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TÓM TẮT  

Trong nghiên cứu này, chúng tôi trình bày những kết quả nghiên cứu tổng hợp vật 

liệu composite ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 và ứng dụng biến tính điện cực để xác định 

phẩm màu vàng ô (AO) trong thực phẩm. Vật liệu được tổng hợp thành công bằng 

phương pháp siêu âm và đặc trưng cấu trúc bằng các phương pháp hiển vi điện tử 

quét (SEM), nhiễu xạ tia X (XRD), phổ tán xạ năng lượng (EDX) và đẳng nhiệt 

nhiệt hấp phụ và giải hấp phụ nitơ (BET). Điện cực than thủy tinh biến tính bằng 

vật liệu ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 được sử dụng để phát triển phương pháp volt-

ampere hòa tan xác định phẩm màu AO. Các kết quả cho thấy vật liệu ZIF-

67/Fe2O3/g-C3N4 có kích thước và hình thái tinh thể khá đồng nhất với diện tích bề 

mặt riêng lớn, lên đến 1037,61 m2/g. Vật liệu ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 là một chất biến 

tính điện cực có thể xác định AO trong mẫu thực phẩm. Cường độ dòng đỉnh tỉ lệ 

tuyến tính với nồng độ từ 1,9.10-6 M đến 18.10-6 M, giới hạn phát hiện của AO là 

6,5. 10-7 M và giới hạn định lượng là 1,9. 10-6 M – 2,6. 10-6 M. 

Từ khóa: biến tính điện cực, g-C3N4, vàng ô, ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4. 

 

1. MỞ ĐẦU 

Hiện nay, các loại thực phẩm có màu sắc bắt mắt trên thị trường đều có chứa 

các loại phẩm màu khác nhau. Bên cạnh việc sử dụng phẩm màu tự nhiên, các nhà sản 

xuất còn dùng các phẩm màu tổng hợp, thậm chí cả phẩm màu công nghiệp để nhuộm 

màu cho thực phẩm hoặc che giấu cho các sản phẩm bị hư hỏng. Việc sử dụng các 

phẩm màu cấm dùng trong thực phẩm có thể gây tích tụ chất độc hại cho gan, thận và 

nhiều hệ lụy khác [1]. Vì vậy, việc xác định hàm lượng phẩm màu trong mẫu thực 

phẩm là vấn đề cần thiết. Một trong những phương pháp thường dùng để xác định là 
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phương pháp HPLC [2,3], LC-MS [4],… Những phương pháp áp dụng này có độ nhạy 

cao, tuy nhiên chi phí phân tích lớn, việc xử lý mẫu khá phức tạp do đó làm hạn chế 

ứng dụng của chúng. Để khắc phục những hạn chế nêu trên, đã có nhiều công trình 

nghiên cứu về vấn đề này.  

Phương pháp Volt-Ampere hòa tan (SV) được xem là công cụ phân tích các hợp 

chất vô cơ và hữu cơ với những lợi thế như phân tích nhanh, độ chọn lọc và độ nhạy 

cao, giới hạn phát hiện thấp (LOD) [5,6], có thể sử dụng phân tích trực tiếp ở môi 

trường [7,8]. Với Volt-Ampere hòa tan anot xung vi phân (DP-ASV), độ nhạy của 

phương pháp tăng lên đáng kể. Phương pháp DP-ASV cũng đã được áp dụng rộng rãi 

để xác định lượng vết của kim loại và các hợp chất hữu cơ, sử dụng điện cực làm việc 

là điện cực than thủy tinh (GCE) biến tính bởi các vật liệu như graphen [9], ống nano 

cacbon đa tường [10],… Việc tìm kiếm vật liệu tiên tiến để phát triển điện cực than 

thủy tinh cũng được nhiều nhà khoa học quan tâm bởi độ nhạy, độ chọn lọc được cải 

thiện trong phương pháp phân tích Volt-Ampere hòa tan (SV). 

Vật liệu g-C3N4 là một loại vật liệu thuộc nhóm C3N4 có cấu trúc tương tự 

graphite [11]. g-C3N4 được cấu tạo từ heptazine imide hay triazine tùy theo phương 

pháp tổng hợp chúng [12,13]. Vật liệu này có khả năng dẫn điện và độ bền cơ học cao 

nên là chất làm nền lý tưởng để tạo ra các composite có khả năng ứng dụng trong lĩnh 

vực điện hóa. Vật liệu khung kim loại-hữu cơ (metal-organic frameworks, MOFs) đã và 

đang được thế giới quan tâm do có tiềm năng ứng dụng trong nhiều lĩnh vực khoa học 

[14-18]. So với vật liệu xốp khác, vật liệu khung cơ kim MOFs có những ưu điểm như 

kết hợp cả thành phần hữu cơ và vô cơ, có cấu trúc dạng tinh thể trật tự ba chiều xác 

định, có độ xốp cao và có khả năng biến đổi cấu trúc [19-21]. ZIFs (Zeolitic imidazolate 

Frameworks) - một nhóm thuộc vật liệu MOFs, là một loại vật liệu có độ xốp cao, có sự 

kết hợp các tính chất ưu việt của zeolite và MOFs [22-24]. Vật liệu ZIFs đã được nghiên 

cứu rộng rãi để ứng dụng như là chất xúc tác, cảm biến khí, chất hấp phụ, composite, 

màng phân tách và đặc biệt là biến tính điện cực... [25-27]. Việc kết hợp ZIFs và vật liệu 

bán dẫn polyme hữu cơ không kim loại có cấu trúc lớp như g-C3N4 đã và đang được 

quan tâm bởi các ứng dụng của chúng trong phân tích điện hóa nhằm xác định một số 

kim loại nặng, chất hữu cơ trong dược phẩm, phẩm màu trong thực phẩm... [28,29]. 

Tuy vậy, cho đến nay, các nghiên cứu về vật liệu g-C3N4 biến tính trong đó biến tính 

bởi Fe2O3 và ZIF-67 ứng dụng trong cảm biến điện hóa còn rất hạn chế.  

Xuất phát từ thực tế và những cơ sở khoa học trên chúng tôi chọn đề tài: 

“Nghiên cứu tổng hợp vật liệu composite ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 và ứng dụng”. Trong 

phạm vi nghiên cứu này, chúng tôi tiến hành nghiên cứu tổng hợp vật liệu ZIF-

67/Fe2O3/g-C3N4 và ứng dụng biến tính điện cực GCE nhằm xác định phẩm màu vàng 

O (AO) trong thực phẩm bằng phương pháp Volt-Ampere hòa tan. 
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2. PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

- Hóa chất: Urea (CO(NH2)2, Merck), iron (III) acetylacetonate (Fe(C5H7O2)3), 

ethanol (C2H5OH, Guang Zhou, Trung Quốc), methanol (CH3OH, Guang Zhou, Trung 

Quốc), cobalt nitrate hexahydrate (Co(NO3)2.6H2O, Deajung, Hàn Quốc), 2-

methylimidazole (CH3C3H2N2H, Sigma, Mỹ), Vàng ô (C17H21N3, Trung Quốc), Acetic 

acid (CH3COOH, Guang Zhou, Trung Quốc), phosphoric acid (H3PO4, Guang Zhou, 

Trung Quốc), boric acid (H3BO3, Guang Zhou, Trung Quốc) và potassium hydroxide 

(KOH, Guang Zhou, Trung Quốc).  

- Tổng hợp vật liệu: Cho 3 g bột urea vào cối mã não nghiền mịn. Cho mẫu vào 

cốc sứ, đậy kín tiến hành nung ở 500°C trong 4 giờ với tốc độ gia nhiệt 5°C/phút. Để 

nguội đến nhiệt độ phòng, nghiền mịn thu được sản phẩm ký hiệu là g-C3N4 [30]. Cân 

một lượng chính xác 2,328 g Co(NO3)2.6H2O hòa tan trong 100 mL CH3OH và 2,624 g 2-

methylimidazol hòa tan trong 100 mL CH3OH. Cho hỗn hợp vào bình tam giác 250 mL, 

khuấy đều bằng máy khuấy từ trong 24 giờ, sau đó mẫu được li tâm trong thời gian 15 

phút (5000 vòng/phút). Chất rắn thu được rửa 3 lần liên tục với ethanol. Sấy sản phẩm 

thu được trong 24 giờ ở 120°C. Mẫu rắn thu được kí hiệu ZIF-67 [26]. Trộn 0,4 g 

Fe(C5H7O2)3 và 3,6 g urea vào 60 mL H2O, siêu âm trong 4 giờ. Sau đó, sấy ở 100°C 

trong 12 giờ. Lấy mẫu cho vào cốc sứ, đậy kín nắp, tiến hành nung ở 500°C trong 4 giờ 

với tốc độ gia nhiệt 5°C/phút. Để nguội đến nhiệt độ phòng, nghiền mịn thu được sản 

phẩm Fe2O3/g-C3N4. Lấy 0,036 g Fe2O3/g-C3N4 đã được điều chế vào một cốc có chứa 80 

mL ethanol. Cốc được đặt trong một bồn siêu âm trong 2 giờ để có được sự phân tán 

Fe2O3/g-C3N4 đồng nhất. Cho 0,296 g ZIF-67 vào cốc đó, tiếp tục khuấy và siêu âm 

trong 2 giờ. Để yên mẫu trong một ngày. Đem ly tâm, lọc rửa bằng ethanol, thu được 

kết tủa đem sấy khô ở 100°C trong 12 giờ, ta được vật liệu ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4.  

- Xác định đặc trưng vật liệu bằng các phương pháp: nhiễu xạ tia X (XRD, D8 

Advance Bruker, Đức với một nguồn bức xạ Cu-Kα, ʎ = 1,5406 Å) xác định thành phần 

pha và độ tinh thể của vật liệu, hiển vi điện tử quét (SEM, JMS–5300LV, Nhật) xác định 

hình thái bề mặt của vật liệu, phổ tán xạ năng lượng (EDX) xác định thành phần 

nguyên tố, đẳng nhiệt hấp phụ - khử hấp phụ nitơ (BET, Micromeritics 2020 

Volumetric Adsorption Analyzer System, Mỹ) xác định diện tích bề mặt và phân bố 

kích thước lỗ xốp của vật liệu. 

- Phát triển loại điện cực mới bằng cách biến tính điện cực với ZIF-67/Fe2O3/g-

C3N4, để xác định phẩm màu AO bằng phương pháp Volt-Ampere hòa tan: Điện cực 

GCE (đường kính 2,8 ± 0,1 mm) được mài với bột Al2O3 có kích thước 0,05 µm cho đến 

khi bề mặt điện cực sáng bóng. Sau đó ngâm điện cực trong dung dịch HNO3 2 M, rửa 

sạch bằng ethanol, nước cất 2 lần và để khô tự nhiên ở nhiệt độ phòng. Phân tán ZIF-

67/Fe2O3/g-C3N4 vào dung môi nước, đánh siêu âm trong 1 giờ để được huyền phù 1 

mg/mL. Nhỏ giọt lên bề mặt điện cực GCE 5 L dung dịch sao cho dung dịch phủ đều 
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bề mặt điện cực. Sấy để dung môi bay hơi thu được điện cực GCE/ZIF-67/Fe2O3/g-

C3N4. Các thông số làm việc trên máy phân tích điện hóa: Các phép đo được thực hiện 

trên máy phân tích điện hóa CPA – HH5 với tế bào điện hóa sau: điện cực làm việc 

GCE, điện cực đối platin và điện cực so sánh Ag, AgCl | KCl (1 M). Đối với phép đo 

Volt-Ampere vòng, thế đầu là 0,2 V; thế cuối là 1,2 V; tốc độ quét thế là 0,05 V/s. Đối 

với phép đo xung vi phân, biên độ xung là 50 mV, tốc độ quét là 5 mV/s, tốc độ quay 

điện cực là 2000 vòng/phút, thời gian làm giàu là 15 giây, thời gian nghỉ là 5 giây, mỗi 

phép đo được thực hiện 4 lần. Kỹ thuật DP-ASV được chọn để tiến hành khảo sát AO 

có nồng độ 10-5 M trong đệm B-RBS 0,1 M (pH = 9). 

- Phân tích mẫu thật: Mẫu thật là mẫu nước măng chua, cải chua và dưa chua 

trên các chợ thuộc địa bàn tỉnh Thừa Thiên Huế. Xử lí mẫu: mẫu được thu thập bỏ vào 

chai thủy tinh (đã rửa sạch bằng nước cất 2 lần, sấy khô) sau đó lọc và bảo quản ở 5°C 

trong tủ lạnh. Hút V1 mL mẫu vào bình chứa đệm B-RBS sau đó định mức đến V2 mL 

thu được dung dịch A. Lấy V3 mL dung dịch A cho vào bình điện phân có chứa nước 

cất 2 lần sao cho tổng thể tích trong bình điện phân là 10 mL. Tiến hành xác định AO 

bằng phương pháp DPV thu được nồng độ AO là C (µg/mL). Nồng độ AO trong mẫu 

măng chua, cải chua và dưa chua được tính theo công thức: 

13
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(1) 

Sau khi xác định được nồng độ AO ban đầu Co (µg/mL); các mẫu măng chua, 

cải chua và dưa chua được thêm vào một lượng AO có nồng độ xác định C1 (µg/mL). 

Tiếp tục xác định AO bằng phương pháp DPV được nồng độ AO là C2 (µg/mL). Độ 

đúng của phương pháp được đánh giá qua giá trị độ thu hồi (Rev) như sau: 

100 x 
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3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN  

3.1. Đặc trưng vật liệu 

Hình 1 trình bày giản đồ XRD của ZIF-67, g-C3N4, ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4. Kết quả 

cho thấy trong giản đồ XRD của ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 (c) có các đỉnh nhiễu xạ xuất hiện 

tại các góc nhiễu xạ 2θ = 7,4°; 10,4°; 12,7°; 14,8°; 16,5°; 18,0°; 22,1°; 24,5°; 26,7° tương 

ứng với các mặt (011), (002), (112), (022), (013), (222), (114), (233), (134) của tinh thể ZIF-

67 [26]. Các pic được quan sát rõ ràng với cường độ cao, chứng tỏ vật liệu thu được có 

độ kết tinh ZIF-67 cao. Ngoài ra, hai pic đặc trưng của g-C3N4 tại 2θ = 13,4° và 27,5° 

tương ứng với hai mặt (100) và (002) [12], các pic đặc trưng tiêu biểu của Fe2O3 tại 2θ = 

30,1°; 35° ứng với mặt (220), (311) (JCPDS: No.33–0664) với cường độ thấp. Điều này 

chứng tỏ sự hình thành ZIF-67 trên mẫu vật liệu này là nhiều nhất. 
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Hình 1. Giản đồ XRD của ZIF-67 (a); g-C3N4 (b) và ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 (c) 

Ảnh SEM ở Hình 2 chỉ ra rằng các tinh thể ZIF-67 (b) kết tinh một cách riêng rẽ, 

không bị kết tụ vào nhau, các mặt tinh thể phẳng, rõ ràng. Khi biến tính với Fe2O3/g-

C3N4 (c) thì các tinh thể trở nên xù xì và một phần bị kết dính vào nhau. Điều này được 

giải thích là do các hạt Fe2O3/g-C3N4 đã bao phủ bên ngoài bề mặt ZIF-67, chứng tỏ sự 

hình thành composite ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4. Kích thước tinh thể của vật liệu ZIF-

67/Fe2O3/g-C3N4 dao động khoảng 1 µm. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Diện tích bề mặt và tính chất xốp của vật liệu đã được nghiên cứu bằng phương 

pháp đẳng nhiệt hấp phụ và giải hấp phụ nitơ tại 77 K (Hình 3).  

 

 (b) 

5 um 
 

 (c) 

5 um 
  

Hình 2. Ảnh SEM của g-C3N4 (a); ZIF-67 (b) và ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 (c) 

(a) 

200 nm 



 

 

Nghiên cứu tổng hợp vật liệu composite ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 và ứng dụng 
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Hình 3. Đẳng nhiệt hấp phụ-giải hấp phụ nitơ của ZIF-67, g-C3N4 và ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 

Kết quả cho thấy đường cong đẳng nhiệt của ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 thuộc kiểu IV 

theo phân loại của IUPAC, kiểu đường cong đặc trưng của vật liệu mao quản trung 

bình. Diện tích bề mặt tính theo mô hình BET lên đến 1037,6147 m2/g, hơi thấp hơn so 

với ZIF-67 (1388 m2/g) do sự có mặt của các tinh thể Fe2O3. Tuy nhiên, cũng cho thấy 

vật liệu ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 có diện tích bề mặt riêng khá cao.  

3.2. Vật liệu ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 trong biến tính điện cực 

Để hiểu rõ vai trò của vật liệu composite ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 tổng hợp được 

trong việc phát hiện AO, các thí nghiệm được thực hiện trên các điện cực khác nhau 

như: điện cực nền GCE, GCE biến tính bằng ZIF-67, Fe2O3/g-C3N4 và ZIF-67/Fe2O3/g-

C3N4 (Hình 4). 
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Hình 4. Các đường DPV của AO (a) và cường độ tín hiệu dòng đỉnh Ip của AO theo các điện cực 

khác nhau (b) (CAO = 1.10–5 M, CB–RBS = 0,1 M; pH = 9) 

Kết quả cho thấy, khi dùng điện cực GCE thì tín hiệu dòng không đáng kể, pic 

thu được rộng, cường độ pic thấp, trong khi đó cường độ dòng đỉnh hoà tan trên điện 

cực ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 là lớn nhất. Chứng tỏ sự xuất hiện của vật liệu ZIF-67/Fe2O3/g-

C3N4 đóng vai trò xúc tác điện hóa, thúc đẩy quá trình phản ứng oxi hóa - khử của chất 

phân tích ở điện cực. Để chế tạo điện cực GCE biến tính bằng vật liệu ZIF-67/Fe2O3/g-
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C3N4, chúng tôi khảo sát các yếu tố ảnh hưởng đến quá trình biến tính điện cực bao 

gồm: ảnh hưởng của lượng vật liệu và pH. Kết quả cho thấy dòng đỉnh của AO tăng 

cùng với việc tăng thể tích của huyền phù ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 đưa lên bề mặt điện cực 

GCE và đạt cực đại ở 5 L (1 g/mL). Để đánh giá tỷ lệ của electron và proton tham gia 

vào quá trình oxy hóa AO và cũng để lựa chọn pH tối ưu cho thí nghiệm, ảnh hưởng 

của pH đến sự đáp ứng thế của AO đã được khảo sát. Kết quả cho thấy tại các pH 3-5 

thì tín hiệu dòng đỉnh AO xuất hiện không rõ ràng, dòng đỉnh hòa tan thấp. Khi tiếp 

tục tăng pH từ 6 đến 10 thì dòng đỉnh hoà tan đã xuất hiện rõ ràng hơn và đạt cực đại 

tại pH = 8. Do đó, chúng tôi chọn pH = 8 cho các thí nghiệm tiếp theo. 
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Hình 5. Mối tương quan giữa Ep và pH. 

Quan hệ giữa thế đỉnh hoà tan anot (Ep,a) và pH thể hiện ở Hình 5, khi tăng pH 

từ 6 đến 10, thế đỉnh hoà tan dịch chuyển về phía âm hơn; điều đó cho thấy proton 

tham gia trực tiếp vào sự oxy hóa AO. Khi xây dựng phương trình hồi quy tuyến tính 

biểu diễn mối tương quan giữa Ep (V) và pH thu được phương trình như sau: 

 0,999 =  pH, 0,004)  ±(-0,050 + 0,03)  ±(1,14 = E p r     (3) 

Theo phương trình Nernst, tại nhiệt độ 298K (25°C), ta có mối quan hệ giữa Ep 

và pH của một cặp oxy hóa khử liên hợp. Từ đó, ta xác định được mối quan hệ giữa n 

và p là p = 0,91n. Nghĩa là số electron và proton tham gia vào phản ứng oxy hóa ở điện 

cực là gần như nhau. 

Từ mối quan hệ giữa tín hiệu Volt-Ampere và tốc độ quét có thể biết được cơ 

chế điện hóa xảy ra trên điện cực. Kết quả cho thấy dòng đỉnh (Ip) tăng khi tăng tốc độ 

quét thế, thế đỉnh anot (Ep,a) dịch chuyển về phía dương. Sự phụ thuộc của Ep,a vào tốc 

độ quét chỉ ra rằng sự chuyển electron trong quá trình oxy hóa là bất thuận nghịch.
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Hình 6. Mối tương quan giữa Ip và v1/2 (a); giữa Ep và lnv (b). 

Dòng đỉnh tăng cùng với việc tăng tốc độ quét thế trong phạm vi từ 0,1 V/s đến 

0,5 V/s. Đường biểu diễn Ip theo v1/2 (Hình 6a) cho biết phản ứng oxy hóa điện hóa bị 

chi phối bởi quá trình khuếch tán [7].  

  0,997 =  ,0,001). (0,038 + 0,0006) (0,0036 = I 1/2

p r     (4) 

Khi xây dựng phương trình hồi quy tuyến tính biểu diễn mối tương quan giữa 

Ep và lnv (Hình 6b), thu được phương trình như sau: 

0,991 =  ,0,0007).ln (0,0088 + 0,0009) (0,7000 = E p r    (5) 

Như vậy, giữa Ep và lnv có tương quan tuyến tính tốt. Dựa trên cơ sở lý thuyết 

của Laviron [26], độ dốc của phương trình hồi quy tuyến tính giữa Ep và lnv chính bằng 

RT/(1-α)nF. Với R = 8,314 J/mol.K, xét nhiệt độ ở T = 298K (25°C), F = 96500 C.mol-1. Hệ 

số (1-α).n của AO là 2,92. Với α = 0,5 thì n = 5,83 (gần bằng 6). Vì vậy, số e trao đổi và 

số proton bằng 6.  

Sự ảnh hưởng của các thông số máy phân tích đối với quá trình oxy hóa AO 

cũng đã được nghiên cứu. Kết quả là thời gian làm giàu 40 giây, thế làm giàu tại - 0,4 

V, biên độ xung 0,05 V và bước thế tại 0,007 V được chọn cho khảo sát tiếp theo. Trong 

quá trình phân tích các mẫu thực tế, chúng tôi tiến hành nghiên cứu sự ảnh hưởng của 

một số chất cản trở vô cơ và hữu cơ có thể tồn tại trong chất cần phân tích như K2CO3, 

Ca(H2PO4)2, Na2SO4, saccarose, glucose, sodium benzoate, saccharin. Kết quả cho thấy 

với tỷ lệ nồng độ mol giữa chất cản và AO là 50-80 : 1(M/M) có RSD < 5% chỉ ra rằng 

điện cực có thể được sử dụng để xác định chất phân tích trong sự hiện diện của những 

chất cản. 

Độ lặp lại của phép đo DP-ASV trên điện cực biến tính bằng vật liệu ZIF-

67/Fe2O3/g-C3N4 được đánh giá với các nồng độ AO khác nhau (10−5 M, 5.10−5 M, 10−4 

M). Kết quả RSD tính toán lần lượt là 2,4%; 3,4%; 1,3% chỉ ra rằng điện cực biến tính 

ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 có thể được sử dụng lặp lại để phát hiện AO trong vùng nồng độ 

thấp cũng như vùng nồng độ cao. Khoảng tuyến tính được khảo sát trong phạm vi 

nồng độ AO từ 1,9.10−6 M đến 18.10−6 M. Sự phụ thuộc của dòng anot vào nồng độ của 
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AO được xác định bằng phương pháp DP-ASV. Sự hồi quy truyến tính Ip theo CAO 

trong khoảng rộng nồng độ từ 1,9.10−6 M đến 18.10−6 M thu được phương trình sau:  

 0,999 =   ,C × 5)  ±(302 + 0,00004)  ±(0,00066 = I AOp r

   

 (6) 

Từ phương trình hồi quy tuyến tính cho thấy cường độ tín hiệu tăng tuyến tính 

với nồng độ chất phân tích (hệ số tương quan cao). Kết quả tính toán thu được LOD 

của AO là 6,5. 10−7 M; LOQ là 1,9. 10−6 M – 2,6. 10−6 M. 

3.3. Phân tích mẫu thật 

Bảng 1. Kết quả phân tích AO theo phương pháp DPV đề xuất và phương pháp HPLC 

Mẫu 

DPV  HPLC 

Co (µg/mL) 
C1 

(µg/mL) 
C2 (µg/mL) 

ReV 

(%) 

 
Co (µg/mL) C2 (µg/mL) 

ReV 

(%) 

Măng chua 0,402 ± 0,011(*) 115 2,362 ± 0,206 98  0,393 ± 0,007 2,453 ± 0,004 103 

Cải chua –(**) 115 2,100 ± 0,091 105  – 2,021 ± 0,031 101 

Dưa chua – 115 2,020 ± 0,068 101  – 2,060 ± 0,009 103 

(*)Giá trị trung bình ± SD (n = 3); (**)không có tín hiệu AO 

Kết quả cho thấy, ở mẫu măng chua có chứa AO, còn ở mẫu cải chua và dưa 

chua không tìm thấy AO. Để đánh giá độ đúng của phương pháp DPV, chúng tôi sử 

dụng phương pháp HPLC (Shimadzu 2030, Nhật) để xác định AO nhằm đối chứng. 

Phép kiểm chứng Paired two sample T-test được sử dụng, cho thấy kết quả xác định 

AO bằng phương pháp DPV và HPLC không khác nhau về mặt thống kê với p = 0,49 > 

0,05 và t (2) = 4,30 > t (p = 0,05; f = 2). Đồng thời độ thu hồi Rev từ 98% đến 105% cho 

thấy phương pháp DPV có độ thu hồi tốt (Bảng 1). 

 

4. KẾT LUẬN 

Vật liệu ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 đã được tổng hợp thành công bằng phương pháp 

siêu âm. Vật liệu có kích thước và hình thái tinh thể khá đồng nhất với diện tích bề mặt 

riêng lớn, lên đến 1037,61 m2/g. Vật liệu ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 là một chất biến tính điện 

cực có thể xác định được AO khi có mặt lượng chất cản trở khá lớn trong những mẫu 

thực phẩm. Cường độ dòng đỉnh tỉ lệ tuyến tính với nồng độ từ 1,9.10−6 M đến 18.10−6 

M, LOD của AO là 6,5. 10−7 M và LOQ là 1,9. 10−6 M – 2,6. 10−6 M.  
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ABSTRACT 

In this study, we present the research results of ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 composite 

synthesis and electrode modification application to determine Auramine O in 

foods. Materials have been successfully synthesized by ultrasonic method and 

characterized by means of scanning electron microscopy, X-ray diffraction, energy 

dispersive X-ray spectroscopy, nitrogen adsorption/desorption isotherm (BET). 

ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 modified electrode was used to develop a stripping 

voltammetric method for AO. The results show that ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 material 

has quite uniform crystal size and morphology with large specific surface area of 

1037.1 m2/g. ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4 is an modified electrode that can determine AO 

in food samples. The peak current is linearly proportional to the AO concentration 

from 1.9 x 10−6 M to 18 x 10−6 M, the detection limit of AO is 6.5 x 10−7 M and the 

quantification limit is 1.9 x 10−6 M – 2.6 x 10−6 M.  

Keywords: Auramine O, g-C3N4, modified electrode, ZIF-67/Fe2O3/g-C3N4. 
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