
ABSTRACT 

A simple and rapid method has been developed for the determination of 

organophosphorus (OP), organochlorine (OC), and pyrethriod (PY) pesticides in 

vegetables using solid-phase extraction (SPE) cleanup. The results obtained were 

compared with the established routine method without cleanup for OP pesticides and 

silica gel cleanup for OC and PYpesticides. Residues were extracted with acetone 

and methylene chloride lJfxtracts were cleanup up by SPE mixed-mode column using 

quaternary amine and aminopropyl (SAXINH2) or octadecyl (CI8) sorbents. The 

pesticides were determined by gas chromatography with flame photometric detector 

for OP pesticides and micro-electron capture detector (u-ECD) for OC and PY 

pesticides. The results from the SAXINH2study showed that the recoveries obtained 

for the eleven OP pesticides tested except for the polar one such as methamidophos 

and dimethoate (depending on the matrix) were within the acceptable range of 70 % 

to 120 %. This method offers a cleaner extract than the routine method which do not 

requires cleanup. The extract obtained can be injected directly into the ECD for the 

OC and PY determination. Recoveries obtained for the six OC pesticides using the 

same method were comparable with the silica gel method. For the five PY pesticides 

tested, the recoveries obtained were also corresponding to the silica gel method. For 

the CI8 cleanup method, the recoveries obtainedfor eleven OP pesticides tested 

except methamidophos were within the acceptable range. However, the recoveries 

obtainedfor the nine OC pesticides using the CI8 method were lower than those 

obtained from silica gel method. For the five PY pesticides tested, the recoveries 

obtained using this method were comparable to the silica gel method. In spite ofthe 

limited range ofthis study, it can be predicted that the SPE CI8 and SAXINH2 cleanup 
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methods can be extrapolated to a wider range ofother OP, OC and PYpesticides. 

These methods can also be used for other fruits and vegetables. The benefits ofthe 

SPE method compared to the routine method were the used oforganic solvents is 

reduced, possibility ofconcentration ofthe samples, less sorbent used, no cross­

contamination, shorter analysis time and the technique is easy to automate. 
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• I 

ABSTRAK 

Satu kaedah yang ringkas and cepat telah dihasilkan untuk rnenentukan racun perosak 

jenis organofosfat (OP), organoklorin (OC) and piretroid (PY) di dalarn sayur-sayuran 

dengan rnenggunakan ektraksi fasa pepejal (SPE). Keputusan yang diperolehi dari 

kaedah ini dibandingkan dengan kaedah yang biasa digunakan di dalarn rnakmal tanpa 

pernbersihan iaitu untuk racun perosak OP dan dengan kaedah pernbersihan 

rnenggunakan gel silika untuk racun perosak OC and PY. Sisabaki racun perosak 

diekstrak dengan aseton dan rnetilena klorida. Ektrak yang diperolehi dibersihkan 

dengan rnenggunakan SPE mod bercarnpur iaitu arnina quaterner dan arninopropil 

(SAXlNH2) atau oktadisil. Racun-racun perosak ditentukan dengan rnenggunakan 

krornatografi gas yang dilengkapi dengan pengesan fotornetrik nyala (untuk OP) dan 

pengesan tangkapan electron rnikro (untuk OC dan PY). Keputusan yang diperolehi 

dari kaedah SAXlNH2 rnenunjukkan bahawa perolehan sernula untuk 11 racun 

perosak OP kecuali rnetarnidofos dan dirnetoat (bergantung pada jenis rnatriks) adalah 

di paras yang dapat diterirna iaitu di antara 70 % dan 120 %. Ekstrak yang dihasilkan 

rnelalui kaedah ini adalah lebih bersih berbanding dengan kaedah yang biasa 

digunakan di dalarn rnakmal iaitu tanpa pernbersihan. Di sarnping itu, ekstrak ini 

boleh dirnasukkan ke dalarn ECD untuk penentuan racun perosak OC dan PY. 

Keputusan perolehan sernula untuk racun perosak OC rnenggunakan kaedah ini 

adalah sarna dengan kaedah gel silica. Untuk racun perosak PY, perolehan sernula 

yang didapati juga adalah sarna dengan kaedah gel silica. Untuk kaedah CIS, 

perolehan sernula untuk racun perosak OP adalah di paras yang dapat diterirna kecuali 

rnetharnidofos. Walaupun dernikian, perolehan sernula untuk racun perosak OC 

adalah lebib rendah dari kaedah gel silica. Untuk racun perosak PY, perolehan sernula 

XVll 



yang diperolehi adalah sarna dengan kaedah gel silica. Walau kajian ini adalah terhad 

kepada beberapa racun perosak and sayur-sayuran, adalah dijangkakan kaedah 

pernbersihan rnenggunakan SPE SAXlNH2 and CIS boleh digunakan untuk racun 

perosak OP, OC dan PY yang lain rnernandangan sifat-sifat kirnianya yang sarna. 

Kaedah ini juga boleh digunakan untuk sayur-sayuran dan buah-buahan yang lain. 

Faedah-faedah kaedah SPE berbanding dengan kaedah yang biasa digunakan 

tennasuklah penggunaan pelarut yang berkurangan, pernekatan sarnpel, penggunaan 

bahan kirnia berkurangan, tidak ada pencernaran, rnasa analisis yang lebih pendek dan 

kebolehan untuk diautornasikan. 
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