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Tóm tắt. Bài báo này trình bày cách tổng hợp vật liệu Fe3O4 cấu trúc xốp bằng phương pháp thủy nhiệt. 

Kết quả cho thấy vật liệu Fe3O4 được hình thành từ các hạt nano sơ cấp dạng tấm, đồng thời sở hữu cấu 

trúc xốp và diện tích bề mặt riêng cao. Hơn nữa, bề mặt vật liệu Fe3O4 được pha tạp một cách đồng đều 

bởi các hạt nano Au với kích thước trung bình khoảng 10 nm tạo thành vật liệu nanocomposite Fe3O4@Au 

cấu trúc xốp. Vật liệu Fe3O4@Au tổng hợp thành công được sử dụng để phủ lên bề mặtđiện cực than 

thủy tinh (Fe3O4@Au-GCE). Sử dụng điện cực biến tính này để nghiên cứu cảm biến điện hóa đối với 

chất kháng sinh chloramphenicol. Kết quả cho thấy điện cực biến tính đề xuất có khả năng xác định 

chloramphenicol với khoảng tuyến tính, từ 2,00 đến 10,00 μM và giới hạn phát hiện thấp 0.17 μM. 
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Abstract. In this work, the Fe3O4 porous microstructures were synthesized by hydrothermal method. It 

was found that the Fe3O4 porous microstructure exhibited high specific surface area, were achieved by 

hierachically self-assemble from sheet-like nanoparticle subunits. Moreover, Au nanoparticles with an 

average size of 10 nm were decorated uniformly on the surface of Fe3O4 through simple chemical 

reduction method. Then the obtained Fe3O4@Au porous nanocomposite modified glassy carbon 
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electrode were futher investigated electrochemical behavior toward choramphenicol (CAP). Results 

showed that the proposal sensor exhibited a linear range, from 2,00 to 10,00 μM and a low limit of 

detection of 0.17 μM. 

Keywords: Fe3O4@Au; Porous microstructures; Electrochemical method; Chloramphenicol 

1 Mở đầu 

Chloramphenicol (CAP, 2,2-dichloro-N-[2-

hydroxy-1-hydroxymethyl-2-(4 nitrophenyl)-

ethyl]-acetamide) là một trong những chất kháng 

sinh có khả năng tan tốt trong các dung môi, ví dụ 

như ethanol và propylen glycol [1]. 

Chloramphenicol được phân lập ban đầu từ vi 

khuẩn đất Streptomyces. CAP được áp dụng rộng 

rãi để ngăn ngừa lây nhiễm vi khuẩn cho người và 

động vật. Bên cạnh đó, CAP cũng được sử dụng để 

điều trị nhiều bệnh như xơ nang, viêm kết mạc, sốt 

thương hàn, bệnh dịch hạch và nhiễm trùng tai [2-

6]. Mặc dù có một số hiệu quả tích cực trong thuốc 

kháng khuẩn, nhưng việc sử dụng không đúng 

cách có thể tác động tiêu cực đến người khỏe mạnh, 

bao gồm thiếu máu bất sản, bệnh bạch cầu, phản 

ứng nhiễm độc thần kinh, hội chứng trẻ xám, ức 

chế tủy xương và trụy tim mạch [7]. Nhiều báo cáo 

cho thấy chloramphenicol tồn dư được phát hiện 

trong thực phẩm có nguồn gốc động vật như thịt, 

hải sản, trứng, sữa, mật ong [8]. Vì những lý do nêu 

trên, nhiều phương pháp phân tích khác nhau để 

định lượng CAP đã được phát triển như sắc ký khí, 

sắc ký lỏng, điện di mao quản, xét nghiệm hấp thụ 

miễn dịch liên kết với enzym (ELISA), hóa phát 

quang và xét nghiệm cộng hưởng plasmon bề mặt  

[9-14]. Tuy nhiên, hạn chế của các phương pháp 

này là thiết bị đắt tiền, tốn nhiều thời gian và việc 

xử lý mẫu phức tạp. Gần đây, phương pháp đo 

voltammetric đơn giản với độ nhạy cao đã thu hút 

được sự quan tâm đặc biệt. Những ưu điểm đáng 

kể của phương pháp voltammetric là độ chính xác 

cao, phạm vi phân tích rộng, chi phí thấp, phản hồi 

nhanh và xử lý mẫu ít phức tạp hơn, phù hợp để 

phát hiện chloramphenicol [15]. Trong đó, phát 

triển điện cực làm việc bằng cách biến tính điện cực 

than thủy tinh với các vật liệu nanocomposite được 

xem là hướng đi tiềm năng để phân tích lượng vết 

không chỉ CAP mà còn các hợp chất khác. Nhiều 

điện cực biến tính được sử dụng để xác định hàm 

lượng CAP trong các đối tượng mẫu khác nhau 

bằng phương pháp von-ampe hay volt-ampere đã 

được báo cáo như điện cực biến tính vật liệu 

nanocomposite AuNPs/N–Graphen [15], điện cực 

biến tính vật liệu nanocomposite AuNPs/Chitosan 

cấu trúc rỗng xốp [16].    

Vật liệu từ tính Fe3O4 có cấu trúc xốp với độ 

bền cao và ít độc hại với môi trường, sức khỏe con 

người đã được quan tâm nghiên cứu, phát triển và 

ứng dụng trong nhiều lĩnh vực như hấp phụ, xúc 

tác, cảm biến khí, dẫn truyền thuốc [17-18]. Đặc 

biệt, Fe3O4 sở hữu khả năng tương thích sinh học 

cao, dễ dàng chức năng bề mặt bằng các nhóm chức 

hoạt tính [19]. Đặc tính độc đáo này thuận lợi cho 

việc phát triển đa dạng các loại điện cực biến tính 

sử dụng trong điện hóa. AuNPs là một trong 

những kim loại quý đã thu hút sự quan tâm của các 

nhà khoa học trong điện hóa học do tính chất độc 

đáo của nó so với các kim loại khác như tính chất 

cộng hưởng plasmon, sở hữu các electron tự do với 

độ dẫn điện cao [20]. Vì vậy, phát triển điện cực 

biến tính trên cơ sở vật liệu nanocomposite 

Fe3O4@Au sẽ tăng cường khả năng thực hiện cảm 

biến điện hóa đối với CAP.  

Trong bài báo này, Fe3O4 cấu trúc xốp sẽ 

được tổng hợp bằng phương pháp thủy nhiệt. Sau 

đó, bề mặt vật liệu Fe3O4 được pha tạp một cách 

đồng đều bởi các hạt nano Au tạo thành vật liệu 

nanocomposite Fe3O4@Au cấu trúc xốp. Biến tính 

điện cực GCE bằng phương pháp nhỏ giọt dung 

dịch huyền phù Fe3O4@Au, tạo được điện cực biến 

tính Fe3O4@Au-GCE. Điện cực biến tính được sử 
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dụng để nghiên cứu xác định chất kháng sinh CAP 

bằng phương pháp von-ampe vòng và von-ampe 

xung vi phân.    

2 Thực nghiệm  

2.1 Thiết bị và hóa chất 

Thiết bị 

Hình thái Fe3O4@Au được nghiên cứu bằng 

phương pháp hiển vi điện tử quét (SEM), phân tích 

thành phần nguyên tố (EDX) sử dụng đế đựng 

mẫu đo Silic trên thiết bị SEM JMS-5300LV (Nhật 

Bản) và hiển vi điện tử truyền qua (TEM) với thiết 

bị JEOL-2100F. Phổ UV-Vis thực hiện trên thiết bị 

V-630 Jasco. Phổ hồng ngoại Fourier (FT-IR) được 

ghi với thiết bị Shimadzu IR Prestige-21 (Nhật 

Bản).  Ghi lại nhiễu xạ tia X (XRD) bằng thiết bị D8 

Advance – Bruker (Đức) với nhiễu xạ CuKα (λ = 

0.1514 nm). Sử dụng máy cực phổ CPA-HH5 (Việt 

Nam) để tiến hành thí nghiệm phân tích điện hóa 

ở điều kiện làm việc nhiệt độ phòng. Hệ thí nghiệm 

đo gồm có 3 điện cực, điện cực làm việc là điện cực 

GCE đường kính 2,8 ± 0,1 mm hoặc điện cực GCE 

biến tính, điện cực so sánh Ag/AgCl/3M KCl và 

điện cực phụ trợ bằng dây bạch kim.  

Hóa chất 

Ferrous sulfate heptahydrate (FeSO4·7H2O), 

sodium borohydride (NaBH4), urea (CH4N2O), 

gold(III) chloride trihydrate (HAuCl4·3H2O), 

glycerol (C3H5(OH)3), và chloramphenicol 

(C11H12Cl2N2O5) được mua từ công ty Merck 

(Germany). Natri nitrate (NaNO3), ethanol 

(C2H5OH, 99 %), kali hydroxide (KOH) từ công ty 

Daejung (Hàn Quốc). Dung dịch đệm Britton-

Robinson (B-RBS) pH = 3 được pha từ các dung 

dịch H3BO3 0,5 M, H3PO4 0,5 M và CH3COOH 0,5 

M. Dùng dung dịch KOH 1 M hoặc H3PO4 1 M để 

điều chỉnh dung dịch đệm đến pH mong muốn.  

2.2 Chuẩn bị vật liệu 

Chuẩn bị vật liệu Fe3O4 

Fe3O4 có cấu trúc xốp được tổng hợp dựa 

theo quy trình ở tài liệu tham khảo [21]. Tóm tắt 

như sau, 5 mL glycerol và 35 mL nước cất một lần 

được đưa vào cốc tam giác. Hỗn hợp được khuấy 

từ trong khoảng 15 phút để tạo thành hỗn hợp 

dung môi rượu-nước. Sau đó, hòa tan 0,12 g 

FeSO4.7H2O trong hỗn hợp dung môi trên trong 2 

giờ ở nhiệt độ thường. Dung dịch tạo thành được 

đưa vào bình Teflon, đặt trong autoclave và tiến 

hành thủy nhiệt trong 24 giờ ở nhiệt độ 120 oC. Sau 

khi thủy nhiệt, lấy bình Teflon ra để nguội đến 

nhiệt độ phòng, chất rắn màu nâu được lọc, rửa 

bằng nước cất 3 lần và ethanol 3 lần. Cuối cùng, 

tiến hành sấy vật liệu ở 60 oC trong 24 giờ ta thu 

được vật liệu Fe3O4 có cấu trúc xốp. 

Chuẩn bị vật liệu Fe3O4@Au 

Hạt nano AuNPs được phân tán trên bề mặt 

của Fe3O4 tạo thành vật liệu nanocomposite 

Fe3O4@Au có cấu trúc xốp. Quá trình tổng hợp 

được tóm tắt như sau, 0,1 g Fe3O4 được phân tán 

vào 80 mL nước cất. Sau khi siêu âm 30 phút, 5 mL 

dung dịch HAuCl4 1 mg.mL-1 được đưa vào dung 

dịch và được khuấy từ trong 30 phút ở nhiệt độ 

phòng. Sau đó, 10 mL NaBH4 2 mg.mL-1 được thêm 

vào hỗn hợp để khử Au3+ thành AuNPs. Hỗn hợp 

phản ứng được tiến hành khuấy từ trong vòng 2 

giờ ở nhiệt độ phòng. Cuối cùng, ly tâm để tách 

chất rắn Fe3O4@Au, rửa vật liệu 3 lần bằng dung 

môi ethanol và sấy khô ở nhiệt độ 60 °C trong 24 

giờ.  

2.3 Chuẩn bị điện cực biến tính  

Đầu tiên, bề mặt điện cực GCE được làm 

sạch bằng ethanol và đánh bóng bằng bột nhôm 

(0,05 μm). Chuẩn bị dung dịch huyền phù 

Fe3O4@Au 1,0 mg. L-1 trong nước bằng cách phân 

tán 10 mg Fe3O4@Au trong 10 mL nước cất rồi tiến 

hành siêu âm trong 5 giờ. Biến tính điện cực bằng 
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cách nhỏ 5,0 μL dung dịch huyền phù Fe3O4@Au 

lên bề mặt điện cực GCE, sau đó sấy khô ở nhiệt độ 

phòng. Điện cực biến tính Fe3O4 được chuẩn bị 

theo cách tương tự như trên bằng cách thay dung 

dịch huyền phù Fe3O4@Au bằng dung dịch huyền 

phù Fe3O4.   

3 Kết quả và thảo luận  

3.1 Đặc trưng vật liệu  

Giản đồ XRD được sử dụng để xác định cấu 

trúc tinh thể của vật liệu Fe3O4 và Fe3O4@Au. Kết 

quả trình bày ở hình 1 cho thấy những pic nhiễu xạ 

với cường độ cao được quan sát ở 2θ = 30,2; 35,5; 

43,5; 55,8; 57,1 và 62,3o tương ứng với các chỉ số 

Miller của mặt phẳng tinh thể của Fe3O4 là (220), 

(331), (400), (422), (511) và (440) (JCPDS card No. 

85-1436) [22]. Kết quả này chứng minh rằng Fe3O4 

đã được tổng hợp thành công bằng phương pháp 

thủy nhiệt. Ngoài ra, quan sát giản đồ XRD của 

Fe3O4@Au cho thấy sự xuất hiện những pic mới ở 

2θ = 38,4; 44,5; 64,7; và 77,5° tương ứng với mặt 

nhiễu xạ (110), (200), (220), và (311) của cấu trúc 

tinh thể AuNPs (JCPDS no. 04–784) [15]. Điều này 

chứng tỏ AuNPs đã được pha tạp trên bề mặt của 

vật liệu Fe3O4. 

Hình 1. Giản đồ XRD của Fe3O4 và Fe3O4@Au 

Hình thái của vật liệu Fe3O4 và Fe3O4@Au 

được phân tích bởi SEM và TEM (hình 2). Kết quả 

thu được cho thấy hình thái vật liệu Fe3O4 được 

hình thành từ các hạt nano sơ cấp dạng tấm và các 

hạt này kết nối, đan xen với nhau tạo thành cấu 

trúc 3D hình bông hoa với kích thước khoảng 5,0 

µm (hình 2a, b). Hình thái bông hoa vẫn được duy 

trì sau khi pha tạp AuNPs vào bề mặt của vật liệu 

Fe3O4 (hình 2c). Đáng chú ý, quan sát ảnh TEM của 

Fe3O4 và Fe3O4@Au đã chứng minh vật liệu có cấu 

xốp, bao gồm những hạt nano cơ sở dạng tấm đan 

xen vào nhau tạo thành hình thái bông hoa (hình 

2d). Ngoài ra, những hạt AuNPs có kích thước 

khoảng 10 nm phân tán trên bề mặt nano cơ sở 

Fe3O4 dạng tấm đã được quan sát (hình 2e). Hình 

2f trình bày phổ EDX của Fe3O4@Au cho thấy có 

đầy đủ các nguyên tố tạo thành vật liệu 

nanocomposite. Thành phần phân tích theo EDX 

bao gồm các nguyên tố Fe, O, Au.  

Hình 3 mô tả phổ hấp thụ UV-Vis của của 

vật liệu Fe3O4 và Fe3O4@Au. Kết quả cho thấy dãy 

phổ hấp thụcủa Fe3O4 giảm dần trong dãy hấp thụ 

có số sóng từ 400 nm đến 800 nm. Trong khi đó, 

quan sát phổ UV-Vis của Fe3O4@Au xuất hiện pic 

hấp thụ có bước sóng cực đại tại số sóng 540 nm. 

Hiện tượng này được quy cho đặc tính cộng hưởng 

plasmon ở bề mặt của hạt nano kim loại quý và 

chứng minh sự hiện diện của AuNPs trên bề mặt 

của vật liệu Fe3O4. 

Đường cong từ trễ của Fe3O4 và Fe3O4@Au 

được trình bày ở hình 4. Quan sát độ khử từ của 

hai vật liệu đều rất nhỏ (˂5 Oe), vì vậy chúng đều 

là vật liệu siêu thuận từ ở nhiệt độ phòng [23]. Giá 

trị độ từ hóa cực đại của vật liệu Fe3O4 và Fe3O4@Au 

đạt được lần lượt là 34,7 và 28,8 eum. g-1. Sự giảm 

giá trị độ từ hóa của Fe3O4@Au được giải thích do 

sự hiện diện của vật liệu không có từ tính AuNPs.
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Hình 2. Ảnh SEM của Fe3O4 (a, b) và Fe3O4@Au (c), TEM của Fe3O4 (d) và Fe3O4@Au (e); phổ EDX của Fe3O4@Au (f)

 

Hình 3. Phổ UV-Vis của Fe3O4 và Fe3O4@Au 

 
Hình 4. Đường cong từ tính của vật liệu Fe3O4 và 

Fe3O4@Au 

Hình 5 trình bày đường đẳng nhiệt hấp phụ 

và giải hấp phụ nitrogen của Fe3O4 và Fe3O4@Au 

cho thấy đường đẳng nhiệt hấp phụ theo kiểu IV 

với đường trễ dạng H3 theo phân loại IUPAC [24]. 

Ngoài ra, đường vòng trễ quan sát ở áp suất tương 

đối lớn cho thấy có sự tồn tại của các mao quản có 

kích thước trung bình bên trong cấu trúc của các 

vật liệu. Diện tích bề mặt riêng được tính toán theo 

mô hình BET của vật liệu Fe3O4 và Fe3O4@Au lần 

lượt là 145 và 59 m2. g-1. Phân bố kích thước mao 

quản của Fe3O4 và Fe3O4@Au đã được mô tả như 

hình 5b. Kích thước trung bình các mao quản của 

Fe3O4 và Fe3O4@Au cũng được tính toán theo mô 

hình BJH lần lượt là 13,3 nm và 6,3 nm. Kết quả cho 

thấy kích thước trung bình các mao quản giảm 

đáng kể khi pha tạp AuNPs vào Fe3O4. Điều này 

được giải thích bởi quá trình hình thành các hạt 

AuNPs đã che lấp các mao quản của vật liệu Fe3O4.

 

Hình 5. Đường đẳng nhiệt hấp phụ và giải hấp phụ nitrogen của vật liệu Fe3O4 và Fe3O4@Au
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3.2 Xác định CAP bằng phương pháp Von-

Ampe von-ampe với điện cực biến tính 

Fe3O4@Au 

Tính chất Von-Ampe von-ampe vòng của CAP 

với điện cực Fe3O4@Au 

Nghiên cứu đặc tính điện hóa của các điện 

cực GCE, Fe3O4-GCE và Fe3O4@Au-GCE trong sự 

hiện diện của chất phân tích chloramphenicol đã 

được thực hiện. Hình 6a trình bày các đường CV 

và cường độ dòng đỉnh tương ứng của các pic đạt 

được ở các điện cực khác nhau. Quan sát các đường 

CV cho thấy cường độ dòng pic khử rất nhỏ trên 

đường CV của điện cực GCE, chứng tỏ khả năng 

thực hiện cảm biến điện hóa rất thấp đối với 

chloramphenicol. Trong khi đó, đường CV của 

điện cực Fe3O4-GCE cho thấy, một pic anot ở 0,025 

V và 2 pic catot ở -0,74, -0,08 V. Đáng chú ý, pic 

catot ở -0,74 V có cường độ cao hơn so với điện cực 

GCE. Khả năng cảm biến điện hóa đối với CAP ở 

điện cực Fe3O4-GCE có thể gán cho sự hiện diện của 

ion Fe2+ và ion Fe3+ trong vật liệu Fe3O4. Những ion 

này đóng vai trò ý nghĩa trong cảm biến điện hóa, 

bởi vì hình thành các điện tử tự do từ cặp oxi hóa-

khử Fe2+/ Fe3+ trong mạng lưới tinh thể Fe3O4. Các 

điện tử di chuyển linh động trên bề mặt điện cực, 

giúp tăng cường khả năng thực hiện cảm biến điện 

hóa đối với CAP. Phân tích đặc tính điện hóa ở điện 

cực Fe3O4@Au-GCE cho thấy tín hiệu dòng đỉnh 

hòa tan cao và ổn định nhất so với các điện cực 

khác. Khả năng này được gán cho sự phân tán 

AuNPs trên bề mặt vật liệu Fe3O4. Hiệu ứng đồng 

vận của Fe3O4 sở hữu diện tích bề mặt riêng lớn và 

độ dẫn điện cao của AuNPs giúp tăng cường khả 

năng thực hiện điện hóa đối với CAP ở điện cực 

Fe3O4@Au-GCE.  

Cơ chế quá trình oxi hóa khử CAP trên bề 

mặt điện cực Fe3O4@Au-GCE đã được nghiên cứu, 

sử dụng phương pháp von-ampe hòa tan vòng 

(CV). Hình 6b trình bày những đường CV với sự 

hiện diện CAP trong 4 vòng quét liên tục. Trong 

vòng đầu tiên, khi đường CV được quét từ hiệu 

điện thế âm đến dương, một pic oxi hóa đầu tiên 

(OX1) đạt được ở hiệu điện thế 0,025 V và một pic 

khử ở -0,74 V (Red1) trong hướng ngược lại. Pic 

khử đầu tiên  (Red1) được gán cho quá trình khử 

của nhóm nitro (-NO2) tạo thành nhóm hydrolamin 

(-NHOH). Quá trình khử điện hóa này xảy ra theo 

cơ chế chuyển hóa 4 e và 4 H+ để tạo thành nhóm 

hydrolamin (-NHOH). Ở vòng quét thứ hai, pic 

khử (Red2) ở -0,08 V đã được quan sát, đồng thời 

có sự giảm đáng kể tín hiệu dòng đỉnh hòa tan của 

pic khử (Red1) và tăng nhẹ đối với pic oxi hóa 

(OX1). Pic oxi hóa ở 0,025 V (OX1) và pic khử ở -0,08 

V (Red2) được gán cho quá trình phản ứng thuận 

nghịch của nhóm hydrolamin (-NHOH) và nhóm 

nitroso (-NO). Cơ chế quá trình thuận nghịch đựơc 

thực hiện bởi quá trình chuyển 2 e và 2 H+. Đáng 

chú ý, cường độ tín hiệu dòng đỉnh hòa tan của các 

pic không thay đổi trong các vòng quét CV tiếp 

theo. Cơ chế thực hiện phản ứng oxi hóa khử CAP 

xảy ra trên bề mặt điện cực Fe3O4@Au-GCE được 

trình bày ở sơ đồ 1 [25].

 

Hình 6. Các đường CV của dung dịch CAP 10-4 M (đệm BR-BS 0,1 M ở pH 5) (a), Các đường CV của dung dịch CAP 

1×10–4 M (đệm B– BRS0.1 M ở pH 5) ở các vòng quét khác nhau (b)
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Sơ đồ 1. Cơ chế oxi hóa CAP ở điện cực  

Fe3O4@Au-GCE 

Giá trị pH là một trong những thông số ảnh 

hưởng trực tiếp đến đặc tính điện hóa đối với chất 

phân tích CAP ở điện cực Fe3O4@Au-GCE. Hình 

7a-c trình bày các đường cong CV, cường độ dòng 

đỉnh tương ứng và các đường hồi quy tuyến tính 

biểu diễn mối tương quan giữa Ip và pH trong 

khoảng pH từ 4 đến 8. Có thể thấy rằng cường độ 

dòng đỉnh hòa tan những pic oxi hóa khử ở - 0,74 

V (Red1), -0,08 V (Red2), 0,025 V (OX1) tăng mạnh 

khi pH tăng từ 4 đến 5. Tuy nhiên, khi pH tiếp tục 

tăng đến 8 thì cường độ dòng đỉnh giảm. Vì vậy, 

pH= 5 được lựa chọn để thực hiện các nghiên cứu 

tiếp theo. Những phương trình tương quan tuyến 

tính giữa thế đỉnh oxi hóa khử Ep và giá trị pH có 

hệ số tương quan cao. Hơn nữa, từ những phương 

trình trên, độ dốc thế đỉnh oxi hóa khử Ep so với 

pH lần lượt là 0,047; -0,060; -0,062 pH. So sánh với 

phương trình Nest [26], giá trị độ dốc thế đỉnh của 

quá trình khử Red2 và quá trình oxi hóa OX1 gần 

bằng với giá trị lý thuyết 0,059 V/pH, tương ứng 

với sự cân bằng số electron và proton trong phản 

ứng oxi hóa khử thuận nghịch của nhóm 

hydrolamin (-NHOH) và nhóm nitroso (-NO). Đối 

với quá trình khử Red1, giá trị độ dốc 0.047 pH–1 

chênh lệch đáng kể so với giá trị lý thuyết, cho thấy 

rằng quá trình xảy ra trên bề mặt điện cực phức tạp 

và không tuân theo phương trình Nest.  

Tốc độ quét thế ảnh hưởng lớn đến tín hiệu 

hòa tan của chất phân tích CAP ở điện cực 

Fe3O4@Au-GCE. Kết quả của khảo sát tốc độ quét 

được trình bày ở hình 7d-f. Kết quả cho thấy, khi 

tốc độ quét tăng thì dòng đỉnh hòa tan của các pic 

oxi hóa khử cũng tăng, thế đỉnh của pic oxi hóa 

(OX1) dịch chuyển về phía dương hơn, và các pic 

khử cũng dịch chuyển về phía âm hơn (hình 7d). 

Hình 7e cho thấy tín hiệu hòa tan của các pic tăng 

tuyến tính với tốc độ quét. Các phương trình hồi 

quy tuyến tính giữa cường độ dòng đỉnh đỉnh các 

pic và tốc độ quét được mô tả như sau: Ip(Red1)(mA) 

= (0,0119 ± 0,0004) v + (0,0021 ± 0,0002), r = 0.992 (1); 

Ip(Red2)(mA) = (0,0476 ± 0,0023) v + (0,0004 ± 0,0005), 

r = 0,993 (2); Ip(OX1)(mA) = (0,0978 ± 0,0034) v + 

(0,0039 ± 0,0006), r = 0,995 (3).

 

Hình 7. Các đường CV  (a), cường độ dòng đỉnh tương ứng (b) và các đường hồi quy tuyến tính biểu diễn mối 

tương quan giữa Ip và pH (c) ở các pH khác nhau của Fe3O4@Au-GCE được ghi ở nồng độ CAP 10−4 M; các đường CV 

ở các tốc độ quét khác nhau của Fe3O4@Au-GCE được ghi ở nồng độ CAP 10−4 M (d), Các đường hồi quy tuyến tính 

biểu diễn mối tương quan giữa Ip và v (e), Ip và v1/2(f)
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Kết quả đạt được chứng minh rằng quá trình 

oxi hóa khử của chất phân tích CAP xảy ra ở điện 

cực Fe3O4@Au-GCE được điều khiển bởi quá trình 

hấp phụ. Để chứng minh rõ ràng hơn phản ứng 

oxy hóa điện hóa là quá trình hấp phụ hay là 

khuếch tán, đồ thị tuyến tính giữa Ip với v1/2 đã 

được xây dựng (Hình 7f). Nếu đồ thị giữa Ip với 

v1/2 đi qua gốc tọa độ, thì đó là quá trình khuếch 

tán, ngược lại, đó là quá trình hấp phụ [27]. 

Phương trình hồi quy tuyến tính biểu thị mối 

tương quan giữa Ip và v1/2 được trình bày như sau: 

Ip(Red1)(mA) = (0,0089 ± 0,0002) v1/2 + (0,0012 ± 

0,0003), r = 0,991 (4); Ip(Red2)(mA) = (0,037 ± 0,0023) 

v1/2 - (0,0049 ± 0,0023), r = 0,973 (5) ; Ip(OX1)(mA) = 

(0,077 ± 0,0069) v1/2 - (0,011 ± 0,0031), r= 0,968 (6) ; 

Từ những phương trình trên cho thấy khoảng giao 

của đường thẳng tuyến tính với trục trung không 

đi qua gốc tọa độ. Vì vậy, quá trình oxi hóa khử của 

chất phân tích CAP xảy ra ở điện cực Fe3O4@Au-

GCE được điều khiển bởi quá trình hấp phụ. 

Hình 8 trình bày các đường DP-ASV khi thêm 

CAP với các nồng độ khác nhau và đường hồi quy 

tuyến tính biểu diễn mối tương quan giữa IP và 

nồng độ của CAP. Kết quả cho thấy, cường độ 

dòng đỉnh Ip và nồng độ CAP có tương quan tuyến 

tính rất cao trong khoảng nồng độ CAP 2.0-10 µM 

(Ip (µA)= (0,391  0,012)CCAP + (2,73  0,113), r = 

0,995). Giới hạn phát hiện LOD của CAP được tính 

toán là 0,17 µM. Giá trị LOD của phương pháp DP-

ASV dùng điện cực Fe3O4@Au-GCE đối với CAP 

cho phép khi so sánh với các điện cực biến tính với 

các vật liệu khác, ví dụ như những điện cực biến 

tính 3D-RGO-GCE Self-assembled [28], Z-

800/RGO/GCE [29], 3DCNTs@CuNPs@MIP [30]có 

giá trị LOD lần lượt là 0,15; 0,59; 10,00 µM. Điều 

này có thể khẳng định là phương pháp có thể xác 

định hiệu quả CAP trong một số mẫu sinh học. 

 

Hình 8. ác đường DP-ASV và đường hồi quy tuyến tính 

giữa IP và nồng độ của CAP ở các nồng độ thêm chuẩn 

từ 2,00 đến 10,00 μM. 

4 Kết luận 

Điện cực biến tính than thủy tinh để xác định 

CAP trên cơ sở vật liệu nanocompisit Fe3O4@Au 

cấu trúc xốp đã được phát triển thành công. Hiệu 

ứng đồng vận của Fe3O4 sở hữu diện tích bề mặt 

riêng lớn và độ dẫn điện cao của AuNPs giúp tăng 

cường khả năng thực hiện điện hóa đối với CAP.  

Kết quả cho thấy, điện cực Fe3O4@Au-GCE có 

khoảng tuyến tính cho phép và giới hạn phát hiện 

LOD thấp khi xác định CAP, có khả năng ứng 

dụng để xác định CAP trong các mẫu thực tế. 
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