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ABSTRACT 

 

 

The determination of heavy metals in biological samples of human beings is 

important for clinical screening procedure and environmental monitoring. In this 

study, an ultrasonic acid digestion (UAD) and cloud point extraction (CPE) were 

developed as a sample preparation and preconcentration for determination of Cr, Ni 

and Pb in human hair samples. Various parameters that influence on the extraction 

using an ultrasonic acid digestion, such as acid mixture, presonication time, sonication 

time and temperature of the ultrasonic bath have been investigated. The suitable 

conditions for UAD were as follow: an acid mixture of 2 ml concentrated HNO3 and  

1 ml H2O2, 10 min  presonication time, 30 min sonication time and 60 ºC of 

temperature of the ultrasonic bath. After digestion with UAD, the sample solutions 

were preconcentrated by cloudpoint extraction. Cr, Ni and Pb were complexed with 
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ammonium-pyrrolidine dithiocarbamate (APDC) and Triton X-114 was added as          

non-ionic surfactant. These complexes were extracted into the surfactant-rich phase, 

at above its cloud point temperature. The surfactant-rich phase was diluted with 

methanol prior to its analysis by flame atomic absorption spectrophotometry. The 

chemical variables that affect the cloud point extraction, such as pH of solution, 

complexing agent concentration, Triton X-114 concentration and complexing time 

were optimized. Under optimal conditions, the cloud point was formed at 40C with 

complexing time of 30 minutes, sample solution of 5 ml was used in the presence of 

6×10
-4

 mol l
-1

 APDC and 0.10 %v/v Triton X-114 at pH 4. The detection limits of Cr, 

Ni and Pb were 0.077, 0.162 and 0.249 g ml
−1

, respectively. The proposed method 

has been applied to determine Cr, Ni and Pb in human hair samples using ultrasonic 

acid digestion with cloud point extraction and FAAS analysis. 
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บทคัดย่อ 
 
 

การวิเคราะห์หาปริมาณโลหะหนักในตัวอย่างทางชีวภาพของมนุษย์เร่ิมมีความส าคัญ         
ในการคดักรองทางการแพทยแ์ละเป็นตวับ่งช้ีทางชีวภาพ  ในการศึกษาคร้ังน้ี  พฒันาการเตรียม
ตวัอยา่งโดยการยอ่ยดว้ยกรดร่วมกบัอลัตร้าโซนิกและเพิ่มความเขม้ขน้ของสารตวัอยา่งโดยการสกดั
แบบคลาวด์พอยต์ เพื่อวิเคราะห์หาปริมาณโครเมียม นิกเกิล และตะกัว่  ในตวัอย่างเส้นผมมนุษย ์                     
ศึกษาสภาวะต่าง ๆ  ของการย่อยด้วยกรดร่วมกบัอลัตร้าโซนิก  เช่น ชนิดของกรดผสม  เวลาใน        
การแช่ตวัอย่างก่อนท่ีจะสั่นด้วยคล่ืนอลัตร้าโซนิก  เวลาในการสั่นด้วยคล่ืนอลัตร้าโซนิก และ
อุณหภูมิของอ่างอลัตร้าโซนิก  ซ่ึงสภาวะท่ีเหมาะสมส าหรับการยอ่ยดว้ยกรดร่วมกบัอลัตร้าโซนิก 
คือ ใชก้รดผสมของกรดไนตริกเขม้ขน้ 2 มิลลิลิตรกบัไฮโดรเจนเปอร์ออกไซด์ 1 มิลลิลิตร ใชเ้วลา
ในการแช่ตวัอย่างก่อนท่ีจะสั่นด้วยคล่ืนอลัตร้าโซนิก  10 นาที  เวลาในการสั่นดว้ยคล่ืนอลัตร้า        
โซนิก 30 นาที และอุณหภูมิของอ่างอลัตร้าโซนิก 60 องศาเซลเซียส หลังการย่อยด้วยกรด
ร่วมกับอัลตร้าโซนิก  มีการใช้การสกัดแบบคลาวด์พอยต์  เพื่อเพิ่มความเข้มข้นของโลหะ                  
ในสารละลายตัวอย่าง โดยโลหะโครเมียม  นิกเกิล และตะกั่วเกิดสารประกอบเชิงซ้อน                     
กบัแอมโมเนียม ไพรโรลิดีน ไดไธโอคาร์บาเมต (เอพีดีชี) และใช้ไทรทนั เอ็กส์-114 เป็นสาร             
ลดแรงตึงผิวชนิดปราศจากไอออน ซ่ึงสารประกอบเชิงซ้อนน้ีจะถูกสกัดเข้าไปอยู่ในชั้นของ
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สารละลายท่ีมีสารลดแรงตึงผิวมาก เม่ืออุณหภู มิสูงกว่าอุณหภูมิคลาวด์พอยต์  โดยชั้ นท่ีมี            
สารลดแรงตึงผิวมาก ท าให้เจือจางด้วยเมทานอล ก่อนท าการวิเคราะห์ด้วยเฟลมอะตอมมิก
แอบชอร์พชันสเปกโทรโฟโตเมตรี ตัวแปรทางเคมีท่ีมีผลต่อการสกัดแบบคลาวด์พอยต์ เช่น           
สภาพความเป็นกรดด่างของสารละลาย ความเข้มข้นของสารท่ีท าให้เกิดสารประกอบเชิงซ้อน  
ความเข้มข้นของไทรทัน เอ็กส์-114  และระยะเวลาการเกิดสารประกอบเชิงซ้อน ซ่ึงสภาวะ                    
ท่ีเหมาะสมในการสกดั คือ จุดคลาวด์พอยตอุ์ณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส  เวลาการเกิดสารประกอบ
เชิงซ้อนเท่ากบั 30 นาที สารละลายตวัอยา่ง 5 มิลลิลิตร สารเอพีดีชีเขม้ขน้ 6×10-4 โมลต่อลิตร และ
ไทรทนั เอก็ส์-114   0.10 เปอร์เซ็นตป์ริมาตรต่อปริมาตร ความเป็นกรดเบสเท่ากบั 4  ซ่ึงค่าขีดจ ากดั
ต ่าสุดของการวิเคราะห์เท่ากับ 0.077 0.162 และ 0.249ไมโครกรัมต่อมิลลิลิตร ส าหรับโลหะ
โครเมียม นิกเกิล และตะกัว่ ตามล าดบั  วิธีการน้ีน าไปประยุกตห์าปริมาณโลหะโครเมียม นิกเกิล
และตะกั่ว ในตวัอย่างเส้นผมมนุษย์  โดยใช้การย่อยด้วยกรดร่วมกับอลัตร้าโซนิคกับการสกัด              
แบบคลาวดพ์อยตแ์ละวเิคราะห์โดยเฟลมอะตอมมิกแอบซอร์พชนัสเปกโทรโฟโตเมตรี 


