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บทคัดย่อ
	 งานวิจัยนี้มีวัตถุประสงค์เพ่ือตรวจสอบความใช้ได้ของวิธีทดสอบการแพร่กระจายของโลหะจากพลาสติกท่ีใช้เป็นวัสดุสัมผัส
อาหารในสารละลายกรดอะซีติกร้อยละ 3 โดยมวลต่อปริมาตรตามกฎระเบียบวัสดุสัมผัสอาหารประเภทพลาสติกของสหภาพ
ยุโรป  โดยวิเคราะห์ปริมาณโลหะ 9 ชนิดได้แก่ อะลูมิเนียม (Al) แบเรียม (Ba) โคบอลต์ (Co) ทองแดง (Cu) เหล็ก (Fe) ลิเทียม 
(Li) แมงกานีส (Mn) นิกเกิล (Ni) และ สังกะสี (Zn) ด้วยเทคนิคอินดักทีฟลี คอปเปิลพลาสมา-ออปติคอล อิมิสชัน สเปกโตรเมท
รี (ICP-OES) จากการศึกษาพบว่าช่วงความเป็นเส้นตรง (Linear range) ของการทดสอบอะลูมิเนียม แบเรียม ทองแดง เหล็ก 
ลิเทียม แมงกานีส และ สังกะสี เท่ากับ 0.0-1.0 มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม ส�ำหรับโคบอลต์และนิกเกิลมีช่วงความเป็นเส้นตรงการ
ทดสอบเท่ากับ 0-0.5 และ 0-0.1 มิลลิกรัมต่อกิโลกรัมตามล�ำดับ  ค่าขีดจ�ำกัดการตรวจหา (LOD) ของ อะลูมิเนียม แบเรียม 
โคบอลต์ ทองแดง เหล็ก ลิเทียม แมงกานีส นิกเกิล และ สังกะสี เท่ากับ 0.027, 0.026, 0.014, 0.024, 0.025, 0.024, 0.035, 
0.004 และ 0.022 มิลลิกรัมต่อกิโลกรัมตามล�ำดับ  ค่าขีดจ�ำกัดการวัดเชิงปริมาณ (LOQ) ของอะลูมิเนียม แบเรียม ทองแดง 
เหลก็ ลเิทยีม แมงกานีส และ สงักะส ีเท่ากับ 0.05 มลิลกิรมัต่อกิโลกรมั ส�ำหรบัโคบอลต์และนิกเกิลมค่ีา LOQ เท่ากับ 0.02 และ 
0.01 มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม ตามล�ำดับ   มีความแม่น (Accuracy) และ ความเที่ยง (Precision) ที่ระดับความเข้มข้น LOQ อยู่ใน
เกณฑ์การยอมรับโดยมีค่าร้อยละของปริมาณกลับคืน (% recovery) และค่าร้อยละเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธ์ (% RSD) ของ
โลหะทั้ง 9 ชนิดอยู่ในช่วงร้อยละ 97.0-103 และร้อยละ 1.57-7.73 ตามล�ำดับ

Abstract
	 This research aimed to validate test method for specific migration of metals into 3% (w/v) acetic acid from plastics 
intended to come into contact with food according to EU regulations on plastic food contact materials. The test 
method was developed using inductively coupled plasma-optical emission spectrometry (ICP-OES) to analyze the 
quantity of nine metals, i.e., aluminium (Al), barium (Ba), cobalt (Co), copper (Cu), iron (Fe), lithium (Li), manganese 
(Mn), nickel (Ni), and zinc (Zn) The results showed that the linear ranges of Al, Ba, Cu, Fe, Li, Mn, and Zn were 0-1.0 
mg/kg while Co and Ni were 0-0.5 mg/kg and 0-0.1 mg/kg, respectively. The limits of detection (LOD) of Al, Ba, Co, 
Cu, Fe, Li, Mn, Ni, and Zn were 0.027, 0.026, 0.014, 0.024, 0.025, 0.024, 0.035, 0.004 and 0.022 mg/kg, respectively. 
The limits of quantification (LOQ) of Al, Ba, Cu, Fe, Li, Mn, and Zn were 0.05 mg/kg while Co and Ni were 0.02 and 
0.01 mg/kg, respectively. The accuracy and precision at LOQ concentrations were acceptable corresponding with 
satisfactory percentage recovery (% recovery) and relative standard deviation (% RSD) of all elements in ranges of 
between 97.0-103% and 1.57-7.73%, respectively.
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1.	บทน�ำ (Introduction)
	 บรรจุภัณฑ์อาหารมีบทบาทส�ำคัญต่ออุตสาหกรรมผลิตอาหารแปรรูปและส่งออก เน่ืองจากท�ำหน้าท่ีป้องกันอาหารจากการ
ปนเปื้อนและเสื่อมสภาพอันเน่ืองมาจากสิ่งแวดล้อม นอกจากนี้ การออกแบบบรรจุภัณฑ์ที่ดีสามารถดึงดูดความสนใจของผู้
บริโภคให้เลือกซื้อผลิตภัณฑ์อาหารนั้น ๆ ได้ บรรจุภัณฑ์จึงเป็นกลยุทธ์ที่ผู้ประกอบการสินค้ามักใช้สร้างความแตกต่างหรือเพิ่ม
คณุค่าให้กับสนิค้า ปัจจบุนับรรจภัุณฑ์อาหารส�ำเรจ็รปูส่วนใหญ่ท�ำมาจากพลาสติก เน่ืองจากสามารถปรบัแต่งสมบติัต่าง ๆ  ของ
พลาสตกิให้เหมาะสมกับการใช้งานได้ง่ายโดยการใส่สารเตมิแต่งต่าง ๆ  (Additives) ท�ำให้สามารถตอบสนองรปูแบบการใช้ชวิีต
ของผู้บริโภคในยุคนี้ที่เน้นความสะดวกสบายและรวดเร็ว ดังจะเห็นได้จากการซื้ออาหารพร้อมรับประทาน (Ready to eat) ตาม
ร้านสะดวกซื้อต่าง ๆ ที่เพ่ิมมากข้ึน ซึ่งผลิตภัณฑ์อาหารเหล่านี้ส่วนใหญ่บรรจุในกล่องพลาสติกแบบ Take away box รวมทั้ง
การใช้แก้วพลาสตกิส�ำหรบัเครือ่งดืม่ประเภทต่าง ๆ  อย่างไรก็ตาม เมือ่บรรจภุณัฑ์เหล่านีส้มัผสัอาหารจะเกิดการเคลือ่นย้ายของ
สารที่เป็นองค์ประกอบลงสู่อาหารซึ่งอาจส่งผลต่อความปลอดภัยของผู้บริโภคได้  ดังน้ัน หน่วยงานภาครัฐท่ีเก่ียวข้องในแต่ละ
ประเทศจึงออกกฏระเบียบและก�ำหนดปริมาณการแพร่กระจายของสารต่าง ๆ เพื่อคุ้มครองความปลอดภัยให้แก่ผู้บริโภค  
สหภาพยุโรปถือเป็นกลุ่มประเทศที่มีกฎระเบียบด้านความปลอดภัยของวัสดุสัมผัสเป็นที่ยอมรับในระดับสากล และเพื่อป้องกัน
อันตรายจากการบริโภคอาหารท่ีมีการแพร่กระจายของโลหะต่าง ๆ จากวัสดุสัมผัสอาหารประเภทพลาสติกจึงได้ก�ำหนดเกณฑ์
ปริมาณการแพร่กระจาย (Specific migration limited; SML) ของโลหะ 9 ชนิดไว้ในกฎระเบียบ Commission regulation (EU) 
No. 10/2011 และฉบับแก้ไขเพิ่มเติม Commission regulation (EU) 2016/1416 และ 2017/752 ดังข้อมูลตามตารางที่ 1 [1-3]

ตารางที่ 1 เกณฑ์ก�ำหนดปริมาณการแพร่กระจายจ�ำเพาะของโลหะ 9 ชนิด จากวัสดุสัมผัสอาหารประเภทพลาสติกตามกฎระเบียบของสหภาพยุโรป

ธาตุ เกณฑ์ก�ำหนดการแพร่กระจายจ�ำเพาะ (SML)
(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัมอาหารหรือสารละลายจ�ำลองแทนอาหาร)

แบเรียม (Ba) 1

โคบอลต์ (Co) 0.05

ทองแดง (Cu) 5

เหล็ก (Fe) 48

ลิเทียม (Li) 0.6

แมงกานีส (Mn) 0.6

สังกะสี (Zn) 5

อะลูมิเนียม (Al) 1

นิกเกิล (Ni) 0.02

	 ปัจจุบันมีหลายเทคนิคท่ีสามารถวิเคราะห์ปริมาณโลหะได ้เช่น ICP, AAS, ICP-MS, ICP-OES และ XRF ซึ่งเทคนิคเหล่าน้ี
เป็นที่รู้จักและใช้กันอย่างแพร่หลาย โดยแต่ละเทคนิคมีข้อดีและข้อเสียแตกต่างกัน ขึ้นกับความสะดวกและความต้องการของ
ผู้ท�ำการวิเคราะห์ เทคนิค ICP-OES เป็นเทคนิคที่สามารถวิเคราะห์โลหะหนักได้รวดเร็ว แม่นยํา และสามารถวิเคราะห์ธาตุได้
พร้อมกันหลายธาตุจึงเป็นที่นิยมใช้อย่างแพร่หลาย ตัวอย่างการใช้เทคนิค ICP-OES ในการทดสอบปริมาณโลหะที่ละลายจาก
วัสดุสัมผัสอาหารเช่น Feng He และคณะ [4] ศึกษาการแพร่กระจายของโลหะ 7 ชนิด ได้แก่ อะลูมิเนียม แบเรียม แคลเซียม 
เหลก็ แมงกานสี ไทเทเนียม และสงักะส ีจากจานพลาสตกิชนดิ Polylactic acid (PLA) สกัดโดยใช้สารละลายจ�ำลองแทนอาหาร
เป็นสารละลายกรดอะซีติร้อยละ 3  ที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 10 วัน และ 70 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
แล้วน�ำสารละลายไปวิเคราะห์ปรมิาณโลหะด้วยเครือ่ง ICP-OES พบการแพร่กระจายของโลหะท้ัง 7 ชนดิจากจานพลาสตกิ PLA 
แต่ไม่เกินเกณฑ์ก�ำหนดปริมาณที่สามารถบริโภคได้ต่อวัน (Estimated daily intake, EDI)
	 เพื่อช่วยผู้ประกอบการผลิตวัสดุสัมผัสอาหารของไทยตรวจสอบ ควบคุมคุณภาพสินค้าก่อนส่งออกไปขายยังประเทศในกลุ่ม
สหภาพยุโรป ศูนย์ทดสอบวัสดุสัมผัสอาหารของอาเซียน กรมวิทยาศาสตร์บริการ ซึ่งเป็นห้องปฏิบัติการที่มีหน้าที่รับผิดชอบให้
บรกิารทดสอบวัสดสุมัผสัอาหารตามกฎระเบยีบ มาตรฐานภายในประเทศและของประเทศคูค้่า จงึได้พัฒนาวิธีทดสอบการแพร่
กระจายของโลหะท้ัง 9 ชนิดจากพลาสติกด้วยเทคนิค ICP-OES [5-7] และด�ำเนินการตรวจสอบความใช้ได้ของวิธีทดสอบดัง
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กล่าว เพื่อให้ผลการทดสอบที่ได้มีความถูกต้อง น่าเชื่อถือ เป็นที่ยอมรับของนานาประเทศ รวมทั้งเพิ่มขีดความสามารถของห้อง
ปฏิบัติการด้านการทดสอบความปลอดภัยของวัสดุสัมผัสอาหาร

2. วิธีการวิจัย (Experimental methods)
	 2.1	ตัวอย่าง
	 	 ตัวอย่างทีใ่ช้ในการตรวจสอบความใช้ได้ของวิธีทดสอบ เป็นแผ่นฟิล์มพลาสติกส�ำหรบัสมัผัสอาหารชนิดพอลิเอทิลนีความ
หนาแน่นต�่ำ (Low density polyethylene) ท�ำความสะอาดผิวโดยการเช็ดเบา ๆ ด้วยผ้าไร้ขน (Lint free cloth) แล้วน�ำไปตัดให้
ได้ขนาด กว้าง x ยาว เท่ากับ 6 x 10 เซนติเมตร จ�ำนวน 40 ตัวอย่าง [8]
	 2.2	 เครื่องมือและอุปกรณ์
	 	 2.2.1 เครื่อง Inductively coupled plasma-optical emission spectrometer (ICP-OES) บริษัท Perkin Elmer รุ่น 
OPTIMA 8300 

RF Power 1500 W

Plasma/Auxiliary/Nebulizer Flow 8 / 0.2 / 0.7 L/min

Plasma Viewing Axial view

nebulizer Concentric

	 	 2.2.2	 ตู้อบไฟฟ้า  
	 	 2.2.3	 ไม้บรรทัด ความละเอียด 0.1 มิลลิเมตร บริษัท Binder รุ่น FP 115 
	 	 2.2.4	 ปิเปตต์ขนาด 1, 2, 3, 5 และ 10 มิลลิลิตร ชั้นคุณภาพ A
	 	 2.2.5	 กระบอกตวงขนาด 100 มิลลิลิตร ชั้นคุณภาพ A
	 	 2.2.6	 ขวดวัดปริมาตร ขนาด 100 มิลลิลิตร ชั้นคุณภาพ A
	 	 2.2.7	 หลอดทดลองพร้อมฝาปิด ขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง x สูง ประมาณ 2.5 x 25 เซนติเมตร
	 2.3	สารเคมี
	 	 2.3.1	 สารละลายมาตรฐานโลหะระดับอ้างอิง (Reference solution) 9 ธาตุ ได้แก่ 
	 	 	 	 1) สารละลายมาตรฐานอะลมูเินยีม 2) สารละลายมาตรฐานแบเรยีม 3) สารละลายมาตรฐานโคบอลต์ 4) สารละลาย
มาตรฐานทองแดง 5) สารละลายมาตรฐานเหลก็ 6) สารละลายมาตรฐานลเิทยีม 7) สารละลายมาตรฐานแมงกานีส 8) สารละลาย
มาตรฐานนิกเกิล และ 9) สารละลายมาตรฐานสังกะสี ความเข้มข้น 1,000 มิลลิกรัมต่อลิตร บริษัท Perkin Elmer
	 	 2.3.2	 สารละลายมาตรฐานโลหะระดับอ้างอิง 9 ธาตุ ตามข้อ 2.3.1 ความเข้มข้น 1,000 มิลลิกรัมต่อลิตร บริษัท SPC 
Science
	 	 2.3.3	 กรดอะซีติกเข้มข้น ชนิดคุณภาพวิเคราะห์ (AR grade) ความเข้มข้นร้อยละ 100 บริษัท Merck
	 	 2.3.4	 น�้ำปราศจากไอออน (Deionized water)
	 	 2.3.5	 แก๊สอาร์กอน ชนิด High purity (HP) ความบริสุทธ์ร้อยละ 99.995
	 	 2.3.6	 แก๊สไนโตรเจน ชนิด Ultra high purity (UHP) ความบริสุทธ์ร้อยละ 99.999
	 2.4	วิธีด�ำเนินงาน
	 	 2.4.1	 การหาค่าความสัมพันธ์เชิงเส้นตรง (Linearity)
	 	 	 	 การศึกษานี้จะประเมินจากช่วงความเป็นเส้นตรงของกราฟมาตรฐานระหว่างค่าความเข้มแสง (Intensity) กับค่า
ความเข้มข้นของโลหะแต่ละชนดิตามวิธีการใช้งานของเครือ่ง  พิจารณาค่าสมัประสทิธ์ิสหสมัพัทธ์ (Correlation coefficient, R2) 
ของกราฟมาตรฐาน โดยค่า R2 ต้องไม่น้อยกว่า 0.995 โดยเตรยีมสารละลายมาตรฐานโลหะดงัตารางที ่2 โดยเตรยีมสารละลาย
มาตรฐานในขวดวัดปริมาตรขนาด 100 มิลลิตร ที่ผ่านการท�ำความสะอาด และแช่สารละลายกรดไนตริกร้อยละ 10 และล้าง
ด้วยน�้ำปราศจากไออน
	 	 2.4.2	 การหาค่าขีดจ�ำกัดการตรวจหาและขีดจ�ำกัดการวัดปริมาณ 
	 	 	 	 การหาค่าขีดจ�ำกัดการตรวจหา (Limit of detection, LOD) และขีดจ�ำกัดการวัดปริมาณ (Limit of quantitation, 
LOQ) ด้วยกราฟมาตรฐานตาม Technical guideline ของ EU [9] ท�ำได้โดยสร้างกราฟมาตรฐาน (รปูที ่1) ด้วย Spiked sample 
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blank ที่ครอบคลุมช่วงการใช้งาน 5 ระดับ (ตามตารางท่ี 2) ระดับความเข้มข้นละ 3 ซ�้ำ ค�ำนวณจุดตัดแกน (Intercept) จาก
สมการ y = ax + b  แล้วน�ำค่า b มาค�ำนวณส่วนเบี่ยงเบนมาตรฐาน (Sb)

ตารางที่ 2 ความเข้มข้นของสารมาตรฐานโลหะที่ใช้เตรียมกราฟมาตรฐาน

ขวดที่

ระดับความเข้มข้น (มิลลิกรัมต่อลิตร)

อะลูมิเนียม  แบเรียม  ทองแดง  
เหล็ก  ลิเทียม  และสังกะสี

โคบอลต์ นิกเกิล

สารละลายแบลงค์ (สารละลายกรดอะซีติก 
ความเข้มข้นร้อยละ 3 มวลต่อปริมาตร)

- - -

สารละลายมาตรฐานโลหะขวดที่ 1 0.05 0.02 0.01

สารละลายมาตรฐานโลหะขวดที่ 2 0.10 0.03 0.02

สารละลายมาตรฐานโลหะขวดที่ 3 0.30 0.05 0.03

สารละลายมาตรฐานโลหะขวดที่ 4 0.50 0.10 0.05

สารละลายมาตรฐานโลหะขวดที่ 5 1.00 0.50 0.10

รูปที่ 1 การหาขีดจ�ำกัดการตรวจหาโดยใช้กราฟมาตรฐาน

ขีดจ�ำกัดการตรวจหาค�ำนวณจากสูตร
	 	 LOD  =  ความเข้มข้น เมื่อ Y =  3 Sb

เมื่อ 	 Sb = Standard deviation ของ b
	 	 b  =  Intercept = Intensity บนแกน Y เมื่อ X = 0
ขดีจ�ำกดัการวัดปรมิาณ ค�ำนวณจาก LOD ตาม Guidelines for performance criteria and validation procedures of analytical 
methods used in controls of food contact materials ของ EU [9] จากสูตร
	 	 LOQ  =   2 LOD
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	 	 2.4.3	 การหาค่าความเที่ยงและความแม่นของวิธีทดสอบที่ขีดจ�ำกัดการวัดปริมาณของวิธีทดสอบ
	 	 	 	 พิสจูน์ความเท่ียงและความแม่นท่ีขดีจ�ำกัดการวดัปรมิาณของการทดสอบ (LOQ) จากร้อยละค่าเบีย่งเบนมาตรฐาน
สัมพัทธ์ (% RSD) และร้อยละการคืนกลับ (% recovery) ตามล�ำดับ โดยค�ำนวณจากสูตร

%RSD =                       x 100                                              
SD

Mean

และ	 % recovery  =  
C1-C0

Cspike

เมื่อ   	 c1     =   ความเข้มข้นที่ทดสอบได้ของ spiked sample
 	 	 c0     =   ความเข้มข้นของตัวอย่างเริ่มต้น
	 	 cspike =   ความเข้มข้นของสารมาตรฐานที่เติม
	 	 2.4.4	 การหาค่าความความเที่ยงและความแม่นของช่วงการใช้งาน (Working range)
	 	 	 	 เตรยีมสารละลายมาตรฐานโลหะจ�ำนวน 3 ระดับคือ ต�ำ่ กลาง และสงูของช่วงการใช้งาน ตามสารละลายมาตรฐาน
ขวดที่ 1 ขวดที่ 3 ขวดที่ 5 ของตารางที่ 2 ระดับความเข้มข้นละ 10 ซ�้ำ (ได้สารละลายมาตรฐานโลหะจ�ำนวนทั้งหมด 30 ขวด) 
เติมสารละลายมาตรฐานโลหะแต่ละขวดลงในหลอดทดลองท่ีมีตัวอย่างพลาสติก ขนาด 6 x 10 เซนติเมตร จนครบจ�ำนวน 30 
หลอด น�ำไปบ่มที่ 60 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 10 วัน แล้วน�ำไปวิเคราะห์หาปริมาณโลหะชนิดต่าง ๆ ด้วยเครื่อง ICP-OES 
	 	 	 	 จากผลการวิเคราะห์ด้วยเคร่ือง ICP-OES สามารถแปลงหน่วยจากมิลลิกรัมต่อลิตรเป็นมิลลิกรัมต่อกิโลกรัม
สารละลายตัวแทนอาหารได้ตามวิธีมาตรฐาน EN 13130-1 [8] โดยค�ำนวณจากค่าความถ่วงจ�ำเพาะ (Specific gravity) ของก
รดอะซีติกร้อยละ 3 เท่ากับ 1 ดังนั้น 1 ลิตร จึงเท่ากับ 1 กิโลกรัมสารละลายตัวแทนอาหาร
	 	 2.4.5	 การประมาณค่าความไม่แน่นนอน
	 	 	 	 การประมาณค่าความไม่แน่นอนของการทดสอบการแพร่กระจายของโลหะท้ัง 9 ชนิด จากวัสดุสัมผสัอาหารประเภท
พลาสติกด้วย ICP-OES ใช้วธิ ีBottom-up approach ตาม GUM [10] โดยรวบรวมแหล่งที่มาของค่าความไม่แน่นอนแสดงด้วย
แผนภูมิก้างปลา ดังรูปที่ 2

รูปที่ 2 แหล่งที่มาของค่าความไม่แน่นอน
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3. ผลและวิจารณ์ (Results and discussion)
	 3.1 ผลการหาค่าความสัมพันธ์เชิงเส้นตรง
	 	 ผลการทดสอบความสัมพันธ์เชิงเส้นตรงของอะลูมิเนียม แบเรียม ทองแดง เหล็ก ลิเทียม แมงกานีส และ สังกะสี ในช่วง
ความเข้มข้น  0-1.0 มลิลกิรมัต่อกิโลกรมั โดยเตรยีมสารมาตรฐานผสมของอะลมูเินยีม แบเรยีม ทองแดง เหลก็ ลเิทียม แมงกานีส 
และ สังกะสี ให้มีปริมาณ  0, 0.05, 0.10, 0.30, 0.50 และ 1.0 มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม  เตรียมสารละลายมาตรฐานโคบอลต์ ใน
ช่วงความเข้มข้น  0-0.5  มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม มีปริมาณ  0, 0.02, 0.03, 0.10  และ 0.50  มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม และเตรียม
สารละลายมาตรฐานนิกเกิล ในช่วงความเข้มข้น  0-0.1  มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม มีปริมาณ  0,  0.01, 0.02, 0.03, 0.05 และ 0.10 
มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม แล้วน�ำไปสร้างกราฟแสดงความสัมพันธ์ระหว่างค่าความเข้มแสงกับปริมาณโลหะพบว่ามีค่าสัมประสิทธิ
สหสมัพัทธ์ของทุกธาตอุยู่ในช่วง 0.9994-1.0000 ซึง่มากกว่า 0.995 จงึสามารถเลือกช่วงการใช้งานท่ีความเข้มข้นของแต่ละธาตุ 
ดังตารางที่ 3

ตารางที่ 3 ช่วงความเข้มข้นและช่วงการใช้งาน

ธาตุ
ช่วงความเข้มข้น 

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)
ช่วงความเข้มข้นการใช้งาน 

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)
ค่าสัมประสิทธิสหสัมพัทธ์

(R2)

อะลูมิเนียม 0-1.0 0.05-1.0 0.9999

แบเรียม 0-1.0 0.05-1.0 1.0000

โคบอลต์ 0-0.5 0.02-0.5 1.0000

ทองแดง 0-1.0 0.05-1.0 0.9998

เหล็ก 0-1.0 0.05-1.0 0.9998

ลิเทียม 0-1.0 0.05-1.0 0.9994

แมงกานีส 0-1.0 0.05-1.0 0.9997

นิกเกิล 0-0.1 0.01-0.1 0.9998

สังกะสี 0-1.0 0.05-1.0 0.9996

	 3.2	ผลการหาขีดจ�ำกัดการตรวจหาและขีดจ�ำกัดการวัดปริมาณ
	 	 จากการสร้างกราฟมาตรฐานด้วย Spiked sample blank ทีค่รอบคลมุช่วงการใช้งาน 5 ระดับ ตามตารางที ่2 ระดับความ
เข้มข้นละ 3 ซ�้ำ สามารถสรุปค่า LOD และค่า LOQ จากการค�ำนวณได้ดังตารางที่ 4 โดยค่า LOD ของโลหะทั้ง 9 ชนิดอยู่ในช่วง 
0.004-0.035 มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม และค่า LOQ อยู่ในช่วง 0.008-0.070 มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม
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ตารางที่ 4 ผลการทดสอบหาขีดจ�ำกัดการตรวจหา (LOD) และขีดจ�ำกัดการวัดปริมาณ (LOQ) ที่ได้จากการค�ำนวณ

ธาตุ
LOD 

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)
LOQ

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)

อะลูมิเนียม 0.027 0.054

แบเรียม 0.026 0.052

โคบอลต์ 0.014 0.028

ทองแดง 0.024 0.048

เหล็ก 0.025 0.050

ลิเทียม 0.024 0.048

แมงกานีส 0.035 0.070

นิกเกิล 0.004 0.008

สังกะสี 0.022 0.044

	 อย่างไรก็ตาม ค่า LOQ ที่ค�ำนวณได้ไม่เหมาะสมกับการปฏิบัติงานจริง  จึงก�ำหนดค่า LOQ ใหม่เพื่อให้สะดวกในการเตรียม
สารละลายมาตรฐานโลหะชนดิต่าง ๆ  (Metal standard solution) และการเลอืกขนาดปิเปตต์ (Volumetric pipet) ทีร่ะดบัความ
เข้มข้นตามตารางที่ 5 และท�ำการพิสูจน์ความเที่ยงและความแม่นที่ความเข้มข้นดังกล่าว โดยที่ระดับความเข้มข้น 1 มิลลิกรัม/
กิโลกรัม (1 ppm) ก�ำหนดให้ค่า % recovery อยู่ในช่วงร้อยละ 80-110 และ % RSD ไม่เกินร้อยละ 11 [11] หากพิสูจน์แล้วพบ
ว่าค่า LOQ ทีก่�ำหนดดงักล่าวยังไม่มคีวามเทีย่งและความแม่นจงึเพ่ิมระดับความเข้มข้นเพ่ือหาขดีจ�ำกัดการวัดปรมิาณท่ีถูกต้อง
ต่อไป และท�ำการพิสูจน์ใหม่จนกว่าจะได้ค่าที่เหมาะสมและอยู่ในเกณฑ์ยอมรับ

ตารางที่ 5 ขีดจ�ำกัดการตรวจหา (LOD) และขีดจ�ำกัดการวัดปริมาณ (LOQ) ที่ก�ำหนดใหม่

ธาตุ
LOD 

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)
LOQ

(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)

อะลูมิเนียม 0.027 0.05

แบเรียม 0.026 0.05

โคบอลต์ 0.014 0.02

ทองแดง 0.024 0.05

เหล็ก 0.025 0.05

ลิเทียม 0.024 0.05

แมงกานีส 0.035 0.05

นิกเกิล 0.004 0.01

สังกะสี 0.022 0.05
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	 3.3	ผลการหาค่าความเที่ยงและความแม่นของวิธีทดสอบที่ขีดจ�ำกัดการวัดปริมาณของวิธีทดสอบ (LOQ)  
	 	 จากค่า LOQ ที่ปรับใหม่ในตารางที่ 5 ท�ำการพิสูจน์ความเที่ยงและความแม่นของวิธีโดยการทดสอบ Spike sample ที่
มีค่าความเข้มข้นเท่ากับ LOQ จ�ำนวน 10 ซ�้ำ พบว่าวิธีทดสอบโลหะ 9 ชนิดได้แก่ อะลูมิเนียม แบเรียม โคบอลต์ ทองแดง เหล็ก 
ลิเทียม แมงกานีส นิกเกิล และสังกะสี มี %RSD เป็นร้อยละ 3.4, 3.7, 1.6, 2.7, 2.6, 7.5, 6.1, 7.7 และ 5.9 ตามล�ำดับ ซึ่งไม่
มากกว่าร้อยละ 11 ตามเกณฑ์การยอมรับ และค่าเฉลี่ยร้อยละปริมาณกลับคืนโลหะทั้ง 9 ชนิดอยู่ในช่วงที่ยอมรับได้คือร้อยละ 
80-110 ดังแสดงในตารางที่ 6

ตารางที่ 6 ร้อยละปริมาณกลับคืนโลหะของการทดสอบ Spike Sample ที่ระดับ LOQ

ครั้งที่
ร้อยละของปริมาณกลับคืนของโลหะ

Al Ba Co Cu Fe Li Mn Ni Zn

1 102.0 100.0 100.0 106.0 108.0 102.0 96.0 110.0 98.0

2 106.0 96.0 100.0 104.0 104.0 110.0 94.0 100.0 98.0

3 98.0 96.0 105.0 104.0 104.0 110.0 92.0 90.0 94.0

4 98.0 94.0 100.0 102.0 102.0 110.0 104.0 100.0 90.0

5 98.0 96.0 100.0 104.0 104.0 110.0 90.0 100.0 94.0

6 104.0 96.0 100.0 102.0 104.0 94.0 106.0 110.0 108.0

7 102.0 94.0 100.0 98.0 102.0 94.0 102.0 110.0 94.0

8 96.0 104.0 100.0 100.0 98.0 96.0 102.0 110.0 106.0

9 104.0 102.0 100.0 98.0 100.0 96.0 104.0 90.0 94.0

10 98.0 94.0 100.0 100.0 104.0 94.0 106.0 100.0 94.0

Mean ± SD 100.6±3.41 97.2±3.55 100.5±0.10 101.8±2.74 103.0±2.71 101.6±7.59 99.6±6.02 102.0±7.89 97.0±5.75

	 3.4	ผลการหาค่าความความเที่ยงและความแม่นของช่วงการใช้งาน
	 	 การศกึษาความจ�ำเพาะของวิธีการทดสอบโลหะในตวัอย่างพลาสตกิ โดยเตมิสารละลายมาตรฐานโลหะ ได้แก่ อะลมูเินยีม 
แบเรียม โคบอลต์ ทองแดง เหล็ก ลิเทียม แมงกานีส นิกเกิล และสังกะสี จ�ำนวน 3 ระดับความเข้มข้นในตัวอย่างพลาสติก คือ
ระดับต�่ำ ระดับกลาง ระดับสูง ของช่วงการใช้งานกราฟมาตรฐาน พบว่า ปริมาณที่คืนกลับของโลหะทั้ง 9 ชนิด ทั้ง 3 ระดับที่เติม
ในตัวอย่างพลาสติก มีค่าอยู่ในเกณฑ์ยอมรับ คืออยู่ในช่วงร้อยละ 80-110 [11] โดยสามารถสรุป ดังตารางที่ 6

ตารางที ่6 สรปุร้อยละปรมิาณท่ีคนืกลบั (% recovery) ของโลหะท่ีเตมิในตัวอย่างท่ีระดบัต�ำ่ (Spike 1) ระดบักลาง (Spike 2)  และระดบัสงู (Spike 3)

สารละลาย
มาตรฐานโลหะ

Spike 1 Spike 2 Spike 3

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม) 
% recovery ± SD

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม)
% recovery ± SD

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม)
% recovery ± SD

อะลูมิเนียม 0.050 100.6±3.41 0.300 100.6±3.17 1.00 99.8±0.73

แบเรียม 0.050 97.2±3.55 0.300 100.8±0.36 1.00 99.4±0.55

โคบอลต์ 0.020 100.5±1.58 0.100 99.8±0.42 0.50 99.3±0.71
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สารละลาย
มาตรฐานโลหะ

Spike 1 Spike 2 Spike 3

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม) 
% recovery ± SD

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม)
% recovery ± SD

ความเข้นข้น 
(มิลลิกรัมต่อ

กิโลกรัม)
% recovery ± SD

ทองแดง 0.050 101.8±2.74 0.300 98.9±0.85 1.00 102.9±0.75

เหล็ก 0.050 103.0±2.71 0.300 98.2±1.10 1.00 100.7±0.83

ลิเทียม 0.050 101.6±7.59 0.300 97.8±2.78 1.00 100.9±0.73

แมงกานีส 0.050 99.6±6.02 0.300 98.5±0.96 1.00 101.2±0.75

นิกเกิล 0.010 102.0±7.89 0.030 100.3±2.92 0.10 100.9±1.20

สังกะสี 0.050 97.0±5.75 0.300 101.9±1.63 1.00 101.1±0.80

	 3.5	การประมาณค่าความไม่แน่นอน
	 	 จากผลการทดลองสามารถประมาณค่าความไม่แน่นอนของการทดสอบการแพร่กระจายของโลหะ อะลมูเินยีม แบเรยีม 
โคบอลต์ ทองแดง เหล็ก ลิเทียม แมงกานีส นิกเกิล และสังกะสี ในสารละลายกรดอะซีติกร้อยละ 3 โดยมวลต่อปริมาตร ด้วย
เครื่องอินดักทีฟ คัปเปิลพลาสมา-ออปติคอล อิมิสชัน สเปกโตมิเตอร์ มีค่าความไม่แน่นอนขยายที่ระดับความเชื่อมั่นร้อยละ 95 
(k=2) ได้ดังตารางที่ 7

ตารางที่ 7 ค่าความไม่แน่นอนของการทดสอบหาการแพร่กระจายของอะลูมิเนียม แบเรียม โคบอลต์ ทองแดง เหล็ก ลิเทียม แมงกานีส นิกเกิล และ
สังกะสี ในสารละลายกรดอะซีติกร้อยละ 3 (w/v)

ธาตุ uC
(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)

Uexpand
(มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)

ค่าความไม่แน่นอนของการ
ทดสอบ (มิลลิกรัมต่อกิโลกรัม)

อะลูมิเนียม 0.0044 0.0088 0.01

แบเรียม 0.0025 0.0050 0.01

โคบอลต์ 0.0014 0.0028 0.005

ทองแดง 0.0031 0.0062 0.01

เหล็ก 0.0030 0.0060 0.01

ลิเทียม 0.0048 0.0096 0.01

แมงกานีส 0.0034 0.0068 0.01

นิกเกิล 0.0009 0.0018 0.005

สังกะสี 0.0040 0.0080 0.01
 

4.	สรุป (Conclusion)
	 	 จากการศึกษาความใช้ได้ของวิธีทดสอบการแพร่กระจายของโลหะในสารละลายกรดอะซตีกิ ร้อยละ 3 โดยมวลต่อปรมิาตร 
ด้วยเครือ่งอนิดกัทฟี คปัเปิลพลาสมา-ออปตคิอล อมิสิชนั สเปกโตมเิตอร์ โดยตรวจสอบคณุลกัษณะเฉพาะท่ีแสดงสมบตัขิองวธีิ
ทดสอบ ได้แก่ ความสัมพันธ์เชิงเส้นตรง ค่าขีดจ�ำกัดการตรวจหาและขีดจ�ำกัดการวัดปริมาณ การหาค่าความความเท่ียงและ
ความแม่นของช่วงการใช้งาน พบว่าเป็นไปตามเกณฑ์ก�ำหนด มีความเที่ยงและความแม่นตลอดช่วงการใช้งาน และมีค่าความ
ไม่แน่นอนของผลการทดสอบของแต่ละธาตไุม่เกินร้อยละ 20 [12] วิธีการทดสอบนีผ่้านการตรวจสอบความใช้ได้ของวธีิ มคีวาม
เหมาะสมต่อการน�ำไปปฏิบตังิาน ดงันัน้ ห้องปฏบิตักิารสามารถน�ำวิธีดงักล่าวมาใช้ทดสอบหาการแพร่กระจายของโลหะในสาร
ละลายกรดอะซีติก ร้อยละ 3 โดยมวลต่อปริมาตรได้ 
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5.	กิตติกรรมประกาศ
	 ขอขอบคุณผู้บังคับบัญชาและบุคลากรศูนย์ทดสอบวัสดุสัมผัสอาหารของอาเซียน กรมวิทยาศาสตร์บริการ ท่ีคอยสนับสนุน 
และให้ค�ำแนะน�ำ ท�ำให้การด�ำเนินงานในครั้งนี้ส�ำเร็จตามวัตถุประสงค์
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