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ABSTRACT 

 

Three residual pesticides from different classes: dimethoate, carbaryl and 

fenvalerate, as representatives of organophosphate, carbamate and pyrethroid have been 

developed for simultaneously extraction in tangerine (Citrus Reticulata Blanco) peel.  

The methodology was carried out by means of solvent extraction in ultrasonic bath.  

After that the extract was evaporated to near dryness on a vacuum rotary evaporator 

(40±1°C).  The residue was then redissolved and followed by C18 - solid phase 

extraction (SPE) clean-up step.  Typically, the parameters influencing the extraction such 

as extracting solvent, sonication time and the clean-up step condition were investigated.  

The determination was performed by high performance liquid chromatography (HPLC) 

equipped with ultraviolet detector (UV) and liquid chromatography/mass spectrometry 

(LC/MS) without clean-up step.  The samples were separated on C18 column using a 

mobile phase of methanol-water (10:90, v/v) and methanol-water (90:10, v/v) in line A 

and line B, respectively, and both lines contained ammonium acetate buffer (5 mM) at a 

flow rate of 0.3 mL/min.  The molecular ions [M+H]+ appeared at m/z 202 and 230 were 
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carbaryl and dimethoate, respectively, while the ammonium adducted ion [M+NH4]
+ of 

fenvalerate appeared at m/z 437 in sample.  By using SPE-HPLC, the lowest detectable 

concentrations were 0.20, 0.0051 and 0.00020 mg/L for dimethoate, carbaryl and 

fenvalerate, respectively.  Average percentage recoveries were lower than 60% with 

relative standard deviation (R.S.D) ranged from 0.63 - 4.19% by HPLC.  Meanwhile the 

limits of detection (LODs) are 0.50, 0.030 and 0.20 mg/L for dimethoate, carbaryl and 

fenvalerate, respectively.  The recoveries of dimethaote, carbaryl and fenvalerate were 

69, 71 and 105, respectively with relative standard deviations ranging from 1.55 to 4.60% 

by LC/MS without clean-up step. 
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บทคดัย่อ 

ไดพ้ฒันาวธีิการสกดัสารตกคา้งจากยาฆ่าแมลง 3 ชนิดจากกลุ่มยาฆ่าแมลงที่ต่างกนั ไดแ้ก่ ได
เมทโทเอท, คาร์บาริลและเฟนวาเลอเรตซ่ึงเป็นตวัแทนของยาฆ่าแมลงกลุ่มออร์กาโนฟอสเฟต, คาร์บา
เมท และไพรีทรอย์ ตามล าดับโดยสารตกค้างทั้ ง 3 ชนิดจะถูกสกัดออกมาพร้อมกันจากเปลือก
สม้เขียวหวานพนัธุส์ายน ้ าผึ้ง ท  าการสกดัสารตวัอยา่งดว้ยตวัท าละลายอินทรียส์ารโดยใชเ้คร่ืองอลัตร้า
โซนิกหลงัจากนั้นน าสารสกดัที่ไดไ้ประเหยจนเกือบแห้งดว้ยเคร่ืองระเหย (40±1 องศาเซลเซียส) แลว้
ปรับปริมาตรสารตวัอยา่งตามดว้ยการก าจดัสารปนเป้ือนโดยใชว้ธีิ C18-โซลิดเฟสเอ็กซ์แทรกชนั ทั้งน้ี
ยงัไดท้  าการศึกษาปัจจยัที่มีผลต่อการสกดัไดแ้ก่ ชนิดของตวัท าละลายอินทรียส์าร, เวลาที่ใชใ้นการสกดั
และขั้นตอนการก าจดัสารปนเป้ือน วิเคราะห์ปริมาณสารตัวอย่างด้วยวิธีโครมาโตกราฟีของเหลว
สมรรถนะสูงคู่ควบดว้ยเคร่ืองตรวจวดัอุลตร้าไวโอเลตและวิธีแมสสเปกโทรเมตรีที่ปราศจากขั้นตอน
การก าจดัสารปนเป้ือน สารตวัอยา่งถูกแยกบน C18 คอลมัน์โดยใชเ้มทานอลกบัน ้ าในอตัราส่วน 10:90 
โดยปริมาตรเป็นวฏัภาคเคล่ือนที่ในสาย A และเมทานอลกบัน ้ าในอตัราส่วน 10:90 โดยปริมาตรเป็นวฏั
ภาคเคล่ือนที่ในสาย B และในวฏัภาคเคล่ือนที่ทั้งสองนั้นประกอบดว้ยแอมโมเนียมแอซีเตทบฟัเฟอร์ที่
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มีความเขม้ขน้ 5 มิลลิโมลาร์ที่อตัราการไหล 0.3 มิลลิลิตรต่อนาที ค่ามวลต่อประจุที่พบในสารตวัอยา่ง
ของโมเลกุลาร์ไอออนของคาร์บาริลและไดเมทโทเอทปรากฏที่ 202 และ 230 ตามล าดับในขณะที่
แอมโมเนียมแอดดักไอออนของเฟนวาเลอเรตค่ามวลต่อประจุปรากฏที่ 437 ความเข้มข้นต ่าสุดที่
สามารถตรวจวดัไดข้องไดเมทโทเอท, คาร์บาริลและเฟนวาเลอเรตเม่ือใชว้ธีิโครมาโทกราฟีสมรรถนะ
สูงมีค่าเท่ากบั 0.20, 0.0051 และ 0.00020 มิลลิกรัมต่อลิตร ตามล าดบั ร้อยละของการกลบัคืนเฉล่ียมีค่า
นอ้ยกวา่ 60% และมีค่าเบี่ยงเบนมาตรฐานสมัพทัธอ์ยูใ่นช่วงร้อยละ 0.63 - 4.19 ในขณะที่ขีดจ ากดัต ่าสุด
ของการตรวจวดัเท่ากบั 0.50, 0.0030, 0.20 มิลลิกรัมต่อลิตรส าหรับไดเมทโทเอท, คาร์บาริลและเฟนวา
เลอเรตตามล าดบั ร้อยละของการกลบัคืนของไดเมทโทเอท, คาร์บาริลและเฟนวาเลอเรตมีค่าเท่ากบั 69, 
71 และ  105% ตามล าดบัและมีค่าเบี่ยงเบนสัมพทัธ์อยูใ่นช่วงร้อยละ 1.55 - 4.60   เม่ือท าการตรวจวดั
โดยใชว้ธีิแมสสเปกโทรเมตรีโดยปราศจากขั้นตอนการก าจดัสารปนเป้ือน 
 
 


