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Abstract
A new sol-gel hybrid material, methyltrimethoxysilane-cyanopropyltriethoxysilane (MTMOS-CNPrTEOS) was successfully synthesized and used as a coating material in stir bar sorptive extraction (SBSE) of selected non-steroidal anti-inflammatory drugs (NSAIDs) in urine samples. The MTMOS-CNPrTEOS hybrid was synthesized by hydrolysis and condensation of MTMOS and CNPrTEOS in the presence of trifluoroacetic acid as catalyst via sol–gel method. Several factors influencing the synthesized sol-gel hybrid MTMOS-CNPrTEOS process such as mole ratio of MTMOS-CNPrTEOS, NaOH concentrations as etching solution, etching time, coating time and water content were investigated and optimized in this study. The optimum synthesis conditions obtained were 1:1 mol ratio of MTMOS-CNPrTEOS, 1 M NaOH as etching solution, 60 min etching time, 2 h coating time and 6 mmol water. The sol-gel hybrid MTMOS-CNPrTEOS synthesized under the optimum conditions was used to determine selected NSAIDs in human urine samples using normal stacking mode capillary electrophoresis with ultraviolet detection. MTMOS-CNPrTEOS SBSE method demonstrated good linearity (60 to 20,000 µg L-1) with excellent coefficient of determination (r2 > 0.9990). The sol-gel hybrid MTMOS-CNPrTEOS SBSE method showed low limit of detection (35 – 41 µg L-1) with good precision (RSD < 6 %, n = 3) and excellent extraction recoveries (83.5 – 98.9%) for the selected NSAIDs. The sol-gel hybrid MTMOS-CNPrTEOS SBSE method demonstrated good potential as an alternative sorbent in SBSE method for NSAIDs.
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Abstrak
Sol-gel hibrid baharu, metiltrimetoksisilana-sianopropiltrietoksisilana (MTMOS-CNPrTEOS) telah berjaya disintesis dan digunakan sebagai bahan baharu penyalutan untuk pengekstrakan erapan bar berputar (SBSE) dalam penentuan ubat anti-radang bukan steroid (NSAIDs) terpilih di dalam sampel urin manusia. Hibrid MTMOS-CNPrTEOS disintesis melalui hidrolisis dan kondensasi MTMOS dan CNPrTEOS dengan kehadiran asid trifluoroasetik sebagai mangkin melalui kaedah sol-gel. Beberapa faktor yang mempengaruhi proses penghasilan hibrid sol-gel MTMOS-CNPrTEOS seperti nisbah mol MTMOS-CNPrTEOS, kepekatan NaOH sebagai larutan punaran, masa punaran, masa salutan dan kandungan air dalam proses sol-gel telah dikaji dan dioptimumkan. Keadaan sintesis yang optimum ialah 1:1 nisbah mol MTMOS-CNPrTEOS, 1 M NaOH sebagai larutan punaran, 60 min masa punaran, 2 jam masa salutan dan 6 mmol air. Hibrid sol-gel MTMOS-CNPrTEOS yang disintesis di bawah keadaan optimum telah digunakan untuk menentukan NSAID terpilih dalam sampel urin manusia menggunakan mod normal tersusun elektroforesis rerambut dengan pengesan ultralembayung. Kaedah hibrid sol-gel MTMOS-CNPrTEOS SBSE menunjukkan kelinearan yang baik (60 - 20,000 μg L-1) dengan pekali penentuan, r2 > 0.9990 yang cemerlang. Kaedah hibrid sol-gel MTMOS-CNPrTEOS SBSE ini menunjukkan had pengesanan yang rendah (35 - 41 μg L-1) dengan ketepatan yang baik (RSD < 6%, n = 3) dan pengembalian pengekstrakan yang cemerlang (83.5 – 98.9%) untuk NSAID terpilih. Kaedah hibrid sol-gel MTMOS-CNPrTEOS menunjukkan potensi tinggi sebagai pengerap alternatif untuk kaedah SBSE.
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