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1. Executive summary  

ได้ท าการพัฒนาระบบปั๊มป์แบบ peristaltic pump โดยพยายามใช้วัสดุ/อุปกรณ์ ที่หาได้
ไม่ยากในประเทศไทย ปั๊มป์ที่พัฒนาขึ้นสามารถถูกควบคมด้วยคอมพิวเตอร์ โดยพัฒนาระบบ 
hardware และ software ขึ้นเองจนได้ต้นแบบ (prototype)  

ยังได้พัฒนาระบบการวิเคราะห์แบบ lab-on-chip (LOC) อย่างง่าย โดยใช้วัสดุที่หาได้         
ไม่ยากเช่นกัน  โดยใช้ platform ที่เป็นพลาสติก (acrylic) น ามาท าร่องเป็น channel ใช้ระบบการ
ไหลเพ่ือป้อนสารตัวอย่างและรี เอเจนต์ เข้ าไปใน  channel  เมื่ อ เกิดปฏิกิริยาขึ้นจะติดตาม              
การเปลี่ยนแปลงโดยอาศัยเวลาของการเคลื่อนที่ (migration time) ที่อาจวัดได้โดยใช้นาฬิกาจับเวลา 
และดูการเคลื่ อนของ reaction zone ด้ วยตาเปล่ า สามารถสร้างกราฟจากความสัม พันธ์                     
ของ migration time และความเข้มข้นของสารตัวอย่าง น าไปประยุกต์ในการหาปริมาณกรด
แอสคอร์บิก กรดอะซิติก และเหล็ก โดยการใช้รีเอเจนต์ เพ่ือเกิดปฏิกิริยาเคมีต่างๆ กัน สามารถใช้กับ
ตัวอย่างจริงได้  

งานวิจัยนี้ยังได้พัฒนาการตรวจวัดด้วยคุณสมบัติทางไฟฟ้า (แบบ voltammetry)              
ที่ใช้ร่วมกับระบบการวิเคราะห์ด้วยการไหลแบบ sequential injection analysis (SIA) ที่ใช้ขั้วไฟฟ้า
แบบ bismuth thin film เพ่ือการหาปริมาณแคดเมียมและตะกั่ว พร้อมเดียวกันได้ประยุกต์          
กับตัวอย่างน้ าในเหมืองแร่สังกะสี  
 จากงานวิจัยนี้ ได้ต้นแบบ (prototype) เครื่องมือวิเคราะห์ขนาดเล็ก 3 ชิ้นงาน คือ 
ต้นแบบ peristaltic pump simple, simple lab-on-chip และ ได้ขยายการประยุกต์ในการหา
ปริมาณน้ าตาลในตัวอย่างของเหลวที่น่าจะเป็นประโยชน์ในอุตสาหกรรมน้ าตาลและอุตสาหกรรมทาง
เภสัชกรรมโดยมีความร่วมมือกับภาคเอกชน และนอกเหนือจากการตีพิมพ์ในวารสารนานาชาติ 3 เรื่อง
แล้ว ยังได้เสนอจดสิทธิบัตร อีก 2 รายการ 
 
ค าส าคัญ : เครื่องมือวิเคราะห์ขนาดเล็ก, เทคนิคการไหล, ระดับไมโคร/นาโน 
 
2. Abstract  

Development was made for frication of peristaltic pump by using easily 
available materials in Thailand.  The pump is controlled via lab-developed computer 
software.  A prototype was obtained. 

Development was also made for a simple lab-on-chip (LOC) for chemical 
analysis. The fabrication was made by using easily available materials.  A platform was 
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made by drilling acrylic piece to wake channel for flow based system at which reagent 
sample and reagent would produce chemical reaction along the flowing. Migration 
time of the reaction zone from the starting point to a detection point could be 
monitored by using a stop water and with waked eye.  A calibration graph of a relation 
of the migration time and concentration could be established.  Applications of the 
LOC were developed for the determination of ascorbic acid, acetic acid, and iron using 
appropriate reagents.  This could be used for real samples.  

Sequential injection analysis (SIA) system with voltammetry (using bismuth 
thin film) for simultaneous determination of cadmium and lead was also investigated 
for the application in water of zinc urining, 3 prototypes: peristaltic pump and simple 
LOC and were obtained, under collaboration with private sectors.  Applications have 
been extended to the assay of sugar contents which will be useful to Sugar and 
pharmaceutical industries.  

Apart from 3 publication in international a journal, 2 patent applications 
being made. 
 
Keywords : Small scale chemical analyzer, flow based techniques, micro/ nano levels 
 
3. การด าเนินการงาน :    ได้ด าเนินงานตามแผนงานที่ได้วางไว้ทุกประการ 
ในรอบ 2 ปี ที่ผ่านมาได้ 

  ติดต่อทางโทรศัพท์ / โทรสาร กับผู้ร่วมทุน 85 ครั้ง 
  ประชุมร่วมกับผู้ร่วมทุน 8 ครั้ง  
  ประชุมทีมวิจัย 60 ครั้ง เป็นเรื่อง  
       ทบทวน/  วางแผนงาน 17 ครั้ง  หารือปัญหาการท าวิจัย 31 ครั้ง 

               วิเคราะห์ผล 21 ครั้ง   มอบหมายงาน 4 ครั้ง   การจัดหาจัดจ้าง 11 ครั้ง 
 

4. สรุปผลการด าเนินงาน 
ได้ด าเนินการดังนี้ 
4.1 ได้ต้นแบบ (prototype) ของส่วนขับเคลื่อนสารละลายเป็นแบบ peristaltic pump โดย

พัฒนาระบบการควบคุมการไหล (peristaltic pump) โดยได้พัฒนาระบบวงจรอิเล็กทรอนิกส์ 
เพ่ือควบคุมระบบมอเตอร์ โดยพิจารณาจาก อุปกรณ์และวัสดุที่หาได้ไม่ยากในประเทศไทย ใน
ส่วนของหัวปั๊มป์ (pump head) ได้พยายามพัฒนาขึ้นเอง แต่พบว่าประสิทธิภาพยังด้อยกว่า 
หัวปั๊มที่มีจ าหน่ายในท้องตลาด ท างานเรียบสม่ าเสมอ ได้พัฒนาระบบวงจรอิเล็กทรอนิกส์ของ
ปั๊ม เพ่ือสามารถท่ีจะถูกควบคุมด้วยระบบคอมพิวเตอร์ ซึ่งได้รับการพัฒนาทั้ง hard-ware 
และ soft-ware  
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Peristaltic pump ที่พัฒนาขึ้นประกอบด้วย 
1)  ส่วนประกอบเชิงกล : การรีดสารละลายในท่อให้เคลื่อนท่ี  
- ระบบมอเตอร์ เป็น DC motor (12V 8W) (ดูในภาพประกอบ) 
- ระบบหัวปั๊มป์ (pump head) ประกอบด้วยลูกกลิ้ง (12ลูก) ที่รีด ราง และท่อสายยาง) ซึ่งเป็นชุด 
Ismatec (ดูในภาพประกอบ)  
2) ส่วนประกอบในการควบคุมป๊มป์ที่เก่ียวข้องกับระบบอิเล็กทรอนิกส์ได้พัฒนาวงจรที่เกี่ยวข้องกับ 
- การจ่ายไฟ (power supply) ของวงจรคุมการท างานของมอเตอร์ การให้มอเตอร์หมุนเปลี่ยน
ทิศทางได้ (เป็น bidirection ไม่ใช่การหมุนไปทางเดียว) การจะท าให้ปั๊มหยุดเพ่ือหยุดการไหล และ
สามารถท าให้มอเตอร์ท างานต่อเพ่ือจะไหลต่ออีกได้ 
- การติดต่อสื่อสารกับคอมพิวเตอร์ ท าให้สามารถติดต่อกับค าสั่ง (software) กับคอมพิวเตอร์เพ่ือ
รับค าสั่งเกี่ยวกับการท างานของปั๊มป์ (จ านวนรอบของมอเตอร์ซึ่งจะมีผลต่ออัตราการไหลของ
สารละลาย; ทิศทางการหมุนของมอเตอร์ ซึ่งจะมีผลต่อทิศทางของการไหลในท่อ: ต้องการให้ไหลอย่าง
ต่อเนื่องหรือต้องการให้ไหลแล้ว หยุดแล้วไหลต่อ เป็นต้น) จะมีพอร์ตเป็นจุดเชื่อมต่อกับคอมพิวเตอร์  
(ดังรูปภาพ) 
3)  ระบบ software  
- ได้พัฒนาระบบการควบคุมปั๊มป์โดยอาศัยระบบ micro-controller AVR โดยเขียนโปรแกรมเป็น
ภาษา C ขึ้นเองเพ่ือควบคุมการท างานของปั๊มป์ใน mode ต่าง ๆ กัน (อัตราการไหลของปั๊มป์ ทิศ
ทางการไหลของสารละลายในท่อเวลาในการท างานของปั๊มป์ และเวลาที่ต้องการให้ปั๊มป์หยุดไหลก่อนที่
จะไหลต่อ) โดยโปรแกรมดังกล่าวจะฝังตัวใน micro-controller และติดต่อกับโปรแกรมควบคุมระบบ
ที่เขียนขึ้นโดยใช้ Visual Basic ซึ่งจะเป็น user interface และการท า program script เพ่ือสั่งงาน
ตามข้ันตอนที่ผู้ใช้ก าหนดอีกทีหนึ่ง 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Power 

Supply 

ระบบเชิงกล 
ของหัวปั๊มป ์

จุดเช่ือมต่อคอมพวิเตอร์ 
(รับ-ส่งสัญญาณ) 

 

มอเตอร์ 

วงจรควบคุมการท างาน 
ของมอเตอร์ และติดต่อสื่อสาร

กับคอมพิวเตอร์ 
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การทดสอบสมรรถนะการท างานของป๊ัมป์ 
ได้ทดสอบการท างานของปั๊มป์โดยประยุกต์ใช้ในระบบ flow injection analysis (FIA) เพ่ือ

การวิเคราะห์กรดแอสคอร์บิก โดยใช้สารละลายด่างทับทิม (ดังรูป) ซึ่งได้ผลการทดลองที่ดีซึ่งแสดงถึง
สมรรถนะที่ดีของปั๊มป์ (ดังตาราง) 

 
  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Table 1 Ascorbic acid contents in Vitamin C tablets 

Sample 
(mg/tab labeled) 

Found 
(mg/tab)SD 

S1 (1000) 1035  9 

S2 (500) 466  6 

S3 (500) 465  13 

S4 (300) 283  6 

S5 (250) 224  2 

S6 (100) 89  1 

S7 (50) 49 1 
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4.2   ได้พัฒนาระบบ Lab-on-Chip (LOC) ซึ่งเป็น Lab-on-Chip อย่างง่ายที่ออกแบบ
และสร้างขึ้นโดยวัสดุราคาไม่แพง เพ่ือจะเป็นเครื่องมือวิเคราะห์ขนาดเล็กส าหรับการวิเคราะห์ในระดับ
ไมโคร/นาโน 

ตัว chip ซึ่งเป็น platform เพ่ือท าการวิเคราะห์ (ท า lab) ท าด้วยพลาสติก acrylic 
โดยจัดท า channel ในรูปแบบต่างๆ ทั้งนี้  การน าสาร (ที่ เป็นตัวอย่างและรีเอเจนต์ ) เข้าไปใน 
channel ของ chip จะอาศัยหลักการไหล เมื่อสารตัวอย่าง และรีเอเจนต์พบกันใน channel จะ
เกิดปฏิกิริยา การเคลื่อนที่ (migration) ของโซนที่เกิดปฏิกิริยานี้จะถูกติดตาม เวลาที่เกี่ยวข้องของการ
เคลื่อนที่ของโซนดังกล่าวจากจุดเริ่มต้น (ที่สารตัวอย่างและรีเอเจนต์เริ่มสัมผัสกัน) ไปตามแนว 
channel จนถึงจุดหนึ่งที่ใช้เป็นจุดสังเกต (observation point) จะมีความสัมพันธ์กับความเข้มข้นของ
สารตัวอย่าง เวลาของการเคลื่อนที่ดังกล่าว (migration time) สามารถถูกวัดได้โดยใช้อุปกรณ์ง่ายๆ 
เช่น ใช้นาฬิกาจับเวลา ซึ่งใช้ตาสังเกตการณ์เคลื่อนที่ของสี  

4.3   พั ฒ น า  Lab-on-Chip จ าก ข้ อ  (2) เ พ่ื อ ก ารห าป ริ ม าณ ก รด แอส ค อ ร์ บิ ก                  
(Ascorbic acid) โดย  

4.3.1 ใช้สารละลายด่างทับทิมเป็นรีเอเจนต์  อาศัยที่ปฏิกิริยา redox ที่เกิด
ขึ้นกับสารละลายด่างทับทิม ติดตาม reaction zone ใน channel ที่เกี่ยวข้องกับการ
จางไปของสี  ของสารละลายด่างทับทิมอันเนื่องจากการเปลี่ยน  permanganate 
(Mn(VII)) เป็น manganese ion (Mn(II)) สามารถสร้างกราฟมาตรฐานที่เกี่ยวข้องกับ
ความสัมพันธ์ของ migration time กับ ความเข้มข้นของกรดแอสคอร์บิกได้ 

4.3.2 ใช้สารละลาย ammonium vanadate เป็นรีเอเจนต์โดยอาศัยการ
เกิดปฏิกิริยา redox ของ แอสคอร์บิกกับ vanadate ซึ่งการเปลี่ยนสีอันเนื่องจาก
ปฏิกิริยานี้ จะมาใช้ในการสังเกต migration zone ท าให้สร้างกราฟมาตรฐานที่เกี่ยวข้อง
กับความสัมพันธ์ของ migration time กับความเข้มข้นของกรดแอสคอร์บิกได้ 

4.3.3 ได้ประยุกต์หลักการข้างต้นในการหาปริมาณกรดแอสคอร์บิกในยาเม็ด  
วิตามินซี    
4.4   พัฒนา Lab-on-Chip เพ่ือหาปริมาณกรดอะซิติกในน้ าส้มสายชู ใช้หลักการ การ

เคลื่อนที่ของ reaction zone อันเกิดจากปฏิกิริยากรดเบส (กรดอะซิติก และโซเดียมไฮดรอก) ท าให้
เกิดการเปลี่ยนสีของสีชมพูของ phenolphthalein (ในสารละลายเบส) การวัด migration time ท าให้
สร้างกราฟมาตรฐานระหว่าง migration time กับความเข้มข้นของกรดอะซิติกได้ 

4.5   การหาปริมาณเหล็กในตะปู 
ได้พัฒนา Lab-on-Chip (LOC) เพ่ือการหาปริมาณของเหล็กในตะปูโดยใช้ปฏิกิริยา

ของ Fe(III) กับ KSCN ซึ่งจะเกิดสารเชิงซ้อนสีแดง น ามาใช้สามารถสังเกต reaction zone ได้ จากการ
จับเวลา migration time สามารถสร้างกราฟมาตรฐานใช้หาปริมาณเหล็กในตะปูได้ 

4.6   ได้ศึกษาระบบการตรวจวัดทางไฟฟ้าแบบ voltammetry พร้อมระบบการไหลแบบ 
sequential injection analysis (SIA) เพ่ือการหาปริมาณแคดเมียมและตะกั่ว การพัฒนาระบบการ
ตรวจวัดนี้ รวมถึงขั้วไฟฟ้าแบบ bismuth film ด้วย ทั้ งนี้  ระบบการวิเคราะห์ที่ พัฒนาขึ้นนี้ มี
ความสามารถเพ่ิมความเข้มข้น (preconcentration) ได้ด้วย สามารถวิเคราะห์หาปริมาณแคดเมียม 
และตะกั่วพร้อมเดียวกัน (simultaneous determination) ในตัวอย่างน้ าในบ่อเหมืองสังกะสี 
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อนึ่ ง วัสดุบางส่วนในการพัฒนาขั้วไฟฟ้านี้ ได้รับความอนุ เคราะห์จาก บริษัท 
Methrom ผ่านบริษัท เมทโธรห์ม สยาม จ ากัด ด้วย 

4.7   ได้ด าเนินการจดสิทธิบัตรการออกแบบผลิตภัณฑ์ เรื่อง “อุปกรณ์การวิเคราะห์ทาง
เคมีขนาดพกพา” (ต่อมาได้รับเลขที่ค าขอจาก ส านักสิทธิบัตร กรมทรัพย์สินทางปัญญา (เลขที่ค าขอ 
0902003304) 

4.8   ได้ด าเนินการจดสิทธิบัตรการออกแบบผลิตภัณฑ์ เรื่อง “อุปกรณ์จับยึดที่สามารถ
ปรับมุมได้ส าหรับการวิเคราะห์ทางเคมีขนาดพกพา” (ซึ่งต่อมาได้รับเลขที่ค าขอจาก ส านักสิทธิบัตร 
กรมทรัพย์สินทางปัญญา (เลขท่ีค าขอ 0902003305) 

 
5. สรุปผลงานและผลผลิตที่ได้รับจากโครงการวิจัย 

5.1  สิทธิบัตร ด าเนินการเพ่ือขอจดสิทธิบัตร และได้รับเลขที่ค าขอจาก ส านักสิทธิบัตร 
กรมทรัพย์สินทางปัญญา 

5.1.1 สิทธิบัตรการออกแบบผลิตภัณฑ์ เรื่อง “อุปกรณ์การวิเคราะห์ทางเคมี
ขนาดพกพา” เลขที่ค าขอ 0902003304 

5.1.2 สิทธิบัตรการออกแบบผลิตภัณฑ์ เรื่อง “อุปกรณ์จับยึดที่สามารถปรับมุม
ได้ส าหรับการวิเคราะห์ทางเคมีขนาดพกพา” เลขที่ค าขอ 0902003305  
5.2 ต้นแบบ 

5.2.1 ต้นแบบปั้มป์ (peristaltic pump) 
5.2.2 ต้นแบบเครื่องมือวิเคราะห์ขนาดเล็ก (เป็น portable) เป็นเครื่อง 

simple lab-on-chip ซึ่งก าลังร่วมมือในการศึกษาความเป็นไปได้ ในการเข้าสู่การตลาด
โดย บริษัท เมทโธรห์ม สยาม จ ากัด  

5.2.3 ต้นแบบเครื่องมือวิเคราะห์ขนาดเล็กส าหรับอุตสาหกรรมขนาดเล็ก/ 
กลาง ซึ่งเป็นเครื่องหาปริมาณน้ าตาล (คาดว่าจะเป็นประโยชน์ในอุตสาหกรรมน้ าหวาน
และอุตสาหกรรมยา) 

 
5.3 ผลงานตีพิมพ์ในวารสารวิชาการระดับนานาชาติ 
5.3.1 K. Grudpan, S. Lapanantnoppakhun, S. Kradtap Hartwell, K. Watla-iad, W. 

Wongwilai, W. Siriangkhawut, W. Jangbai, W. Kumutanat, P. Nantaboon, S. 
Tontrong (2009) Simple lab on chip approach with time-based detection, 
Talanta 79(4) 990-994 

5.3.2 Watsaka Siriangkhawut, Somkid Pencharee, Kate Grudpan, Jaroon Jakmunee 
(2009) Sequential injection monosegmented flow voltammetric determination 
of cadmium and lead using a bismuth film working electrode. Talanta 79 
(4)1118-1124 

5.3.3 Kwanhathai Ardnaree, Wasin Wongwilai1, Somchai Lapanantnopphakhun and  
Kate Grudpan (2013) A simple lab on chip for quantitation of sugar content in 
a syrup sample.  J. Flow Injection Anal 30 (2) 114-116 
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6. ผลงานกิจกรรมอ่ืนๆ ท่ีเกี่ยวข้องได้แก่ 
6.1  ผลงานที่เสนอในการประชุมวิชาการนานาชาติ 

- เรื่อง “Lab-on-chip for the assay of sugar contents in syrup” Kwanhathai 
Ardnaree, Somchai Lapanantnopphakhun, Wasin Wongwilai, Kate Grudpan. ในการประชุม
วิ ช าก ารน าน าช าติ  16th International Conference on Flow Injection Analysis Including 
Related Techniques (16th ICFIA) จัดขึ้นระหว่างวัดที่ 25-30 เมษายน 2553, พัทยา จ.ชลบุรี  

6.2  การได้รับเชิญไปเป็นวิทยากร 
- ศ.ดร.เกตุ กรุดพันธ์ ได้รับเกียรติเป็นวิทยากรบรรยายรับเชิญ และเป็นประธาน 

(Chair) ใน Oral presentation session ในงานประชุมวิชาการ Pure and Applied Chemistry 
International Conference 2009 (PACCON 2009) จัดขึ้นในระหว่างวันที ่14 -16 มกราคม 2552 ณ 

มหาวิทยาลัยนเรศวร จังหวัดพิษณุโลก และในงานประชุมดังกล่าว ศ.ดร.เกตุ กรุดพันธ์ ได้รับรางวัล 

“นักเคมีดีเด่น” ประจ าปี 2551 (สาขาเคมีวิเคราะห์) จากสมาคมเคมี (คนแรกของประเทศไทย)  
- เป็นวิทยากร ในการจัดประชุมเชิงปฏิบัติการเรื่อง การถ่ายทอดเทคโนโลยีการ

วิเคราะห์ทางเคมีแนวใหม่ให้กับบุคคลากรในสถานศึกษาในภาคเหนือ โครงการ “การบรูณาการองค์
ความรู้ด้านวิทยาศาสตร์และเทคโนโลยี จากเครือข่ายวิจัยของสถาบันวิจัยและพัฒนาวิทยาศาสตร์และ
เทคโนโลยีสู่ชุมชนภาคเหนือเพ่ือการพ่ึงตนเอง” โครงการย่อยที่ 11 วันศุกร์ที่ 6 มิถุนายน  2551 เวลา 
8.00 – 16.30 น. หน่วยห้องปฏิบัติการเพ่ือการพัฒนาเครื่องมือวิเคราะห์ ณ อาคารคณะวิทยาศาสตร์ 
40 ปี (SCB 2) ห้องสัมมนาชั้น 2 คณะวิทยาศาสตร์  มหาวิทยาลัยเชียงใหม่ 

6.3   ความเชื่อมโยงทางวิชาการกับนักวิชาการอ่ืนๆ ทั้งในและต่างประเทศ 
- มีความเชื่อมโยงกับนักวิชาการในมหาวิทยาลัยอ่ืนๆ ในประเทศ เช่น มหาวิทยาลัย

แม่ฟ้าหลวง, มหาวิทยาลัยนเรศวร, มหาวิทยาลัยราชภัฎเชียงใหม่ 
- มี ค วาม เชื่ อม โยงกั บนั ก วิ ช าการในต่ างป ระเทศ  เช่ น  ใน  University of 

Washington (สหรัฐอเมริกา), Okayama University (ญี่ ปุ่ น ), Aichi Institute of Technology 
(ญี่ปุ่น), Monash University (ออสเตรเลีย), Karlsruhe Institute of Technology (เยอรมนี) เป็นต้น 
 
7.  ท่านได้พบอุปสรรคในการด าเนินงานหรือไม่ ถ้าพบกรุณาระบุว่ามีอะไรบ้าง และได้แก้ไขอย่างไร 

เนื่องด้วยปัญหาสุขภาพของหัวหน้าโครงการวิจัย (ศ.ดร.เกตุ  กรุดพันธ์) จึงท าให้การ
ประสานงานล่าช้าไป แต่ก็ได้พยายามเร่งรัดงานให้รวดเร็วขึ้นในภายหลัง 
 
8. ข้อคิดเห็นและข้อเสนอแนะอ่ืน ๆ ต่อ สกว. 

เป็นลักษณะโครงการที่ดี เกิดประโยชน์ ทุนวิจัยนี้สนับสนุนให้การท าวิจัยมีมิติที่กว้างขึ้น
กว่าเดิม กล่าวคือนอกจากต้องวางแผนงานวิจัยแล้ว ต้องพิจารณาถึงความร่วมมือกับภาคเอกชนด้วย 
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9. ตาราง Output 
Output ในกรณีล่าช้า (ผลส าเร็จไม่ถึง 

100%)ให้ท่านระบุสาเหตุและ
การแก้ไขท่ีท่านด าเนินการ 

กิจกรรมในข้อเสนอโครงการ/  
หรือจากการปรับแผน 

ผลส าเ
ร็จ 

(%) 
1) ออกแบบชิ้นส่วน/ ส่วนประกอบของเครื่องให้มีขนาดเล็ก 
1.2  ส่วนตรวจ / ติดตามการเกิดปฏิกิริยา 

(ก)  วัดคุณสมบัติเชิงแสง 
(ข)  วัดคุณสมบัติเชิงไฟฟ้า 

1.3 ระบบควบคุมการท างานให้เป็นอัตโนมัติ 
1.4  ระบบการประเมินผลและรายงานผล 

 

100 ได้ด าเนินการครบถ้วนแต่ล่าช้า
ด้วยในบางช่วงหัวหน้าโครงการ
มีปัญหาเกี่ยวกับสุขภาพ 

2) น าส่วนประกอบในข้อ 1 เพื่อประกอบเป็น 
2.1   เครื่องวิเคราะห์ขนาดเล็กเพ่ือใช้ในการเรียน-การสอน 
2.2   เครื่องวิเคราะห์ขนาดเล็กในการวิเคราะห์ตัวอย่างจริง  
ซึ่งจะใช้ในงานทางสิ่งแวดล้อม  เกษตรกรรมและ/หรือ 
โรงงานอุตสาหกรรมขนาดเล็ก เช่น คลอไรด์  โปรตีน เป็นต้น 
 

100  

3) ศึกษาปฏิกิริยาที่เกี่ยวข้องในข้อ 2 
3.1   เครื่องวิเคราะห์ขนาดเล็กเพ่ือใช้ในการเรียน-การสอน 
3.2   เครื่องวิเคราะห์ขนาดเล็กในการวิเคราะห์ตัวอย่างจริง  
ซึ่งจะใช้ในงานทางสิ่งแวดล้อม  เกษตรกรรมและ/หรือ 
โรงงานอุตสาหกรรมขนาดเล็ก เช่น คลอไรด์  โปรตีน เป็นต้น 
 

100  

4) ศึกษา/ทดสอบสมรรถนะของเครื่องต้นแบบ 
5)  

100  

6) น าเครื่องต้นแบบให้ user ได้ทดสอบใช้ 
ปรับปรุงสมรรถนะโดยใช้ Feed back จาก ข้อ 4. 
 

100  

 
                
 
       
 
 
 
 
 





 
 

ภาคผนวก 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



ภาคผนวก 1 
 

สิทธิบัตรการออกแบบผลิตภัณฑ์ 
1.1 สิทธิบัตรการออกแบบผลิตภัณฑ์ เรื่อง “อุปกรณ์การวิเคราะห์ทางเคมีขนาดพกพา” 

เลขที่ค าขอ 0902003304 
1.2 สิทธิบัตรการออกแบบผลิตภัณฑ์ เรื่อง “อุปกรณ์จับยึดที่สามารถปรับมุมได้ส าหรับ

การวิเคราะหท์างเคมีขนาดพกพา” เลขที่ค าขอ 0902003305  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



ผนวก 1.1 
สิทธิบัตรการออกแบบผลิตภัณฑ์ โดยได้รับเลขที่ค าขอจาก ส านักสิทธิบัตร กรมทรัพย์สินทางปัญญา 

สิทธิบัตรการออกแบบผลิตภัณฑ์ เรื่อง “อุปกรณ์การวิเคราะห์ทางเคมีขนาดพกพา”  
เลขที่ค าขอ 0902003304 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 



ผนวก 1.2 
สิทธิบัตรการออกแบบผลิตภัณฑ์ โดยได้รับเลขที่ค าขอจาก ส านักสิทธิบัตร กรมทรัพย์สินทางปัญญา 

สิทธิบัตรการออกแบบผลิตภัณฑ์ เรื่อง  
“อุปกรณ์จับยึดท่ีสามารถปรับมุมได้ส าหรับการวิเคราะห์ทางเคมีขนาดพกพา”  

เลขที่ค าขอ 0902003305 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



ภาคผนวก 2 

 

ต้นแบบ (prototype) 
 

2.1 ต้นแบบปั้มป์ (peristaltic pump) 
2.2 ต้นแบบเครื่องมือวิเคราะห์ขนาดเล็ก (เป็น portable) เป็นเครื่อง simple lab-on-chip 

ซึ่งก าลังร่วมมือในการศึกษาความเป็นไปได้ ในการเข้าสู่การตลาดโดย บริษัท เมทโธรห์ม สยาม จ ากัด 
2.3 ต้นแบบครื่องมือวิเคราะห์ขนาดเล็กส าหรับอุตสาหกรรมขนาดเล็ก/ กลาง ซึ่งเป็นเครื่อง

หาปริมาณน  าตาล (คาดว่าจะเป็นประโยชน์ในอุตสาหกรรมน  าหวานและอุตสาหกรรมยา) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



ผนวก 2.1 
ต้นแบบป้ัมป์ (peristaltic pump) 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปต้นแบบ (prototype) ของ peristaltic pump ที่พัฒนาขึ้น 
 
 
 
 



ผนวก 2.2 
ต้นแบบเครื่องมือวิเคราะห์ขนาดเล็ก (เป็น portable) เป็นเครื่อง simple lab-on-chip ซึ่งก าลัง

ร่วมมือในการศึกษาความเป็นไปได้ ในการเข้าสู่การตลาดโดย บริษัท เมทโธรห์ม สยาม จ ากัด 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปต้นแบบ (prototype) Lab on Chip อย่างง่ายที่พัฒนาข้ึน 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



ผนวก 2.3 
ต้นแบบครื่องมือวิเคราะห์ขนาดเล็กส าหรับอุตสาหกรรมขนาดเล็ก/ กลาง ซึ่งเป็นเครื่องหาปริมาณ

น  าตาล (คาดว่าจะเป็นประโยชน์ในอุตสาหกรรมน  าหวานและอุตสาหกรรมยา) 
 
 
 

“อุปกรณ์จับยึดที่สามารถปรับมุมได้ส าหรับการวิเคราะห์ทางเคมีขนาดพกพา” 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
รูปปรับมุมของฐาน chip 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 



ภาคผนวก 3 

 
ผลงานตีพิมพ์ในวารสารวิชาการนานาชาติ 

3.1 K. Grudpan, S. Lapanantnoppakhun, S. Kradtap Hartwell, K. Watla-iad, W. Wongwilai, 
W. Siriangkhawut, W. Jangbai, W. Kumutanat, P. Nantaboon, S. Tontrong (2009) 
Simple lab on chip approach with time-based detection, Talanta 79(4) 990-994 

3.2 Watsaka Siriangkhawut, Somkid Pencharee, Kate Grudpan, Jaroon Jakmunee (2009) 
Sequential injection monosegmented flow voltammetric determination of cadmium 
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a b s t r a c t

A simple lab-on-chip approach with time-based detection is proposed. A platform is made from a piece
of acrylic differently shaped channels for introducing sample and reagent(s) using flow manipulation.
Time-based changes involving migration of the reaction zone are monitored. The changes can be visually
monitored by using a stop-watch with naked eyes observation. Some applications for the determination
of ascorbic acid, acetic acid and iron in real samples with different chemistries were demonstrated.

Crown Copyright © 2009 Published by Elsevier B.V. All rights reserved.
ab-on-chip
ime-based detection
scorbic acid assay
cetic acid

ron determination
ost-effective analysis

igration time

isual detection

. Introduction

“Lab-on-chip” is the state of the art analysis approach in analyt-
cal chemistry. All necessary parts of the analysis process, including
ample introduction part (i.e. pump), reaction chamber and detec-
ion unit, are integrated into a small one-piece device. With
his integrated downscaled system, chemical/biochemical analysis
an be miniaturized performing. Advantages of the “lab-on-chip”
nclude the reduction of chemical/sample consumption, ease of
peration, rapidity of analysis and with possibility of portability
1,2].

When the word “lab-on-chip” is mentioned, one may assume
hat it is an invention that requires high technology and expen-

ive fabrication involving a lot of new developments in materials
cience, electronics, physics and chemistry/biochemistry. However,
lab-on-chip” may simply be made based on the objective of per-
orming an analytical process without bench space. The chip itself

∗ Corresponding author at: Department of Chemistry and Center of Excellence
or Innovation in Chemistry, Faculty of Science, Chiang Mai University, Chiang Mai
0200, Thailand.

E-mail address: kate@chiangmai.ac.th (K. Grudpan).

039-9140/$ – see front matter. Crown Copyright © 2009 Published by Elsevier B.V. All ri
oi:10.1016/j.talanta.2009.02.025
can be fabricated in a simple way with commonly found equipment.
With a suitable detection method, the whole analysis process can
be carried out on a chip without needing any extra-complicated
devices.

In this work, we proposed an economic “lab-on-chip”. A sim-
ple chip was made by drilling channels in a piece of acrylic plastic.
Uncomplicated manual operation can be handled. We have demon-
strated different uses of the chip with simple reactions, all involving
color detection. To eliminate the use of any extra device such as
a spectrophotometer, detection was done by bare eyes based on
migration time of the reaction zone using a simple stop-watch.

2. Experimental

2.1. Fabrication of the simple chip

A piece of acrylic was cut into rectangular shape of the
size 2.5 cm × 5.0 cm × 1.2 cm (width × length × thickness). It was

secured on a drill press and channels were drilled through the side
of the acrylic piece using a 1 mm drill bit. The whole volume of the
channels was approximately 55 �L. The format of the channels, i.e.
the crossing point of the vertical and horizontal channels, or the dis-
tance from the edges, can be varied according to the user’s designs

ghts reserved.

http://www.sciencedirect.com/science/journal/00399140
http://www.elsevier.com/locate/talanta
mailto:kate@chiangmai.ac.th
dx.doi.org/10.1016/j.talanta.2009.02.025
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ig. 1. (a) and (b) Two designs of the simple chip (V: three-way valve, E and F: the p
ark for detection point) and (c) illustration for the chip tilted on a base.

nd applications. Here two different designs, see Fig. 1(a) and (b),
ere proposed to demonstrate the different migration patterns of

he reaction zone.
A larger diameter was made at each channel opening and threads

ere made to perfectly fit a normal nuts using in flow injection
ssembles. Each three-way valve was connected to each FI nut with
piece of 0.03 in. i.d. PTFE tubing. These valves act as injection

nd exit ports of the chip. One of the ports on the vertical chan-
el and one of the ports on the horizontal channel were injection
orts where syringes were placed. The rest of the openings were
xit ports, connected to the waste container.

.2. Determination of ascorbic acid in vitamin C

Determination of ascorbic acid in vitamin C tablet was demon-
trated through two different reactions, one with KMnO4 and

nother with NH4VO3 [3,4]. In the experiments with KMnO4, stan-
ard ascorbic acid solutions were prepared at 2, 4, 6 and 8 mM in
.2 M H3PO4. The KMnO4 solution was also prepared in 0.2 M H3PO4
t 1 × 10−4 M. In the experiments with NH4VO3, standard ascorbic
cid solutions were prepared at 0.6, 0.8, 2, 4, 6 and 8 mM in water.
where analyte and reagent having the first contact, i.e. start the reaction zone, DP:

The NH4VO3 solution was prepared in 0.2 M H2SO4 medium at the
concentration of 6.84 × 10−2 M.

Three commercial vitamin C tablet samples with different addi-
tives were used in this study. Their compositions are as follows:
sample C1 contains 500 mg vitamin C; sample C2 contains 1000 mg
ascorbic acid with bioflavonoid complex lemon, acerola and rose
hip; sample C3 contains 400 mg ascorbic acid with 350 mg sodium
ascorbate, 400 mg calcium ascorbate, 50 mg bioflavonoids, 50 mg
rutin, 50 mg hesperidin, 250 mg rose hip, 50 mg acerola, 150 mg
tapioca starch, 30 mg magnesium stearate and 30 mg soy polysac-
charide.

The results were compared with the standard titration method
using blue 2,6-dichlorophenol indophenol (DCIP), prepared in
NaHCO3, as a titrant. End point was observed when the titrand
changed from colorless to pink.
2.3. Determination of acetic acid in vinegar

Acetic acid standard solutions were prepared at the concen-
tration of 0.04, 0.06, 0.08 and 0.1 M by dilution of concentrated
glacial acetic acid with DI water. Reagent used for this study was
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he mixture of 2 × 10−4 M NaOH and phenolphthalein. The vinegar
amples were diluted 10-fold with DI water. The performance of
he system was demonstrated using three commercial vinegar
amples with approval quality from the Thai Food and Drug
dministration. Amounts of acetic acid found were compared to

he reported values on the products’ labels.

.4. Determination of iron in nail

This application was demonstrated with high iron content nail.
0.6436 g nail sample was digested with HNO3 acid and heated for

0 min. The final volume of the digested nail solution was adjusted
o 250 mL with deionized water. The sample solution (0.3 mL) was
iluted to 10 mL prior to use.

A 17.9 mM stock Fe3+ solution was prepared from
H4Fe(SO4)2·12H2O. Working solutions were diluted to the con-
entrations of 0.18, 0.54, 0.90, 1.25 and 1.61 mM. The complexing
gent was 1 M KSCN solution.

The performance of this system was evaluated by comparing
he results with two standard methods; batch molecular spec-
rometry and atomic absorption spectrometry (AAS). For batch
pectrometry, standard Fe3+ solutions were prepared at the con-
entrations of 3.58 × 10−3, 7.16 × 10−3, 1.07 × 10−2, 1.43 × 10−2 and
.79 × 10−2 mM. The intensity of the red complex was monitored
sing a spectronic 21. Since the working range is different from
he proposed lab-on-chip system, the nail sample solution was
repared at lower concentration by diluting the digested sample
olution to obtain concentration in the working range of the stan-
ard calibration curve (3.58 × 10−3 to 1.79 × 10−2 mM). For AAS, the
rocedure was followed the ASTM method [5].

. Results and discussion

.1. Important parameters

.1.1. Planar/angle of elevation
Migration occurred from the difference in concentration of the

eagent and sample zones. Capillary action due to small channel
lso helps accelerate the migration. In addition, gravimetric force
hould also help to promote migration. This could be due to differ-
nces in the densities between the analyte and reagent solutions.
his effect was illustrated by the determination of ascorbic acid
sing KMnO4, in which the de-colorization is due to redox reaction
3], the effect of elevation was demonstrated using the chip A for-

at. KMnO4 was introduced in the vertical channel and ascorbic
cid was introduced in the horizontal channel. The chip was tilted
t various angles (0◦, 10◦, 20◦ or 30◦) with respect to the horizontal
lane, see Fig. 1(c).

It was found that with different tilting angles, reaction zone
igrated downward at different rates. Time-based calibration

raphs obtained from various angles are shown in Fig. 2. For this par-
icular reaction, the 10◦ angle gave the best sensitivity but required

ore detection time. The 20◦ angle offered better R2 value with
ore rapid detection time. Migration was faster with 30◦ arrange-
ent, but sensitivity and R2 value were decreased. The selection

f the chip’s elevation angle should compromise sensitivity and
nalysis time. Therefore, the 20◦ angle was chosen for further
xperiments. However, other reactions or different matrices with
ifferent densities and viscosities may yield different results. In
ome cases, the degree of the angle may not be critical, but it may
lightly change sensitivity and working range of the analysis. The

election of the chip’s angle should be consistent.

.1.2. Detection point
The detection is time-based detection. It was done by record-

ng the time that the front of the reaction zone took to reach the
Fig. 2. Time-based calibration graphs of ascorbic acid with various elevation
degrees.

detection point. If the zone migrates vertically, the detection point
(see Fig. 1: DP) was set down from the intersection. The shorter the
distance between the intersection to the detection point, the bet-
ter sample throughput. However, the longer the distance offers the
better precision in timing. The detection point should be located
based on compromising between analysis time and precision.

3.2. Demonstration of the system with various reactions

3.2.1. Determination of ascorbic acid in vitamin C tablets
In this study, two reactions were carried out using two differ-

ent chip formats and both were placed at a 20◦ angle with respect
to the horizontal plane. Chip A was used for the reaction of ascor-
bic acid with KMnO4. First, valves VA and VB were opened while
valves VC and VD were closed. KMnO4 was injected through valve
VA to fill all the channels. Then, valves VA and VB were closed, and
valves VC and VD were opened. Standard ascorbic or sample solu-
tion was injected into valve VC and it could flow out through valve
VD, replacing the reagent in the horizontal channel. Both valves VC
and VD were immediately closed and timing was started. The pur-
ple color of KMnO4 began fading away from the intersection point F
in the vertically downward direction. The detection point was set at
2.0 cm from point F. The migration was faster with the higher con-
centration of ascorbic acid and therefore, a shorter time was used
to reach the detection point.

Chip B was used for the reaction of ascorbic acid with NH4VO3.
The operation procedures were similar to that described above for
chip A. However, here the standard or sample solution was intro-
duced vertically from valve VA to VB. The reagent NH4VO3 was
injected horizontally from valve VC to VD. After immediately clos-
ing all the valves and starting the timing, the change in color (from
pale yellow to blue) of the detection zone was observed starting
at the intersection E. The migration of the detection zone was on
both left and right horizontally. The detection time was recorded
when all the solution in the horizontal channel turned blue. The
migration direction of the observed detection zone was different
from the above system, even though the chip was also at 20◦ tilt.
This is likely due to the nature of the vanadium comproportionation
reaction which can be explained based on the standard reduction
potential values of ascorbic acid [6] and vanadium of various oxi-
dation states [7]. When V5+ in the form of VO2

+ in the acidified

NH4VO3 came into contact with the reducing agent, ascorbic acid
at the intersection E, it was likely reduced to V3+, as the reducing
power of the ascorbic acid is not strong enough to change V5+ to
V2+. This V3+ started the auto-redox of vanadium contained in the
horizontal channel, changing the rest of yellow colored V5+ to blue
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Fig. 4. Time-based calibration graph of acetic acid.

Table 2
Amount of acetic acid in vinegar samples.

Vinegar sample Labeled amount (%, w/v) Lab-on-chip (%, w/v)

was placed flat. This is probably due to having more Fe present

T
C

V

S
S
S

ig. 3. (a) The time-based calibration graphs for ascorbic acid using (a) KMnO4 as
nd (b) NH4VO3 as oxidizing agent.

olored V4+ (in the form of VO2+), V3+ + V5+ → 2V4+ [8]. The higher
he concentration of ascorbic acid, the more V3+ was produced and
he faster the auto-redox reaction occurred. This reaction took place
t a faster rate as compared to the migration of V5+ into the ascorbic
cid line. Therefore, the change in color intensity was observed in
he horizontal direction rather than in the vertical direction.

Fig. 3(a) and (b) shows the time-based calibration graphs of
he ascorbic acid standards, when using KMnO4 and NH4VO3 as
reagent, respectively. Both have linear working range in the con-

entration ranges used in this study. Vitamin C tablet samples were
lso analyzed with these two systems. It was found that the pro-
osed systems yielded results that agreed with the standard batch
itration method [9], as shown in Table 1.

The results from both systems indicated that this simple lab-

n-chip approach with time-based detection could be applied for
nalysis of vitamin C tablets of various matrices without the need of
ilution or other sample pretreatments. This would help to reduce
he errors due to dilution.

able 1
omparison of the ascorbic acid contents in vitamin C tablet samples obtained from the p

itamin C sample Labeled amount (mg/tablet) Standard titration method wit

ample C1 500 478
ample C2 1000 1084
ample C3 1000 957
Sample A1 5 4.8
Sample A2 5 4.8
Sample A3 5 4.2

3.2.2. Determination of acetic acid in vinegar
Chip A was used in this study. It was placed at a 20◦ angle with

respect to the horizontal plane. The mixture of NaOH and phenolph-
thalein was injected vertically through valves VA and VB. The acetic
acid standard solution or vinegar sample was injected horizontally
through valves VC and VD. The detection point was set at 0.5 cm
down from point F. When acid migrated down into the reagent
line, the pink color faded away. The detection time was recorded
and plotted against log the concentration of acetic acid standard.
The time-based calibration graph of standard acetic acid is shown
in Fig. 4. Amounts of acetic acid in the vinegar samples were deter-
mined and the results agreed well with the value reported on the
labels, as shown in Table 2.

3.2.3. Determination of Fe in nail
Chip A was used by introducing standard or sample solution

through vertical valves VA and VB and injecting KSCN through hori-
zontal valves VC and VD. The chip was placed flat (0◦) to demonstrate
that for some reactions, tilting the chip may not be necessary. The
reaction occurred at the crossing point F, giving red color complex
that migrated down vertically. Time was recorded when the red
zone reached the detection point that was set at 2 cm down from
the crossing point F. Migration of the reaction zone from the cross-
ing point E toward valve VA was not observed, even though the chip

3+
in the lower section from F to VB as compared to that in the upper
section E to VA.

The time-based calibration graph for Fe3+ was obtained as
shown in Fig. 5. This calibration graph has positive slope, in contrast

roposed simple lab-on-chip and standard batch titration.

h DCIP (mg/tablet) Lab-on-chip

With KMnO4 (mg/tablet) With NH4VO3 (mg/tablet)

481 513
1030 999
1098 1063
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Fig. 5. Time-based calibration graph of Fe3+.

o the negative slopes of the other calibration graphs observed in
he previous examples. This difference can be explained by consid-
ring that in this system, sample solutions of various concentrations
ere injected vertically while the fixed concentration reagent was

njected horizontally. Migration time, therefore, is in direct propor-
ion (positive slope) to the concentration of sample in the vertical
ine. Linear working range was found over the chosen concentra-
ion range of 0.18–1.61 mM. The weight percent of Fe3+ in the nail
ample was calculated to be 62%.

The same digested nail sample was also analyzed with

atch molecular spectrometry and flame AAS. A calibration
urve with linear working ranges 3.58 × 10−3 to 1.79 × 10−2 mM
y = 8.2339x − 0.0004, R2 = 0.9988) was obtained with the batch

olecular spectrometry. The average weight percent of Fe3+ in the
ail obtained using the batch molecular spectrometry and AAS

[
[

[
[

79 (2009) 990–994

were 64 and 60%, respectively. They agreed well with the amount
obtained from the simple lab-on-chip system.

4. Conclusion

A simple and economic lab-on-chip with time-based approach
has been proposed and demonstrated with various reactions. The
detection was based on migration of the colored reaction zone.
Visual detection by naked eyes with a stop-watch can be incorpo-
rated. The techniques may be useful for on-site analysis by applying
some coloration/decoloration reactions to the proposed simple
systems. Further development by incorporating cartridge type pre-
treatment techniques to the proposed simple chip will be explored.
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equential injection monosegmented flow voltammetric determination of
admium and lead using a bismuth film working electrode
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a b s t r a c t

A cost-effective sequential injection monosegmented flow analysis (SI-MSFA) with anodic stripping
voltammetric (ASV) detection has been developed for determination of Cd(II) and Pb(II). The bismuth
film working electrode (BiFE) was employed for accumulative preconcentration of the metals by apply-
ing a fixed potential of −1.10 V versus Ag/AgCl electrode for 90 s. The SI-MSFA provides a convenient means
for preparation of a homogeneous solution zone containing sample in an acetate buffer electrolyte solu-
tion and Bi(III) solution for in situ plating of BiFE, ready for ASV measurement at a flow through thin layer

−1

admium
ead
ismuth film

electrochemical cell. Under the optimum conditions, linear calibration graphs in range of 10–100 �g L
of both Cd(II) and Pb(II) were obtained with detection limits of 1.4 and 6.9 �g L−1 of Cd(II) and Pb(II),
respectively. Relative standard deviations were 2.7 and 3.1%, for 11 replicate analyses of 25 �g L−1 Cd(II)
and 25 �g L−1 Pb(II), respectively. A sample throughput of 12 h−1 was achieved with low consumption
of reagent and sample solutions. The system was successfully applied for analysis of water samples col-
lected from a draining pond of zinc mining, validating by inductively coupled plasma-optical emission

etho
spectroscopy (ICP-OES) m

. Introduction

Heavy metals such as cadmium and lead are toxic, persistent pol-
utants and they can be bioaccumulated/concentrated through the
ood chain. Their contamination to the environment comes from
ifferent sources, e.g., soil erosion, mining and industrial activities.
herefore, the development of sufficiently sensitive, selective and
eproducible analytical methods for precise and accurate determi-
ation of these metals at trace levels is essential. There are several
echniques recently utilized including spectrometric, chromato-
raphic and electroanalytical techniques. Spectrometric techniques
uch as atomic absorption spectrometry (AAS), inductively cou-
led plasma-optical emission spectroscopy (ICP-OES), inductively
oupled plasma-mass spectrometry (ICP-MS) and atomic fluo-
escence spectrometry (AFS) although provide good sensitivity
nd selectivity, they usually involve expensive and large equip-
ent.
Electroanalytical techniques such as stripping voltammetry on
he other hand usually concern small instrument, which is rela-
ively low cost, low power consumption and portable. The most
idely used stripping voltammetric mode for determination of
d(II) and Pb(II) is an anodic stripping voltammetry (ASV), which

∗ Corresponding author. Tel.: +66 5394 1909; fax: +66 5394 1910.
E-mail address: scijjkmn@chiangmai.ac.th (J. Jakmunee).

039-9140/$ – see front matter © 2009 Elsevier B.V. All rights reserved.
oi:10.1016/j.talanta.2009.03.032
d.
© 2009 Elsevier B.V. All rights reserved.

is conventionally performed on mercury electrode, e.g., hanging
mercury drop electrode (HMDE) and mercury film electrode (MFE)
[1]. Mercury electrode provides a wide cathodic potential limit
for reduction of several metals and allows the formation of amal-
gams for accumulative preconcentration of the metals leading to
very high sensitivity and reproducibility for ASV determination.
However, due to toxicity of the mercury, recently mercury-free
electrodes such as bismuth film electrode (BiFE) are extensively
researched [2–32]. BiFE is environmentally friendly since the toxi-
city of bismuth and its salts is negligible. It can form “fused alloys”
with heavy metals, analogously to the amalgams that mercury
forms [4,11] leading to high sensitivity and reproducibility of the
stripping signal and good resolution of the adjacent stripping peaks.
Other attractive properties include its low background characteris-
tics, wide alkaline pH working range and being partially insensitive
to dissolved oxygen, which allows the analysis without the time-
consuming de-oxygenation step [2,4–6,10,11]. Similar to the MFE,
BiFE could be conveniently prepared by plating a thin bismuth film
on a suitable substrate material, which can be done before (ex situ
plating) [14] or at the same time (in situ plating) [8,9] with the
deposition of the analyte metals. Various substrate materials could

be used such as glassy carbon [2,5,6,20,25], carbon fiber [2,14],
carbon paste [7,15,18], screen printed electrode [3,9,12,24,30], pen-
cil lead [8], carbon nanotube [27], edged plane graphite [19], gold
[16] and copper [17]. Other techniques for preparation of BiFE have
been introduced such as sputtering of Bi film on silicon substrate to

http://www.sciencedirect.com/science/journal/00399140
http://www.elsevier.com/locate/talanta
mailto:scijjkmn@chiangmai.ac.th
dx.doi.org/10.1016/j.talanta.2009.03.032
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ig. 1. The developed sequential injection anodic stripping voltammetric system. (
witching valve, HC: holding coil, B: 0.2 M acetate buffer, Bi: 40 mg L−1 Bi(III) in 3 M

: waste. (b) A thin layer electrochemical flow-cell and the flow channel, AE: auxili

roduce BiFE microelectrode [22,23] and bismuth–carbon compos-
te electrode using Bi nanoparticles [32]. BiFE is more mechanical
urable than MFE which is suitable for application in flow sys-
ems [1,11]. Flow based analysis such as flow injection (FI) and
equential injection (SI) offers several advantages over batch anal-
sis such as fast and higher degrees of automation, improvement
f accuracy and precision, less risk of contamination and low con-
umption. Recently, several sequential injection systems have been
eveloped for automation of ASV analysis [29–31,33–38]. How-
ver, most of them employing mercury electrodes, either HMDE
37,38] or MFE [34–36]. There is still lack of application of BiFE in
ow system [11]. SI-ASV on Nafion® coated BiFE was developed for
etermination of Cd(II), Pb(II) and Zn(II) [29]. The hybrid FI/SI sys-
em using BiFE was also reported for ASV determination of Cd(II)
nd Pb(II), and AdSV determination of Co(II) and Ni(II) [30]. SI-ASV
as proposed for determination of Cd(II), Pb(II) and Zn(II) employ-

ng an in situ plated bismuth film screen printed carbon electrode
31].

The SI with monosegmented flow analysis (MSFA) approach was
ntroduced to promote good mixing of the solution zones sand-

iched between two air segments, resulting from a turbulent flow

n the monosegment [37,39,40]. This approach should improve effi-
iency in electrodeposition of metal ions on the working electrode,
eading to high sensitivity and reproducibility of the analytical
esults. With MSFA sample dilution, single stock standard cali-
ration and standard addition could be made in-line [37,40]. The
ematic diagram of the system, C: carrier (deionized water), SP: syringe pump, SV:
te buffer, H: cleaning solution (0.1 M HNO3), S: mixed metals standard/sample and
ectrode, WE: working electrode and RE: reference electrode.

SI-MSFA with voltammetric determination of atrazine on a HMDE
was developed [37].

In this work, we developed a cost-effective SI system to perform
MSFA aiming to gain benefit in convenient handling in solution
preparation for in-line ASV determination of Cd(II) and Pb(II)
employing an environmentally friendly BiFE as a working electrode.
The BiFE was in situ plated on glassy carbon electrode and the same
electrode could be repeatedly used for several times due to effi-
cient cleaning in the flow system. The system provided sensitive
and reproducible determinations of Cd(II) and Pb(II), with semi-
automatic analysis and low chemical consumption. The developed
system with new software offered opportunity to do complicated
tasks in SIA, despite a simple script program has been used.

2. Experimental

2.1. Chemicals

All chemicals used were of analytical reagent grade. Deion-
ized water (obtained from a system of Milli-Q, Millipore, Sweden)
was used throughout. An acetate buffer solution (0.2 M, pH 4.6),

which served as a supporting electrolyte was prepared by dissolv-
ing sodium acetate 3-hydrate (Ajax Finechem, Australia) (13.61 g)
in water before adding of acetic acid (Carlo Erba, Italy) (5.7 mL) and
making up to final volume of 500 mL with water. Working standard
solutions of Pb(II) and Cd(II) were daily prepared by appropriate



1 / Talan

d
t
s
d
i
d
s

2

t
M
U
t
i
i
i
s
a
(
i
p
V
d
i
s

2

C
s
s
“
t
p
t
r
d

F
i

120 W. Siriangkhawut et al.

iluting the stock standard solutions (1000 mg L−1 atomic absorp-
ion standard solutions, Merck, Germany) with the acetate buffer
olution. A stock solution of Bi(III) (1000 mg L−1) was prepared by
issolving 0.23 g of bismuth (III) nitrate 5-hydrate (Carlo Erba, Italy)

n 0.5 M HNO3 solution. A Bi(III) plating solution (40 mg L−1) was
aily prepared by diluting the stock solution with 3 M acetate buffer
olution.

.2. Instrumentation and apparatus

An in-house assembled sequential injection-voltammetric sys-
em is depicted in Fig. 1(a). It consisted of a syringe pump (Cavro

odel XL-3000, USA), a 10-port selection valve (Valco Instrument,
SA), a voltammograph (VA 757, Metrohm, Switzerland). Tygon®

ubing (1.25 mm i.d., 4.5 m long) was used for assembling a hold-
ng coil. Other flow lines were made of a PTFE tubing of 0.5 mm
.d. A thin layer cross-flow cell (Metrohm, Switzerland) as shown
n Fig. 1(b) was employed for voltammetric measurement. It con-
isted of a glassy carbon disc working electrode (WE), a carbon disc
uxiliary electrode (AE) and a Ag/AgCl (3 M KCl) reference electrode
RE). An in situ plated bismuth film electrode on the WE was used
n anodic stripping voltammetric analysis. The system was com-
uterized controlled by using a home-made program written in
isual Basic 6 (Microsoft, USA). Employing this controller program,
ifferent solution sequences as shown in Fig. 2 were created for

nvestigation of monosegmented flow for efficient mixing of various
olutions.

.3. Procedure

The operational sequences for the determination of Pb(II) and
d(II) by the SI-voltammetric system with monosegmented flow
trategy are given in Table 1. This corresponds to the solution
equence F in Fig. 2. Before running the operational sequence, the
Start-up” program sequences was firstly executed, in order to fill

he HC, the electrochemical cell and the tubing connecting to the
ort 6 of the selection valve with 0.2 M acetate buffer solution and
o fill tubings connected to other ports of selection valve with their
espective solutions. Then operational sequences were started as
escribing as follows (sequence F, Fig. 2). First, the acetate buffer

ig. 2. Sequence of solutions in the monosegmented zone before mixing; A: air, M: mixed
n nitric acid (pH 1.7), B: 0.2 M acetate buffer, Bi + B: 40 mg L−1 Bi (III) in 3 M acetate buffer
ta 79 (2009) 1118–1124

solution (800 �L) was aspirated and then delivered through port
6 to the flow cell. Then, air (100 �L) was aspirated to separate
buffer solution from the following solutions. After that, Bi(III) plat-
ing solution (Bi + B) and mixed standard/sample solution (M) were
alternately aspirated to form stacked zones as shown in Fig. 2(F).
Then selection valve was switched to port 1 to perform flow reversal
to promote mixing of the stacked zones together [39], by aspirat-
ing air (300 �L) and pushing air and 25 �L of the solution to waste
(port 2). The mixing zone was then propelled through a cross-flow
cell for electrodeposition of the metals by applying a potential of
−1.10 V versus Ag/AgCl to the WE for a specified deposition time.
The air segment at the back was taken out to waste before buffer
solution was sent to the flow cell. Then, the stripping step was
performed in a medium of acetate buffer electrolyte under stop
flow condition. A voltammogram was recorded using the follow-
ing condition: sweep mode, square wave; sweep potential, −1.10
to 0.20 V; sweep rate, 0.50 V/s. Finally, the flow cell and the elec-
trodes were cleaned by flowing cleaning solution (0.1 M HNO3)
through the flow cell while applying a potential of 0.20 V to the
WE.

3. Results and discussion

3.1. Development of SI system and software for SI operation

An SI system was assembled from commercially available OEM
components in order to make the system to be cost-effective. Con-
trol of the pump and selection valve was accomplished by sending
an ASCII code to the respective component via computer serial
ports (COM port). An in-house developed software for control of the
SI system was designed and written in Visual Basic 6.0. The control
panel of the software is depicted in Fig. 3. As can be seen from the
figure, the component could be controlled manually by clicking on
the button on the screen or automatically by creating a program
sequences or a script program. The way of writing a script program

was convenient, i.e., by typing a value in a parameter box of each
component and then click “Add” button to insert a script line in the
Program Control box. The program script could be easily edited by
highlighting on the line to be deleted or inserted and then clicking
“Remove” or “Add” button, accordingly. Instruction for delay and

solution of Cd(II), Pb(II) and Zn(II) standards (0.1 mg L−1 each), Bi: 40 mg L−1 Bi (III)
. Volume of solution indicated under each zone is in microliter.
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Table 1
Operational sequences of the SI-MSFA–ASV method for determination of Cd(II) and Pb(II).

Step Description Pump valve position Selection valve position Volume (�L) Flow rate (�Ls−1) WE potential (V)

1 Load buffer solution Out 3 800 50
2 Deliver carrier solution to flow cell Out 6 400 10
3 Load air Out 1 100 50
4 Load bismuth plating solution Out 4 10 10
5 Load standard/sample Out 9 190 10
6 Load bismuth plating solution Out 4 10 10
7 Load standard/sample Out 9 185 10
8 Load bismuth plating solution Out 4 10 10
9 Load standard/sample Out 9 185 10

10 Load bismuth plating solution Out 4 10 10
11 Load standard/sample Out 9 190 10
12 Load bismuth plating solution Out 4 10 10
13 Load air Out 1 300 50
14 Taken air out Out 10 325 50
15 Deley time 5 s for clicking on start button

of the voltammograph
16 Deliver the sample zone through flow cell

for deposition step
Out 6 750 10 −1.10

17 Taken air out Out 10 150 100
18 Push buffer to flow cell Out 6 200 10
19 Stripping and recording of voltammogram Out −1.10 to 0.20
20 Load cleaning solution Out 7 700 50
2
2 6

l
w
o
a

m

1 Load carrier In
2 Deliver zone of cleaning solution to strip

bismuth film
Out

oop control could be inserted similarly. Additionally, the software

as prepared for control of components which will be used in

ther applications or further development of the system to higher
utomation, e.g., peristaltic pump, recorder and auto-sampler.

Using the developed system, sequential injection monoseg-
ented flow voltammetric analysis could be semi-automatically

Fig. 3. The control-panel page of an in-house SI
100 50
975 50 0.20

performed according to the operational sequences as described in

Table 1. The script program was started to run by clicking on “Start
Program” button and it can be stopped at any time by clicking “Stop
Program” button. The complicated procedure could be done with
higher degrees of automation employing the developed system as
described in Section 2.3.

controller software (for details see text).
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.2. Optimization of experimental conditions

Conditions of the square wave anodic stripping voltammetric
nalysis for determination of cadmium and lead (as described in
ection 2.3) was selected from the previous study [35], except
ismuth film electrode (BiFE) was used instead of mercury film
lectrode in order to avoid the use of toxic mercury. Preparation
f BiFE could be done either by ex situ plating (preplating) or in
itu plating. In situ plating could be more convenient to perform by
ff-line spiking of the standard/sample solution with Bi(III) solu-
ion and formation of bismuth film simultaneously occurred with
he analyte metals accumulation during the deposition step. In this
ork, a monosegmented flow analysis (MSFA) [37,39,40] approach
as applied in SI systems in order to provide good mixing of Bi(III),

tandard/sample and acetate buffer electrolyte solutions together
n a monosegmented zone. This could be carried out by using air
lugs to sandwich the solution zones, which prevent dispersion
f solution into a carrier stream and the turbulent flow occurring
n the air segmented zone would promote mixing of the sand-

iched solution zones to form a homogenized monosegmented
one. The homogeneous solution would provide good performance
nd reproducibility in the deposition and stripping steps of ASV
nalysis because the concentration gradient of the sample zone
ntering the electrochemical flow cell would less occur while the
otential was applied to the working electrode [37]. Other seg-
ented flow could also be used to promote mixing but complicated

nstrumentation and procedure may be needed, e.g., air segmentor
nd bubble remover devices are required. A 0.2 M acetate buffer pH
.6 was selected as a supporting electrolyte for voltammetric anal-
sis because this medium provided wider potential window of BiFE
han the more acidic medium [5].

Preliminary investigation on the effect of Bi(III) concentration
sed for formation of BiFE on sensitivity of metals determination
as carried out by the off-line premixing of solutions of metal

ons, Bi(III) and acetate buffer. The final solution contained 0.01 and
.1 mg L−1 each of Cd(II), Pb(II) and Zn(II), 0.2 M acetate buffer and
ifferent concentrations of Bi(III). The premixed solution (800 �L)
as aspirated to sandwich in between air plugs and 0.2 M acetate
uffer as shown in Fig. 2(A). After flow reversal, the air plug was
emoved and the solution zone was then pushed to the flow cell. A
xed potential of −1.10 V versus Ag/AgCl electrode was applied to

−1
he WE while the solution zone was propelled at 10 �Ls through
he cell. The stripping was performed in a medium of 0.2 M acetate
uffer by scanning potential from −1.10 to 0.20 V. Effect of Bi(III)
oncentration on peak currents of the analyte metals is illustrated
n Fig. 4. It was found that peak current sharply increased with the

ig. 4. Effect of concentration of Bi(III) plating solution on peak current of the analyte
etals (for details see text).
Fig. 5. Effect of deposition time on peak current of the analyte metals (for details
see text).

increase of Bi(III) concentration and reached the maximum at about
2.5 mg L−1 Bi(III). This is the same trend with the peak current of Bi
itself. Bi(III) concentration would dictate the thickness of the Bi film
for deposition of the analyte metals. At high Bi(III) concentration the
metals may difficultly stripped out from a thick Bi film leading to
lower peak current and broader peak. The Bi(III) concentration of
2.5 mg L−1 was selected for further experiment. The in situ plated
BiFE on GCE should provide advantages in term of simplicity, low
cost and convenient operation since the same electrode could be
repeatedly used after proper cleaning.

The reproducibility of peak current may depend on the cleanli-
ness of the working electrode. The cleaning step was applied after
the voltammogram was recorded by flowing a cleaning solution
(0.1 M HNO3) while the potential of WE was held at +0.20 V for 15 s.
It was found that the relative standard deviations for seven consec-
utive determinations of 50 �g L−1 Cd(II) and Pb(II) were improved
from 5.9 and 6.9 to 1.8 and 1.3%, respectively, for 0 s and 15 s
cleaning time. Flow system helped cleaning the working electrode
better than in batch method because the fresh solution was flowed
through the electrode during cleaning. This would lead to repeat-
edly use of BiFE on GCE with better reproducibility than in batch
method.

Deposition time and volume of the sample zone passing though
the flow cell during deposition step were investigated by aspirating
different volumes (200, 500, 800, 1100 and 1700 �L of the premixed
solution), which corresponded to deposition time of 30, 60, 90, 120
and 180 s, respectively. Effect of deposition time on peak currents
of 0.01 and 0.10 mg L−1 of each metal is depicted in Fig. 5. Roughly,
peak currents linearly increased with deposition time up to 120 s.
Deposition time of 90 s was chosen in order to compromise between
sample throughput and sensitivity.

Effect of sequence of different solutions (standard/sample,
buffer and Bi(III)) on the homogenization of the mixture zone in
a monosegment was investigated by creating a monosegment of
800 �L total volume by using different sequences of solutions as
depicted in Fig. 2. Once the sequence was created, the stacked zones
were moved forward and backward to cause turbulent mixing of the
stacked zones in the monosegment. A sequence of off-line mixed
(premixed) solution as shown in Fig. 2(A) was also carried out for
comparison. A plating solution (40 mg L−1 Bi(III)) used in sequences
A–D was prepared in water, while those of sequences E and F was

prepared in 3 M acetate buffer. The peak currents obtained for
0.10 mg L−1 each of Cd(II), Pb(II) and Zn(II) and for Bi(III) when
using different sequences are shown in Fig. 6. It was found that
all sequences gave comparable peak currents for all the metals.
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Table 2
Concentrations of Cd(II) and Pb(II) in water samples found by SI-monosegmented
flow–ASV and ICP-OES methods.

Sample Concentration of metals found (mg L−1) by

SI-ASV ICP-OES

Cd Pb Cd Pb

1 0.56 ± 0.02 3.20 ± 0.02 0.51 ± 0.02 3.02 ± 0.06
2 0.78 ± 0.02 2.10 ± 0.04 0.73 ± 0.04 2.01 ± 0.03
3 0.56 ± 0.01 2.69 ± 0.02 0.52 ± 0.02 2.52 ± 0.04
4 0.23 ± 0.01 3.62 ± 0.00 0.21 ± 0.02 3.54 ± 0.05
5 0.36 ± 0.00 3.85 ± 0.00 0.34 ± 0.03 4.02 ± 0.06
6 0.44 ± 0.00 2.55 ± 0.00 0.43 ± 0.03 2.53 ± 0.04
7 0.84 ± 0.02 1.30 ± 0.02 0.82 ± 0.04 1.22 ± 0.02
ig. 6. Peak currents of metals obtained from different sequences A–F as shown in
ig. 5 (for details see text).

owever, sequence E, which should provide better mixing and
hus resulted in highest peak currents. Sequence E was modified to
e sequence F by employing standard/sample solution without off-

ine adding of buffer, in order to simplify the sample preparation
rocedure. This modification resulted in a little bit lower peak cur-
ents of the metals, but with better reproducibility. The sequence F
as selected for sample analysis. Thanks to the automation of the
eveloped SIA system, this complicated procedure could be easily
erformed with using a simple script program.

.3. Analytical features of the proposed system

Using SI-monosegmented flow of sequence F together with the
onditions as described in Section 2.3, calibration graphs of Cd(II),
b(II) and Zn(II) in range of 10–100 �g L−1 of each metal were
onstructed by plotting peak current (�A) versus concentration of
etal ions (�g L−1). Fig. 7 shows a series of voltammograms. It could

e seen that for Zn(II) a good linear calibration could not be obtained
et. Further studies should be needed for the determination of
inc. Under the selected conditions, linear calibration graphs could
e obtained for Cd (II) and Pb(II) with the calibration equations,
= 0.0551x − 0.1142; R2 = 0.9999 for Cd(II) and y = 0.0506x − 0.5435;

2 = 0.9966 for Pb(II). The detection limits (the concentration cor-
esponding to three times of standard deviation of blank) were
btained at 1.4 �g L−1 for Cd(II) and 6.9 �g L−1 for Pb(II) for depo-
ition time of 90 s. The relative standard deviations for 11 replicate

ig. 7. Voltammograms of standard solutions containing Zn(II), Cd(II), Pb(II)
btained from SI-MSFA–ASV on BiFE; concentrations of each metal from bottom
o top: 0.0, 10.0, 20.0, 40.0, 60.0, 80.0 and 100.0 �g L−1.
8 0.57 ± 0.01 2.11 ± 0.02 0.51 ± 0.02 2.03 ± 0.05
9 0.76 ± 0.01 1.40 ± 0.03 0.82 ± 0.03 1.52 ± 0.04

10 0.34 ± 0.07 3.32 ± 0.06 0.31 ± 0.02 3.52 ± 0.05

analyses of 25 �g L−1 Cd(II) and 25 �g L−1 Pb(II) were 2.7 and 3.1%,
respectively. The analysis time for one sample is 5 min (sample
throughput of 12 h−1). Each analysis cycle consumed 750 �L of sam-
ple, 50 �L of 40 mg L−1 Bi(III) plating solution and 800 �L of 0.2 M
acetate buffer solution.

Monosegmented flow provides completed mixing of the solu-
tion zones, thus it would open possibility to perform in-line single
standard calibration and in-line standard addition procedures. Pre-
liminary experiment was carried out for in-line single standard
calibration by varying the volume of the mixed metals standard
to be aspirated into the monosegmented zone. Linear calibration
graphs were obtained: y = 0.0110x − 0.0525; R2 = 0.9996 for Cd(II)
and y = 0.0701x − 0.6285; R2 = 0.9994 for Pb(II). However, more
investigations and refinement for the optimum condition should
be made further.

3.4. Analysis of real samples

The proposed system was employed for determination of Cd(II)
and Pb(II) in surface water samples collected from a draining pond
of zinc mining in northern Thailand. Such a sample was collected
in a clean polyethylene bottle (1 L) with adding of HCl to acidify
sample to about pH 1. No sample pretreatment was made except
filtering of the sample just before the analysis and dilution of sam-
ple with water (10-fold dilution for Cd(II) and 40-fold dilution for
Pb(II) determinations). Samples were also analyzed by ICP-OES at
the Office of Primary Industry and Mine Region 3, Chiang Mai for
comparison. The obtained results are presented in Table 2. Accord-
ing to t-test at 95% confident limit, the results obtained from both
the methods were in good agreement (tcritical = 2.26, tcalculate = 0.26
and 0.05 for Cd(II) and Pb(II), respectively). The results were corre-
lated each other well (SI = 0.9463 ICP + 0.0522, R2 = 0.9761 for Cd(II)
and SI = 0.9512 ICP + 0.1472, R2 = 0.9784 for Pb(II)). The system was
also tried for analysis of bottled mineral drinking water. Concen-
tration of Cd(II) and Pb(II) in those samples were below detection
limit of the method. By spiking 25 and 50 �g L−1 of both metal ions
into a sample, recoveries were found in range of 95–108% for Cd(II)
and 100–115% for Pb(II). Application of the developed system to
determination lower concentration of metal ions in water samples
nearby the mining area will be further investigated.

4. Conclusion

A cost-effective sequential injection system was assembled and

applied for monosegmented flow anodic stripping voltammetric
determination of Cd(II) and Pb(II) employing BiFE in situ plating on
a glassy carbon working electrode. The system offered non-toxic,
convenient, high degrees of automation and low consumption in
the analysis, with precise and accurate results for the determination
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f Cd(II) and Pb(II) in contaminated water samples. The monoseg-
ented flow help in in-line preparation of homogeneous solution
ixture of sample, Bi(III) plating solution and acetate buffer sup-

orting electrolyte solution. The system has high potential to be
eveloped further to be automated. Further investigations for in-

ine dilution, in-line single standard calibration and in-line standard
ddition procedures employing monosegmented flow approach are
n progress.
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Abstract 

A simple lab on chip (LOC) for quantitation of sugar contents was proposed. It is based on migration of sucrose solution along a 

channel filled with water. The migration time, which is the time period that the sample travels, starting from at the injection moment 

to the point of detection, is related to the sugar content. By taking the benefits due to the Schlieren effect, the migration time can be 

monitored by using a fiber optic spectrophotometer. In another simple LOC system, addition of a bromothymol blue indicator in the 

water channel, the migration time was be able to be monitored via naked eyes and with a stop watch. Calibration equations were : y = 

0.430 x + 9.500, R2 = 0.957 (for 800nm), and y = 1.12 x + 43.33, R2 = 0.993 for the LOC with fiber optic spectrophotometer and for 

the LOC with naked eyes detection, respectively. The results obtained by the proposed methods for determination of sugar contents in  

concentrates of syrup samples and samples of pharmaceutical preparations for cough syrup, agree with that using a refractometer 

which is normally used. This is an approach for green analytical chemistry. 

 

Keywords lab on chip, quantitation, sugar, green analytical chemistry 

 

1. Introduction 

 

Table sugar or sucrose is a sweetener involved extensively in 

food and drink industries. The sugar content in water is                   

usually expressed as degree Brix (oBx). For example, a solution 

of 5 Brix refers to a solution containing 5 g sugar and 95 g water. 

Quantitation of sugar or sucrose is of importance. Various 

analytical techniques have been reported for sugar/sucrose 

determination, including, polarimetry [1], refractometry [2], 

chromatography [3], enzymatic reaction via amperometry [4], 

batch injection analysis [5] and spectrophotometry [6]. Flow 

analysis techniques have been applied for the determination of 

sugar. This includes a continuous flow autoanalyzer for 

sequential determination of total sugar contents in soft drinks 

[7], and sequential injection (SI) analysis for monitoring of 

sugar, color and dissolved CO2 contents also in soft drinks [8]. 

Flow injection (FI) analysis has been applied for the 

determination of sugar contents in syrup [9] and in injectable 

drugs [10]. Some of the flow analysis methodologies are based 

on the Schlieren effect [11]. It involves the change due to 

refractive index of the media. Reagentless chemical analysis may 

be able to be performed [12]. Simple instrumentation could be 

employed for such analysis. The methodologies would be 

considered to be green analytical chemistry. Lab on chip (LOC) 

was proposed as a means for down scaling chemical analysis 

[13], by reducing the amounts/volumes of samples and reagents. 

LOCs with simple instrumentation have been investigated. The 

LOC can be fabricated using a simple piece of Acrylic with some 

drilling for channels. Detection systems may be with fiber optics 

hooking up with a mini-spectrophometer for conventional and 

reflection absorbance monitoring [14], or a web camera [15], or  

even naked eyes [13]. Various analyses have been demonstrated, 
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including the determinations of acids/bases via a titration 

reaction [16], redox analyses (e.g., ascorbic acid using 

permanganate reagent) [13], and viscosity measurement [17]. 

In this work, we propose procedures for quantifying sugar 

contents in syrup samples using simple lab on chip systems, one 

with a fiber optic spectrophotometer and another with naked 

eyes detection. 

 

2. Materials and methods 
 

2.1 Chemicals and samples 

 

A stock sucrose standard solution was prepared by dissolving 

100 g sucrose in 50 ml deionization (DI) water, (100 g of sucrose                 

i n  t o t a l  w e i g h t  o f  1 5 0  g  o f  s o l u t i o n  h a v i n g                

66.7 degree Brix, oBx). The stock solution was diluted with 

water to give the appropriate concentrations of working standard 

solutions (10.0-50.0 oBx). The solution concentrations were 

confirmed by using a refractometer. Syrup samples were the 

concentrates of syrup and pharmaceutical preparations for cough 

syrup  avai lable  in  local  markets  and  drug s to res . 

 

2.2 The LOC set-ups 

 

The basic LOC platform was an Acrylic piece (20 × 30 × 12 

mm) with some drillings, as previously described [13-15], to 

create channels (1.0 mm) with a total volume of approximately 

50 µl. The arrangement of the LOC with fiber optic UV-VIS 

diode array detector USB 2000 (Ocean Optics Inc., Dunedin, 

USA) is illustrated in Figure 1(a). Two ends of two fiber probes 

were put, one underneath and another upper attached to the LOC 

at 1.0 cm from the crossing of channels of the chip. A volume of 

DI water was introduced via the peristaltic pump to fill the 

vertical channel. After that, the sample/standard solution was 

injected into the horizontal channel. Changes in absorbance, 

spectra and time could be monitored via the FIAlab program for 
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Windows 5.0 (FIAlab, USA). Migration time (the time period 

that the sample travels starting from at the injecting moment to 

the point of detection) could be observed.  Triplicate injections 

were made for each solution (standard/sample). Figure 1(b) 

represents the LOC set up for detection with naked eyes. The 

LOC set up was aimed for a cost effective approach. A solution 

(standard/sample) was injected into the vertical channel. After 

that, bromothymol blue (1.00% w/v in borate buffer) was 

injected into the horizontal channel. The time period of 

migration, that is, from starting injection of the dye until the dye 

moved in the channel and reached a mark on the chip, was made 

via naked eyes and using a stopwatch. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figure 1. Simple LOC with (a)  USB 2000 and (b) naked eyes. 

  
3. Results and discussion  
 

3.1 Simple LOC with fiber optic spectrophotometer 

 

Using the LOC with fiber optic detector (fixed at 1.0 cm from 

the crossing of the channels), connecting to USB 2000 (see 

Figure 1(a)), a series of solutions (10.0-50.0 oBx) was injected 

into the horizontal channel, after filling the vertical channel with 

DI water using a peristaltic pump. Figure 2 illustrates the 

obtained signals due to 10.0 oBx. The turning point in the graph 

would refer to the time that the solution, after injecting, 

travels/migrates to the detection point. This is due to the 

Schlieren effect. Table 1 summarizes the turning points, or the 

migration times due to the standard solutions, and using different 

wavelengths. The greater the concentration, the longer migration 

time that was observed. This could be due to the viscosity. 

Plotting a graph of the migration time vs. oBx would become a 

linear calibration graph. Calibration equations obtained were:  y 

= 0.450 x + 8.500, R2 = 0.983 (for 470 and 500 nm) and y = 

0.430 x + 9.500, R2 = 0.957 (for 800nm), with y being migration 

time, and x being the concentration (oBx). The condition 

operated at 800 nm should be used, as this would minimize                  

the interferences that could be caused by color of the sample. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 2. Example signals (due to 10 oBx solution) obtained 

using LOC with fiber optic detector (fixed at 1.0 cm from the 

crossing), connecting to USB 2000 spectrometer (at 500 nm). 
 

Table 1. Turning points of standard sucrose solutions detected at 

four different wavelengths 

[Sucrose], 
oBx 

Turning point, sec 

470 

nm 

500 

nm 

600 

nm 

800 

nm 

10 13 13 13 13 

20 18 18 20 20 

30 22 22 18 22 

40 25 25 - 25 

50 32 32 - 32 

 

3.2 Simple LOC with naked eyes detection 

 

In order to reach a cost effective approach, the LOC with 

detection via naked eyes and a stop watch (Figure 1(b)) was 

introduced.  The difference from the above procedure for the 

LOC with fiber optic spectrophotometer, is that here, a solution 

(standard/sample) was injected to fill the channel via the vertical 

channel, then, bromothymol blue (1.00% w/v in borate buffer) 

was injected into the horizontal channel. The color moving due 

to bromothymol blue indicator could be visualized and it could 

be observed when the head of the zone reached the detection 

point. Migration time could be observed with naked eyes and a 

stopwatch. Detection points located at distances of 1.0, 1.5, 2.0, 

2.5, and 3.0 cm were investigated by using 10-30 oBx of sucrose 

standard solutions. A detection at a longer distance results in 

longer analysis time. It was found that the detection point at 1.5 

cm should be chosen. A calibration equation was y = 1.12 x + 

43.33, R2 = 0.993, with y being migration time (second) and x 

being concentration (oBx). 

 

3.3 Application to real samples 

 

Employing both LOC systems (one with fiber optic 

spectrophotometer, and another with naked eyes and a 

stopwatch), real samples of concentrate syrup and 

pharmaceutical preparations for cough syrup, taken from local 

markets and drug stores, were analyzed, with results as shown in 
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Table 2. The results of the proposed methods agree well with that 

obtained by a refractometer, which is normally employed.  

 

Table 2. Analysis of samples by the proposed methods, s1-s4 

being syrup samples; s5-s8 being pharmaceutical preparations 

for cough syrups. (the samples with appropriate dilutions before 

introducing into the LOC) 

 

Samples 

[Sucrose], oBx 

LOC 
 

Refracto-

meter 
USB 2000 

(800nm) 

naked 

eyes 

s1 78 69 75 

s2 73 61 68 

s3 82 65 75 

s4 65 59 67 

s5 50 44 54 

s6 55 67 64 

s7 70 65 67 

s8 38 48 42 

 

4. Conclusions  
 

Simple LOC systems with fiber optic spectrophotometer and 

with naked eyes and a stop watch have been successfully 

developed for quantitation of sugar contents in syrup samples. 

They were applied to concentrate syrup samples and samples of 

pharmaceutical preparations for cough syrups. 

The developed systems are cost effective down scaling in 

analysis. The LOC with fiber optic spectrophotometer involves 

reagentless procedure. This leads to green analytical chemistry. 
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