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Abstract

Optimization of high performance liquid chromatography-mass spectrometry

for determination of anionic linear alkyl benzene sulfonates (LAS) and sodium lauryl

ether sulfates (SLES) was investigated.  The optimal conditions for electrospray

ionization for both surfactants were capillary exit 150 volt, capillary voltage 4000

volt, nebulizer pressure 60 psi, drying gas flow rate 12 L/min and drying gas

temperature 350°C.  Sufficiently well shaped peaks and reasonable analysis time were

obtained using a mobile phase containing methanol/5.0 mM ammonium acetate 70:30
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(v/v) mixture at a flow rate of 0.5 mL/min.  Detection limits within the range 1.2-4.2

ng/mL for LAS homologues and 1.5-3.6 ng/mL for SLES oligomers were obtained.

The precision of LC-MS analysis expressed in terms of relative standard deviation

was found in the range 1.5-2.0% for LAS homologues and 2.5-8.5% for SLES

oligomers.

The extraction of both surfactants by solid-phase extraction (SPE) procedure

was obtained with 1.5 mL of 80% MeOH in water.  A good recovery was obtained by

extraction with C18 SPE cartridge only.  Percent recoveries were found in the range

82-108 for LAS homologues and 78-106 for SLES oligomers.  The optimized

methods were used for the analysis of both surfactants in five water samples collected

from various sites in Chiang Mai District, Chiang Mai Province, and these surfactants

were found in all samples. The concentrations were found in the range     2-51 ng/mL

for LAS homologues and 2-6 ng/mL for SLES oligomers in natural water samples

while higher concentrations were found in the range 34-1590 ng/mL for LAS

homologues and 4-3559 ng/mL for SLES oligomers in wastewater samples.
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บทคัดยอ

ไดทําการหาสภาวะที่เหมาะสมของ ลิควิดโครมาโทกราฟ-แมสสเปกโทรเมตรี(แอลซี-เอ็ม

เอส) สําหรับวิเคราะหหาปริมาณสารลดแรงตึงผิวประจุลบ ลิเนียรอัลคิลเบนซินซัลโฟเนต (แอลเอ

เอส) และโซเดียมลอรริลอีเทอรซัลเฟต (เอสแอลอีเอส) สภาวะเหมาะสมที่ได ประกอบดวย

ศักยไฟฟาปลายทางของแคพิลลารี 150 โวลท ศักยไฟฟาของแคพิลลารี 4000 โวลท  ความดันของ

เนบิวไลเซอร 60 พีเอสไอ อัตราการไหลของแกสที่ชวยใหแหง 12 ลิตรตอนาที และอุณหภูมิของ

แกสที่ชวยใหแหง 350 องศาเซลเซียส การใชเฟสเคลื่อนที่เปนสารละลายผสมของเมทานอลและ

5 มิลลิโมลารแอมโมเนียมอะซีเทต อัตราสวน 70:30 โดยปริมาตร ที่อัตราการไหล 0.5 มิลลิลิตรตอ
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นาที ทําใหไดพีคที่มีรูปลักษณะดีและใชเวลาในการวิเคราะหที่เหมาะสม คาต่ําสุดที่วิเคราะหไดอยู

ในชวง 1.2-4.2 นาโนกรัมตอมิลลิลิตร สําหรับแอลเอเอสโฮโมลอก และ 1.5-3.6 นาโนกรัมตอ

มิลลิลิตร สําหรับเอสแอลอีเอสโอลิโกเมอร  ความเที่ยงของการวิเคราะหโดยแอลซี-เอ็มเอส แสดง

ในรูปของคาเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธอยูในชวง 1.5-2.0% สําหรับแอลเอเอสโฮโมลอก และ

2.5-8.5% สําหรับ  เอสแอลอีเอสโอลิโกเมอร

การสกัดสารลดแรงตึงผิวทั้งสองชนิดดวยวิธีสกัดดวยของแขง็ (เอสพีอี) โดยใช 1.5

มิลลิลิตร 80% เมทานอลในน้ําเปนตัวชะ ไดรอยละการกลับคืนที่ดีเมื่อใชเฟสของแข็งชนิดซี-18

เอสพีอีคารทริดจ  ใหรอยละการกลับคืน อยูในชวง 82-108 สําหรับแอลเอเอสโฮโมลอก และ

78-106 สําหรับเอสแอลเอเอสโอลิโกเมอร ไดนําวิธีวิเคราะหที่มีการปรับไดเหมาะสมแลวนี้ไปใช

ในการวิเคราะหตัวอยางน้ํา ซ่ึงเก็บตัวอยางจากจุดตางๆในเขตอําเภอเมือง จังหวัดเชียงใหม จํานวน

5 ตัวอยาง และตรวจพบสารลดแรงตึงผิวทั้งสองชนิดในตัวอยางน้ําทุกตัวอยาง ปริมาณที่ตรวจพบ

อยูในระดับ 2-51 นาโนกรัมตอมิลลิลิตร สําหรับแอลเอเอสโฮโมลอก และ 2-6 นาโนกรัมตอ

มิลลิลิตรสําหรับเอสแอลอีเอสโอลิโกเมอรในตัวอยางน้ําจากแหลงน้ําธรรมชาติ ในขณะที่ตัวอยางที่

เปนน้ําทิ้ง ตรวจพบในปริมาณความเขมขนที่สูงกวา เปน 34-1590 นาโนกรัมตอมิลลิลิตร สําหรับ

แอลเอเอสโฮโมลอก  และ 4-3559  นาโนกรัมตอมิลลิลิตร สําหรับเอสแอลอีเอสโอลิโกเมอร
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