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So sánh hiệu quả chiết dioxin/furan bằng phương pháp chiết gia tốc dung môi 
và phương pháp chiết Soxhlet trong mẫu đất và trầm tích
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Tóm tắt:

Mục đích của nghiên cứu này là so sánh hiệu quả chiết dioxin/furan trong mẫu đất và trầm tích của phương pháp 
chiết Soxhlet và chiết gia tốc dung môi. Kết quả phân tích mẫu đất đã được chứng nhận nồng độ cho thấy, hiệu quả 
chiết của hai phương pháp chiết là tương đương nhau, với độ lệch nằm trong khoảng do nhà sản xuất đưa ra. Độ 
lệch về kết quả từ -14,5 đến 11,7% khi chiết mẫu đất chuẩn (CRM) bằng hai phương pháp nêu trên. Kết quả phân 
tích trong mẫu đất và mẫu trầm tích bằng hai phương pháp chiết gia tốc dung môi và Soxhlet cho độ lệch về kết 
quả lần lượt từ -6,3 đến 13,6% và từ -15,8 đến 18,6%. Mẫu đất thử nghiệm liên phòng chiết bằng phương pháp gia 
tốc dung môi cho kết quả Z-score từ -2 đến 2 với 16/17 đồng loại độc, ngoại trừ octa chloro dibenzo furan (OCDF) 
trong khoảng từ 2 đến 3, mẫu trầm tích 17/17 đồng loại độc có kết quả Z-score trong khoảng -2 đến 2. Phương pháp 
Soxhlet và chiết gia tốc dung môi đều cho hiệu quả tách chiết tương đương, tuy nhiên phương pháp chiết gia tốc sử 
dụng ít dung môi, tiết kiệm điện năng và thời gian hơn.	
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Abstract:

The purpose of this study is to compare the efficiency of extracting dioxins/furans from soil and sediment samples using 
two methods: Soxhlet extraction and accelerated solvent extraction (ASE). Analysis of certified soil samples showed 
that both extraction methods provided comparable performance, with deviations falling within the manufacturer’s 
acceptable range. The deviation in results when extracting certified reference material (CRM) soil samples with the 
two methods ranged between -14.5% and 11.7%. Further analysis of soil and sediment samples yielded deviations 
as follows: soil samples: -6.3% to 13.6%, sediment samples: -15.8% to 18.6%. In inter-laboratory tests, the ASE 
method yielded concentrations with Z-score between -2 to 2 for 16 out of 17 toxic congeners, with the exception of 
octa chloro dibenzo furan (OCDF), which fell within the range of 2 to 3. For sediment samples, all 17 congeners had 
Z-score within the range of -2 to 2. Both Soxhlet and ASE demonstrated equivalent extraction efficiency. However, 
ASE offers advantages by requiring less solvent, energy, and time compared to Soxhlet extraction.

Keywords: dioxin/furan, soil and sediment samples, solvent accelerated extraction, Soxhlet extraction.
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1. Đặt vấn đề

Dioxin/furan là nhóm hóa chất hữu cơ độc hại bậc nhất 
không có trong tự nhiên mà chỉ được hình thành từ quá trình 
đốt cháy không hoàn toàn của một số hoạt động như luyện 
kim, tái chế, ngoài ra các hoạt động sản xuất giấy, sản xuất 
thuốc trừ sâu cũng tạo ra dioxin/furan [1-6]. Các quy định 
giới hạn về hàm lượng vô cùng thấp nên các phương pháp 
phân tích dioxin/furan luôn gây ra nhiều khó khăn đối với 
các nhà nghiên cứu về phân tích hóa học, phương pháp phân 
tích đòi hỏi quy trình xử lý mẫu phức tạp và thiết bị phân tích 
phải có độ nhạy, độ chính xác cao. Đối với mẫu đất và trầm 
tích, phổ biến nhất là các nghiên cứu dựa trên phương pháp 
của Cơ quan Bảo vệ Môi trường Hoa Kỳ (US EPA)1613B 
[6]. Phương pháp này áp dụng chiết bằng Soxhlet và phân 
tích trên thiết bị sắc ký khí ghép nối khối phổ phân giải cao 
(HRGC/HRMS) để phân tích 17 đồng loại độc trong tổng 
số 210 đồng loại của dioxin/furan với quy trình tốn kém hóa 
chất và tốn nhiều thời [7, 8]. Tại Việt Nam, xử lý mẫu bằng 
Soxhlet theo phương pháp US EPA 1613B không chỉ được 
áp dụng tốt đối với các mẫu môi trường mà còn có thể áp 
dụng được với nhiều loại nền mẫu sinh học [2, 3, 9-11]. Do 
vậy, một phương pháp chiết hiện đại nhằm khắc phục nhược 
điểm trên mà vẫn đảm bảo cho kết quả tin cậy là phương 
pháp chiết gia tốc dung môi [12, 13]. 

Phương pháp chiết gia tốc dung môi (ASE) là phương 
pháp chiết hiện đại. Chất phân tích được tách khỏi mẫu 
trong điều kiện nhiệt độ cao (50-200oC) và áp suất lớn (500-
3000 psi) [14]. Trong quá trình chiết, chất phân tích được 
tách khỏi mẫu bởi dung môi chiết trong trạng thái lỏng ở 
nhiệt độ và áp suất cao [15]. So với phương pháp chiết 
Soxhlet thì phương pháp chiết gia tốc dung môi tiêu thụ ít 
dung môi hơn, thời gian chiết nhanh hơn trong khi hiệu quả 
chiết tách chất hữu cơ ra khỏi mẫu tương đương với phương 
pháp chiết Soxhlet [16, 17]. Một số nghiên cứu trước đây đã 
sử dụng phương pháp chiết gia tốc dung môi ASE để phân 
tích các chất ô nhiễm hữu cơ như PAHs, PCBs, thuốc trừ sâu 
[18-20]. Bên cạnh đó, kỹ thuật chiết gia tốc dung môi cũng 
đã được sử dụng để chiết PCDD/Fs trong mẫu bụi, mẫu thực 
phẩm hiệu quả chiết mẫu tương đương với phương pháp 
chiết Soxhlet [21, 22]. Như vậy, phương pháp chiết gia tốc 
dung môi là có thể áp dụng để phân tích các chất ô nhiễm 
hữu cơ độc hại như dioxin trong các mẫu môi trường.

Mục đích của nghiên cứu này là so sánh hiệu quả chiết 
dioxin/furan trong các mẫu đất và trầm tích bằng phương 
pháp chiết gia tốc dung môi và phương pháp chiết Soxhlet. 

2. Phương pháp nghiên cứu

2.1. Vật tư, hóa chất và chất chuẩn

Các chất chuẩn dioxin được mua từ Công ty Cambridge 
Isotope Laboratories, Inc., (Hoa Kỳ), bao gồm các dung 
dịch chuẩn: các dung dịch chuẩn dựng đường chuẩn EDF 
9999, dung dịch kiểm tra đường chuẩn, dung dịch chuẩn 
làm sạch EDF 6999, dung dịch chuẩn đồng vị đánh dấu EDF 
8999, dung dịch chuẩn xác định hiệu suất thu hồi EDF 5999. 
Các dung môi Acetone, Hexane, Toluene, Nonane, độ tinh 
khiết 99% và các cột làm sạch silica đa lớp và cột than hoạt 
tính dùng cho phân tích đều mua từ công ty Merck (Đức). 
Mẫu đất chuẩn (CRM) mua từ Công ty Cambridge Isotope 
Laboratories, Inc., (Hoa Kỳ) và mẫu đất và mẫu trầm tích 
trong chương trình thử nghiệm liên phòng thí nghiệm PT 
InterCIN 2022.

2.2. Dụng cụ, thiết bị nghiên cứu

Thiết bị sắc ký khí khối phổ phân giải cao (HRGC/
HRMS) model DFS, sản xuất bởi hãng Thermo (Hoa Kỳ); 
thiết bị chiết gia tốc dung môi model ASE 350, sản xuất bởi 
hãng Thermo (Hoa Kỳ); thiết bị chiết Soxhlet 6 vị trị model 
R106S, sản xuất bởi hãng Behr (Đức); cân phân tích từ hãng 
Ohaus (Hoa Kỳ) với khả năng cân chính xác đến 0,0001 g; 
thiết bị cô quay chân không Buchi R-300 (Hoa Kỳ); máy 
rung Votex VX-200 (Hoa Kỳ). 

2.3. Lấy mẫu

Mẫu đất và trầm tích được thu thập tại Hà Nội và Huế. 
Mẫu đất được lấy bằng xẻng lấy mẫu, mẫu trầm tích được 
lấy bằng gầu Ekman. Mẫu sau khi lấy, được loại bỏ tạp chất, 
phơi khô ở nhiệt độ phòng, rồi nghiền mịn bằng cối gốm, 
rây qua rây 1 mm và được bảo quản trong tủ lạnh cho đến 
khi phân tích. 

2.4. Chiết mẫu

Phương pháp chiết Soxhlet, được thực hiện theo quy 
trình được mô tả trong nghiên cứu của N.X. Hung và cs 
(2024) [2], tóm tắt như sau: cân 2 (g) mẫu cho vào ống chiết 
bằng xenlulo; tiếp theo 100µl chất chuẩn đồng vị 13C EDF 
8999 nồng độ 2-4 ng/ml được tiêm vào mẫu, chiết bằng 300 
ml dung môi hexane: diclomethane tỷ lệ 95:5 trong vòng 18 
giờ [3]. Phương pháp chiết gia tốc dung môi như sau: cân 2 g 
mẫu cho vào ống chiết; 50µl chất chuẩn đồng vị 13C EDF 
8999 nồng độ 2-4 ng/ml được tiêm vào. Mẫu sau đó được 
trộn đều với đất chiết và cho vào ống chiết bằng thép không 
gỉ và chiết gia tốc dung môi bằng thiết bị ASE 350. Mẫu 
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được chiết bằng dung môi toluene ở nhiệt độ 150oC, áp suất 
1500 psi, lượng dịch chiết thu được là 80 ml.

2.5. Làm sạch mẫu

Mẫu sau khi chiết được cô cạn dung môi bằng thiết bị cô 
quay chân không đến gần cạn. Sau đó chuyển lên cột silica 
đa lớp đã hoạt hóa bằng 100 ml n-hexane; rửa giải bằng 
150 ml n-hexane. Sau đó tiếp tục cô cạn và làm sạch qua 
cột than hoạt tính được hoạt hóa bằng 40 ml toluene và rửa 
giải bằng 150 ml toluene. Cuối cùng mẫu được cô cạn, thổi 
khô bằng khí nitơ, thêm 100 µl chất nội chuẩn đồng vị EDF 
5999 nồng độ 2 ng/ml, tiếp tục thổi khô bằng nito đến cạn. 
Mẫu sau đó được hòa tan vào 20 µl nonane rồi chuyển vào 
vial rồi phân tích trên thiết bị sắc ký khối phổ phân giải cao.

2.6. Phân tích mẫu

2 µl mẫu được tiêm vào thiết bị HRGC/HRMS sử dụng 
cột sắc ký TG-Dioxin (thông số cột: 60 m × 0,25 m × 0,25 
µm) sản xuất bởi hãng Therm (Hoa Kỳ). Chương trình nhiệt 
độ của cột như sau: nhiệt độ ban đầu 160oC giữ trong vòng 
1 phút rồi tăng lên 220oC với tốc độ 20oC/phút, giữ ở nhiệt 
độ này trong vòng 11 phút rồi tăng với tốc độ 10oC/phút 
lên 280oC và giữ ở nhiệt độ này trong vòng 10 phút rồi 
tăng lên 300oC với tốc độ 10oC/phút và giữ ở nhiệt độ này 
trong 25 phút. Nhiệt độ cổng bơm mẫu là 290oC, nhiệt độ 
nguồn ion là 250oC, độ phân giải >10000, chế độ dò chọn 
lọc ion (SIM). Kết quả sau đó được xử lí bằng phần mềm 
Targetquan 3.0 và phần mềm Excel.

2.7. Tính toán kết quả

Độ lệch kết quả của 2 phương pháp chiết được tính toán 
theo công thức (1):

RPD =  × 100 (%)			    (1)

trong đó: RPD là phần trăm sai khác kết quả phân tích C1 và 
C2, C1 là kết quả phân tích theo phương pháp chiết ASE, C2 
là kết quả phân tích theo phương pháp chiết Soxhlet.

Tính toán Z-score của kết quả phân tích thử nghiệm liên 
phòng quốc tế: Chỉ số Z-score dùng để đánh giá độ chính 
xác của các kết quả phân tích trong chương trình. Chỉ số 
Z-score được tính toán bằng công thức (2):

Z = 				     (2)

trong đó: Z là kết quả Z-score của kết quả phân tích; X là 
nồng độ dioxin phân tích được; Xmean là trung bình kết 
quả phân tích của tất cả các phòng thí nghiệm, SD là độ lệch 
chuẩn của tất cả các kết quả phân tích.

3. Kết quả và bàn luận

3.1. So sánh hiệu quả của hai phương pháp chiết trên 
mẫu đất chuẩn và mẫu thử nghiệm liên phòng InterCinD 
2022

Các kết quả so sánh hiệu quả chiết của hai phương pháp 
ASE và Soxhlet được trình bày trong hình 1. Phương pháp 
chiết ASE được tiến hành lặp lại 3 lần và 1 lần bằng phương 
pháp Soxhlet. Sở dĩ phương pháp chiết ASE chiết lại 3 lần 
là do phương pháp chiết này chưa được công nhận trong các 
phương pháp phân tích dioxin/furan ở Hoa Kỳ, Nhật Bản 
và châu Âu trong khi phương pháp chiết Soxhlet là phương 
pháp đã được áp dụng rộng rãi. Độ lệch kết quả nồng độ 
dioxin/furan trong các mẫu đất và trầm tích được sử dụng 
để so sánh hiệu quả của phương pháp chiết ASE với phương 
pháp chiết Soxhlet. Kết quả phân tích nồng độ 17 đồng loại 
độc PCDD/Fs trong mẫu đất bằng phương pháp chiết ASE 
trung bình từ 1,89 ng/kg đến 1958 ng/kg; bằng phương pháp 
chiết Soxhlet từ 2,11 đến 1978 ng/kg và kết quả tham khảo 
từ nhà sản xuất là từ 1,96 đến 2050 ng/kg. Độ lệch về kết 
quả RPD phân tích được tính dựa trên nồng độ phân tích 
được và nồng độ do nhà sản xuất đưa ra. Kết quả RPD thể 
hiện dưới hình 1 cho thấy, phương pháp chiết bằng ASE cho 
RPD từ -17,9 đến 33,5%; phương pháp chiết Soxhlet cho 
RPD các đồng loại từ -11,2 đến 20,5%. RPD hai phương 
pháp chiết đều nằm trong khoảng do nhà sản xuất đưa ra. 
Độ lệch kết quả mẫu đất giữa 2 phương pháp chiết nằm 
trong khoảng từ -14,5 đến 11,7%. Như vậy, phương pháp 
chiết ASE và chiết Soxhlet khi áp dụng phân tích mẫu đất 
CRM đều có RPD nằm trong khoảng của nhà sản xuất và 
trong khoảng chấp nhận của Hiệp hội Các nhà hoá phân tích 
chính thống [23].

Bên cạnh đó, mẫu đất thử nghiệm liên phòng quốc tế 
cũng được phân tích bằng cách sử dụng phương pháp chiết 
ASE. Kết quả Z-score của kết quả phân tích của 16/17 đồng 
loại từ -1,57 đến 0,23 của chất OCDF có Z-score là 2,69 
(hình 2). Kết quả Z-score thể hiện độ chính xác của kết quả 
phân tích, trong đó Z-score trong khoảng -2 đến 2, nghĩa là 
độ chính xác cao; từ -3 đến -2 và từ 2 đến 3 cho độ chính xác 
thấp, ngoài khoảng trên cho độ chính xác rất thấp. Kết quả 
16/17 đồng loại độc PCDD/Fs trong mẫu thử nghiệm liên 
phòng cho kết quả chính cao và chất OCDF cho độ chính 
xác thấp. Như vậy, phương pháp chiết ASE áp dụng để phân 
tích mẫu đất thử nghiệm liên phòng hầu hết có kết quả chính 
xác cao, ngoại trừ OCDF.
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 3.2. So sánh hiệu quả chiết trong mẫu thật

Một mẫu trầm tích thu thập tại hồ Tân Xá, huyện 
Thạch Thất, Hà Nội (tọa độ: 21.022649 N, 105.541162 E) 
được chiết bằng 2 phương pháp ASE và Soxhlet, sau đó 
phân tích và so sánh kết quả. Kết quả trung bình nồng độ 
dioxin của mẫu đất chiết bằng thiết bị ASE 350 và chiết 
Soxhlet thể hiện dưới hình 2. Kết quả cho thấy, có 4 đồng 
loại (2,3,7,8-TCDD; 1,2,3,7,8-PeCDD; 2,3,7,8-TCDF và 
1,2,3,7,8,9-HxCDF) của 2,3,7,8-PCDD/Fs không phát 
hiện thấy trong mẫu ở phương pháp ASE và 05 đồng loại 
(2,3,7,8-TCDD; 1,2,3,7,8-PeCDD; 1,2,3,6,7,8-HxCDD; 
2,3,7,8-TCDF và 1,2,3,7,8,9-HxCDF) không phát hiện 

thấy trong mẫu chiết theo phương pháp Soxhlet. RPD của 
trung bình 03 lần chiết ASE với kết quả phương pháp chiết 
Soxhlet trong khoảng -15,8 đến 18,6%. Điều này cho thấy 
phương pháp chiết ASE cho hiệu quả chiết dioxin ra khỏi 
mẫu trầm tích tương đương với phương pháp chiết Soxhlet.

Ngoài ra, mẫu trầm tích từ chương trình thử nghiệm liên 
phòng thí nghiệm quốc tế cũng được phân tích bằng phương 
pháp sử dụng thiết bị chiết gia tốc dung môi. Kết quả phân 
tích 17 đồng loại độc PCDD/Fs trong mẫu trầm tích thử 
nghiệm cho kết quả có độ chính xác cao, thể hiện qua kết 
quả Z-score trong hình 3 [10].

Hình 1. So sánh độ lệch kết quả phân tích giữa hai phương pháp chiết. 

Hình 2. Kết quả Z-score của kết quả phân tích PCDD/Fs trong mẫu đất.
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Mẫu được thu thập tại khu vực sân bay A Lưới, huyện A 
Lưới, tỉnh Thừa Thiên Huế (tọa độ 16.118906 N, 107.331937 
E). Mẫu được chiết bằng 02 phương pháp gia tốc dung môi 
và Soxhlet. Kết quả độ lệch kết quả của hai phương pháp 
chiết thể hiện ở hình 4. Kết quả tỷ lệ chênh lệch kết quả mẫu 
đất phân tích bằng cách sử dụng hai phương pháp chiết ASE 
và Soxhlet nằm trong khoảng từ -6,3 đến 13,6%.

Như vậy, phương pháp chiết dioxin trong mẫu đất và 
mẫu trầm tích bằng thiết bị chiết gia tốc dung môi cho hiệu 
quả chiết tương đương với phương pháp chiết Soxhlet. Kết 
quả phân tích dioxin trong mẫu trầm tích phân tích bằng 
phương pháp chiết gia tốc dung môi cho độ chính xác cao.

4. Kết luận

Hiệu quả chiết phương pháp chiết Soxhlet và ASE đã 
được so sánh trong nghiên cứu này. Mặc dù phương pháp 

chiết ASE và Soxhlet có một sự sai khác nhỏ về kết quả phân 
tích dioxin trong mẫu đất và trầm tích, chênh lệch giữa các 
kết quả chỉ trong khoảng dưới 20%, nhưng các kết quả cho 
thấy, phương pháp ASE có hiệu quả tương tự như phương 
pháp Soxhlet. Cả hai phương pháp đều có tỷ lệ sai khác kết 
quả khi phân tích mẫu thật và chỉ số Z-score tương đồng đối 
với tất cả các mẫu. Phương pháp ASE có ưu điểm là thời 
gian xử lý mẫu ngắn hơn so với Soxhlet; lượng hóa chất sử 
dụng cũng ít tốn kém hơn so với phương pháp Soxhlet và 
tiêu tốn ít năng lượng hơn cho 1 lần chiết. 
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Hình 4. So sánh độ lệch kết quả phân tích giữa hai phương pháp chiết. 

Hình 3. Kết quả Z-score của 17 đồng loại PCDD/Fs trong mẫu trầm tích.
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