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ABSTRACT 

 
Reversed flow injection analysis (rFIA), sequential injection analysis (SIA) and 

micellar liquid chromatography (MLC) were developed for determination of some 

metal ions and ingredient drugs in commercial pharmaceutical preparations to achieve 

“Greener Analytical Techniques”. 

A reversed flow injection procedure to determine chlortetracycline (CTC) in 

pharmaceutical preparations is described. It is based on the reaction between 

chlortetracycline with yttrium (III) in Tris- buffer and cationic surfactant medium. 

The chemicals and FIA parameters were investigated using the univariate and simplex 

methods. The method involved injection of a 200 μl of 10 ppm yttrium(III) in 5 x 10-3 

mol l-1 CTAB solution into the merged stream of sample and/or standard solution 

containing CTC and Tris – buffer pH 7.5. The yellow complex is obtained with a 
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maximum absorption at 392 nm.  The linear calibration curve over the range of               

1.0 x 10-5 – 3.0 x 10-4 mol l-1 CTC is established with the regression equation (n = 5) 

Y = 3208.5.2X + 0.0137, (R2 = 0.9993) where Y represents the peak absorption and            

X is CTC concentration in mol l-1. The limit of detection (LOD, defined as 3σ) is           

8.33 x 10-6 mol l-1 of CTC and the limit of quantitation (LOQ, defined as 10σ) was 

therefore 2.78 x 10-5 mol l-1. The method was highly reproducible with the relative 

standard deviations (R.S.D.) of 1.12 and 1.76 % of 5.0 x 10-5 mol l-1 and 1.0 x 10-4 

mol l-1 of CTC, respectively (n = 11) and rapid with a sampling rate of 53 samples h-1. 

The proposed method has been satisfactorily applied to the determination of CTC in 

commercial pharmaceutical preparations. The accuracy was found to be high as the 

Student t – values were calculated to be less than the theoretical values when the 

results were compared with those obtained by the conventional spectrophotometric 

method at 95 % confidence level.  

 A sequential injection analysis (SIA) spectrophotometric method for the 

determination of trace amounts of zinc (II) with 1-(2-pyridylazo)-2-naphthol (PAN) is 

described. The method is based on the measurement of absorbance of the zinc -PAN 

chelate solubilized with a non-ionic surfactant, Triton X-100, no extraction procedure 

is required in the proposed method, yielding a pink colored complex at pH 9.5 with an 

absorption maximum at 553 nm. The SIA parameters that affect the signal response 

have been optimized in order to get the better sensitivity and minimum reagent 

consumption. A linear relationship between the relative peak height and concentration 

was obtained over the concentration range of 0.1 – 1.0 µg ml-1. The limit of detection 

and limit of quantification were 0.02 and 0.06 µg ml-1, respectively. The sample 

throughput about 40 samples per hour was obtained. The repeatability were 1.32 and 
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1.24 % (n = 10) for 0.1 and 0.5 µg ml-1, respectively. The proposed method was 

successfully applied to the assay of zinc (II) multivitamin tablets. The results were 

found to be in good agreement with those obtained by flame atomic absorption 

spectrophotometric method and with the claimed values by the manufactures. The 

Student t-test showed no significant difference at 95% confidence level. 

 A micellar liquid chromatographic (MLC) procedures allowing the separation and 

simultaneous determination of the active ingredients acetaminophen, guaifenesin, 

phenylephrine, pseudoephedrine and phenylpropanolamine is described. The separation 

was effective by using a micellar mobile phase of 0.150 mol l-1 sodium dodecyl sulfate 

buffer at pH 7, a C8 column (150 mm x 4.6 mm, 5 μm) and UV detection. Under these 

conditions, separation of the five components of the drugs was achieved within less than 

10 min. The specificity of the method was demonstrated. Analytical characteristics such as 

limit of detection, limit of quantification, linear range, accuracy, precision (repeatability) 

and the influence of the various method parameters were evaluated. The developed 

method was applied to the determination of acetaminophen, guaifenesin, phenylephrine, 

pseudoephedrine and phenylpropanolamine in cough – cold commercial drugs in USA.  

They were completely resolved without any interference from the excipients matrix. The 

mobile phase of sodium dodecyl sulphate allows this procedure to offer a number of 

advantages, such as non-toxicity, non-flammability, biodegradability and low cost, in 

comparison to aqueous organic solvents. Its simplicity, then, makes it a good candidate for 

application in routine analysis in the quality control.  
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บทคัดยอ 
 
 ไดทําการพัฒนาระบบรีเวิรสโฟลอินเจคชันอะนาลิซิส (อารเอฟไอเอ) ซีเควนเชียลอินเจค

ชันอะนาลิซิส (เอสไอเอ) และไมเซลลาลิควิดโครมาโทกราฟ (เอ็มแอลซี) เพื่อการวิเคราะหปริมาณ

ไอออนของโลหะบางชนิดและตัวยาสําคัญบางชนิดในยาเตรียมทางการคาเพื่อนําไปสูวิธีเคมีการ

วิเคราะหแบบสะอาด 

 ไดอธิบายวิธีอารเอฟไอเอเพื่อการวิเคราะหคลอเตตระไซคลิน (ซีทีซี) ในยาเตรียม โดย

ปฏิกิริยาต้ังอยูบนพื้นฐานระหวางซีทีซีกับอิทเทรียม(III) ในตัวกลางทริสบัฟเฟอรและแคทไอออนิก

เซอรแฟกแทนต ไดใชวิธียูนิแวริเอตในการหาคาตัวแปรตาง ๆ ทางเคมีและเอฟไอเอ ซ่ึงวิธีการ

รวมถึงการฉีดอิทเทรียม (III) ความเขมขน 10 พีพีเอ็ม จํานวน 200 ไมโครลิตรในสารละลายซีแทป
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ความเขมขน 5 x 10-3 โมลตอลิตร เขาสูกระแสของสารละลายตัวอยางและ/ หรือสารละลาย

มาตรฐานท่ีบรรจุซีทีซีและทริสบัฟเฟอรพีเอช 7.5 สารเชิงซอนสีเหลืองดูดกลืนแสงสูงสุดท่ี 392 นา

โนเมตร  กราฟมาตรฐานไดถูกสรางข้ึนในชวงเสนตรง ความเขมขนของซีทีซี 1.0 x 10-5 - 3.0 x 10-4  

โมลตอลิตร พรอมคาสมการรีเกรซชัน (n = 5) Y = 3208.52 X + 0.0137 (อารสสแควร = 0.9993) 

เม่ือ                  Y เทากับคาการดูดกลืน และ X  เทากับ ความเขมขนของซีทีซีในหนวยโมลตอลิตร 

คาขีดจํากัดตํ่าสุดของการตรวจวัด  (3σ )  มีคาเทากับ  8.33 x 10-6 โมลตอลิตรสําหรับซีทีซี และคา

ขีดจํากัดตํ่าสุดของการหาปริมาณ (10σ) มีคาเทากับ 2.78 x 10-5  โมลตอลิตร คาเบ่ียงเบนมาตรฐาน

สัมพัทธสําหรับมีคา 1.12 %   และ 1.76 % สําหรับซีทีซีความเขมขน 5.0 x 10-5 โมลตอลิตร และ  

1.0 x 10-5 โมลตอลิตรตามลําดับ  (n=11) และรวดเร็วดวยอัตราวิเคราะหตัวอยาง 53 ตัวอยางตอ

ช่ัวโมง  วิธีการนี้ไดรับความพอใจในการทดสอบเพ่ือหาปริมาณซีทีซีในตัวอยางยาในชวงความ

เช่ือม่ัน 95 % 

 ไดอธิบายวิธีซีเควนเชียลอินเจคชันอะนาลิซิส (เอสไอเอ)สเปกโทรโฟโตเมตริกสําหรับการ

หาปริมาณสังกะสีปริมาณนอย ดวย 1 - (2-ไพริไดลาโซ)-2-แนปทอล (แพน) วิธีนี้ไดอาศัยพื้นฐาน

ตรวจวัดคาดูดกลืนของคีเลทของสังกะสี - แพน ท่ีละลายในไตรตอน เอ็กซ - 100 ซ่ึงเปนนอนไอ

ออกนิกเซอรแฟกแตนท โดยวิธีนี้ไมตองการวิธีการสกัด สารเชิงซอนสีชมพูตรวจวัดคาการดูดกลืน

แสงท่ีความยาวคล่ืน 553 นาโนเมตร ท่ีคาพีเอช 9.5 ไดทําการปรับหาสภาวะท่ีเหมาะสมสําหรับตัว

แปรตางๆ ทางเอสไอเอท่ีมีผลตอสัญญาณเพื่อท่ีจะใหไดคาความไวท่ีดีท่ีสุดและใชปริมาณสารรีเอ

เจนตใหนอยท่ีสุด ความสัมพันธคาความเปนเสนตรงระหวางความสูงของพีกสัมพัทธ กับความ

เขมขนอยูในชวง 0.1-1.0 ไมโครกรัมตอมิลลิลิตร คาขีดจํากัดตํ่าสุดของการตรวจวัด และคาขีดจํากัด

ตํ่าสุดของการหาปริมาณมีคาเทากับ 0.02 และ  0.06  ไมโครกรัมตอมิลลิลิตรตามลําดับ ดวยอัตรา 
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40 ตัวอยางตอชัวโมง คาความแมนยํามีคา  1.32  และ  1.24  (n=10) สําหรับความเขมขน 0.1  และ  

0.5  ไมโครกรัมตอมิลลิลิตร ตามลําดับ ดวยวิธีนี้ไดนําไปประยุกตใชการหาปริมาณสังกะสีใน

ตัวอยางยาเม็ดวิตามิน 

 ไดอธิบายวิธีไมเซลลาลิควิดโครมาโทกราฟ (เอ็มแอลซี) สําหรับการแยกและวิเคราะหหา

ปริมาณของตัวยาออกฤทธ์ิ อะซีตามิโนเฟน ควัวเฟนีซีน ฟนิลอีฟรีน ซูโดอีฟดรีน และ ฟนิลโพรพา

โนลามีน  การแยกทําโดยใชโซเดียมโดเดคซิลซัลเฟต ความเขมขน 0.150 โมลารเปนตัวทําละลาย

เคล่ือนท่ีไมเซลลา ท่ีมีบัฟเฟอร พีเอช  7  คอลัมน  ซีแปด (150 x 4.6 มิลลิเมตร, 5  ไมโครเมตร) และ

เคร่ืองตรวจวัดยูวี ภายใตสภาวะดังกลาว สามารถแยกสารตัวอยางท้ัง 5 ชนิดไดภายในเวลานอยกวา 

10 นาที คาเฉพาะตางๆ ทางการวิเคราะหเชน คาขีดจํากัดของการตรวจวัด คาขีดจํากัดของการหา

ปริมาณ ชวงความเปนเสนตรง คาความถูกตอง ความแมนยําของวิธี และตัวแปรดตางๆ ท่ีมีผลตอวิธี

ไดทําการพัฒนาเพื่อนําไปประยุกตเพื่อหาปริมาณของฤทธ์ิ อะซีตามิโนเฟน ควัวเฟนีซีน  ฟนิลอี

ฟรีน ซูโดอีฟดรีน และ ฟนิลโพรพาโนลามีน ในยาแกไอและยาแกหวัดท่ีมีขายในประเทศ

สหรัฐอเมริกา ซ่ึงสามารถทําไดโดยปราศจากสารรบกวนจากสารอื่นท่ีอยูในตัวยา การใชโซเดียมโด

เดตซิลซัลเฟตเปนตัวทําละลายเคล่ือนท่ีมีขอดีหลายอยาง เชน ความไมเปนพิษ ไมเปนวัตถุไวไฟ 

สามารถยอยสลายไดทางชีวภาพและมีราคาถูก เม่ือเปรียบเทียบกับการใชสารละลายอินทรีย จึง

เหมาะสําหรับการนําไปประยุกตใชในงานท่ีเปนงานประจําและงานควบคุมคุณภาพ 

 


