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ABSTRACT 

 

Analysis  of  organophosphorus (OPPs)  insecticide   residues in vegetables  by 

using solvent extraction  and chromatography  is  well  accepted  as  an  international 

standard method.  But  this  method  takes  a  lot  of  organic  solvents  and  leaves  

much  hazardous  waste  to  the  environment.  Recently, solid  phase microextraction 

(SPME) and  gas chromatography (GC)  has  been  recognized  as  a  suitable  method  

which  can  solve  all  the  mentioned  problems.  In  this  study,  SPME  was  prepared 

by  hydrolysis  and  polycondensation  with  octadecylsiloxane (ODS) on fused  silica 

fiber.  The efficacy of  extraction  by  SPME-ODS  was  compared   with  available  

commercial  SPME  fibers  and the standard GC-FPD  analytical   method. Results  
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showed  that  the  optimum  conditions  for  analysis  of  OPPs using   SPME/ GC    

with  DB-1 capillary  column  at   30 m  x  0.32  mm  I.D.,  1  µm   film  thickness, the  

optimum  temperature  program  started  with  80°C  for 30  sec  then  increased  to  

300°C after  injection  at  the  rate  of  30°C/min,  the  temperatures  of GC injector 

port and PFPD detector were  250°C  and  300°C.   One  gram  of  blended  vegetable  

sample  in   200  ml  of  ultra  pure  water  had  been  shaken  for  2  hrs  and  

centrifuged for  2  min, then  using  ODS  fiber  to  immerse in  1 ml  of  the aqueous 

extract for  30 min  at  room temperature.  The  analytes  were  desorbed  for  4  mins  

at  GC  injector  port.  The optimal  conditions  were then used  for  determining  the  

following insecticides;  chlorpyriphos,  methylparathion,  profenofos  and  prothiofos  

standard  mixtures  spiked  in  vegetable  samples.  The  percentage  recoveries  were   

99.80%,  101.51%, 104.03% and 106.52%  with  RSD  9.42%,  6.46%,  7.73%  and  

3.96%, respectively. The detection limits were 5.00, 40.00, 5.00 and  50.00 µg/l,  

respectively.     The  precision of  the  insecticides  determination  using    ODS  was  

not  significantly  different  from  using  commercial  coated  fibers.  The  ODS  

developed  in  this  study  was  found  as  effective  as  polyacralate (PAC)  (1.43-5.56 

%RSD).  

Analysis  of  mevinphos,  methylparathion,  prothiofos  and  profenofos    

spiked  in  tomato  samples  using  SPME /GC-PFPD  compared  with  using  AOAC  

was  found no  statistical  difference  in  percentage  of  recoveries.                 

It can be concluded that the development of SPME/GC-PFPD in this study was 

suitable for analysis of organophosphorus insecticides; the method is simple, uses less 

time, no complicate extraction, without using organic solvent. 
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บทคัดยอ 

 

การวิเคราะหสารฆาแมลงกลุมออรกาโนฟอสฟอรัส (OPPs) ที่ตกคางในผักโดยการสกัด

ดวยสารละลายอินทรียและวธีิวิเคราะหทางโครมาโทกราฟเปนที่ยอมรับในระดับสากล  แตวิธี

วิเคราะหดังกลาวจําเปนตองใชสารละลายอินทรียจํานวนมากและทิ้งของเสียที่เปนอันตรายตอ

ส่ิงแวดลอม  เมื่อไมนานมานี้วิธีการสกัดดวยโซลิดเฟสไมโครเอ็กซแท็รกชัน (SPME)   กอนฉีดเขา

เครื่องแกสโครมาโทกราฟ (GC)       ไดรับการยอมรับวาเหมาะสมสําหรับงานวิเคราะหและสามารถ

แกปญหาดังกลาวได         ในการศึกษาครัง้นี้ไดพัฒนา SPME    โดยนาํเสนใยฟวซิลิกาผาน

ขบวนการไฮโดรไลซิส (hydrolysis) และโพลีคอนเดนเซชัน (polycondensation) ของออกตะดีคิล

ไซลอเซน (octadecylsiloxane, ODS) บนผิวของฟวซิลิกา แลวเปรียบเทยีบประสิทธิภาพการสกัด 
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ODS กับ  SPME ที่จําหนายในทองตลาดและวิธีวิเคราะหมาตรฐาน GC-FPD  ผลการทดลองแสดง

ใหเห็นวาสภาวะเหมาะสมสาํหรับการวิเคราะหสาร OPPs  ดวย SPME/GC  โดยใชคอลัมนแคปลารี

ขนาด 30 ม. x 0.32 มม.  เคลือบดวย  DB-1 ความหนา 1 ไมครอน ปรับอุณหภูมิของคอลัมนเร่ิมตน 

80 °ซ. เปนเวลา 30 วินาท ีหลังการฉีดแลวเพิ่มเปน 300 °ซ. ที่อัตรา  30°ซ. ตอนาที  อุณหภูมิของ

ตําแหนงฉดีและ ตัวตรวจวดัชนิด PFPD เทากับ 250°ซ.  และ 300 °ซ.  นําตัวอยางผักบดละเอียด 1 

กรัม ในน้ําบรสุิทธิ์  200 มล.  เขยา 2 ชั่วโมง ปนดวยเครื่องหมุนเหวีย่ง ความเร็วสูงเปนเวลา 2 นาที  

นําเสนใย ODS จุมในสารละลายสกัดผัก 1 มล. เปนเวลา 30 นาทีที่อุณหภูมิหอง จากนั้นฉีดสาร

ตัวอยางเขาเครื่อง GC   ใชเวลาคาย 4 นาที ที่ตําแหนงฉดี  สภาวะที่แหมาะสมสําหรับตรวจสาร

มาตรฐานฆาแมลงตอไปนี้ คลอไพริฟอส  เมทิลพาราไทออน  โปรฟโนฟอส  และโปรไทโอฟอส  

ที่เติมในตวัอยางผัก  เปนคารอยละการกลับคืน 99.80,  101.51, 104.03 และ 106.52  กับคารอยละ

ของคาเบียงเบนมาตรฐานสัมพัทธ (%RSD) เทากับ  9.42,  6.46,  7.73  และ  3.96  ตามลําดับ       

ปริมาณต่ําสุดที่วัดได  5.00, 40.00, 5.00 และ 50.00 มคก./ล. ตามลําดับ  ความแมนยําของการ

ตรวจวดัสารฆาแมลงโดยใช ODS ไมแตกตางทางสถิติจากการใช SPME ที่มีจําหนายในทองตลาด  

ODS ที่พัฒนาขึ้นในการศกึษาครั้งนี้มีประสิทธิภาพดีพอๆกับโพลีอะคราเลต (PAC)  (1.43-5.56 

%RSD)  

การวิเคราะหเมวินฟอส   เมทิลพาราไทออน  โปรไทโอฟอส  และโปรฟโนฟอส  ที่เติมใน

มะเขือเทศโดยการเปรียบเทยีบผลการวิเคราะหดวยวิธี SPME/ GC – PFPD     กับวิธีเอโอเอซี 

(AOAC) พบวาไมแตกตางกนัทางสถิติในคารอยละการกลับคืน 

สรุปไดวาการพัฒนาวิธี SPME/ GC – PFPD   ในการศกึษาครั้งนี้เปนวิธีที่เหมาะสมสําหรับ

การวิเคราะหสารฆาแมลงกลุมออรกาโนฟอสฟอรัส เพราะเปนวิธีที่งายกวา ใชเวลานอยกวา การ

สกัดไมยุงยาก  และไมใชตวัทําละลายอินทรีย  
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