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Abstract 

 

The analysis of fipronil and its derivatives residues by gas chromatography-

mass spectrometry was carried out to determine the safety harvesting time for 

consumers. Experiments were set in the sweet pepper planting plots in which were 

giving yields. Split plot design was used for all experiments. Expt.1 determination of 

the insecticide residues in the sweet pepper fruits after spraying the insecticide 1, 2, 

and 3 times continuously at the recommended rate(as label on the container) 5 days 

interval. This experiment was made in rainy season and repeated in cool season. 

Expt.2 determination of fipronil residue in the sweet pepper fruits after 1, 2, and 3 

sprays of the insecticide at double of the recommended rate. This was repeated twice 

the same as Expt.1. The samples from each treatment were brought to be analysed 

after 0 (2 hrs. after spraying the insecticide), 1, 3, 5, 7, 10, and 14 days. The extraction 

method was modified from Pei et al., (6) Liu et al., (10) and Anastassiades et al., (30)    

The extracts had been cleaned up by using 2 alumina SPE before they were injected to 

GC-MS. Validation of the method was made by testing precision, percentage of 

recovery, LOD, LOQ and linearity respectively. Results showed that Expt.1 spraying 

fipronil at the recommended rate 1, 2, and 3 times continuously gave similar results 
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i.e. fipronil residue remained in the sample longer than it derivatives. Safety 

harvesting times after spraying fipronil 1, 2, and 3 times were 3, 5, and 7 days 

respectively (Codex MRL 0.02 mg/kg) while its derivatives (fipronil- desulfinyl, 

fipronil-sulfone and fipronil-sulfide) were found in very small amount. For Expt.2 

spraying the sweet pepper at double of the reccommended rate at 1, 2, and 3 times 

continuously gave similar results to Expt.1. It was shown that when using fipronil at 

double rate the harvesting time must delay to twice as much longer than using fipronil 

at the recommended rate i.e. spraying insecticide must be stop before harvesting at 7, 

10 and 14 days respectively. The derivatives of this insecticide at the double rate were 

found in the residues at small amount. In conclusion, spraying fipronil when at 5 day- 

intervals neither having accumulation of its residues, nor its derivatives. But when 

increasing the rate use, the amount of its residues will be increased with the amount 

used. 
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บทคัดยอ 
 

การวิเคราะหปริมาณฟโปรนิลและอนุพันธของสารนี้ ท่ีตกคางในพริกหวานดวยแกสโคร
มาโทกราฟ-แมสสเปกโทรเมตรี เพื่อกําหนดการเก็บเกี่ยวสําหรับการบริโภคท่ีปลอดภัย โดยทําการ
ทดลองพนฟโปรนิลในแปลงปลูกขณะท่ีพริกหวานกําลังใหผลผลิต วางแผนการทดลองแบบ Split 
plot มี 2 การทดลอง การทดลองท่ี 1 เปนการทดสอบหาปริมาณสารตกคาง เม่ือพนฟโปรนิลใน
อัตราท่ีฉลากระบุจํานวน 1 คร้ัง, 2 คร้ัง, และ 3 คร้ัง ตอเนื่องกันหางกันคร้ังละ 5 วัน ไดทําการ
ทดลอง 2 คร้ัง ในชวงฤดูฝนและฤดูหนาว  การทดลองท่ี 2 การหาปริมาณสารตกคาง จากการพน
สารฟโปรนิลในอัตราสูงกวาฉลากระบุ 2 เทา จํานวน1 คร้ัง, 2 คร้ัง, และ 3 คร้ัง และทําการทดลอง 2 
คร้ัง เชนเดียวกับการทดลองท่ี 1 ทําการสุมตัวอยางไปวิเคราะหหลังพนสารในแตละกรรมวิธีท่ี 0 วัน
(หลังพน 2 ช่ัวโมง), 1, 3, 5, 7, 10, และ 14 วัน ทําการสกัดตัวอยางดวยวิธีดัดแปลงจาก  Pei et 

al.,(6), Liu et al.,(10)  และ Anastassiades et al.,(30) และกําจัดส่ิงปนเปอน(Clean up) ดวยวิธี 
SPE  2 แบบ กอนนําสารสกัดท่ีไดไปฉีดเขาเคร่ือง GC-MS ทําการตรวจสอบความถูกตองของวิธี
ทดสอบ(Validation) โดยตรวจสอบความแมนยํา(precision), ความถูกตอง(Percentage of 
recovery), การหาคา LOD, LOQ และ linearity ตามลําดับ  จากผลการทดลองพบวา การทดลองท่ี 1 
พนฟโปรนิลตามอัตราท่ีฉลากระบุจํานวน 1 คร้ัง, 2 คร้ังและ 3 คร้ังตอเนื่องกัน ไดผลการทดลองใน
ลักษณะเดียวกันคือ ฟโปรนิลมีการตกคางนานกวาสารท่ีเปนอนุพันธท้ังหมด ระยะเวลาเก็บเกี่ยว
ผลผลิตท่ีปลอดภัยไดเม่ือฉีดพนฟโปรนิลจํานวน 1 คร้ัง, 2 คร้ังและ 3 คร้ังคือ 3 วัน, 5 วัน และ 7 วัน 
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ตามลําดับ(Codex MRL 0.02 mg/kg) ในขณะที่พบอนุพันธของฟโปรนิล(fipronil-sulfide, 

fipronil-sulfone and fipronil-desulfinyl) ตกคางอยูนอยมาก  สําหรับผลการทดลองท่ี 2 พนฟ
โปรนิลสูงกวาอัตราที่ฉลากระบุสองเทา จํานวน 1 คร้ัง, 2 คร้ังและ 3 คร้ังตอเนื่องกัน ไดผลการ
ทดลองในลักษณะเดียวกันกับการทดลองท่ี 1 ผลการทดลองแสดงวาการใชฟโปรนิลท่ีอัตราสูงกวา
สองเทาตองชะลอการเก็บเกี่ยวออกไปนาน 2 เทาตามปริมาณสารท่ีเพิ่มข้ึนกลาวคือ ตองหยุดพน
กอนเก็บเกี่ยว 7 วัน, 10 วัน และ 14 วัน ตามลําดับ สวนอนุพันธของฟโปรนิลตกคางอยูนอยมาก  
ดังนั้นจึงสรุปไดวา สําหรับสารฟโปรนิล  การฉีดพนซํ้าทุก 5 วัน ไมไดทําใหเกิดการสะสมของสาร
ตกคาง รวมถึงอนุพันธของสารนี้ดวย แตถาเพิ่มปริมาณการใชสารนี้จะทําใหปริมาณสารตกคางเพ่ิม
ตามปริมาณของสารที่ใช 
 

 


