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Tóm tắt      

Hàm lượng cadmi (Cd), chì (Pb) được xác định trong mẫu hoa đậu biếc bằng phương 
pháp quang phổ hấp thụ nguyên tử (AAS). Thẩm định phương pháp được tiến hành thông 
qua xác nhận các thông số như khoảng tuyến tính, giới hạn phát hiện (LOD), giới hạn định 
lượng (LOQ), độ thu hồi, độ lặp lại và độ chụm trung gian. Kết quả thẩm định cho thấy LOD 
của Cd, Pb lần lượt là 1,20 và 6,20 μg /kg, trong khi đó LOQ của Cd, Pb lần lượt là 4,01 và 
20,5 μg /kg. Độ thu hồi của Cd là 96 - 98% và Pb là 98 - 100%. Độ lệch chuẩn lặp lại tương 
đối (RSDr) của Cd, Pb lần lượt trong khoảng 1,50 - 2,50% và 1,90 - 2,13%. Trong khi đó, 
độ chụm trung gian của Cd, Pb lần lượt là 2,02% và 1,97%. Khoảng làm việc của phương 
pháp là 0,2 - 4 μg /L (Cd) và 3 - 30 μg/L (Pb) với các phương trình đường chuẩn đều có hệ 
số tương quan R2 ≥ 0,995. Phương pháp định lượng Cd, Pb bằng quang phổ hấp thụ nguyên 
tử là chính xác và có độ tin cậy cao, được sử dụng để phân tích các mẫu hoa đậu biếc thu 
thập ở quận Cái Răng, thành phố Cần Thơ. 

Từ khóa: thẩm định, kim loại nặng, GF-AAS, chì, cadmi, hoa đậu biếc.  

1. ĐẶT VẤN ĐỀ 

Tất cả các nền văn minh và văn hóa đều quen thuộc với việc sử dụng các loại thảo mộc 
trong y học, mỹ phẩm, dinh dưỡng và làm đẹp [1-3]. Hoa đậu biếc (Clitoria ternatea) là loại 
thực vật có hoa thuộc họ đậu. Hoa đậu biếc chứa lượng anthocyanins cao so với hoa hồng 
và quả thanh long [4]. Các anthocyanin được tìm thấy trong tự nhiên là nguồn hữu ích cho 
ngành công nghiệp chất tạo màu thực phẩm vì nó có thể tạo ra màu sắc rực rỡ cho sản phẩm 
[5]. Hoa đậu biếc có nguồn gốc từ khu vực Đông Nam Á, những vùng khí hậu nhiệt đới, có 
khí hậu nóng ẩm, từ lâu được ứng dụng như một chất giải lo âu và giúp tăng cường trí nhớ. 
Ở Việt Nam, hoa đậu biếc được trồng và sử dụng rộng rãi như nước trà và chất tạo màu trong 
thực phẩm. Tuy nhiên, các kim loại nặng như chì và cadmi có thể tích tụ trong quá trình phát 
triển của hoa đậu biếc và gây hại cho sức khỏe con người khi sử dụng. Chì (Pb) có đặc tính 
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gây ung thư, làm suy yếu cả hệ hô hấp, hệ thống tiêu hóa và ức chế hệ thống miễn dịch. Kim 
loại này đặc biệt có hại ở trẻ em, làm tổn hại đến trí tuệ và hệ thần kinh [6]. Cadmi (Cd) là 
chất gây ung thư, gây độc cho thận, tế bào, gen, miễn dịch [7]. Phép đo quang phổ hấp thụ 
nguyên tử (AAS) là một trong những kỹ thuật được biết đến nhiều nhất để xác định kim loại 
nặng bao gồm Cd và Pb [8-9]. Sự hiện diện của Cd và Pb trong các loại thảo mộc truyền 
thống đã được báo cáo [8]. Tuy nhiên, không có báo cáo nào liên quan đến việc xác định Cd 
và Pb trong hoa đậu biếc. Do đó, nghiên cứu này đã thực hiện thẩm đinh các điều kiện phân 
tích Cd và Pb trong hoa đậu biếc bằng phương pháp quang phổ hấp thụ nguyên tử nhiệt điện 
GF-AAS. 

2. VẬT LIỆU VÀ PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

2.1. Đối tượng nghiên cứu 

Đối tượng nghiên cứu là các kim loại nặng bao gồm Cd và Pb trong các mẫu hoa đậu 
biếc khô được thu mua tại chợ truyền thống Quận Cái Răng, Thành Phố Cần Thơ. 
2.2. Hóa chất, chất chuẩn  

Các acid HCl 6M và HNO3 0,1N được chuẩn bị bằng cách pha loãng các dung dịch 
acid đậm đặc tương ứng (Merck). Nước khử ion có điện trở suất 18,2 MΩ-cm (Milli-Q 
Millipore). Dung dịch chuẩn gốc (1000 mg/L) được mua từ Merck (Darmstadt, Đức) ở dạng 
Cd(NO3)2 và Pb(NO3)2. Các dung dịch chuẩn làm việc được chuẩn bị bằng cách pha loãng 
chất chuẩn gốc và chất chuẩn trung gian. Các dung dịch chuẩn làm việc của Cd trong khoảng 
0,2 - 4 µg/L và Pb trong khoảng 3 - 30 µg/L được chuẩn bị trong dung dịch acid nitric 0,1 
M. 
2.3. Thiết bị 

Máy quang phổ hấp thụ nguyên tử AA-7000 với lò điện GFA-7000 và bộ hút mẫu tự 
động ASC-7000 của Shimadzu. Cân phân tích HT224R- Nhật (220g/0,1mg). Lò nung 
FO200 Yamato-Nhật. Bếp điện DLD 101- Trung Quốc. 
2.4. Phương pháp nghiên cứu 

2.4.1. Phương pháp lấy mẫu 

Hoa đậu biếc khô bán sẵn trên thị trường, các mẫu được nghiền và đồng nhất sau đó 
thực hiện phân tích xác định hàm lượng Cd và Pb. 
2.4.2. Phương pháp phân tích 

Mẫu được đồng nhất, cân 5 g chính xác đến 0,1 mg mẫu vào chén sứ có nắp đậy. Than 
hóa mẫu trên bếp điện trong thời gian 2 - 3 giờ hoặc đến khi không còn khói đen bốc lên. 
Chuyển chén sứ vào lò nung, tăng nhiệt độ lò từ từ đến khi đạt 450oC. Giữ nhiệt độ này ít 
nhất là 8 giờ. Hạ nhiệt độ lò nung xuống, để nguội và lấy chén sứ ra. Nếu mẫu chưa trắng, 
thêm 1 - 2 mL nước vào chén sứ, đun nhẹ trên bếp điện cho khô mẫu. Đặt chén sứ trở lại lò 
nung, tăng nhiệt độ lên lại mức nhiệt 450oC. Giữ nhiệt độ này khoảng 1 - 2 giờ, lặp lại thao 
tác này cho đến khi tro của mẫu trắng/xám hoặc sáng màu. Tắt lò nung, để nguội mẫu về 
nhiệt độ phòng. Thêm 5 mL dung dịch HCl 6 M vào chén sứ, sau đó làm bay hơi trên bếp 
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điện. Thêm vào chén 10 - 30 mL HNO3 0,1 N, khuấy cho tan cặn, nếu không tan có thể đun 
nhẹ trên bếp. Sau đó, chuyển toàn bộ dung dịch trong chén vào bình định mức 50 mL. Định 
mức đến vạch bằng HNO3 0,1N, lọc và phân tích trên AAS. 
2.4.3. Điều kiện phân tích  

Các điều kiện phân tích  nguyên tố Cd, Pb trên thiết bị GF-AAS được trình bày trong 
Bảng 1.  

Bảng 1. Điều kiện phân tích các nguyên tố Cd, Pb trên thiết bị GF-AAS 

 Cd Pb 

Cường độ đèn 8 mA 10 mA 

Bước sóng 228,8 nm 283,3 nm 

Chế độ đèn BGC-D2 BGC-D2 

Khe 0,7 nm 0,7 nm 

Thể tích mẫu 10 µl 10 µl 

Nhiệt độ nguyên tử hóa 2000 ºC 2000 ºC 
 

2.4.4. Phương pháp thẩm định 

Thẩm định phương pháp phân tích được thực hiện theo hướng dẫn của ICH thông qua 
khoảng làm việc của đường chuẩn, giới hạn phát hiện (LOD), giới hạn định lượng (LOQ), 
độ thu hồi, độ lặp lại và độ chụm trung gian [10-13]. 
2.4.5. Phương pháp xử lý số liệu 

Dữ liệu thu được từ phân tích được xử lí thống kê dựa trên phần mềm Excel và SPSS 20. 

3. KẾT QUẢ VÀ BÀN LUẬN 

3.1. Khoảng làm việc của đường chuẩn 

Đường chuẩn là yếu tố quyết định sự chính xác của kết quả phân tích, do đó nếu trong 
quá trình xây dựng đường chuẩn mắc những sai số lớn sẽ cho kết quả có độ tin cậy không 
cao. Đường chuẩn: y = ax + b, được xác định bằng cách sử dụng các dung dịch chuẩn, trong 
đó y là độ hấp thu và x là nồng độ đã biết của dung dịch chuẩn. Các khoảng nồng độ được 
sử dụng là Cd: 0,2; 0,5; 1; 2; 2,5; 4,0 µg/L và Pb: 3; 5; 10; 15; 20; 30 µg/L. Một mối quan 
hệ tuyến tính tồn tại cho cả hai phương trình hồi quy của Cd và Pb với hệ số R2 trong Bảng 
2. Theo Trần Cao Sơn et al.,2012[14] đường chuẩn đạt yêu cầu khi hệ số tương quan hồi 
quy R2 đáp ứng 0,995 ≤ R2 ≤ 1. Kết quả khảo sát khoảng làm việc của Cd và Pb thấy rằng 
Cd có R2 = 0,9997 và Pb có R2 = 0,9986, điều này chỉ ra có một mối tương quan tuyến tính 
tốt giữa độ hấp thu và nồng độ chất phân tích tương ứng trong khoảng khảo sát. 
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Bảng 2. Đánh giá đường chuẩn làm việc của phương pháp 

STT Lần 1 Lần 2 Lần 3 
Trung 
bình 

Nồng 
độ 

µg/L 
STT Lần 1 Lần 2 Lần 3 

Trung 
bình 

Nồng 
độ 

µg/L 
Cd Pb 

1 0,0611 0,0595 0,0606 0,0604 0,2 1 0,0876 0,0842 0,0856 0,0858 3 
2 0,1669 0,1706 0,1689 0,1688 0,5 2 0,1111 0,1147 0,1132 0,1130 5 
3 0,3339 0,3108 0,3225 0,3224 1 3 0,2009 0,1951 0,1983 0,1981 10 
4 0,6911 0,6564 0,6739 0,6738 2 4 0,2702 0,2761 0,2733 0,2732 15 
5 0,7753 0,8600 0,8181 0,8178 2,5 5 0,3566 0,3556 0,3687 0,3603 20 
6 1,2740 1,3841 1,3295 1,3292 4 6 0,5346 0,5491 0,5417 0,5418 30 

Độ dốc a                                                 0,3328 Độ dốc a                                                  0,0169 
Hằng số b                                             - 0,0037 Hằng số b                                                0,0288 
R2                                                           0,9997 R2                                                            0,9986 

Phương trình đường chuẩn  y = 0,3328x - 0,0037 
Phương trình đường chuẩn  y = 0,0169x + 
0,0288 

 

Hình 1. Mối quan hệ giữa nồng độ (x) và các giá trị độ hấp thụ tương ứng (y) của Cd, Pb 

3.2. Giới hạn phát hiện (LOD) và giới hạn định lượng (LOQ) 

LOD và LOQ được định nghĩa là nồng độ thấp nhất của chất phân tích có thể được 
phát hiện và định lượng với mức độ chính xác có thể chấp nhận được [15]. Để xác định LOD 
và LOQ, tiến hành đo 12 mẫu trắng ghi nhận độ hấp thụ và tính toán LOD và LOQ theo 
công thức sau: 

<=2 = 3&2.  

<=2 = 3,3)<=2 



Nguyễn Kim Đông, Phạm Huyền Trang, Nguyễn Văn Bá, … Lê Nguyễn Tường Vi 
 

 447 Tạp chí Kiểm nghiệm và An toàn thực phẩm - tập 5, số 2, 2022  
 

Trong đó SD là độ lệch chuẩn và a là hệ số góc của đường chuẩn. Giới hạn phát hiện 
(LOD) và giới hạn định lượng (LOQ) được tính toán dựa trên độ lệch chuẩn (SD) và hệ số 
góc (a) của đường chuẩn. Giới hạn phát hiện của Cd, Pb trong dung dịch phân tích lần lượt 
là 0,12 µg/L và 0,62 µg/L, tương ứng với LOD của Cd, Pb trong mẫu thực là 1,20 µg/kg và 
6,20 µg/kg. Từ đó, giới hạn định lượng của Cd, Pb trong dung dịch phân tích là 0,40 µg/L 
và 2,05 µg/L, tương ứng với LOQ trong mẫu thực lần lượt là 4,0 µg/kg và 20,5 µg/kg. Giới 
hạn định lượng này đáp ứng tốt yêu cầu kiểm soát hàm lượng Cd và Pb trong các mẫu hoa 
đậu biếc theo quy định hiện hành.  

Bảng 3. Giới hạn phát hiện LOD, LOQ của Cd và Pb trong các mẫu hoa đậu biếc 

Thông số Cd Pb 
LOD (µg/kg) 1,20 6,20 
LOQ (µg/kg)  4,01 20,5 

 

3.3. Độ lặp lại, độ chụm trung gian 

Độ chính xác thường được đánh giá dựa trên giá trị của độ lệch chuẩn tương đối (RSD) 
của một tập hợp dữ liệu. Các đánh giá được thực hiện bằng cách xác định RSD theo điều 
kiện của độ lặp lại và độ chụm trung gian (ngày đo khác nhau). Độ lặp lại được đánh giá 
bằng cách phân tích 10 dung dịch mẫu trắng được bổ sung thêm các dung dịch chuẩn của 
Cd ở nồng độ 2 µg/L và Pb có nồng độ 10 µg/L, mỗi dung dịch, trong các điều kiện tương 
tự (ngày, máy phân tích, dụng cụ, mẫu). Độ lặp lại của phương pháp có độ lệch chuẩn tương 
đối (RSD) quan sát được là 1,50 - 2,50% đối với Cd, 1,90 - 2,13% đối với Pb. Độ chụm 
trung gian có độ lệch chuẩn tương đối (RSD) là 2,02% (Cd) và 1,97% (Pb). Theo tiêu chuẩn 
đánh giá của AOAC, đối với nồng độ chất phân tích trong khoảng 100 µg/kg thì %RSD cho 
phép là 15%. Như vậy, độ lặp lại và độ chụm trung gian thu được là phù hợp. 

Bảng 4. Kết quả khảo sát độ lặp lại và độ chụm trung gian của phương pháp định lượng 

Ngày 

Nồng độ 
chuẩn thêm 
vào (µg/L)   

Nồng độ 
tính toán 
(µg/L) 

Hàm lượng mẫu 
thực (µg/kg) 

 

RSD % 

Độ lặp 
lại 

Độ chụm 
trung gian 

Cd 
1 2 2,02 ± 0,03 20,0 ± 0,30 1,50 

2,02 2 2 1,99 ± 0,05 19,9 ± 0,50 2,50 
3 2 2,00 ± 0,04 20,0 ± 0,40 2,00 

Pb 
1 10 9,84 ± 0,21 98,4 ± 2,10 2,13 

1,97 2 10 9,78 ± 0,19 97,8 ± 1,94 2,00 
3 10 9,86 ± 0,19 98,6 ± 1,90 1,90 

 

3.4. Độ thu hồi 

Xác định độ thu hồi (%) bằng cách tính toán lượng chất chuẩn của chất cần phân tích 
thêm vào nền mẫu thực không chứa chất phân tích (mẫu trắng). Lượng chất chuẩn thêm vào 
Cd 2, 5, 10 µg/kg; Pb 50, 100, 150 µg/kg. Tại mỗi mức nồng độ, tiến hành phân tích 10 lần 
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lặp lại trong cùng điều kiện khảo sát. Kết quả được trình bày trong Bảng 5 cho thấy độ thu 
hồi thu được trong khoảng 96 - 98% đối với Cd và 98 - 100% của Pb. Theo AOAC khoảng 
phần trăm thu hồi chấp nhận được là 70 - 110% đối với mức chất phân tích từ 1 - 10 µg/kg 
và 80 - 110% với chất phân tích từ 10 -100 µg/kg. 

Bảng 5. Khảo sát độ thu hồi của phương pháp định lượng Cd, Pb 

Nồng độ thêm vào 
thực tế (µg/kg) 

Nồng độ thêm vào 
tính toán (µg/kg) 

Thu hồi % RSD (%) 

Cd 
2 1,92 ± 0,10 96 5,20 
5 4,91 ± 0,12 98 2,44 
10 9,76 ± 0,12 98 1,22 

Pb 
50 50,0 ± 1,16 100 2,32 

100 98,8 ± 1,73 99 1,75 
150 147 ± 2,75 98 1,87 

 

3.5. Áp dụng 

Phương pháp phân tích trên được áp dụng để xác định Cd, Pb trong hoa đậu biếc khô 
thu thập trên địa bàn ở Quận Cái Răng, Thành phố Cần Thơ. Kết quả xác định hàm lượng 
Cd, Pb trong hoa đậu biếc được thể hiện trong Bảng 6 cho thấy đều không phát hiện Cd, Pb 
trong các mẫu khảo sát. Dựa theo Quy chuẩn kỹ thuật quốc gia QCVN 8-2:2011/BYT, mức 
tối đa Cd, Pb cho phép trong rau khô lần lượt là 0,2 mg/kg, 0,3 mg/kg. Kết quả khảo sát sơ 
bộ này chứng tỏ các mẫu hoa đậu biếc trên địa bàn quận Cái Răng, thành phố Cần Thơ hầu 
như ít nguy cơ ô nhiễm kim loại nặng độc hại Cd và Pb. 

Bảng 6. Hàm lượng Cadmi, Chì, trong hoa đậu biếc trên thị trường 
Mẫu Cd (µg /kg) Pb (µg /kg) 
ST1 KPH KPH 
ST2 KPH KPH 
ST3 KPH KPH 
ST4 KPH KPH 
ST5 KPH KPH 
ST6 KPH KPH 
ST7 KPH KPH 
ST8 KPH KPH 
ST9 KPH KPH 

ST10 KPH KPH 
ST11 KPH KPH 
ST12 KPH KPH 
ST13 KPH KPH 

- KPH: không phát hiện 
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4. KẾT LUẬN 

Phương pháp định lượng Cd, Pb trong hoa đậu biếc khô trên máy quang phổ hấp thụ 
nguyên tử (AAS) đã được tối ưu và thẩm định thông qua các thông số như khoảng tuyến 
tính, giới hạn phát hiện (LOD), giới hạn định lượng (LOQ), độ thu hồi, độ lặp lại và độ chụm 
trung gian. Kết quả cho thấy phương pháp có thể sử dụng để phân tích và đánh giá hàm 
lượng Cd, Pb trong hoa đậu biếc.  
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Abstract 

The content of cadmium (Cd), lead (Pb) was determined in butterfly pea flower 
samples by atomic absorption Spectrophotometer (AAS). Method validation was evaluated 
through of parameters such as linear range, the limit of detection (LOD), the limit of 
quantitation (LOQ), recovery, repeatability, and intermediate precision. The validation 
results showed that the LOD of Cd, Pb were 1.20 and 6.20 μg/kg, respectively, while the 
LOQ of Cd and Pb were 4.01 and 20.5 μg/kg, respectively. The recovery of Cd is 96 - 98% 
and Pb is 98 - 100%. The relative repeat standard deviation (RSDr) of Cd, Pb is in the range 
of 1.50 - 2.50% and 1.90 - 2.13%, respectively. Meanwhile, the intermediate precision of 
Cd, Pb is 2.02% and 1.97%, respectively. The working range of the method is 0.2 - 4 μg/L 
(Cd) and 3 - 30 μg/L (Pb) with the standard curve equations having the correlation coefficient 
R2 ≥ 0.995. The quantitative method of Cd, Pb by atomic absorption Spectrophotometer is 
accurate and highly reliable, used to analyze butterfly pea flower samples collected in Cai 
Rang district, Can Tho city. 
Keywords: validation, heavy metals, GF-AAS, lead, cadmium, butterfly pea flower. 


