit. Ngay trong qué trinh phun hoa chét, cac hat
nho bay hoi tao thanh nhimg hat mu 16ng c6 thé bay rat xa theo gid. Thong
thuong HCBVTV thuong dé bay hoi, gdy 6 nhiém va rat nguy hiém néu hit
phai HCBVTYV trong khéng khi.

- Tac dong cia HCBVTV dén stic khoe con ngudi [1]:

Hau hét HCBVTV déu dbc véi con ngudi va dong vat ¢ cac muc do
khéc nhau. Theo dic tinh HCBVTV duoc chia 1am hai loai: chat doc cap tinh
va chét doc man tinh.

+ Chét doc cip tinh: Mic d6 giy doc phu thudc vao lugng hoa chét
x4m nhép vao co thé. O dudi liéu gay chét, chung khong du kha ning gy tir
vong, dan dan bi phan giai va bai tiét ra ngoai. Loai nay bao gdm cac hop chét
pyrethroid, nhitng hop chat co photpho, carbamat, héa chat co6 nguon gdc sinh
vat.

+ Chat doc mén tinh: C6 kha nang tich luy lau dai trong co thé vi chung
rat bén, kho bi phan giai va bai tiét ra ngoai. Hoa chat loai nay gém nhiéu hop
chat chtra clo hitu co, chita Thach tin (Asen), Chi, Thuy ngan, day 1a nhing
loai rat nguy hiém cho strc khoé.

HCBVTV c6 thé thim nhap vao co thé con ngudi va dong vat qua
nhiéu con dudng khac nhau, théng thuong qua 03 dudng chinh: hé hap, tiéu
hoa va tiép xtc truc tiép. Khi tiép xac voi HCBVTV, con ngudi co thé bi
nhiém doc cap tinh hodc mén tinh, tiy thudc vao pham vi anh hudng cta hoa
chat.

+ Nhiém doc cép tinh: La nhiém doc tac thoi khi mot luong du 16n
HCBVTV thim nhép vao co thé. Biéu hién bénh 1y ciia nhiém doc cép tinh:
mét moi, nglra da, dau dau, lom giong, budn ndn, hoa mét chong mat, kho
hong, mét ngu, tang tiét nudce bot, yéu co, chay nudc mét, sdy thai, néu nang
c6 thé gy tir vong.

+ Nhiém doc mén tinh: La nhidém doc gay ra do tich luy dan dan trong

co thé. Sau mot thoi gian dai, mot luong chit doc 1on tich tu trong co thé s&
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gay ra cac triéu chimg 1am sang. Biéu hién bénh 1y cua nhidm doc mén tinh:
kich thich céc té bao ung thu phat trién, gay dé quai thai, di dang, suy giam tri
nhd va kha ning tap trung, suy nhugc nghiém trong, anh huong dén hé than
kinh, gdy ton hai cho gan, than va néo.

1.2. GIOI THIEU CHUNG VE HOA CHAT BAO VE THUC VAT CO

CLO
1.2.1. Dinh nghia héa chit bao vé thyc vat co clo

- Hoéa chét bao vé thuc vat co clo (OCPs) 1a mot loai HCBVTV dugc
tong hop ting duoc str dung rong rii trén thé gidi. Ching duoc biét 1a c6 doc
tinh cao, phan hiy cham va dé tich tu trong méi truong. C6 rat nhiéu hop chat
OCPs khac nhau, dién hinh 1a : DDT, Eldrin va Lindane.

- OCPs 1a nhiing hop chat it tan trong nudc, nhung tan nhiéu trong cac
dung méi hitu co. Rat bén trong méi truong va co tinh ton du l1au dai.

- C6 tinh hoa hoc bén viing, ton tai lau trong mdi truong séng, gy 6
nhiém méi truong. Mot s6 hop chat con ¢ kha ning tich liy trong co thé sinh
vat, gay hién tuong tring doc méan tinh hodc tich liy sinh hoc (khuéch dai
sinh hoc) trong chudi thirc &n tu nhién.[3]

1.2.2. Mot sb loai hoa chat bao vé thuc vat co clo [4]

Trong nghién ctru nay 18 hop chat OCPs duoc tién hanh nghién ctu,

cac tinh chat hoa 1y cta 18 hop chat OCPs duoc trinh bay trong Bang 1.1.



Bang 1.1: Tinh chit hoa Iy ctia mot sé OCPs

Khoi

Tinh chit vat Iy
A lwgng
STT Tén hoa Cone thite chu ¢ ohan LCso ADI MRL
. ong thwc cau tao "
4 Pj t
chat " logKow P(mmHg) 0tan | (mg/kg) (Hg/k) (Hg/k)
(Hg/L)
(g/mol)
Cl
CI fu,, ..‘\\CI
1 -BHC 290,8 5,7 4,5x107 5,0 >100,0 0,6 -
¢ cl cl g
Cl
2 B-BHC 290,8 5,7 3,6x10” 5,0 >100,0 0,6 -
Cl
Cl : Cl
3 y-BHC :@: 290,8 5,7 4,2x10° 5,0 >100,0 0,6 -
Cl ; Cl
Cl




6-BHC 290,8 57 3,5x10° 5,0 >100,0 0,6
Chudt tir | (aldrin + dieldrin)
Aldrin 364,9 3,0 7,5x10° 27,0 40,0-70,0 6,0
Chudt tir | (aldrin + dieldrin)
Dieldrin 380,9 54 3,1x10° 100,0 25,0-30,0 6,0
Chuot la
1130 |(DDT+DDE+DDD)
4,4-DDT 354,5 9,4 1,4x10° 3,0 Con ngudi 20,0
SRS
Cl Cl
Chubt 13 (DDT+DDE+DDD)
4,4>-DDE 318,0 6,5 6,0x10° Khong tan 111;) Oa 20,0




Chubt 12 (DDT+DDE+DDD)
9 | 44°-DDD 320,0 6,0 1,4x10° 90,0 uot 14 20,0
113,0
Cl Cl
cr. \C! Chudt 13
10 | Chlordane ; Cl 409,8 6,2 9,8x10° 56,0 2&13180a Trong sita 13 0,5
CI” ¢ Cl
. 6 Chuot I
11 Endrin 380,9 5,4 3,0x10 200,0 7 0.35.0 5,0
Chuot I
12 Heptachlor 373,3, 6,1 3,0x10™ 180,0 khoang 6,0
90,0
Chudt la
13 | Endosulfan 406,9 3,8 1,0x107 1400,0 1125%%% Trong sira 14 6,0

(96h)




Endosulfan ol N\© cala

14 | sulfat % 0 422,9 3,7 2,8x107 220,0 18.0 Trong sita 13 6,0
7 )
ClI” ci O’C'S';o
cl ©

Heptachl cl cl 40,0-
15 eptachlor Cl 389.3 4,9 1,9x10° 35,0 ; Trong sira 1a 0,1

epoxide / 100.0
16 Endrln 380,9 5,4 3,0x10® 200,0 10,0 Trong sira 1a 0,2

etone
. -7
17 Endrin Cl C//O 382,9 48 2,0x10 24,0 10,0 Trong sita 13 0,2
aldehyde cl \7
Cl Cl
Cl
Cl< .Cl
5 Chuot la s
18 | Methoxychlor 3456 5,1 4,2x10 i 5000,0 Dong vatla
o
H,CO OCHj
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1.3. TINH TRANG TON DU HCBVTV TRONG CA TREN THE GIOI

VA TAI VIET NAM

O nhiém moéi truong do HCBVTV 1a mét trong nhiing van dé nghiém
trong & cac qudc gia phat trién. Trong nganh ndéng nghiép, HCBVTV thudng
dugc nong dan sir dung dé kiém soat, ngan chin su pha hoai mia mang cua
con trung, chudt bo. OCPs la cac hop chét hydrocacbon clo dugc st dung
rong rdi trong noéng nghiép. Ching bao gdm DDT, methoxychlor, aldrin,
dieldrin, mirex, lindane, benzohexochloride, taxopane, Internalulfan,
heptachlor va endrin. Bén canh d6, OCPs la nhiing hop chat c6 kha ning
chéng phan huy sinh hoc cao, rat bén va doc trong ty nhién [1]. Hinh 1.1 duéi
day cho thay chu trinh phat tin HCBVTV ra mdi truong :

T
Chu trinh clia TBVTV
Phin hiiy bdi anh
sing mit troi A
Lang dong
/ l l b mura

Bay hoi vao
khéng khi

Trye di xubng dwdi ving Phén hiy sinh hoc, = 52
ré ciiy bdi nudc mua hogc hoa hoc, thily phin Thim vio nguon nude i

Hinh 1.1: Chu trinh phat tin HCBVTV ra moi tru’é’r‘lg ,
OCPs duoc st dung trong nong nghi¢p dé bao vé cay trong giong nhu

1a 'phu pham' nhung néu khong xu 1y tot ching s& dé lai nhiéu mdi nguy hiém
cho chinh con ngudi. Do kha ning tich luy sinh hoc va tham thiu cao ching
d3 xam nhap vao hé théng thuy sinh thong qua hoat dong ndng nghiép, nha
may xir Iy nudc thai, rira troi, x6i mon dat, chat thai thanh phé va cac nganh
cong nghiép x4 thai.

Trong hé thdng thity sinh, OCPs d& dang duogc hap thu boi cac chat hiru
co dang hat nén co thé dan dén tich tu sinh hoc va qué trinh déng hoéa sinh hoc
trong cac sinh vat song dudi nude. Ngay ca ¢ nong do thap, OCPs c6 thé lam
giam kha ning sinh san va giy ra bénh ung thu, do d6 anh huong dén sirc
khoe cia con nguoi khi tiéu thy ca.

Dé han ché cac mdi nguy hai cho strc khoe do du luong HCBVTYV gay
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ra, cac qudc gia trén thé gidi va nhiéu chinh phu d3 cong bd danh sach céac
loai HCBVTV va giéi han du lugng t6i da (MRL) cta chung. Tuy nhién, &
Viét Nam - dat nudc co6 duong bd bién trai dai tir Bac vao Nam van chua co
nhitg quy chuan duoc cong bd rong rai ma ngudi dan co thé tiép can. Do
vay, viéc danh gia nguy co ton du HCBVTV trén cé 1a yéu cau cap thiét dé co
thé dua ra cac gidi han thich hop, nham bao vé stc khoe cta nguoi dan.

- Tinh hinh nghién ctru trén thé gioi

Su quan tdm vé ham luong tich liy OCPS trong ca rat dugc coi trong
trén thé gioi. Bang 1.2 dudi day trinh bay vé mot vai cong trinh nghién ctu da
dugc cong bd trén thé gioi:

Bang 1.2: Tinh hinh nghién ctru OCPS trong ca trén thé gidi

£ K A Phuwong phip £ C
STT Doi twgng Chat phan tich ., Keét qua Tac gia
phan tich
LOD: ;LOQ: :RSD:
Hi¢u suét thu hoi:
ocP Nong d6 téng DDT :3,53 -
. . Xu ly mau béng 4,42 ng/g; Dieldrin : 1,7-1,9 | Carlos Manuel
(DDT,Dieldrin, ,
Chiordane QueChERS két |ng/g ; Chlordanes : 0,17- Alonso -
1 Vem xanh ’ hop SPE+C18 |0,20 ng/g ;Endosulfan : Hernandez va
Endosulfan, HCB, .
. Phan tich bang |0,14-0,16 ng/g ;HCB : 0,11- | cong su(2012)
Aldrin, Heptachlor .
C GC/MS 0,17 ng/g ;Aldrin : 0,07-0,11 [5]
va Lindane)
ng/g;Heptachlor : 0,046-
0,054 ng/g ; Lindane: 0,035-
0,039 ng/g
o Xt Iy mau bang |[LOD : 0,001-0,003 mg/kg | Juan Manuel
M0 co ca cua . . .
L QueChERS két hop | LOQ : 0,004-0,009 mg/kg Molina-Ruiz
2 cachepvacé OCP, OPP . A
A SPE+C18; Phan tich|Hy,: 70-120 %, va cong su
am .
bang GC/Q-MS |RSD : < 10% (2014)[6]
LOD : 0,10-0,80 ng/g dong
vat ¢6 vo va 0,21-0,77 ng/g
s s 0 dong vat chan khop
Xt Iy mau bang . i
R o . |LOQ:0,31-2,41 ng/g & Sung-Min
Pong vét co vo QueChERS ket . N .,
L . dong vat co6 vo va 0,63-2,33| Hwang va cac
3 va dong vat OCP hop SPE+C18 o A ] .
) . N ng/g & dong vat chan khdp | cong sur (2020)
chan khép Phan tich bang .
Hy : 83,5-117,4% va 79,8 - [7]
GC-MS/MS
118,4%,
Néng d6 OCP : khong phat
hién.
4 Nuéc, tram tich ocp Xt ly mau nuge  [LOD: ;LOQ: ;RSD: Farshid
va ca bang chiét 1ong  |Hiéu suét thu hoi: Kafilzadeh va
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thiét bi GC-ECD

Hiéu suét thu hoi tir 48%
dén 79%

Nong do6 cac chat phan
tich tir 0,2 dén 0,44 ng/g.

long ; mau datva |DDE : 0,055 ng/mL; 9,84 cOng su
ca bang chiét  [ng/mL va 4,86 ng/mL trong |  (2012)[8]
sohxlet cac mau nudc, trAm tich va
Phan tich bang | ca. Heptachlor va Chlordane
thiét bi GC-ECD |khéng phat hién ra trong cac
mau nudc
LOD: ;LOQ:
. RSD : < 20%
Xt Iy mau ca N z i
b3 b Hiéu suat thu hoi : 70-130%
ang phuon
. ] &p g heptachlorepoxide, p, p- Moustafa A.
.o . 18 hop chat phap QUEChERS o R
Caro phi ] . |DDE, dieldrin, p, p-DDD va Abbassy
OCP sau d6 dem di ] ]
s endrin ketone trong co cta (2021)[9]
phén tich bang o o .
. ca voi nong do lan lugt 1a
thiét bi GC-ECD
0,1144,0,2119, 0,4352,
0,1196 va 0,1323 pg/kg
, LOD: ;LOQ: ;RSD:
Xu ly mau SGE . . ..
OCP, OPP Hiéu suat thu hoi :
. BPX-5; N A o
(aldrin, p, p'- s Nong do cac chat phan tich )
o Phan tich bang o Osei
C4, tram tich, | DDE, p, p’-DDD, o trong ca tir 0,017-0,17pg/g,
. . thiét bi GC-ECD . 2 Akoto(2016)
nudc chlorpyrifos, . ... .. 10,043 den 0,30, 0,027 dén
L ghép vai thiét bi . . [10]
pirimiphos-methyl . 0,243 va 0,097 dén 0,263 ng
. Varian CP-3800 . X
va profenofos) Ge / g va tram tich tir 0,047 dén
0,090 pg/g.
PCB : LOD: ;LOQ:
RSD tir 6-15%
. Hiéu sut thu hdi cia PCB
Xt Iy mau ca .
. tir 52% dén 76% )
bang phuong Snjezana
. , OCP: LOD: ;LOQ:
Ca OCP, PCB phap QUEChERS . Herceg(2018)
. RSD tir 6-13%
Phan tich bang [11]

- Tinh hinh nghién ctru & Viét Nam

O Viét Nam cho dén nay mdi chi c6 rat it nghién ctru xac dinh dong

thoi nhiéu hop chat OCPs trong c&. Trong ludn an tién si ctia Nguyén Xuéan
Tong (2021)[12] d& xac dinh OCPs trong nudc, tram tich, thiy sinh vat tai
clra song Sai Gon — Pong Nai va thir nghiém doc tinh cia DDTs 1én phdi, 4u

trung hau thai binh duong, ca medaka. Két qua OCPs trong so huyét co gia tri

cao nhét so voi cac loai con lai co gid tri trung binh 34,1 pg/kg, tiép theo 1a ca

bbng bop > trai > vem xanh > ngao > hau c6 gia tri 1an luot 13 19,5 pg/kg;
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19,2 pg/kg; 14,3 pg/kg; 12,4 pg/kg va 9,3 pg/kg. Nong do DDTs co gid tri
cao nhat, tiép theo 1a HCH va cac OCPs khac. Nong d6 trung binh cua tong
DDTs trén song phu cao hon nhiéu so véi song chinh 1an luot 1a 8,9 pg/kg va
2,8 ug/kg.

La nghién ctru dau tién phan tich dong thoi biphenyls polychlorinated
(PCB) va hoa chit bao vé thuc vat OCPs trong c4 tir ddm Cau Hai, mot phan
ciia dAm pha ven bién 16n nhat Pong Nam A. Tac gia Tran Thi Ai My va
cong su (2019) da phat hién bay dong loai PCB va OCPs trong tram tich va
trong mo céd da dugc dinh lugng bdi GC-MS. Téng né)ng do ICES-7 PCB va
DDTs trong cac loai ca dugc tiéu thu thuong xuyén va c6 gia trj kinh té nam
trong khoang 26,0-43,0 ng/g va 182,0-277,0 ng/g. Ty 1é giita tong hop chét
DDT va tong cac chat chuyén héa DDE va DDD, hau hét nho hon 1. [13]

Nhan thdy van chua c6 nhiéu nhimng nghién ctru déng thoi nhiéu hop
chit OCPs trong ca tai Viét Nam br?mg thiét bi GC- MS/MS, nén quyét dinh
nghién ctru xac dinh ham lugng OCPs trong c4 tai Viét Nam bang thiét bi GC
- MS/MS.

1.4, MOT SO PHUONG PHAP XU LY MAU
1.4.1. Phuong phép chiét Sohxlet

La mot phuong phéap hién dai cho phép chiét lap nhiéu lan ma khong
tén nhiéu cong sirc. Chiét Soxhlet cling dua trén sy phan b cla cac chat phan
tich trong dung moéi hiru co, 1gi dung dic tinh dé bay hoi ctia dung mdi hitu co
dé tao mot dong hoan luu ciia dung méi trong dung cu chiét. Phuong phap
gitip tiét kiém dung moi chiét, va chiét 1ap nhiéu lan.

Natalia Fidalgo-Used [14] lwa chon k¥ thuat chiét Soxhlet trong qua
trinh xtr Iy duoc mau thit ¢4 dé xac dinh cac hop chat OCPS nhu sau : 10 gam
mau thit ca duoc tron vai bot Na,SO, khan véi ti 18 (4:1), duoc dua vao bau
chiét va chiét bang 300 mL hdn hop n-hexane/aceton (1:1) trong 16 gio. Dich
chiét thu duoc tién hanh co quay chan khong va thoi kho bang khi N, dén 1
mL va xac dinh bang phuong phap GC-ICP-MS. Phuong phap cho hiéu suat
thu hdi cao trén 90% ddi véi 18 OCPs.

O Viét Nam, theo nghién ctru ciia tic gia Tran Thi Ai My va cong su vé
khao sat ham luong HCBVTV trong mot s loai ca & ddm Cau Hai, tinh Thira
Thién Hué, tac gia dua ra quy trinh phan tich mau c4 nhu sau : Can 10 gam

mau ca da dugc xur Iy mau vao ong thimble sau d6 lap vao hé thong chiét
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sohxlet va chiét trong vong 8 gid & 70°C véi tbe d6 3 vong/gid sau d6 dé
ngudi. Budc tiép theo dem di co quay dé lam giau mau. O trong nghién ctru
nay mau ca s& dugc 1am sach bang cach phan hay chat béo bang acid H,SO,
98%, sau d6 lam sach mau bang cot chiét pha ran florisil. [13]

Theo thoi gian, cac phuong phdp trén gio day lai dugc xem la khong
hiéu qua, khong than thién véi moi truong va kém an toan trong qua trinh
phan tich so véi cac tiéu chuan hién nay (do viéc str dung luong 16n dung moi
trong qua trinh phan tich). Pé giai quyét nhitng han ché d6, mot phuong phap
xtr Iy mau méi da ra doi, dugc goi 1a phuong phap QuEChERS.

1.4.2. Phuong phép chiét pha ran (SPE)

Chiét pha ran (SPE) 1a mot trong nhitng k¥ thuat pho bién nhat duoc s
dung dé chiét du lugng HCBVTV, hoa chat diét co. Pay 1a mot phuong phap
dé 1am giau va 1am sach mau phan tich tir dung dich bang cach cho chit can
phan tich hap phu 1én mot loai vét lidu ctia cot pha rin sau d6 chat phan tich
s& duoc rira giai bang dung mdi thich hop. Hinh 1.2 dudi day mé ta ngan gon
quy trinh chiét pha ran :

Conditioning Washing Eluting
Solvent Sample Solvent Solvent

¥ ¥ ¥ v

Conditioning Loading Washing Eluting

’ W @ Impurities Analaytes ‘

Instrument

1

Hinh 1.2: Quy trinh x{r Iy miu bang chiét pha rian

| Analytical |

Dung dich mau duoc tai qua cot chiét pha rin voi pha tinh da dugc hoat
hoa trudc béng dung moi thich hgp. Sau do6, dung dich mau tai qua cOt duoc
thu giit, nén miu va mot phan chat phan tich s& duoc luu lai trén pha tinh.
Luong chat phan tich con lai s& dugc rira giai bang dung mai thich hop dé
dam bao thu hoi hoan toan chat phan tich va tdi thiéu nén mau duoc rira giai.
Pbi voi trudng hop nay, viée lua chon pha tinh rat quan trong, yéu cau tién
quyét 1 pha tinh phai c6 twong tac manh v6i nén miu nhung khéng co kha
nang luu gitt hodc luu gilt rat yéu chat phan tich. Bén vat liéu chiét pha ran
hay duoc st dung bao gom: C18, Primary Secondary Amine (PSA),
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Graphitized Carbon Black (GCB) va EMR-Lipid.
1.4.2.1.Vat liéu chiét pha ran C18

Vat liéu C18 bao gém mot day hydrocarbon mach th:fmg g(‘A)m 18 carbon
duoc dinh trén nén silica. Vat liéu C18 duogc st dung nhiéu trong qua trinh
chiét pha ran vi c¢6 kha ning tuong tac phin tan véi cac hop chat hiru co co
phan tir lugng 16n, cdu tric mach carbon dai va cé tinh chat khong phéan cuc
cao. Ngoai ra, C18 con ¢ kha nang hap phu mot phan sic t6 c6 trong 14 cay.
1.4.2.2.Vat liéu chiét pha rdan PSA

PSA 1a chat hip thu amin duogc alkyl héa co chira hai chitrc ning amin
khéc nhau. Piéu nay gitp vat liéu co6 pKa va kha nang ion cao hon mdt chut
so v6i vat liéu Elut NH,. Do mot phan PSA ¢6 sé luong cacbon nhiéu hon
dang ké so v6i hau hét cac chat hap thy c6 nhém chirc amin, do dé 1a su luya
chon tét hon cho cac hop chét phan cuc.
1.4.2.3.Vat lieu chiétpha ran GCB

GCB 1a mot chat hip thu trong chiét pha ran (SPE) duoc str dung rong
rdi. GCB c6 bé mit tich dién duong nén dugc coi 1a chat hip thu trao do6i
anion pha nguoc. Uu diém chinh ctia GCB 14 né c6 thé giir lai cac hop chat
khong phan cuc, chang han nhu cac hgp chat nhom OCPs, ciing nhu mot so
hop chat phan cuc, chéng han nhu chat hoat dong bé mat (rét kho gitr lai béng
chat hap thu pha nguoc).
1.4.2.4.Vat liéu EMR-Lipid

Captiva EMR-Lipid cua Agilent 1a mot budc tién trong linh vuc xir Iy
mAu, thay thé cho cac loai QuEChERS d-SPE truyén thng trong viéc loai bo
lipid ra khoi nén mau, tr d6 cai thién do 1ap lai, do tin cay cua két qua phan
tich cling nhu tang tudi tho ctia may sic ky.

Captiva EMR-Lipid c6 kha nang loai bo lipid mdt cach chon loc,
khong 1am that thoat chat phan tich. Cong nghé ché tao chat hap phu EMR-
Lipid tién tién v6i su két hop gitra:

+ Pic tinh loai trir kich thude => Chét hap phu khong gitr lai chat phan
tich.

+ Tuong tac ky nudc gitta chat hap phu véi cac chudi lipid => Chat hap
phu giir lai hoan toan lipid.

Co ché kép doc dao nay tdi vu hoéa qua trinh loai bo lipid va thu hoi

chat phan tich, dac biét ddi v6i cac nén maiu phtc tap. Vi vay, Captiva EMR-
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Lipid duoc st dung rong rii trong qua trinh xtr 1y dich chiét mau giau tap béo
(thuc pham, thire dn chin nudi...) trudce khi tiém vao may séc ky.

Mdi loai vat liéu déu c6 tinh chat riéng gitp qua trinh xir Iy mau duoc
hoan thién va phu hop véi timg loai mau nghién ctru. Thong qua dic diém cua
ddi tuong trong nghién ctru nay va tinh chét cua cac loai vat liéu duogc dua ra
quyét dinh lua chon khao sat 4 loai vat liéu hép phu chiét pha ran C18,
primary secondary amine (PSA) véi kich thuée hat 40 um, GCB va Captiva
EMR - Lipid duoc cung cap boi hiang Agilent (Santa Clara, CA, Hoa Ky) dé
lam sach dich chiét mau nghién ctru. Két qua dugc trinh bay ¢ chuong 3.
1.4.3. Phuong phép chiét QUEChERS

Phuong phap QuEChERS 1a phuong phap dugc biét dén véi nhitng loi
ich nhu nhanh, dé dang, gia ré, hiéu qua, bén viing, va an toan, phuong phap
nay sir dung phuong phap chiét don dém bang acetonitrile (MeCN) va tach
cac phan tir 16ng ra khoi nudc bang MgSO,. Sau d6, phuong phap lam sach
bang chiét pha ran (SPE) dé loai bo cac axit hiru co, nudc du, va cac thanh
phan khac va MgSO,. Sau d6 dich chiét duoc phan tich bang cac ky thuat
phan tich. Hinh 1.3 duéi day thé hién tom tit cac budc thuc hién cho phuong

phap nay.
- é' - >
4 i I’_] \ \ ‘ r_J I ) ) k‘
L UBVNERY 2

“‘l@i{.‘.:. sias] wamm ’ ‘:lf}

== — |

| - ::‘_‘. - I'~., |
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Hinh 1.3: Quy trinh chiét QuEChERS
Téc gia Christiansen A [15] trong bai bao duoc cong bd di lua chon
chiét tach cac hop chat OCPs trong mau ca bang phuong phap QuUEChERS.
Trong phuong phap nay cic nha nghién ciru dd can 10 gam mau thit ca (mau
c4 da dugc nghién nho va duoc loai lipid bang hop chat PSA trong bot chiét).
Dung méi dung trong qué trinh chiét 1a hdn hop dung mdi Acetonitril va
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tetrahydrofurane ti 1& 75:25. Két qua cho hiéu suat thu hoi cac hop chat OCPs
trong khoang 70-110%.

Ngoai ra Tran LAm Thanh Thién ciing cong su da str dung phuong phap
chiét nay dé xac dinh HCBVTV trong miu gao (2021)[16]. Bang céach st
dung hai phuong phap sic ky (UPLC-MS/MS va GC-MS/MS) két hop véi
phuong phap xt Iy mau duoc biét dén 1a nhanh chéng, d& dang, ré, hiéu qua,
chic chin va an toan (QuEChERS), sau d6 lam sach bang SPE. Két qua cho
thay cac hop chat c6 d6 thu hdi dao dong tir 70 dén 120% véi do 1éch chuan
déu nhé hon 20% trong ca hai thiét bi GC- MS/MS va UPLC-MS/ MS.

Céc phuong phap chiét thong thuong sir dung dé chiét cac hop chat hoa
chat rat pho bién nhung néu ap dung & hién nay lai xuat hién nhiéu han ché
bat loi cho moi truong va kinh té nhu sir dung khoi lwong 16n dung méi,
khudy hoic dun néng véi ciing dung mdi trong thoi gian dai 1am ting nguy co
phan hiy nhiét ctia nhiéu héa chat tir d6 1am anh huéng moéi trudng ciing nhur
suc khoe cua con nguoi. Do d6, QUEChERS da duoc tao ra va khic phuc
nhiing van dé nay 1 cach toan dién: nhanh chong, tiét kiém dung méi, gop
phan 1am cho méi truong than thién hon. Vi vdy, trong khoa luan nay lya
chon phuong phap QUEChERS dé thuc hién qua trinh xir Iy mau.

1.5. MOT SO PHUONG PHAP PHAN TiCH
1.5.1. Phuong phép sic ky long hiéu ning cao

Phuong phap sic ky long hiéu ning cao 13 mot phuong phéap thong
dung dé xac dinh cc hop chat hitu co. Phuong phap nay di duoc tmg dung dé
xac dinh dong thoi cac hoat chat pyrethroid. Tuy nhién, phuong phap c6 do
nhay kém khi sir dung detector UV, DAD. DPdi véi cac nén mau phtrc tap, cac
chat phén tich d& bi anh huong boi nén miu, néu chi dya vao thoi gian 1au s&
rat khé dé c6 thé khang dinh chat can phan tich.

Daura Vega Moreno [17] cung cac cong su xac dinh du lugng hoa chat
BVTV clo hitu co sit dung phuong phap sic ky 1ong hiéu ning cao véi
detector UV. Cot tich dugc st dung trong phuong phap la cdt arian
Microsorb-MV 100 C18 (250mmx4,6 mmx8um), pha dong 1a hon hop dung
moi cua methanol va nude (85/15 % v/v). Két qué dinh lugng dugc du luong
cac chét voi do 1éch chuan RSD <9%, LOD trong khoang 56 dén 96 ng/g véi
10 chat OCPs.

Ligang Chen [18] str dung ¢t tach Pinnacle 11 C18 column (250 mm x
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4,6 mmx 5mm) véi detector UV, dung mdi pha dong duoc sir dung l1a dung
moi acetonitrile/ nudce véi ty 18 (95/5), dé tach hop chat OCPs trong mau gao,
ngd, dau. Mau trudce khi duge phan tich bang HPLC duogc chiét bang cot chiét
pha ran SPE dung mdi rira giai 14 acetonitrile. Két qua phat hién dugc cac hop
chat OCPs v6i LOD cac chat tir 19 dén 37 ng/g, d6 thu hoi cao trong khoang
86 dén 105 %, véi RSD <8,7%.

Tir tai liéu tham khao nhén thiy gii han phat hién cua cac hop chat ma
thiét bi HPLC phan tich dugc cao hon so v6i ham luong vét ma phuong phap
yéu cau. Vi vay, khong lwa chon HPLC dé thyc hién trong nghién ctru nay.
1.5.2. Phuong phép sic ky khi

Phuong phép tach sic ky lan dau dugc biét dén boi nha thuc vat hoc
nguoi Nga Mikhail Tswett khi ong sir dung cot canxi carbonate dé tach cac
sdc td cua la cay. Tir d6 da md ra thoi dai ciia cac phuong phép sic ky, ching
d3 duoc phat trién thanh nhiéu phuong phap khac nhau nhu: sic ky khi, sic
ky long, sic ky trao ddi ion, sic ky gidy, sic ky ban mong, ...[19]

Khéi phd, phuong phap khéi pho, k thuat khoi pho hay phuong phap
pho khéi lugng (tiéng anh 1a Mass spectrometry, viét tat 1a MS) 1a mot k§
thuat phan tich dugc sir dung dé do ty 1€ khdi lugng trén dién tich cua céc ion.
Céc két qua dugc trinh bay dudi dang mot phd khdi lwong, mot biéu dd cudong
do 1a mot ham cua ty 1€ khoi lugng trén dién tich. Khoi phé dugc str dung
trong nhiéu linh vic khac nhau va dugc ap dung cho cac mau tinh khiét ciing
nhu cac hon hop phirc tap.[19]

Pho khéi lugng 12 mot dang biéu dd cia tin hiéu ion nhu mot ham cia
ty 1& khéi luong trén dién tich. Nhimg quang phd nay duoc st dung dé xéc
dinh dau hiéu nguyén t6 (elemental) hodc dong vi (isotopic)ctia mot mau,
khéi lugng ciia cac hat va cua phan tir (molecules), dong thoi 1am sang t6 dic
diém nhan dang hodc ciu trac hoéa hoc cia cac phan tr va cac hop chit hoa
hoc khac.[20]

Dau do khéi phd véi cac thanh phan co ban nhu Hinh 1.4, c6 kha ning
ghi nhan tin hi¢u cac manh khoi luong dugc tao ra tir mot hop chit can phan
tich. Tin hi¢u duoc ghi nhan thuc té 1a sb lugng manh ion Ung véi tirng gia tri
m/z. Trong d6, m la khéi lugng cua manh duogc tao ra va z la dién tich cua
manh, thong thuong, véi cadc phan tir nho, z s€ ¢o gid tri la 1 hoac -1 nén ti 1¢

m/z ciing chinh 13 khdi lvgng ciia manh duoc tao thanh.
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NGUON BOPHAN ey
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Hinh 1.4: So d6 ciu tao co ban cia mot dau do khdi phd

Céc k¥ thuat ion hoa trong dau do khdi phd ghép ndi véi phuong phap
sic ky dugc phét trién thanh nhiéu loai, thich hop véi tinh chat da dang cua
cac hop chat. Trong nghién ctru nay, phuong phap GC sé& tién hanh ion hoa
bang k¥ thuat Electron Impact (EI). K§ thuat phan tich khbi ¢ nghién ctru nay
s& 14 khoi pho hai 1an, trong d6 sir dung mot nguon ion hoa ban dau va hai bo
tach khdi duoc lién két boi mot ving tao ion thir cap.

K¥ thuat EI duoc st dung dé ion hoa cac hop chét trung hoa va d& bay
hoi trong mot budng chan khong, dugce gia nhiét, thich hop dé két ndi véi
phuong phap GC. Céac bd phan co ban cia EI dugc thé hién ¢ Hinh 1.5. Sy
ion hoa xay ra dya vao su trao d6i niang luong khi hop chat va cham voi chum
tia electron dugc tao ra tur filament duoc gia nhiét. Chum tia electron nay co
ning luong vao khoang 5 dén 100 eV va 70 eV duoc xem 1 gid tri ning
luong chuan dé ion hoa mau cho viéc ghi nhan tin hi¢u khdi phé. Hau hét cac
hop chat hitu co s& bi ion hod & murc ning lugng tir 7 dén 20 eV nén ngudn
nang lugng 70 eV s& dii dé tao ra su phan manh dbi véi cac hop chat do.
Ngoai trir cac hop chit co &i luc electron 1on va rat it cic ion 4m bén duoc
hinh thanh ddi v6i ki thuat EI nén EI duoc xem 1 ngudn ion hoa duong.

FILAMENT

o

HOP CHAT '
PHAN TiCH ‘{ — M

(6%
I_'_I

BAY ELECTRON

Hinh 1.5: So d6 ctia bo phan ion hoa EI
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Sung-Min Hwang va cac cong su [ 7] da phan tich OCPs trong dong vat
c6 vo va dong vat chan khop bang cach st dung may séic ky khi duge trang bi
khéi phd (GC-MS/MS) dung phuong phap QuEChERS dé xir Iy miu phan
tich. Két qua thu duoc c6 gia tri LOD 1a 0,10-0,80 ng/g & dong vat co vo va
0,21-0,77 ng/g & dong vat chan khop, trong khi gia tri LOQ 1a 0,31-2,41 ng/g
& dong vat co vo va 0,63-2,33 ng/g & dong vat chan khop. Po thu hdi dao
dong tir 83,5 dén 117,4% va 79,8 dén 118,4%, va d6 chinh xac dao dong tir
0,3 dén 27,5% va 1,2 d&én 27,9%, tuong ung & dong vat c6 vo va dong vat
chan khép, phu hop gi6i han cia Uy ban Codex Alimentarius.

Qua tim hiéu cac bai bao nhan thay rang thiét bi sic ky khi 1a thiét bi
pht hop hon dé phan tich mau c6 ham luong vét do gidi han phat hién va giéi
han dinh lugng thap hon thiét bi sac ky long.

1.6. TINH CAP THIET CUA DE TAI

OCPs thudc mdt trong nhitng hoa chit duoc goi 1 hop chat hitu co khd
phan hiy (POPs). Trong cac hop chat OCPs cac nguyén tir c6 lién két cuc ky
bén ving giita cac nguyén tir clo va carbon chinh vi vdy OCPSs c6 nhimg tinh
chat nhu it tan trong nudc, ¢ thé ton tai trong mé md. Vay nén khi OCPs
duogc st dung, chiing s& ton tai rat 1au, khong chi trong ngudn cung cip nudc
va trong dat ma con trong co thé nguoi va dong vat, nhitng thuc pham con
nguoi an udng hang ngay va con ngudi tiéu thy nhitng thyc pham bij 6 nhiém,
chang han nhu ca, cic san pham tir sita va cac loai thuc pham khac c6 ham
lugng chat béo cao.

Bén canh do6, trén thé gidi di c6 cac nghién ciu cho thdy rang khi
ngudi hodc chim hoic ca khac an phai ca bi nhiém OCPs thi HCBVTV d6 s&
duogc truyén sang ngudi néu dn phai. Phoi nhiém 1au dai & ngudi co thé gay
anh huong nghiém trong dén strc khoe, bao gom ton thuong gan, than, tuyén
giap, bang quang va hé than kinh trung wong ciing nhu cac van dé sinh san
nghiém trong c6 thé xay ra... [1].

Pac biét 1a theo Thong tu 19/2021/TT-BNNPTNT[21], trong 18 hop
chat OCPs trong nghién ciru nay da c6 dén 16/18 hop chit bi cdm sir dung con
lai bi han ché sir dung & viét Nam. Bang 1.3 dudi day dua ra danh sach
HCBVTV bi cim st dung ¢ Vi¢t Nam.
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Bang 1.3: Danh sach cac hop chit OCPs bi cdm ¢ Viét Nam

STT | Tén chung Tén thwong pham
1 Aldrin Aldrex, Aldrite...
5 BHC, Beta - BHC, Gamma - HCH, Gamatox 15EC, 20EC,
Lindane Lindafor, Carbadan 4/4G, Sevidol 4/4G
3 Chlordane Chlorotox, Octachlor, Pentichlor...
DDT Neocid, Pentachlorin, Chlorophenothane...
5 Dieldrin Dieldrex, Dieldrite, Octalox...

Cyclodan 35EC, Endosol 35EC, Tigiodan 35ND,

6 Endosulfan
Thasodant 35EC, Thiodol 35ND
Endrin Hexadrin...
Heptachlor Drimex, Heptamul, Heptox...

Mic du d3 c¢6 danh sach nhimg HCBVTV bi cam sir dung nhung di co
nhiing nghién ctru chi ra rang ham lwong HCBVTV van con t6n du trong hé
sinh thai bién cua nudc ta. La mot qudc gia c6 thily san 1a nganh kinh té miii
nhon nhung chua ¢6 giéi han an toan vé ham luong HCBVTV trong ca, vay
nén viéc xay dung phuong phap phén tich truc tiép dong thoi nhiéu hop chat
OCPs trong ca ¢ Viét Nam 1 rat cap thiét.

1.7. MUC TIEU CUA PE TAI

Tuy ¢ Viét Nam van con chua c6 nhiéu cong trinh nghién ctru vé du
lugng HCBVTYV trong c4 bién nhung cac nha khoa hoc da co nhitng budc tién
rat 10n trong viéc dua ra quy tinh xac dinh ham luong HCBVTV. K¢ thira
huéng di ctia nhitng nghién ctru trude dong thoi phat trién mot phuong phap
pht hop v6i nén mau can nghién ciru, muc tiéu dé tai dit ra nhu sau:

« Két qua can dam bao d6 dang va do chinh xac & gidi han thich hop.

« Giam thiéu hoa chat sir dung trong qué trinh xt 1i miu, tiét kiém thoi

gian phan tich mau, han ché chét thai doc hai sinh ra trong qua trinh

phan tich,

« Pam bao d6 chon loc cao cho cac chat phan tich.

« Thoi gian phan tich nhanh, dé dang thuc hién, d6 6n dinh cao.

« Giam thiéu tic dong cua yéu td con ngudi vao két qua.

pé dap tng cac yéu td trén, GC-MS/MS 1a su lwa chon hang dau cho
nghién cru nay. Phuong phap xur li mau QUECHhERS gilp cho qué trinh
nghién cru nhanh gon, tiét kiém dung moi. Ngoai ra ki thuat chiét pha ran
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SPE két hop vat liéu 1am sach EMR-Lipid gitp qué trinh 1am sach mau hiéu
qua hon ciing nhu loai tap chat cia nén mau dugc st dung trong nghién ctru.
Nghién ctru s& tién hanh nhiing cai tién nhitng yéu t6 anh huéng qua trinh xtr
ly mau dé dat duoc diéu kién tdi uu qué trinh 1am sach va lam giau mau, ciing
nhu giam di anh huéng cua nén miu dbi véi nhitng hop chat béo co tinh
khéng phan cuc manh. Phuong phap dap g duogc cac chi tiéu: do nhay, do
chon loc, d§ chinh x4c cao, gidi han phat hién thép, hiéu suét thu hdi 6n dinh.
1.8. SO LUQC VE POI TUQNG NGHIEN CUU

Ca bién dbi véi nguoi dan Viét Nam 1a thuc pham khong thé thiéu
trong bira com gia dinh Viét. San luong tiéu thu ca bién cung cip cho ngudi
dan va xuat khau ra cic nude khac 8 thang dau nim 2022 ting ky luc dat méc
7,6 ty USD [22], con sb nay cho thiy thi trudng ca bién rat dugc ua thich
d6ng thoi cho thay duoc tAm quan trong ctia viée kiém soat an toan thuc pham
va chét luong ca bién. Chinh vi thé cang phai quan tAm va kiém soat chat
luong ca dé dam bao vé sinh an toan thuc pham. O nhiém méi truong trén thé
gidi noi chung va ¢ Viét Nam néi riéng van ludn 1a mot van dé rat nhirc nhéi.
Cac HCBVTV thong qua hoat dong san xuét, canh tac néng 1am nghiép ngay
mot nhiéu dan dén viéc 6 nhim moi trudng sdng quang ta, nhimg hoa chét
thai ra moi truong thong qua tich liy sinh hoc ngdm dan vao céac loai dong
thuc vat, sau d6 con nguoi lai ti€u thy nhitng dong thuc vat nay dan dén mot
vong tuan hoan 4c tinh. Viéc nghién ctru, danh gia ham luong HCBVTV

trong loai dong vat nhu ca bién 12 mot van dé dang dé nghién ctru thém.
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CHUONG 2. THUC NGHIEM
2.1. POI TUQNG, MUC TIEU VA NOI DUNG NGHIEN CUU
2.1.1. Bdi twong nghién ctru
Trong luan vian nay d6i tuong dugc dé cap dén 1a cac l0di c& bién & cac
tinh Nghé An, Quang Ninh va Hai Phong.
2.1.2. Muc ti€u nghién ctru
Nghién ctru va phat trién phuong phap phan tich dong thoi 18 OCPs
trong cac l0ai ca bién tai 3 tinh 1a Quang Ninh, Nghé An va Hai Phong bang
phuong phép sic ky khi khéi phd GC-MS/MS.
2.1.3. N6i dung nghién ctru
— Khao sat diéu kién phan tich dong thoi 18 hop chat OCPs trén thiét bi sic
ky khi Trace 1310 ghép nbi khdi phé TSQ 8000 ciia Thermo Sientific.
— Cai tién phuong phép xir Iy mau
— Tham dinh phuong phap
— Ap dung phuong phép da cai tién vao phan tich mau ca
— Xt Iy s6 liéu, danh gia y nghia cta cac so liéu thu dugc
2.2. THIET BI, DUNG CU, HOA CHAT
2.2.1. Thiét bi
— Hé théng sac ki khi Trace 1310 ghép néi khéi phd TSQ 8000 (Thermo
Scientific).
— May ly tam Rotofix 32, Hettich (Puc) ding cho éng ly tam 50 mL.
— May ly tam EBA 20, Hettich (buc) ding cho éng ly tam 15 mL.
— May lac Vortex ZX3, Velp, Y.
— Tu sdy UN110, Memmert (Dtc).
— Céan phan tich 2 s Practum 612-18, Sartorius (D).
— Can phan tich 4 sb Practum 224-18, Sartorius (D).
— B0 thoi khi nito.
2.2.2. Dung cu
— Ong ly thm 15 va 50 mL bang chat liéu Flourinated ethylene propylene
(FEP)
— Binh dinh mic 1 mL, 2 mL, Duran.
— Ong nghiém 10 mL chia vach, Duran.
— Syringe 10, 50, 100, 500 pL Hamilton.
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— Micropipet 200 uL, 500 uL, 5 mL va dau hat di kém.
— Ong dong 25 mL.
— Pipet Pasteur va dau bop.
— Thia chuyén mau vao éng ly tam.
— Vial GC 2 mL Agilent, Thermo
— Pau loc syringe PTFE 0.22 pm
2.2.3. Hoa chét
2.2.3.1. Hoa chdt si dung
Cac hoa chat phai dam bao do tinh khiét cao, khong 1am giam d6 chinh
x4c cua phép phan tich va phai luu trix trong lo thiy tinh dé tranh nhiém ban
tur chai nhua.
- Dung méi: n-hexane, acetone, acetonitrile (MeCN), diclomethane c¢6 d0
tinh khiét HPLC.
- Acid Acetic (HAc) do tinh khiét HPLC.
- MgSO, khan, dang bot, do tinh khiét >98%:; nung 500°C trong thoi gian
>5h dé loai bo nudc.
- EMR-Lipid cung cép boi hang Agilent (Santa Clara, CA, Hoa Ky)
- Graphitized carbon black (GCB), cip hat 120/400.
- Primary secondary amine (PSA), kich thudc hat 40 um.
- C18, kich thudc hat 40 um.
- Khi He: d6 tinh khiét tir 99,999% trg Ién.
2.2.3.2. Chat chudn
Chadt chudn goc OCPs: Hén héa chuan goc gom 18 chat (BHC (a7,
0); Heptachlor; Heptachlor epoxide Isomer B; Aldrin; Endrin; Endrin
Aldehyde; Endrin Ketone; Dieldrin; a-Chlordane; Endosunfan I; Endosunfan
sunfat; 4,4’ DDT; 4,4’- DDD; 4,4’- DDE; Methoxylchlor), nong d6 mdi cau
tir 2000 pg/mL pha trong dung mdi n-hexane : toluen (1:1), thé tich 1 mL,
(LGC).
Ngi chudn p,p -DDT-d8 100 pg/mL
Mdu cé blank khong chiza HCBVTV: Mau cé khong chita HCBVTV —
M4 san pham: BLPM9 - SEA3QC.
2.3. PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.3.1. Thiét bi GC-MS/MS
C6 rat nhiéu thiét bi dugc sir dung dé nghién ciru cdic OCPs nhung thiét
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bi sdc ky khi 1a thiét bi vira dap tng duoc cac diéu kién nhu kha niang phan
tach dong thoi cac hop chit ciing nhu dam bao dugce do tin ciy ciia phuong
phap vira phtt hop véi diéu kién phong thi nghiém nén d chon thiét bi sac ky
khi Trace 1310 ghép nbi khdi phé TSQ 8000 Thermo Scientific dé st dung
cho luan van nay. Duéi day 1a hinh anh cua thiét bi nay tai Trung tim An toan

Thuc pham va Mai truong :

Hinh 2.1: Thiét bi sic ky khi GC-MS/MS
2.3.2. Phuong phap xir Iy mau QUEChERS

Phuong phap QuEChERS str dung trong nghién ctru nay dugc tham
khao ¢ tai lieu AOAC 2007.01 [23]. Tuy nhién dé phu hop véi cac diéu kién
phan tich thuc té c6 ¢ phong thi nghiém va ddi twong miu ca c6 ham luong
chit béo kha cao nén nghién clru quyét dinh khao sat vat liéu lam sach, thé
tich dung moi rira giai va nhiét do khi lam giau miu bang phuwong phap thoi
khi N, dé c6 thé tdi vu dugc phuong phap phu hop, dat duoc hiéu qua 1am
sach tot nhat ma hiéu suét thu hoi cao nhat.

2.3.3. Xay dung duong chuan

- Pha dung dich chudn trung gian (OCPs 40 pg/mL): Hat 20 pL chuén
g6c OCPs 2000 pg/mL vao binh dinh mac 1mL sau d6 dinh méc bang dung
moi n-hexane dén vach. Bao quan dung dich trong binh téi mau va luu trit
trong ta lanh -20°C.

- Pha dung dich chuan lam viéc (OCPs 1 pug/mL): Hat 50uL chuan
trung gian OCPs 40 pg/mL vao binh dinh mac 2mL sau d6 dinh mac bang
dung mdi n-hexane dén vach. Bao quan dung dich trong binh t6i mau va luu
trir trong tu lanh -20°C.
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- Ngi chudn p,p’-DDT-d8 (1 pg/mL): Hat 20 pL nodi chuan 100 pug/mL
vao binh dinh mic 2 mL, sau d6 dinh muc bang n-hexane.

- Tién hanh xay dung dwong chudn: Puong chuan cac hop chat OCPs
duoc xay dung gdm 6 diém chuan ¢ cac muc nong do tang dan trong khoang
1 dén 200 ng/mL + 50 ng/mL IS p,p’-DDT-d8. Cach pha dugc néu trong bang
2.1

Bang 2.1: Cach pha diém chuan xay dyng duong chuan

_ Thé tich huat (pL)
Dung dich
chuan OCP ocP OocP IS "
1 pg/mL 0,1 pg/mL hexane
1 ng/mL - 10 50 940
2 ng/mL - 20 50 930
5 ng/mL - 50 50 900
10 ng/mL 10 - 50 940
50 ng/mL 50 - 50 900
100 ng/mL 100 - 50 850
200 ng/mL 200 - 50 750

2.3.4. banh gia phé duyét phuong phap
Danh gia cac thong s6 nhu: gi61 han phat hién cua thiét bi; gio1 han

phat hién va giéi han dinh lugng ctia phuong phap, khoang tuyén tinh, d6 lap
lai, d0 tai 1ap va hiéu suat thu hoi.
2.3.5. Phuong phap xu ly s6 liéu
2.3.5.1. Xdc dinh ham lwong OCPs trong mau

Cac OCPs duoc dinh lugng bang phuong phap dudng chuan duoc lap
trong khoang ndéng do ctua mdi chat tir 1 dén 200 ng/mL, hé sé twong quan R?
16n hon 0,999. Ham lugng cac chat OCPs trong mau duoc tinh toan trén cong
thirc sau:

CxVdm
Ham luong =, .. pro, x f (ng/g)

Trong do:

C 1a ndéng do cac HCBVTV co clo thiét bi do duoc (ng/mL)

f 14 hé s6 lam giau mau.

Vdm la thé tich binh dinh muc cudi cliing

m 13 khéi lugng mau ban dau (g)
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H% la d¢ thu hoi
2.3.5.2. Gigi hgn phat hien (MDL), gidi han dinh lwvong (MQL) ciia phuong
phap.

Gidi han phat hién cia phuong phap: MDL 14 ham lugng nho nhat cua
chat phan tich c6 trong miu ma phuong phap ¢ thé phat hién véi do chic
chan théng ké 16n hon 99%. MQL 13 ham luong thap nhat ctia chat phan tich
c6 trong mau ma phuong phap cé thé do dugc véi do chic chan thong ké 16n
hon 99%. SANTE/11312/2021 khong husng din tinh toan MDL. Mat sb tai
liu huong dan xac dinh MDL duya trén d6 Iéch chuan khi do 1ap nhiéu lan (7-
10 1an) mAu trang thém chuan HCBVTYV & nong d6 5-10 X MDL uéc luong,
cu thé nhu sau:

MDL = to01n1 X SD

Trong d6: MDL.: gidi han phat hién ciia phuong phap, ng/g

SD: d6 léch chuan cua ndng d6 chat phan tich do duoc, ng/g

n: s6 lan do 13p, hé sé Student v&i mic tin cay 99% véi tan s6 f = n-1

Theo SANTE/11312/2021 dinh nghia, MQL I& néng do thém chuan
nhé nhat ma phuong phép c6 thé xac dinh voi do lap lai (RSD,), do tai lap
(RSDg) nho hon 20%, hiéu suat thu hdi dat tir 70 — 120%, va phuong phap co
y nghia khi MQL bang hoic nhé hon MRL cho phép. MDL c6 thé duoc tinh
dua trén MQL. Thong thuong MDL = MQL + 3.3.

Trong dé tai ndy, MQL cua cé4c chat phan tich duoc khao xéac bang cach
do 1ap lai 14 1an mau c4 thém chuan tai 2 ngay mdi ngay 7 lan, khao sat ¢ 3
nong do mau thém chuan 1 ng/g (M + 1,0 ng/g), mau thém chuan 2,0 ng/g (M
+ 2,0 ng/g) va 5,0 ng/g (M + 5,0 ng/g). MDL, MQL cua cé4c chat duoc trinh
bay trong chuong 3.
2.3.5.3. Hiéu sudat thu hei, dg lap lai, dé tai lap.

Do lip lai, do tai lip va hiéu suét thu hoi cua cac chat phan tich duoc
danh gia bang viéc khao sat hiéu suat thu hdi ciia mau c4 thém chuin & cac
ndng d6 1,0 ng/g, 10,0 ng/g va 50,0 ng/g. Thuc hién khao sat 14 1an trong hai
ngay khac nhau, mdi ngay khao sat 7 mau. Hiéu suat thu hoi ctia chat phan
tich duoc tinh toan dwa vao thém chuan trén mau. RSD, duoc xac dinh nhu do
lap lai hiéu suat thu hoi ciia 7 mau do trong cung mot ngay, RSDg duoc xac
dinh nhu d6 13p lai hiéu suat thu hoi ciia 14 mau khao sat trong hai ngay.
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CHUONG 3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. KET QUA KHAO SAT PIEU KIEN TOI UU TREN THIET BI
PHAN TICH

3.1.1. Chuong trinh nhiét d va téi uu diéu kién phan manh

------------- Tham khao cac cong trinh nghién ctru d3 dugc cong bd trén thé gidi
cung véi cac tai lidu qudc té theo method EPA 8270D [24] da lua chon dugce
chuong trinh nhiét d6 dé tién hanh phuong phiap SCAN lya chon cic manh
khéi chinh dé dinh tinh va dinh luong cic hop chat OCPs. Manh khdi dugc
Iwra chon 14 cip manh c6 tin hiéu cao nhat trong phd khéi cua hop chat, két
hop voi thoi gian luu ¢b dinh cia hop chét trong mot diéu kién phan tich ¢
thé dinh tinh, dinh luong chinh x4c cic hop chat. Két qua Iya chon manh khéi
chinh cho 18 hop chat OCPs dugc dua ra trong bang 3.1.

Bang 3.1: Diéu kién sic ky khi theo phwong phap Scan

TT Piéu kién Thong sb
Sac ki khi
1 Cot tach DB - 5 MS (Agilent)
30 m x 0,25 mm x 0,25 pum
2 Ché d6 bom Khéng chia dong
3 Thé tich bom 1L
4 Thoi gian bom 1 phat
5 Nhiét do injector 250°C
6 Khi mang Heli, d tinh khiét 99,999%
, Chuong trinh nhiét  80°C (gii 2 phut), taing dén 280°C (toc do ting
d6 cua 1o cot 8°C/phat) gitr trong 2 phdt.
Khéi pho
Nhiét do nguon ion 230°C
Nhiét do interface 300°C
10 Nhiét do tir cuc 150°C
11 Thoi gian cat dung moi 3,5 phat
12 Ché do SRM
13 , Gia trj phan CE
Chat RT

manh (V)
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BHC 181 > 145 13
* 8,6 219 > 183 8
BHC 181 > 145 13
b 8,9 219 >183 8
BHC 181 > 145 15
v 91 219 > 183 8
5 BHC 181 > 145 13
9.5 219 >183 8
Heptachlor 100>65 12
P 10.2 272 > 237 13
Aldrin 263 > 193 32
10,8 263 > 191 30
Heptachlor 351 > 261 11
expoxide 114 353 > 263 13
375 > 266 21
a-Chlordane 11,9 377 > 268 19
195 > 159 6
Endosulfan 1 12.0
’ 241 > 206 10
4.4°-DDE 246 > 176 28
’ 12,3 316 > 246 20
Dieldrin 263 > 193 34
12,5 277 > 241 8
Endrin 263 > 193 30
12,8 279 > 243 8
, 235 > 165 20
4,4°-DDD 13,0
235>199 14
Endrin Aldehyde 173>138 16
y 13,3 249 > 214 24
241 > 206 8
Endosulfan sunfat 13.6
’ 272 > 237 10
i 235 > 165 21
4.4°-DDT 13,7
237 > 165 22
Endrin Ketone 14,5 315> 279 8
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317 > 281 8

227 > 141 33
Methoxylchlor 14,6

227 > 169 25

3.1.2. Khao sat va t6i uu hoa toc do khi mang
Tbc @6 dong va ap suét trén cot 13 nhitng dai lwong anh hudng dén do
phan giai ciia chat phan tich theo phuong trinh Van-Deemter. Su thay doi tc
d6 dong sé& lam thay d6i ap suét, thoi gian luu va bé rong day ctia mili sic ky.
Téc do dong nho sé& lam ting thoi gian luu dong thoi 1am rong day cia pic sic
ky. Téc @6 dong 16n s& lam ting ap suat va do d6 1am giam tudi tho cot. Do
d6 viéc khao sat toc do dong khi mang va ap sudt vao cot 1a rat quan trong,
viéc khao sat toc do dong khi mang duoc tién hanh véi timg nhom chat khac
nhau. Dua trén phd sic ky s& nhan xét vé do dep cua cac pic va kha ning tach
gilra cac pic dugc tinh theo d0 phan giai theo cong thirc dudi day.
Rogx Tl
W .,+W
Trong do:
- try VA try: 14n luot 13 thoi gian luu cia pic 2 (pic sau) va pic 1 (pic
trude)
- W, va W;: chiéu rong chan pic 2 va chan pic 1
Do chan pic sdc ky thuong bi kéo dai, mac du kha nang tach dé dinh
luong van tot, nhat 1a d6i voi cac cot st dung 1au ngdy, nén dé xac dinh do
phan giai nguoi ta c6 thé str dung chiéu rong cua nira chiéu cao pic, cong thirc
thay thé nhu sau:
R=118+ R R
SWy, + SW;
Trong do:
- SW, va SWy: chiéu rong ciia nira chiéu cao peak 2 va peak 1
Do phan giai chi dugc tinh véi nhom c6 it nhat 2 chat dé xac dinh kha
nang tach. Nhom co nhiéu chét thi do phan giai duoc xac dinh vai céac chat
gan nhau. D6 phan giai tot phai 16n hon 1,5.
Pé tiép tuc danh gia anh hudng cua toc do khi mang dén két qua phan
tich, tién hanh thuc nghiém véi chat chuan OCPs Mix 100 ng/mL, sau do s&
thay ddi toc do khi mang tur 0,9 dén 1,5 mL/phut. Tbc dd dong tdi wu duoc lua
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chon dua trén d6 phan giai peak. Hinh 3.1 dudi day sé dua ra két qua khao sat

tdc d6 khi mang va do phan giai:

. A, 2 ” ~ ~ - Hcap2
Bi€u d6 khao sat toc d6 khi mang reap3
23

“cap4
2,1 ecdp1
X fcap5s

®cdpb

1,9

x A 5
17— W AW @ +eap7
1 -cap8

1,5 X ® ? cap9

Do phan gii

13 N v +cap 10
, ——a——

v ° * cap 11
1,1 — X cap 12

cap 13

0,9

cap 14

0,7 : : : : . cap 15
0,7 0,9 1,1 1,3 1,5 1,7 - cap16
Téc dd khao sat khi mang (mL)

Hinh 3.1: Khao sét toc do khi mang
Tir két qua ¢ hinh 3.1 - khao sat anh hudng cua toc d6 khi mang trong

cap 17

khoang tir 0,9 dén 1,5 mL/phat cho thay trong khoang niy chiéu cao peak
tang dan khi téc d6 khi mang dat 1,0 mL/phit va tai tbc d6 khi nay d6 phan
giai ctia nhom chat OCPs trén 1,5. Trong khi d6 néu tiép tuc ting toc do nay
thi d6 phan giai co6 du hiéu giam dan. Piéu nay c6 nghia 1a toc do khi mang
thap va kha niang giai hap trong cot chua tét thi s& khong dua hét dugc cac
hop chat vao detector. Nhin vao biéu d6 hinh 3.1 ta thay rat rd rang khi toc do
khi mang Heli tir 1,2 dén 1,5 mL/phat dong khi mang 1ap tirc day cac hop chét
vao detector 1am cho d6 phan giai thu duoc c6 déu hiéu giam dan. Vay lua
chon téc do khi Heli 1,0 mL/ph(t thi 18/18 hop chat OCPs déu c6 do phan
giai tot voi R>1,5 cac hop chat ¢ can bang giai hap phy déu nhau, cac peak
nhon va déu nhau. Céc séic ky do két qua duoc thé hién trong phu luc.
3.1.3. Khdo sat va tbi uu hoa thé tich bom miu

Thé tich bom mAu anh hudng truc tiép dén tin hiéu ctia chat phan tich.
Vi dy, tai cdc diém nong do thap néu mudn ting kha ning phat hién cta chat
phan tich trén thiét bi thi viéc ting thé tich bom mau s& giup tin hiéu cua cac
chat phan tich rd rang hon. Tuy nhién khi bom qua nhiéu miu c6 thé gay qua
tai liner trong hé thiét bi gdy mat mau, giam hiéu suat phan tich. Liner dugc
st dung tai cong bom 1a loai khong chia dong c6 thé bom tir 1 dén 10 pL.
Nghién ctru nay lya chon céc thé tich khao sat 1a 1 pL; 2 pL va 5 pL véi tai 3
noéng d6 diém chuén la 1 ng/mL; 10 ng/mL va 50 ng/mL.
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Két qua cho thiy voi tai diém chuan 1 ng/mL khi ting thé tich bom
mau peak thu duoc c6 tin hiéu cao hon dang ké. Vi thé tich bom miu 1a 1 pL
tai diém chuan 50 ng/mL va 10 ng/mL thi tin hiéu ctia peak thé hién ¢ dang
can d6i, khong gay qua tai cot, tuy nhién khi ting thé tich bom miu 1én 2 pL
hodc 5 pL hinh dang mii sic ky ctia mot s6 hop chét trong hdn hop 18 OCPs
bi kéo dudi nghiém trong. Vi vdy dé dam bao khoang tuyén tinh cho ca 18
hop chit OCPs déu dap tmg duoc gidi han cho phép ciia quy chuan chung toi
lwra chon thé tich tiém mau 1a 1 pL. Cac hinh minh chtng s& duoc thé hién
trong phu luc.

3.1.4. Két qua xay dung duong chuan

Sau khi d3 toi vu hoa cac diéu kién cua thiét bi tiép theo t6i s& tién hanh
xay dyng duong chuan mix 18 hop chat OCPs. Vi dé dinh lwong mot hop chat
nao d6 trong héa phan tich thi viéc xay dung duong chuan 1a mot trong céc
budc khong thé thiéu dé xac dinh ndng do chinh xac cta ddi twong phan tich.
Vi vay, trong nghién ctru ndy toi ciing tién hanh lap dudng chuan cia 18 chat
hoa chat OCPs. Dua trén moi twong quan tuyén tinh gitta nong do chat phan
tich va dién tich peak dé co thé dung dudng chuan tién hanh xay dyng duong
chuan ctia cac hop chat OCPs tai 7 diém 1;2;5; 10 ; 50 ; 100 va 200 ng/mL
c6 thém 50 ng/mL IS. Két qua dudng chuan cta mot sé hop chat OCPs duoc
thé hién & phu luc. Bang 3.2 du6i day trinh bay két qua duong chuan cua 18
hop chat OCPs c6 dang y = b.x +a

Bang 3.2: Phuong trinh dudng chuan cia 18 hop chat OCPs

STT Tén chat Phwong trinh dwdong chuan | R?
1 a-BHC Y=11,8x107X - 6,2x10° | 0,9999
2 B-BHC Y=9,5%x10°X - 3,4x10° | 0,9999
3 y-BHC Y=8,6x10°X - 0,2x10° | 1,0000
4 8-BHC Y=4,2x107°X - 3,5x10° | 0,9999
5 Heptachlor Y=7,9x107°X +2,8x10° | 1,0000
6 Aldrin Y=0,3x10"X + 0,3x10° | 0,9996
7 | Heptachlor expoxide | Y=3,7x10°X + 0,6x10° | 0,9999
8 a-Chlordane Y=5,4x107X - 2,7x10° | 0,9998
9 Endosulfane | Y=2,5%x10"X + 0,2x10° | 0,9999
10 4,4’- DDE Y=63,7x10°X - 3,7x10° | 1,0000
11 Dieldrin Y=1,6x107 X - 0,7x10° | 0,9996
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12 Endrin Y=0,7x10°X + 0,6x10° | 0,9999
13 4,4’- DDD Y=95,1x10"X - 28,1x10 | 1,0000
14 | Endrin Aldehyde Y=1,1x10°X - 0,8x10° | 0,9996
15 | Endosulfan sunfat Y=0,2x10°X + 0,1x10° | 0,9993

---------------------------------- 16 4,4- DDT Y=435x107X - 22,2x10° | 0,9999
17 Endrin Ketone Y=11,8x10°X - 0,8x10° | 0,9991
18 Methoxylchlor Y=0,6x10°X - 2,7x10° | 0,9998

Tt s6 liéu thé hién ¢ bang 3.2 cho thay phuong trinh duong chuan cua
18 hop chat hda chit co clo duoc xay dung trong khoang ndng do tir 1 ng/mL
dén 200 ng/mL déu la nhimg phuong trinh hdi quy cd hé s6 twong quan tir
0,9991 dén 1,0000. Biéu nay ching t6 rang cé sy phu thugc tuyén tinh giira
dién tich peak va nong do cua cac chat phan tich trong khoang nong do duoc
néu trén.
Két ludn -

Sau khi khao sat cac diéu kién chay may va khao sat cac manh pho dua
ra dugc cac dicu kién t6i wu cho thiét bi GC - MS/MS nhu sau:

Bang 3.3: Piéu kién toi wu cua thiét bi

TT Piéu kién Thong sb
Sic ki khi
1 Cot tach DB-5 MS (Agilent)
30 m x 0,25 mm x 0,25 um
2 Ché d6 bom Khong chia dong
3 Thé tich bom 1uL
4 Thoi gian bom 1 phat
5 Nhiét do injector 250°C
6 Khi mang Heli, do tinh khiét 99,999%
7 Chuong trinh nhiét d@  80°C (gitr 2 phut), tang dén 170°C (toc
cua 16 cot d6 tang 8°C/phit), ting dén 280°C (téc

do6 tang 10°C/phat gitr 1 phat).

Khéi pho

Nhiét do nguon ion 230°C

Nhiét @6 interface 300°C

10 Nhiét do tir cuc 150°C
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11 Thoi gian cit dung moi 3,5 pht

12 Ché do SRM

3.2. KHAO SAT PHUONG PHAP XU LY MAU
3.2.1. Anh hudng cua dung méi chiét mau

Viéc lva chon dung moi chiét c6 thé cai thién dang ké viéc tinh ché
chat phan tich tir nén mau. Trong s6 cac dung mdi pho bién nhat, MeCN da
dugc st dung phd bién trong chiét QUEChERS vi nd c¢6 thé han ché anh
huong ctia cac hop chat khong phan cuc nhu chat béo, sap va chat mau co
trong nén mau so véi cac dung mdi khac. Hon nita, cac nghién ciru trude day
d3 chi ra ring viéc st dung Acid Acetic cai thién dang ké hiéu qua chiét xuat
cia muc tiéu chat phan tich ngay ca & muc vét. Hon nita, viéc thém Acid
Acetic vao MeCN cho thiy su ting cudng tinh 6n dinh ciia mot sé loai hoa
chat khong 6n dinh. Do d6, danh gia vé hiéu suét chiét dugc thuc hién bang
cach st dung ba loai dung moéi khac nhau: (i) 15 mL MeCN, (ii) 10 mL
MeCN véi 5 mL H,O va (iii) 10 mL MeCN véi 5 mL Acid Acetic1%. Biéu
d6 dudi day cho thay két qua chon lwa dung mai chiét:

Khao sat dung méi chiét

16

mMeCN
14 -

mMeCN:H20

MeCN:Acid Acetic 1%

Lard

< 70% 70-80% 80-90% 90-110%
Hiéu sudt thu hoi

S8 chat phan tich
oo

Hinh 3.2: Biéu d6 khao sat dung méi chiét
Tir hinh 3.2 cho thdy hdn hop dung moi MeCN: Acid Acetic 1% c6
phan trim cac chat do thu hoi cao tir 90 dén 100% cao nhat trong 3 loai dung
moi. Vi vay trong khdo sat ndy toi chon hdn hop dung médi MeCN: Acid
Acetic 1% 1a dung mdi chiét ciia quy trinh phan tich.

3.2.2. Anh huong cua vat liéu lam sach
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QuEChERS da dugc ching minh ¢6 hiéu suat tot trong viéc phat hi¢n
du lugng HCBVTYV trong cic nén mau c6 chira ham lugng carbohydrate cao,
gidu sic tb va ham luong nuéc cao hon 75%. Cé 1a d6i twong mau chua da
dang cac hop chat nhu axit béo, protein, lipid, chat xo va khoang chét diéu
nay gay ra kho khan cho phan tich sdc ky. Do d6 viéc lya chon nhiing vat li¢u
hép thuy thich hop trong giai doan lam sach mau giup giam thiéu hiéu img nén
va gilp kéo dai tudi tho cta cot sic ky. Cac vat liéu dugc str dung phd bién
nhat trong quy trinh QUEChERS la PSA, GCB, C18 va EMR-Lipid [25].
Nhiing vat liéu nay c6 thé hap thu tét cac thanh phan hitu co nhu axit hitu co,
sdc td mau, protein, axit béo va carbohydrate. Vat liéu dau tién dugc nhic dén
la PSA, vat liéu nay cht yéu dugc str dung dé hap phu cac hop chat phan cuc
tr nén mau khong phin cuc nhu axit béo va cacbohydrat. Tuy nhién, né
khong thé 1am sach hoan toan cac hop chat c6 trong mau, do d6 doi hoi viée
bd sung chat hip phu C18 dé loai bo cac ddng phan chét béo bang dung moi
MeCN trong nén méu thuc pham. Tiép theo 1a vat liéu GCB - duogc st dung
dé giam thiéu anh hudng cua axit béo, chat mau, va sterol trong nén mau.Cubi
cuing 14 EMR - Lipid mét vat liéu mdi c¢6 tinh hap thu c6 chon loc nhitng chat
béo trong nén mau. Biéu dd dudi ddy cho thiy anh huong cua cac loai vat liéu

lam sach 1€n hi¢u suat thu héi cia mau:

Biéu do khao sat vat liéu chiét
20

uGCB

[y
[¢5]

m PSA

-
)]

uC18

[
~

m EMR-Lipid

=
)

$6 lwong chat phan tich
=
(=]

< 50% 50-70% 70-110% >110%

Hiéu suat thu hoi

Hinh 3.3: Biéu do khao sat vat liéu chiét
Théong qua biéu d6 hinh 3.3 cho thiy rang vat liéu EMR-Lipid da lam
sach rat tot, 18 hop chat OCPs déu c6 hiéu suat thu hoi trong khoang 70-
110%, tot hon so véi vat liéu GCB, PSA va C18. Ngoai trir EMR-Lipid thi 3
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loai vat liéu con lai déu c6 hop chat ¢ hiéu suat thu hdi <50%, tir 50-70%
hodc qua cao >110%.Vay lya chon vat liéu EMR-Lipid 1a vat liéu chiét pha
ran trong quy trinh phan tich nay.
3.2.3. Anh hudng cua phuong phap 1am gidu mau

Ham lugng ciia cac hoa chit trong cé bién c6 tinh luong vét vi vy viée
1am giau trude khi phan tich trén thiét bi sic ky khi 13 v cung quan trong.
Phuong phéap lam giau mau [23] duoc st dung 1a dung khi Nito dé dudi dung
moi khong can thiét, bén canh d6 nhiét d6 khi c6 Nito 13 mot trong cac yéu td
anh huong dén hiéu suét thu hdi chét phan tich. Vi vay nghién ctru s& khao sat
nhiét d6 khi 1am giau mau theo quy trinh sau :

Quy trinh duoc thyc hién nhu sau : Ly 2 (g) miu di dugc dong nhat.
Thém 10 ml dung dich Acid Acetic (HOAC) 1% trong ACN, goéi mubi gom 6
g MgSO, va 1,5 g Natriacetate duoc thém vao mot dng ly tdm 50 mL, lic
vortex trong 1 phat va ly tdm trong 10 phat toc ¢6 5000 vong/phit. HGt 5 mL
dich chiét MeCN (16p trén) vao cot SPE chira vat liéu EMR-Lipid, sau d6 cho
thém 2 mL dung dich Acid Acetic 1% di qua cot. Dich chiét dugc chuyén vao
6ng nghiém c6 chia vach, sau d6 thoi kho dudi dong khi N, & 2 nhiét do 40°C
va 1°C. Sau d6 chuyén ra binh dinh mirc 1 mL, dinh mtc dén vach bang n-
hexane. Cudi cing chuyén dich chiét vao vial va bom 1 pL trén thiét bi sic ky
khi ghép ndi khdi phd (GC-MS/MS). Két qua khao sat dugc thé hién ¢ hinh
3.4 va bang 3.4 dudi day :

Khao sat diéu kién 1am giau mau
120

m Nhiét d6 40°C
mNhiét @6 1°C
100

80

60

Hiéu sudt thu hdi (%)

40

20

N RS
£ <)0’("_ & & 000‘\
Q PO IR AN
8 FFw LA SR & ®
O Q/Q (\{‘ & (\6 )
S SN &

%

i)
7

%

é@ &L
€ Tén hop chét

Hinh 3.4: Biéu d0 khéo sat diéu kién lam giau mau
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Bang 3.4: Két qua khao sat diéu kién 1am giau bang phuong phap thdi N,

Nhiét dé 40°C 1°C
Hiéu suit Thoi gian Hiéu suit Thoi gian

Tén chit thu hdi (%) | bayhoi | thuhdi(%) | bay hoi
Alpha-BHC 51,5 96,6
Gama-BHC 59,9 96,0
Beta-BHC 57,7 98,3
Delta-BHC 51,8 88,2
Heptachlor 55,9 97,4
Aldrin 56,4 87,2
Heptachlor epoxide 52,3 85,8
Alpha-Chlordane 44,7 99,5

Endosunfanl 53,4 5 phit 99,4 35 phit
4,4'-DDE 43,7 101,7
Dieldrin 48,3 100,9
Endrin 45,2 104,2
4,4-DDD 52,4 89,5
Endrin Aldehyde 55,1 85,5
Endosunfan sunfate 57,8 94,4
4,4-DDT 42,6 91,5
Endrin ketone 57,9 99,4
Methoxylchlor 41,0 102,6

Két qua cho thay & nhiét d6 40°C téc do bay hoi cua dung méi 1a 5
phut, nhanh hon & nhiét do 1°C 1a 35 phat, tuy nhién theo bang 3.5 ta thiy ¢
nhiét do 1a 40°C hiéu suét thu hdi ctia mot sd hop chat nhu Aldrin, 4,4'-DDT
chi con thap hon 50%, c6 thé 1y giai do ciu triic ciing nhu tinh chat hoa hoc
ctia cac chat ndy bi phan hiy khi dé ngoai diéu kién 40°C. Nguoc lai ¢ 1°C
tuy thoi gian thoi 14u hon nhiéu nhung hiéu suét thu hdi cta 18 hop chét
OCPs déu 16n hon 80%. Vi vay nghién ctru lya chon diéu kién thoi bay hoi
dung méi bang khi nitrogen ¢ 1°C thay vi 40°C maic du thoi gian xtr Iy mau
s& kéo dai hon nhung chp nhan dé khong 1am thét thoat chat phan tich.

Sau khi khao sat cac diéu kién dwa ra dugc quy trinh phan tich nhu
dudi day :
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Pong hoa mau

Can m mau vao 5ng ly tdm 50 mL

— 5 mL nwéc cat

+— 10mL MeCN 1% Hac
«—6gMgS0y4 + 1.5gNaAccetat
Lic Vortex trong vong 1 phit

v

Dem di rung siéu 4m & nhiét d5 phong trong
vong 10 phiat

!

Ly tdm 5000 vong/phiat x5 phit

v

Hut 5 mL dich chiét sang cot lam sach SPE

EMR-Lipid d3 hoat hoa*

v

Cho thém 2 mL MeCN 1% Acid Acetic qua

cot. Thu toan bd dung dich vao ong thuy tinh
cd chia vach.
v

Théi N dén dwéi 50 pL & 1°C
W
Thém IS va dinh nute dén 1mL bing

n-hexane
¥

Hit ra vial/insert vial

2

Po trén GC-MS/MS

Hinh 3.5: So d6 phan tich OCPs trong ca
Mau lay phan tich duoc ap vao dudng chuin xiy dung trén nén dung
moi dé ngoai chuan vi vy can danh gia anh huong cua nén mau gay sai s6
duong hodc am toi két qua phan tich. Pé danh gia hiéu Gmg nén tdi tién hanh
phan tich trén miu c4 khong chita OCPs va tién hanh thém chuan vio mot
mau tuong tu. Két qua duoc phan tich va danh gia xac nhan do hiéu tng nén

trung binh cho cdc mau va duoc thé hién & dudi day:
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Hiéu wng nén cua mau ca
20
15

10

-10
-15
-20

-25

Hinh 3.6: Bi¢u do hi¢u ing nén ctia mau ca
Két qua danh gia hiéu ing nén trén mau ca cho thay nén mau cho sai s0

duong 1a cha yéu voi 13/18 gay sai s6 trong khoang 2—-18%. Chi c6 5 hop
chat gay sai s6 am trong khoang ( -19 dén -1%). Diéu nay ching t6 nén mau
& c6 nhiéu hop chat c6 manh khdi tring véi 18 hoa chat duoc nghién ciru.
Két qua nay cho thay viéc loai bo nén mau 12 cyc ky quan trong khi manh
khéi ctia cac hop chit trong nén miu c6 thé gdy nhiéu tin hiéu.

3.3. DANH GIA PHUONG PHAP PHAN TiCH

3.3.1. Gi6i han phat hién cua thiét bi (IDL)

IDL 1a nong do chat phéan tich nhé nhat can thiét dé thiét bi phan tich c6
thé tao ra tin hiéu phan biét v6i tin hiéu nhiéu nén véi do tin cdy > 99% vé
mit théng ké [34]. IDL c6 thé xac dinh bang cach do lap tdi thiéu 7 lan dung
dich chuin c6 ndng do trong khoang (1 - 5) x IDL uéc lugng, theo cong thirc
Sau.

IDLyin nisu = to.01, n—1 *SD

- RSD
Hoac IDLnEmg do — ED.Ol, n-1%* 100% *C

Trong do:

IDL 1a gi61 han phat hién cua thiét bi tinh theo tin hiéu do (IDL (s nigu) hodc
theo ndng do chét phan tich (IDL 4, a0)-

toor, n-11a hﬁng s6 Student v&i mure tin cay 99%

n 12 s6 1an do 1ap, SD va RSD tuong tmg véi do I¢ch chuin va d6 1éch chuin
tuong d6i cua tin hiéu do

C 14 ndng d6 chuén khao sat



40

Tién hanh khao sat IDL cua thiét bi bang cach do lap lai 7 lan dung
dich chuan, khao sat cac nong d6 1,0, 2,0 va 5,0 ng/g. Két qua duoc trinh bay
¢ bang 3.5 duoi day

Bang 3.5: Gidi han phat hién cua thiét bi

STT Tén chit IDL
(ng/g)
1 a-BHC 0,2
2 y-BHC 0,2
3 B-BHC 0,3
4 6-BHC 0,3
5 Heptachlor 0,2
6 Aldrin 0,2
7 Heptachlor expoxide 0,3
8 a-Chlordane 0,3
9 Endosulfan 1 0,2
10 4,4’-DDE 0,2
11 Dieldrin 0,3
12 Endrin 0,3
13 4,4°-DDD 0,3
14 Endrin Aldehyde 0,3
15 Endosulfan sunfat 0,2
16 4.4°-DDT 0,3
17 Endrin Ketone 0,2
18 Methoxylchlor 0,3

Tir bang 3.5 ta co thé thay gidi han phat hién nho nhat cia thiét bi 1a tir
0,2 - 0,3 ng/mL. Piéu nay cho thdy do nhay cua thiét bi GC-MS/MS 14 rt cao
cho phép phan tich lugng vét ciia cac hoa chat OCPs. Trong cac phép dinh
luong tiép theo, nghién ctru chon khoang nong do tir 1 ng/mL dén 200 ng/mL
lam khoang tuyén tinh.
3.3.2. Két qua danh gia phé duyét phuong phap trén mau ca

Tham khao theo SANTE/2021/11312 trong viéc danh gia phuong phap
phan tich. Mau c4 ciing dugc phan tich 1ap lai 7 1an va phan tich thém chuan &
3 nong d6 1,0 ng/mL; 2,0 ng/mL; 5,0 ng/mL dé xac dinh d6 lip lai. Miu ca
phan tich thém chuén & 3 néng d6 1,0 ng/mL ; 2,0 ng/mL ; 5,0 ng/mL dé xac
dinh hiéu suét thu hoi. Miu c4 phan tich thém chuan ¢ 3 nong d6 1,0 ng/mL;
2,0 ng/mL; 5,0 ng/mL khac ngay phan tich véi thi nghiém do lap lai dé xac
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dinh d tai lap. Quy trinh xir Iy miu dugc thuc hién theo so dd tai hinh 3.6.
Két qua thdm dinh phuong phap duoc dua ra trong bang 3.6
Bang 3.6: Bang gia tri phé duyét phuong phap

bolap | Do tai Gidi han | Gidi han Hiéu suét thu
T Tén chit lai lap phat hién | dinh lugng o
RSD | RSD MDL MQL (%)
(%) (%) (ng/g) (ng/g)
1 o-BHC 7,6 11,4 0,3 1,0 88,9 - 108,8
2 y-BHC 10,8 13,7 0,3 1,0 88,3-114,9
3 p-BHC 10,2 8,2 0,3 1,0 83,5-111,4
4 3-BHC 12,2 9,7 0,3 1,0 83,1-113,1
S5 Heptachlor 10,2 7,4 0,3 1,0 83,4-1115
6 Aldrin 12,0 8,3 0,3 1,0 81,0-114,2
7 | Heptachlor expoxide | 11,4 10,4 0,3 1,0 81,43 - 113,8
8 a-Chlordane 10,4 12,5 0,3 1,0 81,4-103,8
9 Endosulfan 1 10,4 6,2 0,3 1,0 82,9 - 108,9
10 4,4’-DDE 12,4 8,3 0,3 1,0 83,9 -113,7
11 Dieldrin 10,5 11,6 0,6 2,0 80,5 - 108,5
12 Endrin 8,7 11,4 0,6 2,0 81,7 -108,2
13 4,4-DDD 9,2 9,2 0,3 1,0 86,1-111,6
14 | Endrin Aldehyde 11,7 11,1 0,6 2,0 80,1 - 108,7
15 | Endosulfan sunfat 11,4 12,3 0,6 2,0 80,6 - 111,5
16 4,4’-DDT 11,4 8,5 0,3 1,0 80,7 - 108,5
17 Endrin Ketone 9,5 55 0,6 2,0 87,0 - 109,4
18 Methoxylchlor 11,4 7,3 0,6 2,0 87,4 -114,7

Theo bang 3.6 thi c6 12/18 hop chat c6 hiéu suat thu hoi & khoang 70 -
120% khi thuc hién thi nghiém thém chuan tai ndng d6 1,0 ng/g nén chon gidi
han dinh luong caa 12/18 hop chat nay 1,0 ng/g. Ngoai ra c6 6/18 hop chat c6
hiéu suat thu hdi ¢ khoang 70 - 120% khi thuc hién thi nghiém thém chuan tai
nong do 2,0 ng/g nén chon gisi han dinh luong cua 6/18 hop chat nay 2,0
ng/g. Gidi han phéat hién cta phuong phap dugc tinh theo cong thirc dugc
trinh bay ¢ 2.3.5.2. Gigi han ndy < MRL déi véi mau ca theo tiéu chuan EU
[26]. Vi vay, phi hop dé xac dinh ham luong OCPs trong cac nén mau ca. Do
lap lai trong cac lan phan tich trong dbi cao va 6n dinh. Gia tri d6 léch chuan
tuong d6i RSD, cua thi nghiém lap lai nam trong khoang < 20 %, dam bao voi
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tiéu chuan SANTE 2021 vé xac dinh ham luong HCBVTYV, RSDg téi lip cua
phuong phép trong khoang < 20 %. Chuang té phuong phap c6 d6 6n dinh cao
ap dung duoc trong thoi gian dai. Hiéu suat thu hoi caa phuong phap tir (80,1
- 114,9 %) nam trong khoang (70 - 120 %) theo tiéu chuan SANTE 2021.
3.4. KET QUA PHAN TiCH MAU

Cac mau thu thap & cac cho tai 3 tinh Quang Ninh, Hai Phong va Nghé
An duoc bao quan lanh sau d6 duoc chuyén truc tiép dén phong thi nghiém va
phan tich trong vong 2 ngay. Mau ca da dugc loc ldy phan thit duoc dé dong
da trong ti xay bang dung cu chuyén dung dé dong nhat va bao quan trong ti
lanh -20°C. Cac mAu sau khi dugc dong hoa dem di phan tich theo quy trinh
da duoc t6i uu hoa trude d6. Két qua phan tich ¢ 3 tinh thanh nhu sau:
3.4.1. Két qua phan tich trén mau ca tai tinh Nghé An

Két qua phan tich 15 mau ca dugc mua tai chg cac vung ven bién Nghé
An. Két qua duoc trinh bay nhu bang 3.7 dudi day 1a két qua cta 15 miu ca
dugc tinh trén ham lugng kho :

Bang 3.7: Két qua phan tich OCPs trén mau c4 tai Nghé An

Tén chat > DDTs > BHCs | a-Chlordane | Heptachlor | Endosulfan |
SL miu ng/g ng/g ng/g ng/g ng/g
NA_1 <0,3 0,3 <0,3 0,5 <0,3
NA_2 1,5 <0,3 0,4 0,4 <0,3
NA_3 <0,3 0,3 0,3 <0,3 0,4
NA_4 2,1 0,3 <0,3 0,6 <0,3
NA 5 <0,3 <0,3 0,5 <0,3 0,3
NA_6 11 0,4 0,6 0,8 <0,3
NA 7 <0,3 0,3 0,5 <0,3 0,4
NA_8 4,1 <0,3 0,6 0,9 0,5
NA_9 <0,3 0,5 0,7 <0,3 <0,3
NA_10 4,9 0,6 0,8 1,0 0,4
NA_11 4,2 0,5 <0,3 1,5 0,5
NA_12 <0,3 0,7 1,6 2,3 0,5
NA 13 41 <0,3 1,0 <0,3 0,6
NA_ 14 6,7 1,1 <0,3 2,4 0,8
NA_15 7,4 1,6 1,7 1,8 <0,3

Két qua phan tich mau ca tai Nghé An cho thiy co toi 15/15 mau ca
phat hién du lugng OCPSs con ton dong trén thit ca vdi cac hop chat duogc tim
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thiy trong mau cé 1a nhom hop chat BHC tir 0,3 - 1,6 ng/g; Endosunfan I tir
0,3 - 0,8 ng/g; nhoém hop chit DDT tir 1,1 - 7,4 ng/g; hop chat a-Chlordane tir
0,3 - 1,7 ng/g va Heptachlor tir 0,3 - 0,8 ng/g. Trong d6 nhom DDT duoc phat

hién c6 nong do cao nhat trong cac hop chat con lai.

3.4.2. Két qua phan tich trén mAu c4 tai tinh Quang Ninh

Két qua phan tich 15 mau c4d dugc mua tai cho cdc vung ven bién

Quang Ninh. Két qua duoc trinh bay nhu bang 3.8 dudi day 1a két qua cua 15

mau c4 dugc tinh trén ham hrong kho :

Bang 3.8: Két qua phan tich OCPs trén mAu c4 tai Quang Ninh

Tén chat

> DDTs | > BHCs | a-Chlordane | Heptachlor | Endosulfan I
X ng/g ng/g ng/g ng/g ng/g
Mau ca
QN_01 1,4 0,2 0,3 <0,3 <0,3
QN_02 0,9 <0,3 0,3 <0,3 <0,3
QN_03 11 0,3 0,2 <0,3 0,4
QN_04 1,4 0,2 <0,3 0,4 0,3
QN_05 <0,3 0,3 0,4 0,4 <0,3
QN_06 2,4 <0,3 0,5 <0,3 0,6
QN_07 <0,3 0,4 0,5 0,7 <0,3
QN_08 3,5 0,5 0,5 0,5 0,7
QN_09 22 <0,3 0,6 <0,3 0,6
QN_10 <0,3 0,6 <03 <0,3 11
QN_11 6,5 <0,3 0,8 0,9 <0,3
QN_12 8,7 1,3 0,9 0,8 <0,3
QN_13 51 <0,3 1,6 <0,3 1,9
QN_14 4,9 2,7 1,5 <03 <03
QN_15 9,4 3,8 <0,3 1,3 2,7

Két qua phan tich mau cé tai Quang Ninh cho thay toan bo mau ca déu

phat hién du lugng OCPSs con tdn dong trén thit ca vdi cac hop chit duoc tim
thdy trong mau ca 1a nhém hop chat BHC tir 0,2 - 3,8 ng/g; Endosunfan | tir
0,3 - 2,7 ng/g; nhdm hop chat DDT tir 0,9 - 9,4 ng/g; hop chat a-Chlordane tir
0,2 - 1,6 ng/g va Heptachlor tir 0,4 - 1,3 ng/g. Trong d6 nhém DDT van 1a

nhom hop chat duge phét hién co6 nong do cao nhat.

3.4.3. Két qua phan tich trén mau c4 tai tinh Hai Phong
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Két qua phan tich 15 mau ca dugc mua tai chg cac vung ven bién Hai

Phong. Két qua duogc trinh bay nhu bang 3.9 dudi day 1a két qua cia 15 miu

ca dugc tinh trén ham lugng kho :

Bang 3.9: Két qua phan tich OCPs trén miu c4 tai Hai Phong

Ténchit | Y DDTs | Y BHCs | a-Chlordane | Heptachlor | Endosulfan I
MAiu ca ng/g ng/g ng/g ng/g ng/g
HP_01 1,8 <0,3 <0,3 <0,3 0,3
HP_02 1,1 0,4 0,3 0,4 <0,3
HP_03 <0,3 0,5 <0,3 <0,3 <0,3
HP_04 2,0 0,4 <0,3 0,4 0,3
HP_05 <0,3 0,3 0,3 <0,3 0,4
HP_06 49 1,5 0,3 0,5 0,5
HP_07 3,6 2,2 0,4 0,6 <0,3
HP_08 3,9 <0,3 <0,3 0,7 0,7
HP_09 <0,3 2,5 0,5 0,7 0,6
HP_10 3,7 2,1 0,4 <0,3 0,5
HP_ 11 6,4 <0,3 <0,3 0,8 <0,3
HP 12 53 3,2 0,8 <0,3 0,9
HP 13 94 41 <0,3 0,9 11
HP 14 15,3 3,6 0,7 <0,3 0,8
HP 15 10,4 4,3 0,7 1,2 1,2

Két qua phéan tich mau ca tai Hai Phong cho thay toan bd mau ca déu

phat hién du lugng OCPs con tdn dong trén thit ca vdi cac hop chit duoc tim
thay trong mau ca 13 nhom hop chat BHC tir 0,3 - 4,3 ng/g; Endosunfan | tur
0,4 - 1,2 ng/g; nhom hop chat DDT tir 1,1 - 15,3 ng/g; hop chat a-Chlordane
tur 0,3 - 0,8 ng/g va Heptachlor tir 0,4 - 1,2 ng/g. Trong d6 nhom DDT duoc

phat hién c6 ndng d6 cao nhat trong cac hop chat con lai.

Tir bang 3.7; 3.8; 3.9 nhan thdy rang ham luong OCPs trong ca bién

van con ton du rat nhiéu, do & Viét Nam chua dua ra giéi han cho phép cua

cac hop chat ndy nén nghién ciru sé so sanh véi giéi han cho phép ciia EU va
USA tai bang 3.10 ¢ dudi day. Nhan thidy ham luong OCPs trong c4 bién tai 3

tinh thanh déu chwa vuot ham luong cho phép.

Bang 3.10: Gidi han cho phép tai cac nudce

DPon vi > DDTs | > BHCs | Chlordane | Heptachlor | Endosulfan
EU ng/g 200 200 - - -
USA ng/g 300 - 300 - -
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Viét Nam ng/g - - - - -

Pé dua ra cai nhin tong quan hon vé ham luong cac hop chat OCPs da
phét hién ra trong cac mau ca tién hanh vé biéu d6 so sanh ham lwong phan
tram moi CAu tir trong mau ca duoc thu mua tir 3 tinh thanh thé hién & bang
3.11 duéi day. Két qua duoc dua ra & biéu d6 dugc thé hién nhu hinh 3.7 :

Bang 3.11: Nong do cac nhom chét trong mau ca

dng d¢ chat | X DDTs | > BHCs | Chlordane | Heptachlor | Endosulfan
Tén dia diém (ng/g) (ng/g) (ng/g) (ng/g) (ng/g)
Nghé An 4,9 0,6 0,8 1,0 0,4
Quang Ninh 3,5 0,5 0,5 0,5 0,7
Hai Phong 10,4 4,3 0,7 1,2 1,2
Bi€u d6 so sdnh néng dd chat phan tich
m Endosulfan
100% - m Heptachlor
90% - Chlordane
80% - B3 BHCs
70% - =3 DDTs
)E 60% .
= 50% -
]
o 40% -
30% -
20% -
10% -
0%
Quang Ninh Hai Phong Nghé An
Tén tinh

Hinh 3.7: Biéu d6 so sanh ndng d6 chét phan tich tai 3 tinh

Tir biéu d6 hinh 3.7 nhan thay rang ham lugng DDT cao hon 60% tong
cac hop chat phat hién ra & ca&c mau ca tai ca 3 tinh thanh. Ly do c6 thé 1a 3
tinh thanh nay déu l1a nhiing tinh thanh co dién tich tiép xdc vai bién 16n va co
canh tac va nudi thiaty hai san dé phuc vu cho kinh té vi thé ham lugng thuy
hai san rat da dang va phong phl. Bén canh dé, ca 3 tinh déu van canh tac
ndng nghiép nén du lugng HCBVTV do canh tac néng nghiép dan dén viéc
tich lily sinh hoc 1a khéng thé tranh khoi. Tuy nhién ching déu chua vuot
ngudng quy dinh cia EU quy dinh vé HCBVTV trong c4. Nhung dé phat




46

trién vé lau dai ddng thoi bao vé méi trudng dat nudc khong khi cling nhu
dong thuc vat va con nguoi sinh séng & cac tinh thanh ndy mong ring nha
nuéc sém dua ra nhimg quy dinh dé han ché dan viéc st dung nhitng loai
HCBVTV c6 hai va thuc day viéc nghién ciu nhitng loai hoa chat bao vé hitu
co than thién v&i méi truong.
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KET LUAN VA KIEN NGHI

Qua viéc nghién ctru x4c dinh ham lwgng OCPs trong ca bang sic ky
khi ghép nbi khdi phd (GC-MS/MS). Luan vin di ké thira va phét trién
phuong phap sau d6 ap dung phuong phap téi wu dé thu dugc cac két qua nhu
sau:
- Khéao sat cac diéu kién t6i wu phan tich ddng thoi 18 hop chat OCPs
trén thiét bi sac ky khi — ghép néi khdi phdé (GC-MS/MS) vé nhiét do cong
bom mAu; nhiét d6 bo phan két ndi GC va MS; tée d6 dong khi mang; thé tich
bom maul.
- Panh gia cac thong sd ciia phuong phép trén thiét bi. Xay dung duong
chuan trong khoang nong db tir 1 ng/mL t&i 200 ng/mL. IDL cua 18 hop chét
OCPs trong khoang 0,2 - 0,3 ng/mL khi phan tich trén thiét bi GC-MS/MS
V6i céc diéu kien tdi wu da khao sét.
- Panh gia cac thong sb cua phuong phép trén nén mau cé thu duoc két
qua nhu sau: 12/18 hop chat OCPs ¢c6 MDL = 0,3 ng/g va MQL = 1,0 ng/g;
va 6/18 hop chat OCPs c6 MDL = 0,6 ng/g va MQL = 2,0 ng/g . RSD; l3p lai
< 20%, RSDg tai lip < 20%. Hiéu suat thu hoi ciia phwong phap nam trong
khoang (70 — 120 %).
- Ap dung vao phan tich cac mau cé tai tai 3 tinh 1a Quang Ninh, Hai
Phong va Nghé An. Két qua phat hién 5 hop chat OCPs trong d6 ham lugng
DDTSs la 16n nhat trong c4c mAu ca tai 3 tinh thanh véi ndng d6 lan luot 13
trong mau c& tinh Nghé An 1a nhém hop chat BHC tr 0,3 - 1,6 ng/g;
Endosunfan | tir 0,3 - 0,8 ng/g; nhém hop chat DDT tr 1,1 - 7,4 ng/g; hop
chét a-Chlordane tir 0,3 - 1,7 ng/g va Heptachlor tir 0,3 - 0,8 ng/g ; trong mau
ca tai Quang Ninh la nhém hop chat BHC tir 0,2 - 3,8 ng/g; Endosunfan | tir
0,3 - 2,7 ng/g; nhém hop chat DDT tir 0,9 - 9,4 ng/g; hop chat a-Chlordane tix
0,2 - 1,6 ng/g va Heptachlor tir 0,4 - 1,3 ng/g; trong mau ca tai Hai Phong la
nhém hop chat BHC tir 0,3 - 4,3 ng/g; Endosunfan | tir 0,4 - 1,2 ng/g; nhém
hop chat DDT tur 1,1 - 15,3 ng/g; hop chét a-Chlordane tir 0,3 - 0,8 ng/g va
Heptachlor tir 0,4 - 1,2 ng/g .Tuy phat hién ra nhung céc hop chat trén déu
khong vuot quy chuan do EU quy dinh vé nong do cho phép trong ca.

Tur két qua thu duoc, nhan thiy phuong phap sic ky khi khdi phd dic
biét pht hop dé phan tich cac hop chat OCPs. Phuong phap c6 thé danh gia
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dugc chit luong san pham; chat luong moéi truong; khuyén céo dé dua ra
nhitng giai phap pht hop. Cé thé ma rong nghién ciru dé xac dinh céc loai hoa
chat BVTV khéac nhu co photpho, cacbamat,...hoic nghién ctu ddng thoi
nhiéu nhdm chat doc hai khac trén cac tinh thanh trong ca nudc dé kiém soét
du lugng hoéa chat BVTV ndi chung, dong thoi dua ra nhitng khuyén céo cho
viéc bao vé moi truong va nguoil dan Viét Nam.
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Bang s li¢u thong tin vé cdc mau ca tai 3 tinh:

Khoi . Khoi . Khoi .
3 Ham 3 Ham 3 Ham
A Chiéu | luwgng < . Chiéu | luwgng " . Chiéu | lugng "
Tén .. ) lwgng Am Tén .. . lwgng Am Tén .. . lwgng Am
i dai phile ] i dai phile ] i dai phile ]
mau o beo (%) mau .| Dbéo (%) mau o béo (%)
(cm) | ctaca (cm) | ciia ca (cm) | cutaca
(%) (%) (%)
(9) (9) (9)
QN_1 | 46,5 54,8 0,3 694 | HP_1 | 153 31,6 0,4 55,5 NA_ 1 | 29,50 90,5 0,41 65,7
QN 2 | 251 40,2 0,5 721 | HP_2 | 141 33,9 0,6 65,4 NA 2 | 17,10 26,8 0,93 86,5
QN_3 | 345 62,3 0,8 63,2 | HP_3 | 17,0 60,8 0,9 57,2 NA 3 | 25,00 72,8 0,17 64,9
QN_4 | 255 72,4 0,5 69,6 | HP_4 | 193 45,2 0,6 62,6 NA 4 | 14,00 74,2 0,54 57,5
QN 5 | 213 78,8 0,6 549 | HP.5 | 17,2 24,2 0,1 72,2 NA 5 | 11,00 74,2 0,71 71,9
QN_6 | 36,0 42,8 59 48,8 | HP_6 | 335 26,1 6,8 76,1 NA 6 | 15,20 86,9 5,41 69,5
ON_7 | 313 170,1 9,6 659 | HP_7 | 16,5 45,8 3,2 65,7 NA_7 | 33,60 30,0 7,52 58,4
QN_8 | 46,0 49,4 2,5 55,7 | HP_8 | 18,5 24,6 6,1 74,9 NA_8 | 19,00 59,1 4,23 54,6
QN 9 | 315 77,8 9,7 56,8 | HP_9 | 32,5 18,2 1,9 63,9 NA 9 | 2425 | 1535 7,52 68,3
QN_10 | 294 75,9 4.4 68,5 |HP_10| 39,8 21,7 8,9 75,9 NA_10 | 17,00 54,0 4,23 59,2
QN_11 | 61,0 57,0 28,4 62,7 | HP_11| 16,7 36,4 22,8 63,4 NA_11 | 24,00 | 1255 10,03 53,6
QN_12 | 16,7 94,2 14,3 55,8 |HP_12| 385 47,3 19,9 68,0 NA_12 | 16,30 89,7 18,44 69,4
QN_13 | 20,3 59,8 23,8 55,1 |HP_13| 143 28,1 23,1 71,1 NA_13 | 22,40 50,5 28,72 63,9
QN_14 | 335 129,0 14,4 70,6 |HP_14| 19,2 32,6 15,7 60,5 NA_14 | 15,60 45,2 10,03 51,5
QN_15 | 32,0 47,2 16,5 61,1 |HP_15| 224 67,8 22,9 64,3 NA_15 | 23,10 26,9 18,44 70,1
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VIEN HAN LAM CONG HOA XA HOI CHU NGHIA VIET NAM
KHOA HOC VA CONG NGHE VN Bc 1dp - Ty do - Hanh phiic
HOC VIEN KHOA HQC VA CONG NGHE

’ Ha N¢i, ngay 02 thang 11 nam 2022
S6: 1814 /QP-HVKHCN

QUYET DINH
Vé viéc thanh lap Hoi dong danh gia luin viin thac si

GIAM BOC
HOC VIEN KHOA HQC VA CONG NGHE

Can et Quyét dinh s6 2051/QD-VHL ngay 29/12/2014 cua Chi tich Vién Han
ldm Khoa hoc va Cong nghé Viét Nam vé viée ban hanh Quy ché 16 chite va hoat dong
cua Hoc vién Khoa hoc va Cong nghé.

Cdn ctr Théng tw s6 15/2014/TT-BGDDT ngay 15/5/2014 cua Bg truong B Gido
duc va Dao tao ban hanh Quy ché dao tao trink dé thac sT;

Cén ctv Quyét dinh s6 775/0D-HVKHCN ngay 21/11/2016 cua Gidm déc Hoc
vién Khoa hoc va Cong nghé ban hanh Quy ché dao tao trink dé thac st

Can cir Quyét dinh .S‘O 1982/0D-HVKHCN ngay 07/12/2020 cua Gidm doc Hoc vién
Khoa hoc va Céng nghé vé viéc cong nhdn hoc vién cao hoc tring tuyén dot 2 ném 2020;

Cdn etk Quyét dinh 56 371/0P-HVKHCN ngay 04/4/2022 cua Gidm doc Hoc vién
Khoa hoc vé Cong nghé vé viéc cong nhdn dé 1di va cir nguoi hudng dan ludn vin thac st

Xét dé nghi cia Trucng khoa Khoa Héa hoc, Trud ong phong Ddo tgo.
QUYET PINH:

Diéu 1. Thanh ldp Hoi dong danh gid ludn vin thac sT cho hoc vién Nguyen Thi
Nguyét Linh voéi dé tai: “Nghién ciru xdc dinh ham lwgng hoa chét bdo vé thyue vat
co clo trong ca bing phuong phap sic ky khi ghép ndi hai 14n khdi phdé GC-
MS/MS”

Chuyén nganh: Hoéa phén tich Ma sé: 8 4401 18

Danh sach thanh vién Hoi déng dénh gi4 luan van kém theo Quyét dinh nay.
bidu 2. Hoi ddng c6 trach nhiém dénh gid luén vin thac si theo dung quy ché

hién hanh cua B6 Gido dyc va Do tao, Hoc vién Khoa hoc va Cong nghé. Quyét dinh
ndy ¢6 hiéu lyc trong thdi han tdi da 60 ngay lam viée ké tir ngay ky.

Hoi dong ty giai thé sau khi hoan thanh nhiém vu.

Piéu 3. Truéng phong TS chirc — Hanh chinh va Truyén théng, Truéng phong
Dao tao, Truéng phong Ké toan, Trudng khoa Khoa Héa hoc, céc thanh vién c6 tén
trong danh sach Hoi dong va hoc vién cao hoc c6 tén tai Diéu 1 chiu trach nhiém thi
hanh Quyét dinh nay./. e~

Noi nhin:

- Nhu biéu 3:

- Luru hd so hoc vién:

- Luuw: VT, BT, TN.14.




DANH SACH HQ1 DONG PANH GIA LUAN VAN THAC Si
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>m theo Quyét dinh s6 1814/0P-HVKHCN ngay 02/11/2022
cua Gigm doc Hoc vién Khoa hoc va Cong nghé)

2 :"(:'Cﬁaxl}lan van clia hoc vién: Nguyén Thi Nguyét Linh

:T%n’de tai: Nghlen ciru xdc dinh ham luwgng hoa chit bao vé thue vét co clo

" trong cé biing phwrong phap sic ky khi ghép ndi hai lan khdi phé GC-MS/MS

Chuyén nganh: Hoa phan tich

M3z sb: 844 01 18

Nguoi huéng dén: TS. Bui Quang Minh, Trung tdm Nghién ctu va Chuyén giao
Cong nghé, Vién Han lam Khoa hoc va Céng nghé Viét Nam

Trach nhiém

a tén, hoc ham, &
TT Hyrvh EEn, ('Tc am Cnh:):;]n Co quan cong tac trong Hoi
hoc vi & ddng
. X\ 2 - Vién Héa hoc, L
[. | GS.TS. Nguyén Van Tuyén | Hoa hitu co Vién Han lam KHCNVN Chu tich
Khoa hoc va Trung tdm Nghién clru va
2. | TS. Vi Birc Nam Cong nghé Chuyén giao cong nghé, Phén bién 1
mai truong Vién Han lam KHCNVN
3. | PGS.TS. Trin Manh Tri Hoa hitu co Trung Dai hoc KHTN, Phan bién 2
Dai hoc Quoc gia Ha Noi
5 . Héa phén Trudng Dai hoc Cong nghigp 5 g
_4. TS. Tran Quang Hal tich Ha Néi, B4 Cong Thuong Uy vién
o Trung tdm Nghién clru va Uiv vign-
5. | TS. Nguyén Vin Thuong }ii?d?m Chuyén giao céng nghé, d ,
& Vién Han lam KIICNVN Thu ky

Héi dong gom 05 thanh vz'én./.ﬁ@/




VIEN HAN LAM CONG HOA XA HOI CHU NGHIA VIET NAM
KHOA HOC VA CONG NGHE VN Bgc ldp - Ty do - Hanh phic
HOC VIEN KHOA HOC VA CONG NGHE

Ha Ngi, ngay 21 thang 11 nam 2022
BIEN BAN HQP HOI PONG PANH GIA LUAN VAN THAC Si

. Thuc hién Quyét dinh sé: 18 14/QT:?—HVKHCN ngay 02/1‘ 1/2022 cua Giam
doc Hoc vién Khoa hoc va Cong nghé vé viéc thanh lap Héi dong dénh gia luan
van thac si clia hoc vién Nguyén Thi Nguyét Linh

Tén daé tai: Nghién ciru x4c djinh ham lwgng hod chit bao vé thue vit co clo
trong ¢4 bing phwong phiap sfic ky khi ghép néi hai 1in khéi pho GC-MS/MS

Chuyén nganh: Héa phan tich
M s6: 8 44 01 18

Hém nay, ngay 21/11/2022 Hoi déng dd hop tai phong 1513 Hoc vién Khoa
hoc va Céng nghé vao luc 14h00, Hoi dong gém 05 thanh vién:

TT Ho va tén : Chire danh
. | GS.TS. Nguyén Vin Tuyén Chu tich
2. | TS. Vii Btre¢ Nam Phan bién |
3. | PGS.TS. Tran Manh Tri Phan bién 2
4. | TS. Tran Quang Haj Uy vién
i TS. Nguy&n Vin Thuéng %L‘;‘ES j

Thanh vién véing mit:
NOI DUNG LAM VIEC

I. Pai dign co s¢ dao tao doc quyét dinh thanh lap Hoi dong danh gid ludn vin
2. Chu tich Hoi dong, diu khién phién hop

3. Thu ky HD, doc Ii lich khoa hoc va bang diém cua hoc vién

4. Hoc vién trinh bay luén van trude Hoi déng

5. Phan bién 1, doc ban nhan xét ludn van, dit cau hai.

Céau hoi: o

/
1. Jas Ao Lt%f@M(C}ra/‘p%ﬁﬂchfoﬂo ..........
AL By el %uw,ﬁ“—g_’_ .........................

_,&?95(7. ..... ,//?l} ..... %af' \nkﬂﬂ,‘l[)%/m“{’}?”‘d‘))aﬂ/\-‘l/
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Hoc vién tra loi
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6. Phan bién 2, doc ban nhan xét luan vin, dit cau hoi
Céu hoi: »
) P - — ’
L APV B N TR0 VN
27!’\/:11.‘]»—1;%* ....... N}IUC;/&%!QAIM@{#I«

-----

-------------------------------------------------------
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................................................................................................... HOC VIEN
s o e g 4OA HOC |

Hoc vién tra 1o

e e % p SONG NGY
ST /Y - T VYIRS PRSP A 1?‘ 21 A
o b 0 e AT IN

--------------------------------------------------------------------------------------------------
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7. Cac thanh vién HP va nhiing nguoi tham di néu cau hoéi
Céu hoi:

-------------

---------------------------------------------------------------------------------------------------

------------------------------------------------------------------------------------------------
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8. Hoi dong hop kin va cho didm
- Hoi déng bau ban kidm phiéu gém 3 thanh vién:
Trudng ban: PGS, TQ 'Pwu Mavb\. PM
Uy vién: 7S, v pa” -
Uy vién: 7¢C. W Vo) %“'7
- Két qua kiém phiéu nhu sau:
S phiéu phatra: ol
S6 phiéu thu v&:  ¢s
Tong s6 didm: L1
Diém trung binh: £,82
Diém thudng cong trinh cong bd: 9
Téng diém dénh gid ludn van va thuéng cong trinh cong bé; f 72

- I\et luén cia Hoi dong Luanvan.......... M ............... (dat/khong dat yéu
céu) -

- Tinh khéng triing 13p ndi dung va tén d2 tai véi cac cong bo:

—
...... ﬂ?%‘é’

LR R ;----non.--uun---u-n----cr--.'-n---.oo---.-.---.utnp--.uq----.-.-----o----.....-;on.-.-.-_;-

8. Chu tich Hoi dong, cong bo két qua, yéu cau hoc vién chinh stra luan vin véi cae \%

ndi dung sau: y 5oy VA m
...... Lumvua&/% M’W /C/ N7 M up& m?.n/@};;x
e
........ ﬂa fjm.a BRUC B

Budi hop da két thuc vao 16 gior 00 phit ngay 21/11/2022

Ha Ngi, ngay 21 thang 11 ndm 2022

THU KY HQI DPONG CHU TICH HOI DPONG
I o
_;,\%—\
Nguyén Vin Thuong Nguyén Vin Tuyén

| Nguyén Thi Trung



CONG HOA XA HOI CHU NGHIA VIET NAM
Pioc lap -Tw do-Hanh phiic

BAN NHAN XET PHAN BIEN LUAN VAN THAC S

Ho va tén ngudi phan bién: TRAN MANH TRI

Hoc ham, hoc vi: PGS.TS.

Chuyén nganh: Héa phén tich

Co quan cong tac: Truong Dai hoc Khoa hoc Tu nhién, Pai hoc Québc gia Ha Noi

Ho va tén hoc vién: NGUYEN THI NGUYET LINH

Tén @8 tai: “Nghién ctru xdc dinh ham luong hoa chit bao vé thuc vat co clo trong ¢ bang
phuong phép séc ky khi ghép ndi hai 1an khoi phd GC-MS/MS”™.

Chuyén nganh: Hoéa phén tich M3 s6: 8440118

Co s dao tao: Hoc vién Khoa hoc va Cong nghé, Vién Han 14m KH va CN Viét Nam

NOI DUNG NHAN XET
1. Tinh clp thiét, tinh thoi sw, ¥ nghia khoa hoc, thire tién va tinh cAp thiét ciia dé tai
ludn van:

Viét Nam 13 mot d4t nuée ¢ nén nong nghiép gidu ban séc. Trong linh vuc ndng
nghiép, viée sit dung cac hoa chit bao vé thuc vat (HCBVTV) la cAn thiét gop phan nang
cao ning sudt. Tuy nhién, néu khéng duoc kiém soat tot, viéc sit dung HCBVTYV tran lan,
khong ding chung loai co thé din dén nhung hé qua khén luong. Trong s6 cac loai
HCBVTV, nhiéu nhém hop chit co chlor dd bi cAm sén xudt va st dung theo cong uée
Stockholm ma Viét Nam 14 mdt trong nhiing nuée da phé chudn Céng wde d6 nam 2002
(thanh vién thtt 14 ctia Céng wéce). Mic du vay, c6 thé do ngudn tich tu trong qué khir, s
dung tréi phép & hién tai va sy phét thai khong chu dink do cdc hoat dong cta con ngudi
ma nhém HCBVTV co chlor vin xuét hién trong nhidu méi truong sbng khac nhau va
dwoc cong bd trude do. Chinh vi vy, nguy co phat tan cac HCBVTV co chlor vao cac
chudi thite #n trong do6 c6 cé thu hiét duoc nhiéu sy quan tAm cla céc nha phén tich hoa
hoc. Vi vdy, viéc nghién ctru phuong phap phén tich cac HCBVTYV trong mAu c4 trén thiét
bi phan tich hién dai 12 sic ky khi ghép nbi khdi phd (GC-MS/MS) c6 y nghia quan trong
ca vé Iy thuyét va thuc tifn. Viéc lua chon dé tai nghién ciu “Nghlen cttu xdc dinh ham
leong hoa chét bao vé thuc vét co clo trong ca bing phucong phép s sic ky khi ghép ndi hai
14n khdi phd GC-MS/MS” c6 tinh thoi su, rit dang duge quan tAm hién nay.




2. Sw khong trung lip cia dé tai nghién ciru so voi cdc cong trinh khoa hoc, lugn vin
da cong bd trong va ngoai nuéce; tinh trung thie, ré rang va diy di trong trich dan
tai lién tham khio:

Theo hiéu biét ciia nguoi phan bién, tén dé tai ludn vin va ndi dung nghién ctu trong
ban luan van khong tring 13p vdi cdc cong trinh nao da cong b trude d6. Bai viét di duge
tham khao trich din tir 31 tai liéu tiéng Anh va tiéng Viét cap nhat dén ndm 2022.

3. Su phii hop giira tén dé tai véi noi dung nghién ciru ciing nhw véi chuyén nganh va
mi s6 dao tao

Tén d& tai ciing nhu ndi dung nghién ctru pht hop véi chuyén nganh dao tao Hoa phén
tich, ma sb: 8440118,

4. P§ tin cy va tinh hién dai cia phwong phap nghién ciru da sit dung dé hoan thanh
lufin vin

Céc két qua thi nghiém duogc thu duoe tir céc thiét bi hién dai, trong d6 c6 hé théng séc
ky k¥ khi ghép nbi khéi phé hai 1An (GC-MS/MS), d6 d6 céc sb ligu ket qua thu duge va
béo céo trong ludn vén 1a dang tin cdy.
5. Két qua nghién ctru ciia ludn vin

Téc gia da nghién ciru chudn héa phirong phhép xac dinh ddng thoi 18 HCBVTYV nhom
co chlor trong mAu c4 bing cach két hop k thuét chiét hiéu qaa (QUEChERS) véi thiét bi
shc ky khi ghép nébi khéi phé hai 1an (GC-MS/MS). Phuong phdp c6 db ldp lai tuong déi
t6t va d6 nhay cao dé c6 thé dinh luong duge cac HCBVTV & mitre d6 lwong vét.

Téc gia di thu thdp, phéin tich, danh gid sy phén b6 ciia cac HCBVTV trong 45 mau cé
thu thap tai 3 tinh thanh cta Viét Nam (Nghé An, Quang Binh va Hai Phong). Céc thi
nghiém dugc thiét ké bai ban, khoa hoc va logic, vi vy céc sb lidu nhan duge dang tin c4y.
6. Déng gop mdi cia ludn vin

Cung cip duge phuong phép chuén héa d& xé4c dinh ddng thoi cac HCBVTV trong mAu
odc trén thibt bi phén tich hién dai GC-MS/MS két hop vdi k§ thudt chiét mau hiéu qua la
QuEChERS.

Céc s6 liéu v& thanh phén tich Ifly ciia cac HCBVTV trong mau cé thu tai 3 tinh thanh
ciia Viét Nam.

7. Nhiing han éhé, thiét s6t ctia ludn vin vé ndi dung va hinh thie:

Vé mdit hinh thike:

+ Ban luan vin kha nhidu sai sét v& chinh t3, chua ¢6 sy thong nhét trong cach ding cic
thuét ngft khoa hoc, chéng han nhu st dung céc thuft nglt nguyén ban tiéng Anh hay
Viét hoa.

+ B& sung mot s6 ky hiéu viét tit trong muc chit viét tit: QuEChERS, ECP, POP...

"+ Toan bd phan 1ai liéu tham khéo cAn phai duoc trinh bay théng nhét va theo ding quy

" dinh. Cin théng nhét cach trich din tai liéu tham khéo trong bai viét,

+ Phin két ludn can viét c6 dong hon.

o

)

TRUG
BAIH
KHOA |

_'
o=y
=z
I

K
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Vé mdt noi dung:
+ Can b sung céc shc ky db so sanh cho phén khao sét téc do khi mang va khao sét thé
tich bom mau. _
+ B4 sung thong tin 12 14y méu phin nao ciia con c4 (rudt, co hay xwong...?) va cach so
ché méu c4 nhu thé nao (néu c6)?
8. Kha niing cong bd két qua ciia ludn viin
Néu chua cong bb, véi cac két quéa trong luén van hodn toan cé thé chinh stta, hoan
thién thanh mot bai bdo khoa hoc va giri dang trén tap chi quéc té uy tin.
9. Két luin chung
Nhin chung, ngi dung va hinh thtc trinh bay cta ludn vin ciia hoc vién Nguyén Thi
Nguyét Linh dép (mg diy di yéu cdu ciia mot lugn vén thac s§ chuyén nganh Héa phén
tich, ma s6 8440118. T6i d& nghi Hoi ddng thong qua ban luan vin niy véi yéu cau téc gia
phai chinh stra ddy di theo céc gop y cua phan bién va cdc thanh vién trong Hoi ddng. Hoc
vién Nguyén Thi Nguyét Linh xtmg d4ng nhén hoc vi thac s§ khoa hoc.

Ha Néi, ngay 13 thdng 11 ndm 2022
Nguwdi nhin xét

TRUONG DA HOC KHOA HOC TU NHIEN XAC NHAN:
Chit ky cha dng ba Vs
. N — =y
T78 v Mud T
Ha néi, Ngay /4. thang .77 nam B2l
T/L. HIEU TRUONG

?\ TRUCING PHONG . G, o G+
=

¥S. i.é Hiu Tuyén
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CONG HOA XA HOI CHU NGHIA VIET NAM
Boc i4p - Tu do — Hanh phuc

Hoc ham, hoc vi: 7§ .....................................................................
Chuyén nganh: . .. Maa.. Ggy 4?41/.& Mar-. A’My ...............................................

-

Co quan cong tac: ... 2/‘47 “}"M/Uf .. s, db...C fm& eé'/v;r&

Ho va tén hoc vién: U/”Mycg%z ..... (6;'4 ...........................
Ten aé ti: .. Miein G s 2l i,y Clite. bt ol Henkh iz,
. clo rffm o i plucdy. sy S5 G ;/‘,w b A il G- 484
Chuyén nganh .................................... %m/ AR D AU e eeieeeeraseeaeaeanns
.5 - RO — (€72 L W20 S

NOI DUNG NHAN XET

1. Tinh cip thiét, tinh thdi su, ¥ nghia khoa hoc va thuc tién ctia d@é tai ludn van:

Modezor cirs. s o cac.. k/ At é;wc /@mm.{..[f.(ﬁﬂ’w /}o;a/v)é{w,
/?/W/Ca ). Mo 1 oo, i 8D e, 305 ho. ki By s bl
Ca:::qup szcz m/s/czrzé« Y vz, pﬁe’/oae. ....... %ccyéuvm/a/mfy//v
Mo, e, 1o o B i g T COpe el AL A Y plec. i
%%zﬂwﬁa/@ ..............................................................................................

2. Sy khéng tring 1ap ciia & tai nghién ciru so véi cac cdng trinh khoa hoc, luéin vin da
cong bd ¢ trong va ngoai nuéce; tinh trung thue, rd rang va dAy du trong trich din tai liéu
tham khao:

..... Thsa... hitin. ik aﬁu/&m«&ﬂ ayw, 5. e /étyﬁwcctwi:/ayé’ é}
ud, "G, %’ s 1/4:/»70'4# a{)% &G Audc. @ gféw J%’L(y?ﬁux i

...........................................................................................................................................

3. Su phi hop giita tén dé tai v6i ndi dung nghién ctru cling nhu v6i chuyén nganh va
mi s6 dao tao:

...... ee. o s 1. e, #w:r @57 yéw; Fxdi et 47 209 :%zyco aym( we~
. ﬁ"(f&g@ ..........................................................................................................



4. D6 tin cly va tinh hién dai cia phuong phap nghién ciru da st dung dé hoan thanh
ludn van:

=]

...........................................................................................................................................
...........................................................................................................................................

...........................................................................................................................................

5. K&t qua nghién ciru cua luén vén:

e 20 e A5 s i ol ... a0 KA 8. OCLs. 1. Mot et

Pl Gid........... e
enlylthong. .l Lo B G o Sy By QUM e N
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6. Péng gbép mdi cla luédn van: ,
_____ X@&y/&mg%é@f .m.'.@f..mdu.....ém'n:..@ék;...J@f,.?fr,él.,./le.’.\.
.@’cféﬁw}&}xa/ Y- DN e ettt s s e e reeen
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...........................................................................................................................................
...........................................................................................................................................




7. Nhitng han ché, thiéu sét ctia luén van vé ndi dung va h‘mh thitC'

...........................................................................................................................................

8. Néu tic gia chua viét bai bdo khoa hoc thi ndi dung cua ludn van cé thé duoc v1et
thanh céc bai bao dé giri dang trén trén tap chi khoa hoc, sach chuyén nganh hozc tuyén
tép cong trinh hoi nghi khoa hoc cip quéc gia, qubc té hay khong?

...........................................................................................................................................
...........................................................................................................................................
...........................................................................................................................................
...........................................................................................................................................
...........................................................................................................................................

9 . Két luan chung (khing dinh mirc 46 dap (g cac yéu cau ddi véi mot luén vin Thac
si; ludn vin c6 thé dua ra bao vé de nhﬁ.n hoc vi Thac s duoc hay khong?):

..... Wi . Gl bistin 2. z)?v Ol i Qe . R s Ly it L
S': g (Lun Cm—.-x:p A 0’@!‘-’2 éﬁzwwfi Mfﬁnwﬂméz’ ...............

...........................................................................................................................................
...........................................................................................................................................

...........................................................................................................................................

f‘(alfﬂ ., ngdy ..... thang A44. nam 2022

X4c nhén ciia co quan cdéng tac Ngwoi phan bién
(Ky, ghi 16 ho tén)

Ve

Vo' A W~

Luu y:

- Nhdn xét dugc lam thanh 02 bdn, ¢6 chit ky cia nguoi nhdn xét va xdc nhdn cua co quan
céng tde (néu dang cdng tdc) va gt vé ¢ phong Pao tao 02 ngay trude bubi bdo vé.

- Dia chi lién hé: Nguyén Thi Thanh Ngdn phong Dao tao, Hoc vién Khoa hoc va Cong
nghé, Vién Han ldm Khoa hoc va Cong nghé Viét Nam. 18 Hoang O Qudc Viét. Cau Gidy,

Ha Négi. DT: 0989322368



VIEN HAN LAM

KHOA HOC VA CONG NGHE VN
HOC VIEN KHOA HQC VA CONG NGHE

THEO KET LUAN CUA

Doc ldp - Ty do - Hanh phiic

BAN GIAI TRINH CHINH SUA LUAN VAN

HOI PONG PANH GIA LUAN VAN

THAC SI
Ho tén hoc vién: Nguyén Thi Nguyét Linh

Lép: 2020B

Tén dé tai ludn vin: Nghién ctru xac dinh ham luong thubc bao vé thuc vét co clo
trong c4 bang phuong phap sic ky khi ghép ndi hai 1An khdi phd GC-MS/MS.

Chuyén nganh: Hoa phén tich

Mz s6: 8 44 01 18

Ngudi huéng din khoa hoc: TS. Biti Quang Minh

Ngay bao vé ludn van: 15/11/2022

Can cir bién Ban hop Hdi déng danh gia ludn vin thac s, hoc vién di chinh

stra luan van nhu sau:

CONG HOA XA HOI CHU NGHIA VIET NAM

HOC VI

5| KHOA HO

STT |Néi dung dé nghi bb sung, chinh sira | N&i dung d4 bbd sung, chinh sira
B& sung séc ky @b so sanh cho phdn | Sic ky dd so sanh cho phén khao sét
1 | khao sat tbc d6 khi mang va thé tich | téc d6 khi mang va thé tich bom
bom méu méu d3 dwoc bd sung & phan phu luc
B& sung thong tin 14y méu ca va cach | Théng tin 14y mAu ca va cach so ché
9 | sochéca ¢4 di duge bd sung & phu luc cia
Iuan van
B& sung ky hiéu viét tat trong muc Ky hiéu viét tit da dugc bd sung
3 | chit viét tat thém trong muc danh muc cac ky
hiéu va chir viét tét trang i
Trinh bay théng nhét tai liéu tham P4 trinh bay lai théng nhét tai liéu
4 | khao tham khao trong muc tai liéu tham
khao trang 49

£\ CONG NG
\




B0 sung thém vé loai mau c4, c6 dac | P4 bo sung thém vé loai miu c4 va

5 diém gi lién quan dén su tich liy dac diém ham luong chét béo trong
HCBVTV ca tai phu luc ctia ludn van

Ha Néi, ngay 24 théng 11 ndm 2022

CHU TICH HOIPONG  THAY HUOGNG DAN HQC VIEN
S ' Y
Nguyén Vin Tuyén Bui Quang Minh Nguyén Thi Nguyét Linh

XAC NHAN CUA HQC VIEN KHOA HOQC VA CONG NGHE y];,
KT.GIAM POC
PHO GIAM POC

Nguyén Thi Trung




