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ABSTRACT

Sequential injection lab on valve, micro flow system and ultrasonic flow 

injection chemiluminescence were developed for determination of some inorganic 

species in water to achieve “Greener Analytical Procedures”.

A sequential injection lab-on-valve system with air segmentation was 

proposed for determining copper(II) using spectrophotometric detection. The 

procedure is based on the reaction of copper(II) and 2-carboxy-2’-hydroxy-5’-

sulfoformazyl benzene (Zincon) in a weak alkaline solution between air zones. The 

method involved the aspiration of standard or sample solutions containing copper(II)

and reagent to mix between the air zones in the holding coil by using the distribution 

valve which is controlled by a computer. Copper(II) and zincon in an alkaline 

condition were reacted resulting in a blue copper(II)-zincon complex between the air 

zones. Then the product zone was dispensed through the detector, consisting of a 

fiber optics spectrometer with a tungsten lamp light source where the light was 
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conveyed through the fiber optic cable to irradiate the sample in the flow cell on the 

distribution valve. Subsequently, the signal was measured spectrophotometrically. 

The calibration graph was linear over the range of 0.5 – 2.0    µg ml-1 copper(II) with 

a correlation coefficient 0.9991. The relative standard deviation was 2.0 % for a 

series of 10 measurements of 0.5 µg ml-1 copper(II) solution. The detection limit (3

S/N) and the quantification limit (LOQ) were 0.05 and 0.17 mg l-1, respectively. This 

method has been successfully applied to the determination of copper(II) in 

wastewater. The method is superior to the batchwise method in that it provides fully

automation, rapidity, less reagents and sample consumption with little waste 

generation.

A micro flow system with a 3 dimensional optical sensor for the 

determination of copper(II) was designed and investigated. This system consisted of 

a planar glass chip with a poly(dimethylsiloxane) (PDMS) top plate with a fixed  

fiber optic probe as the optical sensor for monitoring of copper(II) that reacted with          

2-carboxy-2’-hydroxy-5’-sulfoformazyl benzene (zincon) in the tiny channel on a 

chip. This design gave a satisfactory sensitivity with a linear calibration graph in the 

range of 0.1 – 3.0 µg ml-1 copper(II) and a correlation coefficient of 0.9991. The 

percentage relative standard deviation was 2.5 for 10-replicate measurements of 0.5 

µg ml-1 copper(II) solution and the limit of detection was 0.1 µg ml-1. This system 

has been successfully applied to the determination of copper(II) in wastewater from 

the electroplating industry with less reagent and sample consumption and diminutive 

waste generation.

A novel ultrasonic flow injection chemiluminescence (FI-CL) manifold for 

determining hydrogen peroxide (H2O2) has been designed and evaluated. The 
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method was based on the enhancement of chemiluminescence signal on the Co(II)-

catalyzed chemiluminescence(CL) reaction between luminol and hydrogen peroxide 

by ultrasound. The enhancement of the chemiluminescence signal is believed to 

occur through a process involving the sonochemically generated hydroxyl radical 

(HO•) in a sample zone which leads to the more production of radical to reach in 

luminol-Co(II) system resulting in an increased chemiluminescence signal of 

hydrogen peroxide. The system was developed for determining ultra trace levels of 

H2O2 and a calibration curve was obtained with a linear portion over the range of    

10 - 200 nmol l-1 H2O2  (correlation coefficient 0.9945). The detection limit (3σ) and 

the quantification limit (LOQ) were found to be 1x10-9 and 3.3x10-9 mol l-1,

respectively and the relative standard deviation was 1.37 % for 2x10-7 mol l-1 H2O2

(n=10). The method was satisfactorily applied to the determination of trace amounts 

of H2O2 in purified water and natural water samples.
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บทคัดยอ

ไดทาํการพัฒนาระบบซีเควนเทียลอินเจคชันแล็ป-ออน-วาลว  ระบบไมโครโฟล และ          
อัลตราโซนคิโฟลอนิเจคชนัเคมลูิมเินสเซนสแบบใหมสําหรบัหาปรมิาณสารอนนิทรยีบางชนดิ ในน้าํ 
ซ่ึงนาํไปสูวธีิเคมวีเิคราะหแบบสะอาด

ไดนําเสนอระบบซีเควนเทียลอินเจคชันแล็ป-ออน-วาลวที่มีชวงอากาศคั่นสําหรับการ
วิเคราะหปริมาณทองแดงโดยใชวิธีตรวจวัดทางสเปกโทรโฟโตเมตรี วิธีนี้อาศัยหลักการของการ
เกิดปฏิกิริยาระหวางทองแดงกับ 2-คารบอกซี-2’-ไฮดรอกซี-5’-ซัลโฟฟอรมาซิลเบนซีน (ซิงคอน)                  
ในสารละลายที่มีฤทธ์ิเปนเบสออนระหวางโซนของอากาศ ในการวิเคราะหไดทําการดูด           
สารละลายมาตรฐานทองแดงหรือตัวอยางและรีเอเจนตใหผสมกันระหวางโซนของอากาศใน    
ทอพักโดยใชวาลวที่ควบคุมการทํางานทางคอมพิวเตอร ทองแดงและซิงคอนจะเกิดปฏิกิริยาได
สารประกอบเชิงซอนสีน้ําเงินของทองแดง-ซิงคอนระหวางโซนของอากาศ จากนั้นผลิตภัณฑ     
ที่เกิดขึ้นจะถูกผลักเขาสูระบบตรวจวัดซ่ึงประกอบดวยไฟเบอรออฟติคสเปกโทรมิเตอรและ 
แหลงกําเนิดแสงทังสเตนที่ติดตั้งอยูบนวาลวเพื่อตรวจวัดสัญญาณ กราฟมาตรฐานมีชวงความเปน     
เสนตรงอยูในชวงความเขมขนของทองแดง 0.5-2.0 ไมโครกรัมตอลิตร ไดคาอารสแควร 0.9991              
คาเบีย่งเบนมาตรฐานสมัพทัธสําหรับการตรวจวดัสารละลายทองแดงความเขมขน 0.5 ไมโครกรมั
ตอมลิลิลิตร จาํนวน 10 คร้ัง มคีาเทากบั 2.0 เปอรเซน็ต  ขดีจาํกดัของการตรวจวดัและขดีจาํกดัของ

ÅÔ¢ÊÔ·¸Ô ìÁËÒÇÔ·ÂÒÅÑÂàªÕÂ§ãËÁè
Copyright  by Chiang Mai University
A l l  r i g h t s  r e s e r v e d

ÅÔ¢ÊÔ·¸Ô ìÁËÒÇÔ·ÂÒÅÑÂàªÕÂ§ãËÁè
Copyright  by Chiang Mai University
A l l  r i g h t s  r e s e r v e d



viii

การหาปรมิาณมคีาเทากบั 0.05 และ 0.17 ไมโครกรมัตอมลิลิลิตร ตามลาํดบั  วธีินีไ้ดนาํไปประยกุต
ใชสําหรับวเิคราะหปริมาณทองแดงในตวัอยางน้าํเสยี วธีินีม้ขีอดเีหนอืกวาวธีิแบทชธรรมดาทีเ่ปน
ระบบอัตโนมัติอยางสมบูรณแบบ รวดเร็ว ใชปริมาณรีเอเจนตและสารตัวอยางนอย กอใหเกิด     
ของเสยีจากระบบการวเิคราะหเพยีงเล็กนอย

ไดออกแบบและนําเสนอระบบไมโครโฟลที่มีระบบตรวจวัดทางแสงแบบสามมิติสําหรับ
วิเคราะหปริมาณทองแดง ระบบนี้ประกอบดวยแผนชิพที่ทําจากแกวประกบอยูกับพอลิเมอร           
พดีเีอ็มเอสทีม่หีวัสําหรับตรวจวดัทางแสงฝงอยูเพือ่ตรวจวดัทองแดงทีท่าํปฏกิริิยากบั 2-คารบอกซี-
2’-ไฮดรอกซี-5’-ซัลโฟฟอรมาซิลเบนซีน(ซิงคอน)ในรองขนาดเล็กบนชิพ การออกแบบนี้ให
สภาพไวในการตรวจวัดปริมาณทองแดงเปนที่นาพอใจ โดยใหการตอบสนองเชิงเสนสําหรับการ
วิเคราะหปริมาณทองแดงในชวงความเขมขน 0.1-3.0 ไมโครกรัมตอมิลลิลิตรและมีคาอารสแควร
0.9991 คาเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธสําหรับการตรวจวัดสารละลายทองแดงความเขมขน 0.5
ไมโครกรมัตอมลิลิลิตร จาํนวน 10 คร้ัง มคีาเทากบั 2.5 เปอรเซน็ต  ขดีจาํกดัของการวเิคราะหมคีา
เทากบั 0.1 ไมโครกรมัตอมลิลิลิตร วธีินีไ้ดนาํไปประยกุตใชสําหรับวเิคราะหปรมิาณทองแดงใน   
ตัวอยางน้ําเสียจากอุตสาหกรรมชุบเคลือบดวยไฟฟาไดสําเร็จ โดยที่ใชสารตัวอยางและรีเอเจนต
จาํนวนนอยและกอใหเกดิของเสยีจากการวเิคราะหเพยีงเลก็นอย

ไดออกแบบและศึกษาวิธีอัลตราโซนิคโฟลอินเจคชันเคมิลูมิเนสเซนสแบบใหมสําหรับ
หาปริมาณไฮโดรเจนเปอรออกไซด วิธีนี้อาศัยการเพิ่มสัญญาณเคมิลูมิเนสเซนสในปฏิกิริยา
ระหวางลูมินอลและไฮโดรเจนเปอรออกไซดซ่ึงมีโลหะโคบอลทเปนตัวเรงปฏิกิริยาโดยใช     
คล่ืนเสียงเปนตัวกระตุน การเพิ่มขึ้นของสัญญาณเคมิลูมิเนสเซนสเกี่ยวของกับกระบวนการ     
การสรางไฮดรอกซิลเรดิคอล (HO•)โดยคล่ืนเสียงในโซนของสารตัวอยาง ซ่ึงเปนการเพิ่มปริมาณ
ของเรดิคอลที่เขาทําปฏิกิริยาในระบบลูมินอล-โคบอลท สงผลใหสัญญาณเคมิลูมิเนสเซนสของ
ไฮโดรเจนเปอรออกไซดมีขนาดเพิ่มขึ้น ระบบดังกลาวไดออกแบบสําหรับหาปริมาณไฮโดรเจน
เปอรออกไซดในระดับความเขมขนที่ต่ํามาก ๆ โดยมีชวงการตอบสนองเชิงเสนในชวง          
ความเขมขนของไฮโดรเจนเปอรออกไซด 10-100 นาโนโมลาร (คาอารสแควร 0.9945) ขดีจาํกดั
ของการวิเคราะหและขีดจํากัดของการตรวจวัดมีคาเทากับ 1 และ 3 นาโนโมลาร ตามลําดับ          
คาเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธสําหรับการตรวจวัดสารละลายไฮโดรเจนเปอรออกไซดความเขมขน 
2x10-7 โมลาร จาํนวน 10 คร้ัง มคีาเทากบั 1.37 เปอรเซน็ต วิธีนี้ไดนําไปประยุกตใชสําหรับหา
ไฮโดรเจนเปอรออกไซดปริมาณนอยในตัวอยางน้ําบริสุทธิ์และน้ําธรรมชาติไดผลเปนที่นาพอใจ
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