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บทคััดย่่อ
	 การศึกึษานี้้�เป็น็การตรวจสอบความใช้ไ้ด้ข้องวิธิีทีดสอบหาปริมิาณตะกั่่�วที่่�ปนเปื้้�อนในกระดาษสััมผัสัอาหาร โดยย่อ่ย
ตััวอย่่างกระดาษด้้วยไมโครเวฟในสภาวะที่่�เป็็นกรด จากนั้้�นตรวจวััดปริิมาณตะกั่่�วด้้วยเครื่่�องอิินดัักทีีฟลีีคััพเพิิลพลาสมา
แมสสเปกโทรมิิเตอร์์ และได้้ทำการศึึกษาคุุณลัักษณะเฉพาะที่่�แสดงสมบััติิของวิิธีีทดสอบ ได้้แก่่ ความสััมพัันธ์์เชิิงเส้้น 
(Linearity) ขีีดจำกััดการตรวจหา (Limit of detection, LOD) ขีีดจำกััดการวััดปริิมาณ (Limit of quantitation, LOQ)             
ความโอนเอีียง (Bias) ความเที่่�ยง (Precision) และผลกระทบจากองค์์ประกอบของตััวอย่่าง (Matrix effect) โดยกำหนด
ให้้ค่่าความไม่่แน่่นอนเป้้าหมายของวิิธีีต้้องไม่่เกิินร้้อยละ ±15 จากการศึึกษาพบว่่าค่่าขีีดจำกััดการตรวจหาและขีีดจำกััด
การวััดปริมิาณเท่่ากัับ 0.043 mg/kg และ 0.40 mg/kg ตามลำดัับ ช่วงการใช้้งานของวิิธีทีดสอบอยู่่�ในช่วง 0.40–4.0 mg/kg 
ค่่าความโอนเอีียงของวิิธีีประเมิินจากค่่าคืืนกลัับของสารมาตรฐานที่่�เติิมลงไปในตััวอย่่างกระดาษที่่�ไม่่มีีปริมาณตะก่ั่�ว           
ที่่�ระดัับความเข้้มข้้น ต่่ำ กลาง และสููง ของช่่วงการใช้้งานของวิิธีี มีีค่่าร้้อยละของค่่าคืืนกลัับ 97.0–103.2 ความเที่่�ยงของ
การทดสอบโดยวิิธีีเติิมสารละลายมาตรฐานความเข้้มข้้นเดีียวกัับการศึึกษาความโอนเอีียง มีีค่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐาน
สััมพััทธ์์น้อ้ยกว่่าร้้อยละ 10 และผลการตรวจยืืนยัันผลกระทบจากองค์์ประกอบของตััวอย่่าง โดยการพิิจารณาความสััมพัันธ์
ระหว่่างความเข้้มข้้นและปริมาณที่่�ตรวจวััดได้้เฉลี่่�ยในสารละลายตััวอย่่างกระดาษ พบว่่าค่่าสััมประสิิทธิ์์�การตััดสินใจ         
เข้้าใกล้้ 1 แสดงว่่าไม่่มีีผลกระทบจากองค์์ประกอบของตััวอย่่าง และเม่ื่�อนำข้้อมููลจากการศึึกษาความโอนเอีียงและ          
ความเที่่�ยงมาใช้้ในการประเมิินค่่าความไม่่แน่่นอนของการวััด พบว่่าได้้ค่่าความไม่่แน่่นอนร้้อยละ ±15 ของปริิมาณ             
ที่่�ตรวจวััดได้ ้ที่่�ระดัับความเชื่่�อมั่่�นร้อ้ยละ 95 ดัังนั้้�นสรุุปว่า่วิธิีน้ีี้�สามารถนำมาใช้ใ้นการวิเิคราะห์ห์าปริมิาณตะกั่่�วในผลิติภััณฑ์์
กระดาษคราฟท์์ให้้ผลการวััดมีีทั้้�งความแม่่น ความเที่่�ยง น่่าเชื่่�อถืือ และเหมาะกัับการใช้้งานตามวััตถุุประสงค์์
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Determination of lead in paper for food contact 
by inductively coupled plasma mass spectrometry
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Abstract
	 This study aimed at the method validation for determination of lead contamination in paper for food contact 
materials (FCMs). They were digested with acid and using the microwave digestion. Then the amount of lead 
in the solution was determined by inductively coupled plasma mass spectrometer and the performance 
characteristics which are linearity, limit of determination (LOD), limit of quantitation (LOQ), bias, precision and 
matrix effect were studied. The target uncertainty associated with the quantification of lead in paper, should 
be no bigger than ±15%. From the study, it was found that LOD and LOQ are 0.043 mg/kg and 0.40 mg/kg, 
respectively, while working range of this method was 0.40–4.0 mg/kg. The method bias was evaluated from 
the recoveries of the standard substance added to the lead-free paper at 3 concentration levels (low, medium 
and high) of the working range under repeatability conditions. It showed that the recoveries were 97.0–103.2%. 
The precision study, the same concentration of the bias study was added to the samples showed that the 
relative standard deviation was less than 10% and the matrix effect was investigated by considering the 
relationship between the concentration and the amount of lead in the paper sample solution. It was found that 
the coefficient of determination, R2 approached 1. This indicates that there is no matrix effect. The information 
obtained from the bias and precision can be used to estimate measurement uncertainty. It was found that the 
expanded uncertainties of this method at the confidence level of 95% was ±15%. Therefore, the proposed 
method for determination of lead in paper is accurate, precise, reliable, and fit for the intended use.
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1. บทนำ (Introduction) 
	 ในปัจจุุบัันเศรษฐกิิจชีีวภาพ เศรษฐกิิจหมุุนเวีียน และเศรษฐกิิจสีีเขีียว (Bio-Circular-Green Economy, BCG)                          

เป็็นเศรษฐกิิจแนวใหม่่ที่่�ทุกุประเทศกำลัังให้้ความสำคััญ เนื่่�องจากเป็็นเศรษฐกิิจที่่�มุ่่�งเน้้นการลดปัญหาของโลกร้้อนที่่�กำลััง

บั่่�นทอนทรััพยากรของโลก ซึ่่�งเป็็นแนวทางการช่่วยขัับเคล่ื่�อนเศรษฐกิิจด้้วยวิทิยาศาสตร์์ เทคโนโลยีีและนวััตกรรม นวััตกรรม

ที่่�เกี่่�ยวข้้องกัับเศรษฐกิจิหมุุนเวีียน เช่่น บรรจุภุััณฑ์์กระดาษใส่่อาหารที่่�ถููกคิิดค้นและออกแบบขึ้้�นมาเพื่่�อใช้้ทดแทนกล่่องโฟม

และกล่่องพลาสติิก หรืือบรรจุุภััณฑ์์อาหารที่่�ไม่่สามารถย่่อยสลายหรืือย่่อยสลายได้้ยากตามธรรมชาติิ ถููกนำมาใช้้                           

อย่่างแพร่่หลายกัับธุุรกิิจอาหารทุุกแห่่งทั่่�วโลก เนื่่�องจากมีีข้อดีีหลายประการ เช่่น ย่อยสลายได้้ตามธรรมชาติิ เป็็นมิิตร                   

ต่่อสิ่่�งแวดล้อม สามารถสััมผััสอาหารได้้โดยตรง สามารถนำไปรีีไซเคิลิได้้ 100% อย่่างไรก็็ตามบรรจุภุััณฑ์์กระดาษสำหรัับ                 

ใส่่อาหารที่่�ไม่่ได้้มาตรฐานอาจมีีการปนเป้ื้�อนสารอัันตราย เช่่น ตะก่ั่�ว ที่่�สามารถแพร่่กระจายเข้้าสู่่�อาหาร การปนเป้ื้�อนโลหะหนััก

ดัังกล่่าวในบรรจุภุััณฑ์์กระดาษเกิดิขึ้้�นได้้จากหลายสาเหตุุ ได้้แก่่ จากกระบวนการผลิตที่่�ยัังคงมีีสารเคมีีตกค้้าง จากกระบวนการ

พิมิพ์์บนบรรจุุภััณฑ์์หรืือการใช้้หมึึกพิิมพ์์ที่่�อาจมีีตะก่ั่�วจากสีี หรืือส่่วนผสมอ่ื่�น   ของหมึึกพิิมพ์์ตกค้้างอยู่่� และจากกระบวนการ        

แปรสภาพเพื่่�อนำกลัับมาใช้้ใหม่่ โดยกระบวนการรีีไซเคิิลอาจจะมีีโลหะหนัักปนเปื้้�อนมากกว่่าบรรจุุภััณฑ์์ที่่�ทำจาก                  

เยื่่�อกระดาษใหม่่ เพราะในกระบวนการผลิตกระดาษไม่่สามารถกำจััดโลหะหนัักออกจากกระดาษที่่�ผ่่านการใช้้แล้้วได้้อย่่าง

สมบููรณ์์ หากผู้้�บริโิภคได้้รัับสารตะกั่่�วจะทำให้้ร่่างกายอ่่อนเพลียี เบื่่�ออาหาร น้้ำหนัักลด ปวดเกร็ง็ท้้อง และส่่งผลต่อพััฒนาการ

ทางด้้านสมอง ดัังนั้้�นมาตรฐานบรรจุภุััณฑ์์กระดาษใส่่อาหารจึงึมีีความสำคััญ ดัังจะเห็น็ได้้จากแต่่ละประเทศต่างมีีมาตรการ

หรืือกฎหมายเกี่่�ยวกัับมาตรฐานบรรจุุภััณฑ์์อาหารที่่�เข้้มงวด โดยเฉพาะสหภาพยุุโรปมีีกฎหมายที่่�เกี่่�ยวกัับวััสดุุสััมผััสอาหาร

ที่่�เข้้มงวดมาก ซึ่่�งครอบคลุมุวััสดุสุััมผัสัอาหาร 17 ประเภท ซ่ึ่�งหนึ่่�งในนั้้�นคืือกระดาษ

	 สำหรัับประเทศไทยในขณะน้ี้�มีีมาตรฐานที่่�เกี่่�ยวข้้อง คืือ มาตรฐานผลิตภััณฑ์์อุุตสาหกรรมซ่ึ่�งกำหนดโดยคณะกรรมการ

วิชิาการของสำนัักงานมาตรฐานอุตสาหกรรม ได้้แก่่ มาตรฐานผลิตภััณฑ์์อุุตสาหกรรมกระดาษสััมผััสอาหาร (มอก. 2948) 

[1] และมาตรฐานผลิติภััณฑ์์อุตุสาหกรรมกระดาษสััมผัสัอาหาร สำหรัับปรุงุอาหารด้้วยความร้้อน (มอก. 3438) [2] ซึ่่�งมาตรฐาน

ผลิติภััณฑ์์อุตุสาหกรรม (มอก.) ทั้้�งสองฉบัับ กำหนดปริมิาณตะกั่่�วที่่�จะละลายออกมาจากสารเคมีีที่่�เคลืือบอยู่่�บนกระดาษได้้

ไม่่เกินิ 3.0 มิลลิกรััมต่่อกิิโลกรััม เมื่่�อวิิเคราะห์์ตามวิิธีมีาตรฐาน BS EN 12498: Paper and board - Paper and board 

intended to come into contact with foodstuffs - Determination of cadmium, chromium and lead in an aqueous 

extract [3]

	 การทดสอบตามวิธิีมีาตรฐาน BS EN 12498 เป็็นวิธิีีวิเิคราะห์์ปริมิาณตะกั่่�วที่่�ละลายออกมาจากสารที่่�ปนเป้ื้�อนในเนื้้�อ

กระดาษ ด้้วยวิธิีกีารสกััดด้้วยตััวทำละลายที่่�เป็็นกลางตามลัักษณะการใช้้งานของผลิติภััณฑ์์ เช่่น บรรจุภุััณฑ์์กระดาษที่่�สััมผัสั

หรืือปรุงุอาหารด้้วยความร้้อน ให้้ทดสอบตามวิิธีมีาตรฐาน BS EN 647: Paper and board intended to come into contact 

with foodstuffs - Preparation of a hot water extract [4] ส่วนบรรจุุภััณฑ์์กระดาษที่่�สััมผัสัหรืือปรุงุอาหารที่่�ไม่่ใช้้ความร้้อน 

ให้้ทดสอบตามวิธิีมีาตรฐาน BS EN 645: Paper and board intended to come into contact with foodstuffs - Preparation 

of a cold water extract [5] ซึ่่�งทั้้�งสองวิิธีีดัังกล่่าวยัังมีีข้อจำกััดที่่�ก่่อให้้เกิดิความคลาดเคลื่่�อนของการวััดเชิงิระบบของวิธิีี          

การวิิเคราะห์์ (Method bias) เนื่่�องจากบรรจุภุััณฑ์์กระดาษมีีคุณสมบััติเป็็นตััวดููดซัับ ส่งผลให้้ค่่าความโอนเอีียงของวิิธีีทดสอบ

ตามมาตรฐาน BS EN 12498 ซึ่่�งประเมินิจากค่่าคืืนกลัับของปริมิาณตะกั่่�วในสารละลายที่่�สกััดได้้จากตััวอย่่างกระดาษคราฟท์์

ตามมาตรฐานดัังกล่่าวเปรีียบเทีียบกัับปริมาณตะกั่่�วที่่�ทราบความเข้้มข้้นที่่�แท้้จริงิ มีีค่าคืืนกลัับน้้อยกว่่าร้้อยละ 50 [6] ดัังนั้้�น

การศึกึษานี้้�เป็็นการพััฒนาวิธิีทีดสอบสำหรัับประเมินิคุณุภาพผลิติภััณฑ์์กระดาษโดยตรวจสอบคุณุลัักษณะความปลอดภััย

เกี่่�ยวกัับปริมิาณตะกั่่�วที่่�ปนเป้ื้�อนอยู่่�ในบรรจุภุััณฑ์์กระดาษด้้วยการย่่อยตััวอย่่างกระดาษด้้วยไมโครเวฟในสภาวะที่่�เป็็นกรด 

จากนั้้�นวััดปริมิาณตะกั่่�วด้้วยเครื่่�องอินิดัักทีีฟลีีคััพเพิลิพลาสมาแมสสเปกโทรมิเิตอร์์ ซึ่่�งมุ่่�งเน้้นพััฒนาให้้เป็็นวิธิีีที่่�ให้้ผลการวััด

ที่่�ถููกต้้อง แม่่นยำ ประหยััดเวลาและสารเคมีี เป็็นไปตามเกณฑ์์การยอมรัับตามวิธิีมีาตรฐาน BS EN 12498 โดยทำการศึึกษา

คุณุลัักษณะเฉพาะที่่�แสดงสมบััติของวิิธีทีดสอบ ได้้แก่่ ช่วงการใช้้งานของเคร่ื่�องมืือ (Instrument working range) ขีีดจำกััด

การตรวจหา (LOD) ขีีดจำกััดการวััดปริมาณ (LOQ) ความโอนเอีียง (Bias) และความเที่่�ยงระหว่่างกลาง (Intermediate 
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precision) อ้างอิิงแนวทางตามเอกสาร The fitness for purpose of analytical methods. a laboratory guide to method 

validation and related topics [7] และการประมาณค่่าความไม่่แน่่นอนของการวััด ตามเอกสาร VAM Project 3.2.1 

Development and harmonisation of measurement uncertainty principles. part (d): protocol for uncertainty evaluation 

from validation data. [8]

2. วิิธีีการวิิจััย (Experimental methods)
	 2.1.	ตั ัวอย่่าง

	 	 2.1.1.	กระดาษสััมผัสัอาหาร หมายถึงึ กระดาษที่่�ผลิติจากเยื่่�อบริสิุทุธิ์์� เยื่่�อไม้ธ้รรมชาติ ิไม่ผ่่า่นการฟอกขาว ไม่ม่ีี

การเคลืือบผิิวด้้วยวััสดุุป้้องกัันการดููดซัับ ขึ้้�นรููปเยื่่�อกระดาษเป็็นภาชนะ แล้้วนำไปทำให้้แห้้ง

	 	 2.1.2.	ตััวอย่า่งที่่�ใช้ศ้ึกึษา คืือ กระดาษคราฟท์์ที่่�ไม่ม่ีีการปนเป้ื้�อนปริมิาณตะก่ั่�วหรืือมีีปริมาณตะก่ั่�วไม่เ่กินิ 0.0040 

mg/kg (0.020 µg/L) ที่่�สุ่่�มมาจากกลุ่่�มกระดาษที่่�ผลิิตขึ้้�นมาในช่่วงเวลาเดีียวกััน

	 2.2.	 เครื่่�องมืือและอุุปกรณ์์

	 	 2.2.1.	เคร่ื่�องอิินดัักทีีฟลีีคััพเพิลิพลาสมาแมสสเปกโทรมิิเตอร์์ (iInductively coupled plasma mass spectrometer) 

ยี่่�ห้้อ PerkinElmer รุ่่�น NexION 350S พร้้อมอุุปกรณ์์

	 	 2.2.2.	เครื่่�องย่อ่ยสลายตััวอย่่างด้ว้ยระบบไมโครเวฟ (Microwave digestion) ยี่่�ห้อ้ Analytik Jena รุ่่�น TOPWave 

พร้้อมอุุปกรณ์์

	 	 2.2.3.	เครื่่�องชั่่�งยี่่�ห้้อ Sartorius รุ่่�น Quintix 224-1S ความละเอีียด 0.1 mg

	 	 2.2.4.	ขวดแก้้ววััดปริิมาตร เกรดเอ (Volumetric flask class A) ขนาด 100 mL ที่่�แห้้งและสะอาด โดยการแช่่

ด้้วยกรดไนตริิกเจืือจาง ที่่�ความเข้้มข้้นประมาณ 10% แล้้วล้้างออกด้้วยน้้ำ

	 	 2.2.5.	ปิิเปตวััดปริิมาตร เกรดเอ (Volumetric pipette class A) ขนาดต่่าง ๆ ที่่�แห้้งและสะอาด โดยการแช่่             

ด้้วยกรดไนตริิกเจืือจาง ที่่�ความเข้้มข้้นประมาณ 10% แล้้วล้้างออกด้้วยน้้ำ

	 2.3.  สารเคมีี สารละลาย และวิิธีีเตรีียม

	 	 2.3.1.	สารเคมีี

	 	 	 2.3.1.1.	 น้้ำปราศจากไอออนบริิสุุทธิ์์� ความต้้านทานไฟฟ้้า 18.2 MΩ/cm

	 	 	 2.3.1.2.	 กรดไนตริกิเข้้มข้้น (HNO3) 65% w/v ความถ่่วงจำเพาะ 1.40 Analytical Reagent Grade ยี่่�ห้้อ Merck

	 	 	 2.3.1.3.	 สารละลายกรดไนตริิก 2% v/v 

	 	 	 	 	 เตรีียมโดยตวงน้้ำปราศจากไอออน 980 mL และตวงกรดไนตริิก 20 mL ใส่่ในบีีกเกอร์์ขนาด 

2,000 mL จากนั้้�นผสมให้้เข้้ากััน

	 	 2.3.2.	สารละลายมาตรฐาน

	 	 	 2.3.2.1.	 สารละลายมาตรฐานตะก่ั่�ว (Pb) ความเข้้มข้้น 1,000±24 mg/L ยี่่�ห้้อ AccuStandard สอบกลัับได้้

ไปยััง NIST RM 3128

	 	 	 2.3.2.2.	 สารละลายมาตรฐานตะกั่่�ว (Pb) ความเข้้มข้้น 1,000±3 mg/L ยี่่�ห้้อ High-Purity สอบกลัับได้้          

ไปยััง NIST RM 3128 คนละแหล่่งกัับสารละลายมาตรฐานตะกั่่�วในข้้อ 2.3.2.1

	 	 	 2.3.2.3.	 สารละลายมาตรฐานตะกั่่�วความเข้้มข้้น 10.0 mg/L และ 0.10 mg/L

	 	 	 	 	 เตรีียมโดยปิิเปตสารละลายมาตรฐานตะกั่่�วในข้อ 2.3.2.1 ปริมาตรตามตารางที่่� 1 ใส่่                            

ขวดวััดปริิมาตรขนาด 100 mL จากนั้้�นปรัับปริิมาตรด้้วยกรดไนตริิกความเข้้มข้้น 2% v/v จนถึึงขีีดวััดปริิมาตร
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ตารางที่่� 1 วิิธีีการเตรีียมสารละลายมาตรฐานตะกั่่�วความเข้้มข้้น 10.0 mg/L และ 0.10 mg/L

No. Start conc. of Standard, mg/L Volume of Pipette, mL Final conc of Standard, mg/L

Std-10 1000 1 10.0

Std-0.10 10.0 1 0.10

	 	 	 2.3.2.4.	 สารละลายมาตรฐานตะก่ั่�วสำหรัับสร้้างกราฟมาตรฐาน

	 	 	 	 	 เตรีียมโดยปิิเปตสารละลายมาตรฐานตะกั่่�ว ในข้อ 2.3.2.3 ปริิมาตร ตามตารางที่่� 2 ใส่่                                       

ขวดวััดปริมิาตรขนาด 100 mL จากนั้้�นปรัับปริมาตรด้้วยกรดไนตริกิความเข้้มข้้น 2% v/v จนถึงขีีดวััดปริมิาตร

ตารางที่่� 2 วิธิีกีารเตรีียมสารละลายมาตรฐานตะก่ั่�วสำหรัับสร้้างกราฟมาตรฐาน

No. Start conc. of Standard, mg/L Volume of Pipette, mL Final conc. of Standard, µg/L

Cal-1 0.10 2 2.0

Cal-2 0.10 5 5.0

Cal-3 0.10 10 10.0

Cal-4 0.10 20 20.0

	 2.4.  วิธิีดีำเนิินงาน

		  2.4.1.  การเตรีียมตััวอย่่าง

	 	 	 2.4.1.1.	 ตััดตััวอย่่างกระดาษขนาด 1.0 x 1.0 cm2 แล้้วชั่่�งตััวอย่่างกระดาษ 0.50 g ให้้ทราบน้้ำหนัักที่่�แน่่นอน

ทศนิยม 4 ตำแหน่่ง ใส่่ลงในหลอด Vessels ของเคร่ื่�องย่่อยสลายตััวอย่่างด้้วยระบบไมโครเวฟในข้อ 2.2.2

	 	 	 2.4.1.2.  เติมิกรดไนตริิกเข้้มข้้น (HNO3) 65% w/v ในข้อ 2.3.1.2 ปริมาตร 10 mL รอประมาณ 1 ชั่�วโมง          

จนกระทั่่�งไม่่มีีปฏิิกิิริยิาระหว่่างตััวอย่่างกัับกรด

	 	 	 2.4.1.3.  นำเข้้าเคร่ื่�องย่่อยสลายตััวอย่่างด้้วยระบบไมโครเวฟ

	 	 	 2.4.1.4.  ตั้้�งพารามิเิตอร์์ที่่�ใช้้สำหรัับการย่่อยตััวอย่่าง เช่่น อุณหภููมิ ิความดััน เวลา และพลัังงาน ดัังแสดง        

ในตารางที่่� 3 ซึ่่�งอ้้างอิงิมาจากคู่่�มืือการใช้้งานเคร่ื่�องไมโครเวฟ ยี่่�ห้้อ Analytik Jena AG รุ่่�น TOPwave

ตารางที่่� 3 พารามิเิตอร์์ และเวลาการย่่อยตััวอย่่าง [9]

Step Target Temp [๐C]
Pressure Limited 

[bar]
Ramp Time [min] Power [%]

1 170 50 5 15 90

2 200 50 1 30 90

3 50 0 1 10 0

4 50 0 1 10 0

5 50 0 1 1 0
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	 	 	 2.4.1.5.	 เมื่่�อตััวอย่่างย่่อยสมบููรณ์์แล้้ว นำออกมาตั้้�งทิ้้�งไว้้ให้้เย็็นที่่�อุุณหภููมิิห้้อง จากนั้้�นถ่ายสารละลาย            

ที่่�ย่่อยได้้ลงในขวดวััดปริมิาตรขนาด 100 mL ปรัับปริมาตรด้้วยน้้ำปราศจากไอออนจนถึงึขีีดวััดปริมิาตร 

	 	 	 2.4.1.6.	 กรองสารละลายตััวอย่่างด้้วยกระดาษกรองเบอร์์ 6 หรืือเบอร์์ 42 แล้้วเก็บ็สารละลายที่่�กรองแล้้ว           

ลงในขวดพลาสติกิที่่�มีีฝาปิิด

	 	 	 2.4.1.7.	 นำสารละลายที่่�ได้้ไปวิิเคราะห์์หาปริิมาณตะกั่่�วด้้วยเครื่่�องอิินดัักทีีฟลีีคััพเพิิลพลาสมา                                        

แมสสเปกโทรมิิเตอร์์ในข้อ 2.2.1 โดยเทีียบกัับกราฟมาตรฐานของสารละลายมาตรฐานตะกั่่�วในข้อ 2.3.2.4 และใช้้พารามิเิตอร์์

สำหรัับการทดสอบตามตารางที่่� 4

ตารางที่่� 4 พารามิเิตอร์์ที่่�ใช้้ในการวิเิคราะห์์ตะก่ั่�วด้้วยเคร่ื่�อง ICP-MS [10]

พารามิิเตอร์์ รายละเอีียด

Mass 207.977

Analysis mode KED

Reaction gas He

Reaction gas Flow, mL/min 3.5

RF Power, W 1,550

Nebulizer Gas Flow, mL/min 0.96

Auxiliary Gas Flow, mL/min 1.25

Plasma Gas Flow, mL/min 18

Pump speed, rpm 20

Delay Time, s 45

		  2.4.2.	ตรวจสอบ Sensitivity ของเครื่่�อง ICP-MS

	 	 	 ใช้้สารละลาย Setup solution ตรวจสอบ Intensity, Doubly charged ion, Oxide และ Background 

โดยเลืือกพารามิิเตอร์ท์ี่่�ใช้ส้ำหรัับการทดสอบตามตารางที่่� 4 และหลัังจากการปรัับตั้้�งค่า่ต่า่ง ๆ  เรีียบร้อ้ยแล้ว้ ค่า่ Intensity, 

Background, Oxide และ Doubly charged ion ต้้องอยู่่�ในช่่วงที่่�กำหนดของเครื่่�องมืือตามตารางที่่� 5

ตารางที่่� 5 ค่่ามาตรฐานที่่�กำหนดของเครื่่�อง ICP-MS [10]

รายการ เกณฑ์์กำหนด

Intensity :Be 9 >4,000

Intensity :In 115 >55000

Intensity :U 238 >35000

Background: Bkgd 220 <=1

Oxide: CeO156/Ce140 <=0.025

Doubly charged ion: Ce++/Ce140 <=0.03
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		  2.4.3.	การหาช่่วงการใช้้งานของเครื่่�องมืือ (Instrument working rang)

	 	 	 วััดค่ามวลต่อประจุุของสารละลายมาตรฐานตะก่ั่�วในข้อ 2.3.2.4 จากนั้้�นนำข้้อมููลที่่�ได้ม้าเขีียนกราฟแสดง

ความสััมพัันธ์์ระหว่่างความเข้้มข้้นของสารละลายและค่่ามวลต่่อประจุุ

		  2.4.4.	การหาขีีดจำกััดการตรวจหา (Limit of detection, LOD) และขีีดจำกััดการวััดเชิิงปริิมาณ (Limit of 

quantitation, LOQ)

	 	 	 ทำการทดสอบปริมิาณตะกั่่�วในสารละลายตััวอย่า่งกระดาษที่่�ไม่ม่ีีตะกั่่�ว หรืือมีีตะกั่่�วปริมิาณน้อ้ย ๆ  ประมาณ  

1-5 เท่่าของค่่าขีีดจำกััดการตรวจหาของเคร่ื่�องมืือ (IDL) จำนวน 10 ซ้้ำ ด้้วยเคร่ื่�อง ICP-MS ใช้้ข้้อมููลขีีดจำกััดการตรวจหา 

(LOD) มาคำนวณค่่าประมาณขีีดจำกััดการวััดเชิิงปริิมาณ (LOQ) ซึ่่�งมีีค่่าเท่่ากัับ 10 เท่่าของค่่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐาน 

(SD) และยืืนยััน LOQ ด้้วยการทดสอบปริมาณตะก่ั่�วในสารละลายตััวอย่่างกระดาษที่่�มีีการเติิมสารละลายตะก่ั่�วที่่�ความเข้้มข้้น

ที่่�ประเมิินได้จ้ากขีีดจำกััดการตรวจหา หรืือที่่�ความเข้้มข้้นที่่�สามารถพิิสููจน์์ความแม่่นและความเที่่�ยงอยู่่�ในเกณฑ์์การยอมรัับ 

จำนวน 10 ซ้้ำ

		  2.4.5.	การหาค่่าความโอนเอีียง (Bias)

	 	 	 ทำการทดสอบปริิมาณตะกั่่�วในสารละลายตััวอย่่างกระดาษที่่�มีีการเติิมสารละลายมาตรฐานตะกั่่�ว                         

ที่่�ความเข้้มข้้นต่่ำ กลาง และสููง ของช่่วงการใช้้งานของวิิธีีทดสอบ จำนวนความเข้้มข้้นละ 10 ซ้้ำ

		  2.4.6.	การศึึกษาผลกระทบจากองค์์ประกอบของตััวอย่่าง (Matrix effect)

	 	 	 ใช้้ข้้อมููลจากค่่าความโอนเอีียงในข้อ 2.4.5 มาเขีียนกราฟแสดงความสััมพัันธ์ระหว่่างความเข้้มข้้นของ

สารละลายมาตรฐานที่่�เติิมกัับปริิมาณที่่�ตรวจวััดได้้เฉลี่่�ยในตััวอย่่าง

		  2.4.7.	การหาค่่าความเที่่�ยง (Precision)

	 	 	 ทำการทดสอบปริิมาณตะกั่่�วในสารละลายตััวอย่่างกระดาษที่่�มีีการเติิมสารละลายมาตรฐานตะกั่่�ว                   

ที่่�ความเข้้มข้้นต่่ำ กลาง และสููงของช่่วงของการใช้้งานของวิิธีีทดสอบ อย่่างน้้อยความเข้้มข้้นละ 10 ซ้้ำ ภายใต้้เงื่่�อนไข 

Intermediate Precision Condition โดยมีีการเปลี่่�ยนแปลงเวลาและวัันที่่�ทดสอบ

		  2.4.8.	ประเมิินค่่าความไม่่แน่่นอนของการวััด (Uncertainty of measurement) 

	 	 	 หลัังจากการตรวจสอบความใช้้ได้้ของวิิธีี ข้อมููลที่่�ได้้จากการตรวจสอบความโอนเอีียง และความเที่่�ยง              

นำมาใช้้ในการประมาณค่่าความไม่่แน่่นอน โดยถืือเป็็นแหล่่งของค่่าความไม่่แน่่นอนที่่�สำคััญ ซึ่่�งมีีขั้้�นตอนการประมาณ

ค่่าความไม่่แน่่นอนของการวััด ดัังนี้้�

	 	 	 2.4.8.1.  กำหนดรายละเอีียดของสิ่่�งที่่�ถููกวััด (Specify measurand)

	 	 	 	 	 Concentration, mg/kg   =      
Weight (g) x 1000

Conc (µg/L)  x  Volume (mL)

 											                

	 	 	 เมื่่�อ	 Conc	 คืือ	 ความเข้้มข้้นที่่�ตรวจวััดได้้ (µg/L)

	 	 	 	 	 Volume	 คืือ	 ปริิมาตรสารละลายตััวอย่่าง (mL)

	 	 	 	 	 Weight	 คืือ	 น้้ำหนัักตััวอย่่าง (g)

	 	 	 2.4.8.2.  หาแหล่่งของค่่าความไม่่แน่่นอนของการวััดโดยใช้้แผนภููมิิก้้างปลา

Precision

Pb, mg/kg

Bias

รููปที่่� 1 แผนภููมิิก้้างปลาของแหล่่งค่่าความไม่่แน่่นอนของการวััด
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	 	 	 2.4.8.3	 คำนวณค่่าความไม่่แน่่นอนจากการทดสอบความโอนเอีียง

	  	 	 	 	 ก) คำนวณค่่าความไม่่แน่่นอนของค่่าคืืนกลัับเฉลี่่�ยของผลการวััด, u(Rm)

	 	 	 	 	 จากสููตร

					     Rm  =   
mabs

mspike

					     u(Rm)  =  Rm x  
S2mobs

u(mspike)
+

n x m-2
abs mspike

2

					   

	 	 	 เมื่่�อ		 Rm	 	 คืือ	 ค่่าคืืนกลัับเฉลี่่�ยของปริมิาณที่่�ตรวจวััดได้้

					     mabs	 	 คืือ	 ปริมาณเฉลี่่�ยที่่�ตรวจวััดได้้ในตััวอย่่าง

	 	 	 	 	 mspike		 คืือ	 ปริมาณที่่�เติมิลงในตััวอย่่าง 

					     S2mobs
	 	 คืือ	 ความแปรปรวนของปริมิาณที่่�ตรวจวััดได้้

	 	 	 	 	 u(mspike )	 คืือ	 ความไม่่แน่่นอนของปริมิาณที่่�เติมิลงในตััวอย่่าง

	 	 	 	 	 n	 	 คืือ	 จำนวนของการวิิเคราะห์์ซ้้ำ

เมื่่�อได้้ u(Rm)   ทดสอบความมีีนััยสำคััญของความโอนเอีียง โดยใช้้สถิิติทิดสอบ t (t- test) จากสููตร

						    

					     tcal  = 
 

1 - Rm

u(Rm)

และพิจิารณาผลการทดสอบว่่ามีีนััยสำคััญหรืือไม่่ ตามกรณีีดัังน้ี้�

	 	 	 1)	 tcal  < tcrit ผลการวััดไม่่มีีนััยสำคััญ ไม่่ต้้องนำค่่าคืืนกลัับไปแก้้ค่่าผลการวััด แต่่ยัังคงนำค่่าความไม่่แน่่นอน

ของค่่าคืืนกลัับเฉลี่่�ยของผลการวััด  u(Rm)   ไปคำนวณค่่าความไม่่แน่่นอนของผลการทดสอบ

	 	 	 2)	 tcal > tcrit ผลการวััดมีีนััยสำคััญ ให้้นำค่่าคืืนกลัับไปแก้้ค่่าผลการวััด และยัังคงนำค่่าความไม่่แน่่นอนของ

ค่่าคืืนกลัับเฉลี่่�ยของผลการวััด  u(Rm)   ไปคำนวณค่่าความไม่่แน่่นอนของผลการทดสอบ

	 	 	 3)	 tcal > tcrit ผล การวััดมีีนััยสำคััญ แต่่ไม่่ต้้องการนำค่่าคืืนกลัับไปแก้้ค่่าผลการวััด  ให้้คำนวณ                                              

ค่่าความไม่่แน่่นอนของค่่าคืืนกลัับเฉลี่่�ยของผลการวััด u(Rm)" ไปคำนวณค่่าความไม่่แน่่นอนของผลการทดสอบ

					     u(Rm)"   =    

1- Rm
+

k

2

u(Rm)2

เมื่่�อ k  คืือ ค่าคงที่่� (Coverage factor) ที่่�จะถููกใช้้ในการคำนวณค่่าความไม่่แน่่นอนขยาย

	  	 	 	 	 ข) คำนวณค่่าความไม่่แน่่นอนของค่่าคืืนกลัับเฉลี่่�ยของผลการวััดที่่�ครอบคลุมุช่่วงการใช้้งาน  u(Rs)

						      u(Rs)   =     ค่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานของค่่าคืืนกลัับ
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	  	 	 	 	 ค) คำนวณค่่าความไม่่แน่่นอนรวมของความโอนเอีียง u(R)

	 	 	 	 	 	 จากสููตร, เม่ื่�อกำหนดให้้ R = Rm และ  Rs = 1

					     u(R)  =  Rm  x   u(Rm)
+

Rm

2

u(Rs)
2

	 	 	 2.4.8.4.	 คำนวณค่่าความไม่่แน่่นอนจากการทดสอบความเที่่�ยง

	 	 	 	 	 กรณีีที่่�ทดสอบตััวอย่่างที่่�มีีความเข้้มข้้นของธาตุทุี่่�ต้้องการทดสอบน้้อยกว่่า 5 ความเข้้มข้้น ผู้้�ทดสอบ

ต้้องใช้้ดุลุยพินิิจิพิจิารณาว่่าค่่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานมีีความสััมพัันธ์เป็็นเส้้นตรงกัับความเข้้มข้้นหรืือไม่่ ถ้ามีีความสััมพัันธ์

เป็็นเส้้นตรง คำนวณค่่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานสััมพััทธ์์รวม (RSDpool) โดยใช้้สมการ

					     RSDpool  =   (n1-1) x RSD
2
1 + (n2-1) x RSD

2
2 + …….... 

 (n1-1) + (n2-1) + ……....

	 	 	 	 	 ซึ่่�งค่่า RSDpool  ที่่�คำนวณได้้ คืือ ค่าความไม่่แน่่นอนจากการทดสอบความเที่่�ยง (u(P)/P) ของผลการวััด 

หากค่่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานไม่่มีีความสััมพัันธ์เป็็นเส้้นตรงกัับความเข้้มข้้น สามารถเลืือกค่่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานสััมพััทธ์์

ที่่�มีีค่ามากสุุดเป็็นค่าความไม่่แน่่นอนจากการทดสอบความเที่่�ยงของผลการวััด

	 	 	 2.4.8.5.	 ค่่าความไม่่แน่่นอนรวม (uc)

	 	 	 	 	 เมื่่�อได้้แหล่่งของความไม่่แน่่นอนต่าง ๆ  แล้้วสามารถคำนวณค่่าความไม่่แน่่นอนมาตรฐานรวม (uc) 

จากสููตรดัังต่่อไปนี้้�

					     uc   =  C  x  
u(R) u(P)

+
R P

2 2

	 	 	 เมื่่�อ C	 คืือ	 ความเข้้มข้้นของธาตุุใด ๆ

	 	 	 2.4.8.6.	 ค่่าความไม่่แน่่นอนขยาย (U)

	 	 	 	 	 ความไม่่แน่่นอนขยาย (U) เป็็นการคููณค่่าความไม่่แน่่นอนมาตรฐานรวม (uc) ด้้วยค่่าคงที่่� (k)         

เพื่่�อระบุรุะดัับความเชื่่�อม่ั่�น โดยทั่่�วไปใช้้ k เท่่ากัับ 2 เพ่ื่�อแสดงระดัับความเชื่่�อมั่่�นร้อยละ 95

	 	 	 	 	 U  =   uc x 2

	 	 หลัังจากได้้ค่่าความไม่่แน่่นอนของผลการวััดแล้้ว ห้องปฏิิบััติกิารต้้องพิจิารณาว่่าค่่าความไม่่แน่่นอนน้ี้�เป็็นไปตาม

วััตถุปุระสงค์์การใช้้งานหรืือไม่่
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3.	ผล และวิิจารณ์์ (Results and discussion)
	 3.1.  ช่่วงการใช้้งานของเครื่่�องมืือ (Instrument working range)

	 	 จากการศึกึษาการหาปริมาณตะก่ั่�วโดยใช้ก้ราฟมาตรฐานที่่�สร้า้งจากสารละลายมาตรฐาน พบว่า่มีีค่าสััมประสิิทธิ์์�

การตััดสิินใจ (Coefficient of determination, R2) เข้้าใกล้้ 1 ดัังรููปที่่� 2 แสดงให้้เห็็นว่่าช่่วงการใช้้งานของเครื่่�องมืือ มีีค่่า

อยู่่�ในช่่วง 2.0–20.0 µg/L และขีีดจำกััดการตรวจหาของเครื่่�อง (Instrument of detection, IDL) ที่่�คำนวณจาก 3 เท่่าของ

ค่่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานของผลการวััด Calibration blank (10 ซ้้ำ) เท่่ากัับ 0.020 µg/L

รููปที่่� 2 กราฟแสดงความสััมพัันธ์์ระหว่่างความเข้้มข้้นและค่่ามวลต่่อประจุุ

	 3.2	ขี ดีจำกัดัการตรวจหา (Limit of detection, LOD) และขีดีจำกัดัการวัดัปริมิาณ (Limit of quantitation, LOQ) 

	 	 ขีีดจำกััดการตรวจหา (Limit of detection, LOD) เป็็นคุุณลัักษณะที่่�บอกถึึงความเข้้มข้้นต่่ำที่่�สุุดที่่�สามารถตรวจ

วััดได้้ ขีีดจำกััดการวััดปริิมาณ (Limit of quantitation, LOQ) เป็็นคุณลัักษณะที่่�บอกถึึงความเข้้มข้้นต่่ำสุุดที่่�สามารถ                     

วััดปริมาณได้้อย่่างมีีความแม่่นและความเที่่�ยง โดยทำการทดสอบสารละลายตััวอย่่างที่่�ไม่่มีีส่่วนประกอบของธาตุุตะกั่่�ว 

(Sample blank) หรืือมีีตะกั่่�วปริิมาณน้้อย ๆ ประมาณ 1–5 เท่่าของค่่าขีีดจำกััดการตรวจหาของเครื่่�องมืือ (IDL) จำนวน 

10 ซ้้ำ แล้้วประเมิินขีีดจำกััดการตรวจหา (LOD) และ ขีีดจำกััดการวััดปริิมาณ (LOQ) ได้้จากสมการดัังต่่อไปนี้้�

	 	 กรณีีที่่� 1 ทดสอบ Sample blank

	 	 	 	 ขีีดจำกััดการตรวจหา, 	 	 LOD  =	 Xsample blank  + 3 SD

	 	 	 	 ขีีดจำกััดการตรวจวััดปริิมาณ, 	 LOQ  =  Xsample blank  + 10 SD

	 	 กรณีีที่่� 2 ทดสอบตััวอย่่างที่่�มีีปริิมาณตะกั่่�วประมาณ 1-5 เท่่าของค่่า IDL

	 	 	 	 ขีีดจำกััดการตรวจหา, 	 	 LOD  =  3 SD

	 	 	 	 ขีีดจำกััดการตรวจวััดปริิมาณ, 	 LOQ  =  10 SD

	 	 เมื่่�อ	 X 	 คืือ ค่่าเฉลี่่�ยความเข้้มข้้นของตะกั่่�วที่่�ตรวจวััดได้้

      	 	 	 SD	คืือ ค่่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานที่่� n = 10



85   Bulletin of Applied Sciences,  Vol. 13 No. 2, 2024

	 	 พบว่่าขีีดจำกััดการตรวจหาและค่่าประมาณขีีดจำกััดการวััดปริิมาณของตะกั่่�วมีีค่าเท่่ากัับ 0.043 mg/kg และ         

0.14 mg/kg ตามลำดัับ ดัังแสดงในตารางที่่� 6

ตารางที่่� 6 ขีีดจำกััดการตรวจหาและค่่าประมาณขีีดจำกััดการวััดปริิมาณตะกั่่�ว

รายการ ปริิมาณที่่�ตรวจวััดได้้เฉลี่่�ยที่่�ปรัับแก้้, µg/L ปริิมาณที่่�ตรวจวััดได้้เฉลี่่�ย, mg/kg

Sample blank (X̄sample blank) - -

SD 0.0715 0.0142

3SD (LOD) 0.215 0.043

10SD (LOQ) 0.72 0.14

หมายเหตุุ	ปริิมาณที่่�ตรวจวััดได้้ที่่�ปรัับแก้้ (µg/L) = 
(น้้ำหนัักตััวอย่่าง, g)

(ปริิมาณที่่�ตรวจวััดได้้, µg/L) x (0.50 g)
				                                                                   

	 3.3. การยืืนยัันขีีดจำกััดการวััดปริิมาณ (Limit of quantitation, LOQ)

	 	 3.3.1.	ตรวจยืืนยััน LOQ ที่่�ความเข้้มข้้น 0.20 mg/kg (1.0 µg/L) ซึ่่�งเป็็นค่่าที่่�ใกล้้เคีียงกัับค่่าที่่�ประเมิินได้้จาก        

ค่่าขีีดจำกััดการตรวจหา

	 	 พบว่่าร้้อยละค่่าคืืนกลัับเท่่ากัับ 124.4 และค่่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานสััมพััทธ์์เท่่ากัับ 7.3 ดัังนั้้�นผลการตรวจ

ยืืนยััน LOQ ที่่�ความเข้้มข้้น 0.20 mg/kg ให้้ค่่าความแม่่นไม่่อยู่่�ในเกณฑ์์การยอมรัับ (80–110%) ส่่วนความเที่่�ยงอยู่่�ใน

เกณฑ์์ที่่�ยอมรัับได้้ (น้้อยกว่่า 10%) [11]

	 	 3.3.2.	เลืือกพิิสููจน์์ความแม่่นและความเที่่�ยงที่่�ความเข้้มข้้น 0.40 mg/kg (2.0 µg/L)

	 	 	 พบว่่าร้้อยละค่่าคืืนกลัับเท่่ากัับ 103.2 และค่่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานสััมพััทธ์์เท่่ากัับ 6.8 อยู่่�ในเกณฑ์์          

ที่่�ยอมรัับได้้ ดัังนั้้�นขีีดจำกััดการวััดปริิมาณตะกั่่�วเท่่ากัับ 0.40 mg/kg ที่่�ให้้ผลการวััดถููกต้้องและมีีความเที่่�ยงที่่�สามารถ

รายงานผลเป็็นตััวเลขได้้

	 3.4.	 การศึึกษาความโอนเอีียง (Bias)

	 	 ความโอนเอีียง คืือผลต่่างระหว่่างค่่าเฉลี่่�ยของค่่าที่่�วััดได้้กัับค่่าจริิงหรืือค่่าอ้้างอิิง ซึ่่�งค่่าความโอนเอีียงนี้้�เป็็นค่่าที่่�

ใช้้ประเมิินความแม่่นของผลการวััดจากการเติิมสารละลายมาตรฐานตะกั่่�วลงไปในตััวอย่่างกระดาษที่่�ความเข้้มข้้น 0.40 

mg/kg (2.0 µg/L, ความเข้้มข้้นต่่ำ) 2.0 mg/kg (10.0 µg/L, ความเข้้มข้้นกลาง) และ 4.0 mg/kg (20.0 µg/L, ความเข้้มข้้นสููง) 

ของช่่วงการใช้้งานของวิิธีี ภายใต้้การวิิเคราะห์์ซ้้ำแบบ Repeatability แล้้วสรุุปความโอนเอีียงรวมจากผลการคำนวณ         

ค่่าคืืนกลัับ พบว่่าร้้อยละค่่าคืืนกลัับอยู่่�ในช่่วง 97–103.2% แสดงดัังตารางที่่� 7 สรุุปได้้ว่่าร้้อยละค่่าคืืนกลัับที่่�ประเมิิน       

จากการเติิมสารละลายมาตรฐานตะกั่่�วที่่�ความเข้้มข้้น 10 µg/L และ 20 µg/L ลงในตััวอย่่างกระดาษสััมผััสอาหารที่่�ผลิิต

จากกระดาษคราฟท์์อยู่่�ในเกณฑ์์ที่่�ยอมรัับ คืือ 90–103% (ที่่�ความเข้้มข้้น 15 µg/L) ส่่วนร้้อยละค่่าคืืนกลัับที่่�ประเมิินจาก

การเติิมสารละลายมาตรฐานตะก่ั่�วที่่�ความเข้้มข้น้ 2.0 µg/L ค่าคืืนกลัับไม่่อยู่่�ในเกณฑ์์ดัังกล่่าว เน่ื่�องจากความคลาดเคล่ื่�อน

เชิิงระบบที่่�ความเข้้มข้้นต่่ำมีีค่่ามากกว่่าที่่�ความเข้้มข้้นสููง
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ตารางที่่� 7 ร้้อยละค่่าคืืนกลัับที่่�ความเข้้มข้้นต่่ำ กลาง สููง ที่่�ครอบคลุุมช่่วงการใช้้งานของวิิธีีทดสอบ

Spiked sample, µg/L ค่่าอ้้างอิิง, mg/kg
ปริิมาณที่่�ตรวจวััด
ได้้เฉลี่่�ย, mg/kg

ค่่าคืืนกลัับ
เฉลี่่�ย, %

SD % RSD

2.0 (ค่่าต่่ำ) 0.40 0.413 103.2 0.028 6.8

10.0 (ค่่ากลาง) 2.00 1.940 97.0 0.051 2.6

20.0 (ค่่าสููง) 4.00 4.099 102.5 0.11 2.7

เกณฑ์์การยอมรัับที่่�ความเข้้มข้้น 15 µg/L [3] - 97-103

	 3.5. ผลกระทบจากองค์์ประกอบของตััวอย่่าง (Matrix effect)

	 	 เป็็นการศึกึษาผลกระทบจากองค์ป์ระกอบของตััวอย่า่งกระดาษ โดยนำข้อ้มููลจากค่า่ความโอนเอีียงมาเขีียนกราฟ

แสดงความสััมพัันธ์์ระหว่า่งความเข้้มข้้นของสารละลายมาตรฐานตะกั่่�วที่่�เติิมลงในตััวอย่า่งกัับปริิมาณที่่�ตรวจวััดได้้เฉลี่่�ย

ของตััวอย่า่ง แสดงดัังรููปที่่� 3 ความชัันจะต้อ้งไม่แ่ตกต่า่งจาก 1 อย่า่งมีีนััยสำคััญ แสดงว่า่ไม่ม่ีีผลกระทบจากองค์ป์ระกอบ

ของตััวอย่่าง

รููปที่่� 3 กราฟแสดงความสััมพัันธ์์ระหว่่างความเข้้มข้้นและปริิมาณที่่�ตรวจวััดได้้เฉลี่่�ยในสารละลายตััวอย่่าง

	 3.6.  ความเที่่�ยง (Precision)

	 	 ความเที่่�ยง คืือความใกล้้เคีียงของผลทดสอบซ้้ำของตััวอย่่างเดีียวกััน ในกรณีีน้ี้�ทดสอบสารละลายที่่�มีีการเติิม

สารละลายมาตรฐานตะกั่่�ว ที่่�ความเข้้มข้้นต่่ำ กลาง และสููง โดยมีีการเปลี่่�ยนแปลงเวลาและวัันที่่� ซึ่่�งความเที่่�ยงของ               

ผลการวััดประเมิินจากค่่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานสััมพััทธ์์ (RSD) แสดงดัังตารางที่่� 8 และกราฟความสััมพัันธ์ระหว่่าง        

ความเข้้มข้้นกัับส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐาน แสดงดัังรููปที่่� 4
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ตารางที่่� 8 ค่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานสััมพััทธ์์ที่่�ความเข้้มข้้นต่่ำ กลาง สููง ที่่�ครอบคลุุมช่่วงการใช้้งานของวิิธีีทดสอบ

Spiked sample, µg/L ค่่าอ้้างอิิง, mg/kg ปริิมาณที่่�ตรวจวััดได้้เฉลี่่�ย, mg/kg SD, mg/kg %RSD

2.0 (ค่่าต่่ำ) 0.40 0.406 0.0382 9.4

10.0 (ค่่ากลาง) 2.00 2.034 0.106 5.2

20.0 (ค่่าสููง) 4.00 4.154 0.143 3.4

เกณฑ์์การยอมรัับ [10] - - ≤10

จำนวนการวิิเคราะห์์ซ้้ำ n = 10 - - -

รููปที่่� 4 กราฟแสดงความสััมพัันธ์์ระหว่่างความเข้้มข้้นกัับส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐาน

	 3.7.  การประเมิินค่่าความไม่่แน่่นอนของการวััด (Uncertainty of measurement)

	 	 นำข้้อมููลจากค่่าความโอนเอีียง (u(R)) และความเที่่�ยง (u(P)/P) มาคำนวณค่่าความไม่่แน่่นอนของการวััด            

แสดงดัังตารางที่่� 9 ซึ่่�งค่่าความไม่่แน่่นอนขยายที่่�คำนวณได้้น้้อยกว่่าค่่าความไม่่แน่่นอนเป้้าหมายที่่�ห้้องปฏิบิััติการกำหนดไว้้ 

แสดงว่่า ค่่าความไม่่แน่่นอนขยายที่่�คำนวณได้้เป็็นไปตามวััตถุุประสงค์์การใช้้งาน

ตารางที่่� 9 ค่่าความไม่่แน่่นอนขยายที่่�คำนวณได้้กัับค่่าความไม่่แน่่นอนเป้้าหมายที่่�กำหนดไว้้

ลำดัับ แหล่่งของค่่าความไม่่แน่่นอน ค่่าที่่�ได้้

1 ความโอนเอีียง, u(R) 0.037

1.1	ค่่าความไม่่แน่่นอนของค่่าคืืนกลัับเฉลี่่�ยของผลการวััด, (u(R̄m))" 0.00804

       ค่่าความไม่่แน่่นอนของค่่าคืืนกลัับเฉลี่่�ยของผลการวััด, (u(R̄m)) 0.0170

       ปริิมาณเฉลี่่�ยที่่�ตรวจวััดได้้ในตััวอย่่าง(m̄obs), mg/kg 1.940
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ตารางที่่� 9 ค่่าความไม่่แน่่นอนขยายที่่�คำนวณได้้กัับค่่าความไม่่แน่่นอนเป้้าหมายที่่�กำหนดไว้้ (ต่่อ)

ลำดัับ แหล่่งของค่่าความไม่่แน่่นอน ค่่าที่่�ได้้

       ปริิมาณที่่�เติิมลงในตััวอย่่าง (mspike), mg/kg 2.0

       ค่่าคืืนกลัับเฉลี่่�ยของปริิมาณที่่�ตรวจวััดได้้ (R̄m) 0.970

       ความแปรปรวนของปริิมาณที่่�ตรวจวััดได้้ (S2
mobs
), mg2/kg2 0.0025

	 จำนวนของการวิิเคราะห์์ซ้้ำ (n) 10

	 u(mspike)/mspike 0.0015

	 tcal 3.73

	 tcrit (0.025,9) 2.226

1.2	ค่่าความไม่่แน่่นอนของค่่าคืืนกลัับเฉลี่่�ยของผลการวััดที่่�ครอบคลุุมช่่วงการใช้้งาน u(R̄s) = SD 0.0340

2 ความเที่่�ยง, u(P)/P = RSDpool 0.065

3 ความไม่่แน่่นอนรวม, uC, mg/kg 0.15

4 ความไม่่แน่่นอนขยาย (U) ที่่�ระดัับความเชื่่�อมั่่�นร้้อยละ 95 (k = 2), mg/kg 0.30

5 ความไม่่แน่่นอนขยายคิิดเป็็นร้้อยละ 15.0

 4. สรุุป (Conclusion)
	 การศึึกษานี้้�มุ่่�งเน้้นพััฒนาวิิธีีทดสอบหาปริมาณตะก่ั่�วที่่�ปนเป้ื้�อนในกระดาษสััมผััสอาหารที่่�ผลิตจากกระดาษคราฟท์์ 

โดยย่่อยตััวอย่่างด้ว้ยไมโครเวฟ เพื่่�อประเมิินคุณภาพผลิตภััณฑ์์กระดาษที่่�ใช้ส้ััมผััสอาหารให้้เป็น็ไปตามมาตรฐานผลิตภััณฑ์์

อุุตสาหกรรม และให้้เป็็นวิิธีีที่่�ให้้ผลการวััดที่่�มีีความแม่่น ความเที่่�ยง รวดเร็็ว ประหยััดเวลาและสารเคมีี เป็็นไปตามเกณฑ์์

การยอมรัับตามวิิธีีมาตรฐาน BS EN 12498 Paper and board - Paper and board intended to come into contact 

with foodstuffs - Determination of cadmium, chromium and lead in an aqueous extract โดยทำการตรวจสอบ       

ความใช้้ได้้ของวิธิีทีดสอบ พบค่่าขีีดจำกััดการตรวจหา (LOD) และค่่าขีีดจำกััดการวััดปริมิาณ (LOQ) เท่่ากัับ 0.043 mg/kg และ 

0.40 mg/kg ตามลำดัับ ช่่วงการใช้้งานของวิิธีีทดสอบอยู่่�ในช่่วง 2.0–20.0 µg/L ร้้อยละค่่าคืืนกลัับอยู่่�ในช่่วง 97.0–103.2 

ค่่าส่่วนเบี่่�ยงเบนมาตรฐานสััมพััทธ์์อยู่่�ในช่่วงร้้อยละ 3.4–9.4 และค่่าความไม่่แน่่นอนขยายคิิดเป็็นร้้อยละ ±15.0 ที่่�ระดัับ

ความเชื่่�อมั่่�นร้อ้ยละ 95 เป็น็ไปตามเกณฑ์ก์ารยอมรัับที่่�วิธิีมีาตรฐาน BS EN 12498 กำหนด และจากการศึกึษาผลกระทบ

จากองค์์ประกอบของตััวอย่่าง (Matrix effect) จากความสััมพัันธ์ระหว่า่งความเข้ม้ข้้นที่่�เติมิและปริมิาณที่่�ตรวจวััดได้เ้ฉลี่่�ย

ในสารละลายตััวอย่า่งกระดาษ พบว่า่ค่่าสััมประสิิทธิ์์�การตััดสิินใจ (Coefficient of determination, R2) เข้้าใกล้้ 1 แสดงว่า่

ไม่่มีีผลกระทบจากจากองค์์ประกอบของตััวอย่่าง ดัังนั้้�นวิธีีที่่�พััฒนาขึ้้�นสามารถนำมาใช้้เทีียบเคีียงได้้กัับวิิธีีมาตรฐาน                

BS EN 12498 ที่่�มีีข้อ้จำกััดในเรื่่�องคุณุสมบััติขิองตััวอย่า่งที่่�เป็น็ตััวดููดซัับ และมีีความเหมาะสมกัับการใช้ง้านตามวััตถุปุระสงค์์
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