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ABSTRACT 

 

A novel system to analyze atmospheric nitrophenols (NPs) has been 

developed. Rain samples were collected by using a sequential wet-only rain sampler.  

Meanwhile, air samples were collected by absorption on silica gel cartridge.  Sample 

extracts are preconcentrated on a narrow bore (2 mm) aliphatic anion exchanger and 

eluted as a plug by injection of 100 µL of 0.1M Na2SO4. Chromatographic separations 

were employed on a short (2 × 50 mm) reverse phase C-18 column packed with 2.2 

µm particles using ammonium acetate buffered methanol water as eluent. The long 

path Teflon AF-based liquid core waveguide (0.15 × 1420 mm) illuminated by a 403 

nm light emitting diode and a monolithic photodiode-operational amplifier was used 

as a detector. The NPs ionize to the yellow anion form and were monitored at λmax  

400 nm by waveguide suspending over concentrated ammonia that permeates into the 

lumen. The separation of 4-nitrophenol, 2,4-dinitrophenol, 2-methyl-4-nitrophenol, 3-

methyl-4-nitrophenol, and 2-nitrophenol (the dominant NPs, typically in that order, in 

both rain and air of Houston and Arlington, TX, confirmed by tandem MS) takes 

place just within only 5 min with respective limits of detection (LODs), defined as 
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S/N being 3, of 60, 12, 30, 67, and 23 pg/mL comparing to MS/MS LODs of 20, 49, 

11, 20, and 210 pg/mL. Results on the analysis of air and rain samples are presented 

and discussed. 

 A sequential injection chromatographic (SIC) system for determination of 

quinines and its derivative was also developed. For this, a conventional SI system was 

modified to gain separation ability. A short monolith reverse phase column (10 x 4.6 

mm), which is usually used as a guard column, was mounted between a port of a 

selection valve and a detector. Mobile phase of 96% (v/v) triethylamine (TEA) 

phosphate buffer and acetonitrile 4% was used for separation with a flow rate of 0.72 

mL/min. A standard or a sample with desired volume was aspirated via syringe pump 

into the system. This means provides a convenient analysis via a single standard 

calibration, i.e. only one single standard can be employed. In appropriate an only 

sample could be handled via appropriate volume of aspiration in the range of standard 

calibration without further dilution needed. The proposed SIC system has been 

applied to the determination of quinine (QN), dihydroquinine (DQ), quinidine (QD) 

and dihydroquinidine (DQD) with %RSDs (n=5) of 0.2, 1.8, 0.3 and 0.9 respectively. 

Limits of detection (LODs) for QN and QD were found to be 24 and 56 ng. The 

system was applied for determination of quinine in pharmaceutical preparation 

samples. The results agreed with those of standard HPLC methods. 

 With some preliminary studies for SI instrumentations, another SIC system 

was developed for determination of calcium and magnesium in water sample. The 

system was set up similarly to that for quinines determination. However, a short 

monolith C18 column (10 x 4.6 mm) was modified by infusion with sodium dodecyl 

sulfate (Na-DS) solution (20 mM, 20 mL). This could change property of the column 

from reverse phase to ion exchangeable phase. Mobile phase of 1 mM 

ethylenediamine (En) mixed with 0.1 mM Na-DS (pH 6.0) was used at a flow-rate of 

0.9 mL/min. The solution of 0.1% w/v murexide and 0.02 M NaOH was mixed in-line 

and used as coloring reagent at a total flow rate of 0.4 mL/min. A spectrophotometric 

detector was employed for monitoring color products at 435 nm. The proposed system 

has been employed for determination of calcium and magnesium in natural and 
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mineral drinking waters. The results agreed well with those of standard titration 

methods. 
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บทคัดยอ 

 
ระบบแบบใหมท่ีใชในการวเิคราะหไนโตรฟนอล (เอ็นพี) ในอากาศไดถูกพัฒนาข้ึน น้ําฝน

ตัวอยางไดถูกเก็บโดยใชเคร่ืองเก็บน้ําฝนแบบเก็บเปนลําดับ ขณะท่ีตัวอยางอากาศไดถูกเก็บโดย
การดูดซับดวยกระบอกซิลิกาเจล ตัวอยางท่ีสะกัดแลวถูกเพิ่มความเขมขนในตัวแลกเปล่ียนประจุ
ลบอะลิฟาติกแบบเล็ก (2 มิลลิเมตร) และถูกชะออกมาดวยการฉีด 100 ไมโครลิตรของ 0.1 โมลาร 
โซเดียมซัลเฟต การแยกเชิงโครมาโตกราฟถูกกระทําบนรีเวิรสเฟส ซี-18 คอลัมนแบบส้ัน (2 x 5 
มิลลิเมตร) ท่ีมีอนุภาค 2.2 ไมโครเมตร โดยใชเมทานอลบัฟเฟอรดวยแอมโมเนียมอะซิเตทเปนตัว
ชะ ลิควิคคอรเวฟไกดชนดิเทฟลอนเอเอฟแบบยาว (0.15 x 1420 มิลลิเมตร) ใหแสงดวย
ไดโอดเปลงแสงท่ี 403 นาโนเมตร และตรวจวดัดวยโฟโตไดโอดเชิงเดีย่วท่ีมีโอเปอเรช่ันนอล
แอมฟลิไฟเออรถูกใชเปนตัวตรวจวดัทางโครมาโตกราฟ ไนโตรฟนอลไดถูกแตกทําใหเปนรูป
ไอออนท่ีมีสีเหลืองและถูกตรวจวดั ณ ความยาวคล่ืนสูงสุดท่ีประมาณ 400 นาโนเมตร ดวยเวฟไกด
ท่ีแขวนอยูเหนือแอมโมเนียเขมขนซ่ึงจะแทรกผานชองวางเล็กๆ การแยกของ 4-ไนโตรฟนอล 2,4-
ไดไนโตรฟนอล 2-เมทิล-4-ไนโตรฟนอล 3-เมทิล-4-ไนโตรฟนอล และ2-ไนโตรฟนอล (นี่คือไน
โตรฟนอลเดนท่ีพบในตัวอยางน้ําฝนและอากาศท่ีเมืองฮุสตันและเมืองอลิงตัน รัฐเท็กซัส ยืนยนั
ดวยแทนเด็มแมสสเปคโตรเมตรี) ใชเวลาเพียง 5 นาที โดยไดคาปริมาณตํ่าสุดท่ีตรวจวัดได (แอลโอ
ดี) เปน 60 12 30 67 และ 23 พิโคกรัมตอมิลลิลิตรตามลําดับ เม่ือเทียบกับเอ็มเอสเอ็มเอสไดคาเปน 
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20 49 11 20 และ 210 พิโคกรัมตอมิลลิลิตรตามลําดับ แผนภาพขอมูลของอากาสและน้ําฝนไดถูก
แสดง 
 เชนเดยีวกัน ระบบซีเควนเชียลอินเจคชันโครมาโตกราฟ (เอสไอซี) สําหรับการหา
ปริมาณควินนีและอนุพนัธของควินินไดถูกพัฒนา ในความตองการนี้ระบบซีเควนเซียลอินเจคชัน
แบบปกติไดถูกปรับปรุงเพื่อใหมีความสามารถทางการแยก คอลัมนรีเวิรสเฟสโมโนลิธแบบส้ัน (10 
x 4.6 มิลลิเมตร) ซ่ึงปกติใชเปนการดคอลัมน ไดถูกติดต้ังระหวางพอรตหนึ่งของดสิทริบิวชันวาลว
กับตัวตรวจวัด เฟสเคล่ือนท่ีคือ 96% ( ปริมาตรตอปริมาตร) ไตรเอทิลเอมีน (ทีอีเอ) ฟอสเฟต
บัฟฟอรกับอะซีโตไนไตรล 4% ถูกใชในการแยกดวยอัตราการไหลที ่ 0.72 มิลลิลิตรตอนาที สาร
มาตรฐานหรือสารตัวอยางไดถูกฉีดดวยไซรินจปมเขาไปในระบบดวยปริมาตรท่ีตองการ ดวยวิธีนี้
ทําใหเกิดความสะดวกในการวิเคราะหเนื่องจากความเขมขนของตัวอยางสามารถควบคุมใหอยู
ในชวงของกราฟมาตรฐานโดยไมตองมีการเจือจางอีก ระบบเอสไอซีท่ีนําเสนอนี้แสดงผลของการ
ตรวจวดัควนินี (คิวเอ็น) ไดไฮโดรควินีน (ดีคิว) ควนิิดนี (คิวดี) และไดไฮโดรควนิดิีน (ดีคิวด)ี ท่ีคา
เปอเซ็นตความเบ่ียงเบนสัมพัทธ (จํานวนเทากับ 5) ท่ี 0.2 1.8 0.3 และ 0.9 ตามลําดับ ขีดจํากัดการ
ตรวจวดั (แอลโอดี) สําหรับควินีนและควนิีดีนพบที่ 25 และ 56 นาโนกรัม ระบบไดถูกนําไปใชหา
ปริมาณควินนีในยาเตรียม ผลการวิเคราะหไปดวยกนัไดกับผลจากการทําเอชพีแอลซีมาตรฐาน 
 ดวยการศึกษาเบ้ืองตนสําหรับเคร่ืองมือเอสไอ ระบบเอสไอซีอีกแบบไดถูกพัฒนาสําหรับ
การหาปริมาณแคลเซียมและแมกนีเซียมในน้ําตัวอยาง ระบบนี้ไดถูกสรางคลายกับระบบการหา
ปริมาณควินนี แตคอลัมน ซี18 โมโนลิธแบบส้ันไดถูกปรับปรุงโดยการผานสารละลายโซเดียมโด
เดซิลซัลเฟต(เอ็นเอดีเอส) (20 มิลลิโมลาร 20 มิลลิลิตร) สวนนีส้ามารถเปล่ียนคุณสมบัติของ
คอลัมภจากรีเวิรสเฟสไปเปนเฟสท่ีแลกเปล่ียนไอออนได เฟสเคล่ือนท่ีคือ 1 มิลลิโมลาร เอธิลีนได
เอมีน (อีเอ็น) ผสมกับ 0.1 มิลลิโมลารของเอ็นเอดีเอส (พีเอช 6.0) ถูกใชท่ีอัตราการไหล 0.9 
มิลลิลิตรตอนาที สารละลาย 0.1% มวลตอปริมาตรของเมอริกไซดกับ 0.02 โมลาร โซเดียมไฮดรอก
ไซด ไดถูกผสมในระบบและใชเปนสารใหเกิดสีท่ีอัตราการไหลที่ 0.4 มิลลิลิตรตอนาที ตัวตรวจวดั
แบบสเปคโตรโฟโตเมตรีไดตรวจวดัสารผลิตภัณฑสีท่ี 403 นาโนเมตร ระบบท่ีเสนอไดถูกนําไปใช
ในการหาปริมาณแคลเซียมและแมกนีเซียมในตัวอยางน้ําธรรมชาติและนํ้าแรสําหรับบริโภค ผลการ
ทดลองมีความเห็นพองกับการวัดดวยวีธีไทเทรชัน 
 


