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บทคัดย่อ
	 สถาบันมาตรวิทยาแห่งชาติ (มว.) ได้พัฒนาวัสดุอ้างอิงรบัรอง (Certified Reference Material, CRM) หรอืชือ่ทางการค้า 
คือ Thailand Reference Material (TRM) ส�ำหรับการวัดปริมาณธาตุบางชนิดในผงฟ้าทะลายโจรขึ้น เพื่อช่วยสนับสนุน
การวิเคราะห์วัตถุดบิ และผลติภณัฑ์สมนุไพรให้มคีวามถูกต้อง และมคีวามน่าเชือ่ถือโดยสามารถสอบย้อนกลับได้ทางมาตรวิทยา 
ซึ่ง มว. ได้รับการยอมรับในระดับสากลจากการประกาศความสามารถทางด้านการวัด Calibration and Measurement 
Capability (CMC) บนเว็บไซต์ของ International Bureau of Weight and Measures (BIPM) จากการเข้าร่วมเปรยีบเทยีบ
ผลการวัดระหว่างประเทศในรายการต่าง ๆ เช่น CCQM-K89 เป็นต้น ท�ำให้ผลการวดัโลหะหนกัในสมนุไพรมคีวามน่าเชือ่ถอื
ในระดบันานาชาต ิดงัน้ัน มว. จงึอาศัยความสามารถดงักล่าวให้ค่าอ้างอิง (Certified value) และค่าความไม่แน่นอนของ       
การวัด (Measurement uncertainty) ใน TRM-F-2006 ส�ำหรับธาตุ As, Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, Mg, Mn, Ni, P, Pb และ 
Zn  รวมถงึให้ค่าเพือ่เป็นข้อมลู (Information value) ส�ำหรบัธาต ุHg และ Na ด้วยเทคนคิต่าง ๆ  ได้แก่ ID-ICP-MS, GSA-
ICP-MS, GSA-ICP-OES, Ext-ICP-MS และ Ext-ICP-OES โดย TRM-F-2006 ทีพั่ฒนาขึน้น้ีมกีระบวนการผลติเป็นไปตาม
มาตรฐานการผลิตวัสดุอ้างอิงรับรองตามระบบคุณภาพ ISO 17034 ซึ่งพบว่าตัวอย่างผงฟ้าทะลายโจรมีความเป็น                 
เนื้อเดียวกัน และมีความเสถียรทั้งระยะสั้น และระยะยาว ดังน้ันจึงสามารถน�ำ TRM-F-2006 ไปใช้ในการตรวจสอบ           
ความถูกต้องของวิธีทดสอบ รวมถึงน�ำไปใช้ในการควบคุมคุณภาพของห้องปฏิบัติการได้
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Abstract
	 The certified reference material for determining some elements in green chiretta (Andrographis Paniculata) 
powder has been developed by the National Institute of Metrology (Thailand) (NIMT), which is called Thailand 
Reference Material (TRM) to support quality control of the traditional herbs and herbal products. NIMT has 
been recognized for the Calibration and Measurement Capability (CMC) on the International Bureau of Weight 
and Measures (BIPM) website for participation in the inter-comparison activities of the International Committee 
for Weights and Measures (CIPM) participated (e.g., CCQM-K89, etc.). Certified values of As, Ca, Cd, Cr, Cu, 
Fe, Mg, Mn, Ni, P, Pb and Zn with their associated uncertainties and information values of Hg and Na were 
then reasonably obtained. Their property values of TRM-F-2006 were characterized by ID-ICP-MS, GSA-ICP-
MS, GSA-ICP-OES, Ext-ICP-MS and Ext-ICP-OES techniques. The TRM-F-2006 regards using valid procedures 
for homogeneity and stability studies implemented according to the requirement started in ISO 17034 to ensure 
the quality of CRM. TRM-F-2006 can be used for method validation and quality control purposes.
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1. บทน�ำ (Introduction) 
	 สมุนไพรเป็นสิ่งที่อยู ่คู ่กับคนไทยมาอย่างยาวนาน               
เป็นสิ่งท่ีมีคุณค่าใช้ประโยชน์ได้อย่างกว้างขวาง ทั้งใช้            
เป็นส่วนประกอบในอาหาร ยารักษาโรค ป้องกันหรือ                   
ส่งเสรมิสขุภาพ หรอืแม้กระทัง่เสรมิความงาม ซึง่ภูมปัิญญา
เหล่าน้ีสร้างมูลค่ามหาศาลให้แก่ประเทศไทย เนื่องจาก
ประเทศไทยน้ันตั้งอยู ่ในภูมิประเทศและมีภูมิอากาศ                 
เอื้ออ�ำนวยต่อการเจริญเติบโตของพืชสมุนไพร จึงท�ำให้
ประเทศไทยถูกจดัอนัดบัให้อยู่ในพ้ืนทีท่ี่มคีวามหลากหลาย
ทางชีวภาพที่มีความส�ำคัญสูงสุด 8 อันดับแรกของโลก           
คือ มคีวามหลากหลายของพันธ์ุพืชสมนุไพร รฐับาลจงึก�ำหนด
แผนแม่บทแห่งชาติ ด้านการพัฒนาสมุนไพรไทย ฉบับที่ 1 
พ.ศ. 2560-2564 วิสยัทศัน์ทีว่่าด้วยความมัน่คงทางสขุภาพ 
และความยั่งยืนของเศรษฐกิจไทย (Thai herbs for health 
and sustainable economy) เพ่ือให้ใน 5 ปีข้างหน้า
ประเทศไทยจะ เป็นประเทศท่ีส่งออกวัตถุดบิสมนุไพรคณุภาพ
และผลติภัณฑ์สมนุไพรช้ันน�ำของภูมภิาคอาเซียน และมลูค่า
ของวัตถุดบิสมนุไพรและผลติภัณฑ์สมนุไพรภายในประเทศ
เพ่ิมขึ้น [1-2] ถึงแม้ว่าผลิตภัณฑ์สมุนไพรได้รับความนิยม
จากผู ้บริโภคมากขึ้นเรื่อย ๆ และการบริโภคสมุนไพร                       
มคีวามต้องการท่ีเพ่ิมมากขึน้ แต่สถานการณ์ปัจจบุนัพบว่า
อุตสาหกรรมสมุนไพรของไทยยังมีอัตราการเติบโตทาง
เศรษฐกิจค่อนข้างน้อย เน่ืองจากกลไกในการเชือ่มโยงระบบ
การผลิตตั้งแต่การผลิตวัตถุดิบสมุนไพร  จนถึงการแปรรูป
ไปเป็นสารสกัด และผลติภณัฑ์สมนุไพรท่ียังขาดการพิสจูน์
ด้านคณุภาพ และความปลอดภัย ด้วยวิธีทีเ่ป็นมาตรฐาน [3] 

	 โครงสร้างพ้ืนฐานทางคุณภาพ (National Quality 
Infrastructure, NQI) ทางด้านสมุนไพรจึงมีความส�ำคัญ
อย่างย่ิง เพราะนอกจากจะช่วยท�ำให้แผนแม่บทแห่งชาติ
บรรลุวัตถุประสงค์แล้ว ยังช่วยสร้างจุดแข็งในเร่ืองของ           
การมีมาตรฐาน โดยโครงสร้างพ้ืนฐานทางคุณภาพของ
ประเทศจะช่วยเสริมสร้างขีดความสามารถในการแข่งขัน
ของภาคการผลิตและบริการ โดยเฉพาะอย่างย่ิงใน
กระบวนการพัฒนาสินค้าและบริการสู ่การมีคุณภาพ                    
มีมาตรฐาน และมีความปลอดภัย สามารถตรวจสอบได ้       
ทุกขั้นตอนอย่างเป็นระบบและโปร่งใส ได้รับการรับรอง          
ในระดับสากล เพ่ือรองรับผลิตภัณฑ์สมุนไพร ผลิตภัณฑ์ 
สร้างความเชื่อมั่นในการผลิต แปรรูป จนกระท่ังการน�ำ
ผลติภัณฑ์ไปใช้ และเพ่ือให้เกิดการยอมรบัผลติภัณฑ์สมนุไพร
ไทยทั้งในประเทศและนานาชาติ 

	 การวิเคราะห์ปริมาณธาตุในตัวอย่างสมุนไพรให้มี                
ความถูกต้อง และน่าเชือ่ถือนัน้จ�ำเป็นท่ีจะต้องใช้วัสดอุ้างองิ
รับรองท่ีได้มาตรฐานเป็นที่ยอมรับในระดับสากล ซึ่งวัสดุ
อ้างอิงรับรองส่วนใหญ่ผลิตมาจากสถาบันมาตรวิทยาที่ม ี

ชือ่เสยีงระดับโลก ต้องน�ำเข้าจากต่างประเทศท�ำให้ใช้ระยะ
เวลาในการขนส่งค่อนข้างนาน และมีราคาสูง มว. เล็งเห็น
ความส�ำคัญของการวัดท่ีถูกต้องของธาตุในสมุนไพร                   
จงึด�ำเนนิการพัฒนาวสัดอุ้างองิรบัรองส�ำหรบัการวัดปรมิาณ
ธาตุในผงฟ้าทะลายโจร เน่ืองจากฟ้าทะลายโจรเป็นสมนุไพร
ท่ีถูกบรรจอุยูใ่นบญัชยีาหลกัแห่งชาต ิเป็นสมนุไพร Product 
champion ในมิติด้านความต้องการตามแผนแม่บทแห่ง
ชาต ิและเป็นทีน่ยิมใช้กันอย่างแพร่หลายในปัจจบุนั ดงัน้ัน 
มว. จงึได้พัฒนาวัสดอุ้างองิรบัรองส�ำหรบัวัดปรมิาณธาตใุน
ผงฟ้าทะลายโจรขึ้นมา ภายใต้โครงการพัฒนาฐานข้อมูล 
และแหล่งเรียนรู้โครงสร้างพ้ืนฐานทางคุณภาพ (National 
Quality Infrastructure, NQI) และต้นแบบการใช้ประโยชน์ 
NQI ในการยกระดับคุณภาพของข้าว และสมุนไพรระดับ
ชุมชน ซึ่งได้รับทุนจากหน่วยบริหารและจัดการทุนด้าน           
การเพ่ิมความสามารถในการแข่งขันของประเทศ (บพข.) 
เพ่ือช่วยสนับสนนุการวิเคราะห์วัตถุดิบและผลติภัณฑ์สมนุไพร
ให้มีความถูกต้อง และมีความน่าเชื่อถือสามารถสอบย้อน
กลับได้ทางมาตรวิทยา ซึ่ง มว. ได้รับการยอมรับในระดับ
สากลจากการประกาศความสามารถทางด้านการวดั CMC 
บนเว็บไซต์ของ BIPM จากการเข้าร่วมเปรียบเทียบผล            
การวัดระหว่างประเทศในรายการต่าง ๆ  ท�ำให้ผลการวัดโลหะหนัก
ในสมุนไพรมีความน่าเชื่อในระดับนานาชาติ โดยกระบวน             
การผลติ TRM นัน้เป็นไปตามมาตรฐานการผลติวัสดอุ้างองิ
รับรองตามระบบคุณภาพ ISO 17034 สามารถน�ำ TRM        
ไปใช้ในการตรวจสอบความถูกต้องของวิธีทดสอบ รวมถึง
น�ำไปใช้ในการควบคุมคุณภาพของห้องปฏิบัติการได ้              
รวมท้ังยังช่วยให้ห้องปฏิบัติการวิเคราะห์ทดสอบสมุนไพร
ในประเทศไทยมแีหล่งซือ้วัสดอุ้างองิรบัรองภายในประเทศ
ในราคาท่ีเหมาะสม ลดระยะเวลาในการขนส่งจากต่างประเทศ 
ท�ำให้ผลการวัดจากห้องปฏิบัติการน้ัน ๆ มีความถูกต้อง           
ซึง่จะส่งผลให้มกีารผลติสมนุไพรท่ีมคีณุภาพ และปลอดภัย
สู่ท้องตลาดต่อไป  
 
2.	 วิธีการวิจัย (Experimental methods)
	 วัสดุอ้างองิรบัรองส�ำหรบัวดัปรมิาณธาตุในผงฟ้าทะลายโจร 
(TRM-F-2006) ที่ห้องปฏิบัติการวิเคราะห์อนินทรีย์เคม ี
สถาบนัมาตรวทิยาแห่งชาตพัิฒนาข้ึนมานัน้ ได้ท�ำการศกึษา
ความเป็นเน้ือเดียวกัน (Homogeneity study) และ                 
ความเสถียร (Stability study) ตามเกณฑ์และมาตรฐานของ
การผลิตวัสดุอ้างอิงรับรองตามระบบคุณภาพ ISO 17034 
[4] ซึง่ใช้ระยะเวลาในการด�ำเนินงานประมาณ 2 ปี (ตลุาคม 
พ.ศ. 2563 - กันยายน พ.ศ. 2565)

	 2.1	 เครื่องมือและอุปกรณ์
	 	 2.1.1	 Sieve shaker (Retsch, model AS 300, 
Germany)
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	 	 2.1.2	 Test sieve 90 µm (Retsch, model ASTM 
E11-95, Germany)
	 	 2.1.3	 Sample divider (Retsch, model PT100, 
Germany)
	 	 2.1.4	 เครือ่งย่อยตวัอย่าง (Anton Paar, Multiwave 
7000, Austria)
	 	 2.1.5	 ICP-MS (Agilent, 8800 Triple Quad, USA)
	 	 2.1.6	 ICP-OES (PerkinElmer, AVIO 500, USA)
	 	 2.1.7	 HR-ICP-MS (Thermo Fisher Scientific, 
Element XR, USA)
	 	 2.1.8	 ขวดพลาสตกิสชีา (HDPE amber 125 mL, 
Nalgene, USA)

	 2.2	 สารเคมี
	 	 2.2.1	 Arsenic (NIST SRM3103a, USA) 	
	 	 2.2.2	 Cadmium (NIST SRM3108, USA) 	 	
	 	 2.2.3	 Calcium (NIST SRM3109a, USA) 
	 	 2.2.4	 Chromium (NIST SRM3112a, USA) 	 	
	 	 2.2.5	 Copper (NIST SRM3114, USA) 	
	 	 2.2.6	 Iron (NIST SRM3126a, USA) 	 	 	
	 	 2.2.7	 Lead (NIST SRM3128, USA) 	 	 	
	 	 2.2.8	 Magnesium (NIST SRM3131a, USA) 	
	 	 2.2.9	 Manganese (NIST SRM3132, USA) 	 	
	 	 2.2.10 Mercury (NIST SRM3133, USA) 		 	
	 	 2.2.11 Nickel (NIST SRM3136, USA)
	 	 2.2.12 Phosphorus (NIST SRM3139a, USA) 
	 	 2.2.13 Phosphorus (Inorganic Ventures CGP1, 
USA)
	 	 2.2.14 Rhodium (NIST SRM3144, USA)
	 	 2.2.15 Sodium (Inorganic Ventures CGNA1, 
USA)
	 	 2.2.16 Yttrium (NIST SRM3167a, USA)
	 	 2.2.17 Zinc (NIST SRM3168a, USA)
	 	 2.2.18 Elements in pine needle (NIST SRM1575a, 
USA)
	 	 2.2.19 Elements in spinach leaves (NIST 
SRM1570a, USA)
	 	 2.2.20 Nitric acid (65% HNO3 Suprapur grade, 
Germany)
	 	 2.2.21 Hydrofluoric acid (40% HF Suprapur 
grade, Germany)
	 	 2.2.22 Hydrogen peroxide (30% H2O2 Suprapur 
grade, Germany)

	 2.3	 วิธีด�ำเนินงาน
	 	 2.3.1	 การเตรียมตัวอย่างผงฟ้าทะลายโจร 

	 	 	 -	 ซื้อผงฟ้าทะลายโจรจากร้านจ�ำหน่าย
วัตถุดิบสมุนไพรไทย 10 กิโลกรัม และท�ำการผสมผงฟ้า
ทะลายโจรท้ังหมดเทเข้าด้วยกันในถุงพลาสติกใบใหญ่          
จากนัน้ท�ำการแยกขนาดอนภุาคผงฟ้าทะลายโจรด้วยตะแกรง
ร่อน (Sieve) ขนาด 90 ไมโครเมตร และผสมเป็นเน้ือเดยีวกัน
ด้วยเครือ่งผสมตวัอย่าง (Roller mixer) เป็นเวลา 1 สปัดาห์ 
และน�ำผงฟ้าทะลายโจร 7 ตัวอย่างมาท�ำการศึกษา                
ความเป็นเนื้อเดียวกันในเบื้องต้น พบว่ามีความเป็น                   
เนื้อเดียวกัน
	 	 	 -	 ใช้เครือ่งแบ่งตวัอย่าง (Sample divider) 
ซึ่งจะมีการเหว่ียงตัวอย่างผงฟ้าทะลายโจรอย่างต่อเน่ือง        
ให้มีการบรรจุลงในขวดแก้ว Pyrex ที่ใช้รองรับ จนกระท่ัง 
ได้ตัวอย่างมาบรรจุในขวดพลาสติกสีชา (ซึ่งผ่านการท�ำ       
ความสะอาดโดยการล้างน�้ำ DI (Deionized) 1 รอบ                  
จากนั้นท�ำการแช่ 10% HNO3 เป็นเวลามากกว่า 24 ชั่วโมง 
และล้างด้วยน�้ำ DI อีก 3 รอบ) จ�ำนวน 337 ขวด โดยบรรจุ
ขวดละ 25 กรัม
	 	 	 - 	 น�ำตัวอย่างผงฟ้าทะลายโจร 337 ขวด
ไปฉายรงัสีแกมมา 20 kGy เพ่ือลดปรมิาณเชือ้จลิุนทรย์ี และ
เป็นการยืดอายุการใช้งานของวัสดุอ้างอิงรับรอง
	 	 	 - 	 ศึกษาความชื้น โดยน�ำตัวอย่างผง             
ฟ้าทะลายโจร 0.5 กรัม ไปอบในตู้อบที่อุณหภูมิ 80 oC           
เป็นเวลา 16 ชัว่โมง หรอืน�ำไปท�ำการ Freeze dry ทีอ่ณุหภมูิ 
-5 oC, ความดัน 13.3 Pa เป็นเวลา 20 ชั่วโมง แล้วใส่ไว้ใน
โถดูดความชื้น (Desiccator) ที่บรรจุซิลิกาเจล (Silica gel) 
จนอยู่ในสภาวะสมดุลแล้วจึงชั่งน�้ำหนัก โดยผลท่ีได้ คือ
ความชื้นในตัวอย่างผงฟ้าทะลายโจรเท่ากับ 2.06%
	 	 2.3.2	 การศึกษาปริมาณตัวอย่างท่ีเหมาะสม 
(Sample intake study) (รายละเอียดอยู่ในหัวข้อ 3.1.1)
	 	 2.3.3	 ก า ร ศึ กษ าค ว าม เ ป ็ น เ นื้ อ เ ดี ย ว กั น 
(Homogeneity studies) (รายละเอียดอยู่ในหัวข้อ 3.1.2)
	 	 2.3.4	 การศึกษาความเสถียร (Stability studies) 
(รายละเอียดอยู่ในหัวข้อ 3.1.3)
	 	 	 - การศึกษาความเสถียรระยะสั้นของวัสดุ
อ้างอิง (Short-term stability study)
	 	 	 - การศึกษาความเสถียรระยะยาวของวัสดุ
อ้างอิง (Long-term stability study)
	 	 2.3.5	 วิ เ ค ร า ะห ์ ตั ว อ ย ่ า ง ฟ ้ า ท ะ ล า ย โ จ ร 
(Characterization) (รายละเอียดอยู่ในหัวข้อ 3.1.4)
	 	 2.3.6	 การให้ค่ารบัรองแก่วัสดอุ้างองิ (Certification) 
(รายละเอียดอยู่ในหัวข้อ 3.1.5)
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3. ผลและวิจารณ์ (Results and discussion)
	 3.1	 การศึกษาปริมาณตัวอย่างที่เหมาะสม (Sample intake study)
	 	 การศึกษาปริมาณตัวอย่างที่เหมาะสม ท�ำโดยน�ำตัวอย่างปริมาณ (0.1, 0.2, 0.25, 0.30 และ 0.40) กรัม                    
เติม HNO3 5 mL และ HF 0.1 mL แล้วท�ำการย่อยด้วยเครื่อง Microwave digestor จากผลการทดลองพบว่าปริมาณ
ตัวอย่างน้อยกว่า 0.30 กรมั ท�ำให้ผลการวัดไม่ค่อยมคีวามน่าเชือ่ถือเน่ืองจากมคีวามแม่นย�ำน้อย และค่าเบีย่งเบนมาตรฐาน
สัมพัทธ์ (Relative Standard Deviation : RSD) % เกินเกณฑ์ที่ห้องปฏิบัติการวิเคราะห์อนินทรีย์ยอมรับ คือ มากกว่า 5% 
และตัวอย่าง ไม่น้อยกว่า 0.30 กรัม เป็นปริมาณตัวอย่างเพียงพอท่ีท�ำให้ผลการวัดท่ีมีความแม่นย�ำ และมีความถูกต้อง 
ดังแสดงในรูปที่ 2

รูปที่ 2 ผลการศึกษาปริมาณตัวอย่างที่เหมาะสม

รูปที่ 1 ขั้นตอนการพัฒนาวัสดุอ้างอิงรับรองปริมาณธาตุในผงฟ้าทะลายโจร
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	 3.2	 การศึกษาความเป็นเนื้อเดียวกัน
	 	 ภายหลังจากการฉายรังสีแกมม่า เพื่อตรวจสอบความเป็นเนื้อเดียวกันของวัสดุอ้างอิงทั้งชุด โดยยึดตามเอกสาร 
ISO 17034 ได้มีการสุ่มตัวอย่างของวัสดุอ้างอิงแต่ละชุดจ�ำนวน 11 ขวด โดยวัดขวดละ 2 ซ�้ำ แล้วน�ำมาวิเคราะห์                   
ด้วยเทคนิค External calibration ICP-MS  โดยใช้สถิติ  ANOVA  ในการศึกษาความเป็นเนื้อเดียวกัน ผลการทดสอบ             
โดยใช้ (a) Cochran’s test และ (b) One-Way ANOVA (F-test) พบว่าตัวอย่างมีความเป็นเนื้อเดียวกัน และไม่มี                
ความแตกต่างกันอย่างมีนัยส�ำคัญ  โดย
	 	 (a) Outliers ใช้สมการ Cochran’s test; None เมื่อ R/Rtotal < Cochran critical value
	 	 (b) การประเมนิ ANOVA ด้วย F-test  ส�ำหรบัระดบัความเชือ่มัน่ 95% (α = 0.05); Pass เมือ่ F-value <  F-critical
			   Sbb 	 = The between unit standard deviation
			   Sr		  = The repeatability standard deviation
			   uhomo  	 = Standard uncertainty between unit variation  
			   %uhomo= Percent of standard uncertainty

	 	 เมือ่พบว่าวธีิการวัดให้ Sufficient repeatability  ความไม่แน่นอนจากความไม่เป็นเนือ้เดยีวกัน จะประเมนิได้จาก 
Between-bottle variance โดยผลจาก Within-bottle homogeneity effects ถือว่าน้อยมาก โดยสามารถประเมินได ้            
ดังสมการที่ 1 

			   uhomo = Sbb =  n0

MS 	 	 	 	 	 	 (1)

	 	 แต่หากพบว่าวิธีการวัดให้ Insufficient repeatability  อิทธิพลของ Repeatability standard deviation ต่อ Sbb 
(Variation between units) จะสามารถค�ำนวณได้ดังสมการที่ 2

			   uhomo = Sbb =         4

n
MSwithin

vMSwithin

2
	 	 (2)

โดย MSwithin เทียบเท่ากับ Repeatability variance ของการวัดที่ใช้ในการศึกษา Between-bottle homogeneity study
ซึ่งผลการศึกษาความเป็นเนื้อเดียวกันดังแสดงในตารางที่ 1
ตารางที่ 1 ผลการศึกษาความเป็นเนื้อเดียวกัน

Elements Instrument Sbb (mg/kg) Sr homo (mg/kg) %u homo (mg/kg) %uhomo

As ICP-MS 0.000 0.044 0.021 1.50%

Ca ICP-OES 177 457 211 0.97%

Cd ICP-MS 0.0028 0.0023 0.0011 2.3%

Cr ICP-MS 0.000 0.063 0.029 2.3%

Cu ICP-MS 0.0037 0.1368 0.0632 1.1%

Fe ICP-MS 13.7 20.7 9.6 1.7%

Mg ICP-OES 28.7 91.2 42.1 0.7%

Mn ICP-OES 0.158 0.697 0.338 0.6%

Ni ICP-MS 0.034 0.051 0.024 2.0%

P ICP-OES 25.9 5.1 2.4 1.0%

Pb ICP-MS 0.020 0.015 0.007 2.0%

Zn ICP-MS 0.000 0.751 0.347 1.0%

Hg ICP-MS 0.0004 0.0006 0.0004 2.7%

Na ICP-OES 1.06 1.22 0.56 0.5%
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	 3.3 การศึกษาความเสถียร (Stability studies) 
	 	 3.3.1	การศึกษาความเสถียรระยะสั้นของวัสดุอ้างอิง (Short-term stability)
	 	 	 	 การศกึษาความเสถียรระยะสัน้ของวัสดอุ้างองิน้ันใช้ Isochronous scheme โดยเก็บตัวอย่างผงฟ้าทะลาย
โจรที่อุณหภูมิต่าง ๆ เพ่ือจ�ำลองสภาวะอุณหภูมิจากการขนส่งท่ีจะมีผลต่อปริมาณธาตุต่าง ๆ ในการประเมินเสถียรภาพ
ของค่าปริมาณธาตุในตัวอย่างผงฟ้าทะลายโจร ได้แก่ การเก็บที่อุณหภูมิ (22±3)oC และ 45oC เป็นระยะเวลา 1, 2 และ 
3 สัปดาห์ โดยใช้อุณหภูมิอ้างอิงที่ 4oC  จากนั้นวิเคราะห์ตัวอย่างทั้งหมดพร้อมกันด้วยเทคนิค External calibration ICP-
MS และ ICP-OES  ภายใต้สภาวะการทดลองเดยีวกัน (Repeatability condition) จะสามารถลดผลกระทบท่ีอาจเกิดจาก
ความไม่คงท่ีของการตอบสนองของเครือ่งมอื วิธีการเตรยีมตัวอย่างและวิธีวิเคราะห์ จากการประเมนิทางสถิติ [4] (สมการ
ที่ 3) พบว่าผลไม่มีความแตกต่างกันอย่างมีนัยส�ำคัญ ที่ระดับความเชื่อมั่น 95% ซึ่งแสดงให้เห็นถึงการมี Short-term 
stability เน่ืองจากเสถียรภาพของธาตุทางอนินทรีย์เคมี จึงอนุมานจากกรณีศึกษาดังกล่าวถึงการมีเสถียรภาพของวัสดุ
อ้างอิงระยะสั้นที่ดี โดยสามารถละทิ้งความไม่แน่นอนนี้ได้

						      tb1 =                      		   (3)
				  
					     โดย 	 tb1< tcrit = Stable

	 	 3.3.2	การศึกษาความเสถียรระยะยาวของวัสดุอ้างอิง (Long-term stability)
	 	 	 	 ห้องปฏิบัติการวิเคราะห์อนินทรีย์เคมีได้ท�ำการเลือกสุ่มตัวอย่างผงฟ้าทะลายโจร จ�ำนวน 2 ขวดไปเก็บไว้
ท่ีอณุหภูม ิ(22±3)oC เป็นระยะเวลา 1, 3, 6, 9 และ 12 เดอืนตามล�ำดบั พบว่าผลการวดัปรมิาณธาตไุม่มคีวามแตกต่างกัน
อย่างมนัียส�ำคญั ทีร่ะดับความเชือ่มัน่ 95% แสดงว่าระยะเวลาในการเกบ็รกัษาตวัอย่างผงฟ้าทะลายโจรทีอ่ณุหภูม ิ(22±3) oC 
ไม่ส่งผลกระทบถึงระดับความเข้มข้นของธาตุต่าง ๆ ซึ่งกราฟของทุก ๆ ธาตุมีลักษณะเป็นไปในทางเดียวกัน คือ ไม่มีแนว
โน้ม (Trend) ของผลการวิเคราะห์เกิดขึน้ ยกตวัอย่างกราฟของธาต ุAs โดยใช้เทคนคิ GSA-ICP-MS และ Pb โดยใช้เทคนคิ 
ID-ICP-MS เป็นต้น ดังแสดงในรูปที่ 3 และผลการศึกษาความเสถียรระยะยาว แสดงในตารางที่ 2 

	 	 	 โดย ults ได้จากผลการศึกษาความเสถียรในระยะยาว โดยใช้ Trend analysis  ดังสมการที่ 4

					     	 ults=sb Xub              	 	 (4)

sb = ความคลาดเคลื่อนมาตรฐานของสมการถดถอย (Standard error of the slope)
Xub = ระยะเวลาที่ให้ค่าอ้างอิง (Time)

รูปที่ 3 ความเสถียรระยะยาวของ As และ Pb ในตัวอย่างผงฟ้าทะลายโจร

s(b1)	
b



22   Bulletin of Applied Sciences,  Vol.12 No.1, 2023

ตารางที่ 2 ผลการศึกษาความเสถียรในระยะยาว

Elements ults (mg/kg) %ults

As 0.03 2.0%

Ca 486 2.4%

Cd 0.003 2.5%

Cr 0.021 1.7%

Cu 0.12 2.2%

Fe 5.0 0.8%

Mg 146 2.6%

Elements ults (mg/kg) %ults

Mn 1.32 2.4%

Ni 0.04 2.4%

P 20.5 0.8%

Pb 0.02 1.9%

Zn 0.20 0.7%

Hg 0.0008 5.0%

Na 3.00 1.5%

	 3.4	 วิเคราะห์ตัวอย่างฟ้าทะลายโจร (Characterization) 
	 	 ในการวิเคราะห์ปริมาณธาตุในผงฟ้าทะลายโจรนั้น ได้น�ำตัวอย่างผงฟ้าทะลายโจรมา 0.30 กรัม เติม HNO3            
5 mL และ HF 0.1 mL แล้วท�ำการย่อยด้วยเครื่อง Microwave digestor ในแต่ละข้ันตอนการวิเคราะห์ มีการใช้ QC 
sample ได้แก่ NIST SRM 1575a (Trace elements in pine needles) และ NIST SRM 1570a (Trace elements in 
spinach leaves) ด้วย ซึ่งผลการวิเคราะห์ปริมาณในตัวอย่างฟ้าทะลายโจรโดยเทคนิคต่าง ๆ แสดงในตารางที่ 3

ตารางที่ 3 ผลการวิเคราะห์ปริมาณในตัวอย่างฟ้าทะลายโจรโดยเทคนิคต่าง ๆ 

Elements Mass fraction (mg/kg) uchar (mg/kg) Analytical method(a)

As 1.28 0.02 A), B), C) 

Ca 20,231 199 A), C), D), E) 

Cd 0.141 0.0005 A), B), C), F), G), H) 

Cr 1.25 0.0005 A), C), F), G)

Cu 5.64 0.05 A), B), C), G)

Fe 659 8.6 A), C), G)

Mg 5,616 77 A), D)

Mn 54.4 0.75 A), C), D), E)

Ni 1.60 0.02 C), F), G)

P 2,726 32.9 A), B), E)

Pb 1.23 0.006 A), F), G)

Zn 30.9 0.20 A), C), F), G)

Hg 0.017 0.0005 G)

Na 200 2.44 B), D)
(a) Analytical method คือ วิธีการวิเคราะห์ปริมาณธาตุในผงฟ้าทะลายโจร
	 A)	 Gravimetric standard addition-inductively coupled plasma-(quadrupole) mass spectrometry                   

(GSA-ICP-(Q)MS) 
	 B)	 Gravimetric standard addition-inductively coupled plasma-(high resolution) mass spectrometry            

(GSA-ICP-(HR)MS) 
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	 C)	 Gravimetric standard addition-inductively coupled plasma-optical emission spectrometry (GSA-ICP-OES)       
	 D)	 External calibration analysis-inductively coupled plasma-(quadrupole) mass spectrometry (Ext-ICP-(Q)

MS)      
	 E)	 External calibration analysis-inductively coupled plasma-optical emission spectrometry (Ext-ICP-OES)
	 F)	 Isotope dilution-inductively coupled plasma-(quadrupole) mass spectrometry (ID-ICP-(Q)MS)
	 G)	 Isotope dilution-inductively coupled plasma-(high resolution) mass spectrometry (ID-ICP-(HR)MS) 
	 H)	 External calibration analysis-inductively coupled plasma-(high resolution) mass spectrometry (Ext-

ICP-(HR)MS)

	 	 ทัง้นีห้้องฏิบติัการวิเคราะห์อนนิทรย์ีเคมยัีงได้เข้าร่วมเปรยีบเทียบผลการวัดปรมิาณธาตุในตัวอย่างท่ีหลากหลาย
เพื่อแสดงความสามารถในการวัดในรายการต่าง ๆ ได้แก่ CCQM-K89 [5], CCQM-K108.2014 [6], CCQM-K125 [7], 
CCQM-K145 [8], APMP.QM-S17 [9], SIM.QM-S10 [10], CCQm-K128 [11] เป็นต้น ซึ่งเมทริกซ์ในตัวอย่างเหล่าน้ี
ค่อนข้างมคีวามซบัซ้อนเทยีบเท่าหรอืมากกว่าผงฟ้าทะลายโจร หากแสดงความสามารถของการวัดธาตตุ่าง ๆ  ในเมทรกิซ์
เหล่านีไ้ด้ ย่อมมคีวามสามารถในการวัดปรมิาณธาตใุนผงฟ้าทะลายโจรได้ โดยการวดัทัง้หมดใช้หลกัการ Exact matching 
double ID-ICP-MS [12] ซึ่งเป็นเทคนิคการวัดที่ได้รับการยอมรับในระดับสากลว่าเป็นวิธีท่ีมีความแม่นสูง สามารถสอบ
ย้อนกลับไปยัง International System of Units (SI units) ได้โดยตรง ยกเว้น As และ Mn เนื่องจากเป็น Mono-isotope 
ไม่สามารถใช้ IDMS ได้ จึงใช้เทคนิค GSA ในการวัดปริมาณธาตุ  ห้องปฏิบัติการวิเคราะห์อนินทรีย์เคมีได้รับการยอมรับ
ว่ามคีวามสามารถทางด้านการวดัปรมิาณแร่ธาตแุละโลหะหนักปรากฎบนเว็บไซต์ BIPM โดยผ่านการเข้าร่วมเปรยีบเทียบ
ผลการวัด การจัดท�ำระบบคุณภาพ ISO/IEC 17025 และการ Peer review โดย Technical expert จากต่างประเทศมา
อย่างต่อเนื่อง [13] โดยหลักฐานแสดงความสามารถในการวัดปริมาณธาตุในผงฟ้าทะลายโจรแสดงในตารางที่ 4

ตารางที่ 4 หลักฐานความสามารถในการวัดปริมาณธาตุในผงฟ้าทะลายโจร และการสอบย้อนกลับไปยัง SI units

Elements Proof of competence Standard solution Traceable to SI Unit หมายเหตุ

As CMCs* NIST SRM3103a -

Ca CMCs NIST SRM3109a -

Cd CMCs NIST SRM3108 -

Cr Self-assessment** NIST SRM3112a -

Cu Accredited NIST SRM3114 -

Fe Accredited NIST SRM3126a -

Mg Accredited NIST SRM3131a -

Mn CMCs NIST SRM3132 -

Ni Self-assessment NIST SRM3136
ผ่านการเข้าร่วมเปรียบเทียบผลการ

วัดในรายการ CCQM-K128

P Self-assessment NIST SRM3139a -

Pb CMCs NIST SRM3128 -

Zn CMCs NIST SRM3168a -

Hg Self-assessment NIST SRM3133
ผ่านการเข้าร่วมเปรียบเทียบผลการ
วัดในรายการ APMP.QM-S17

Na Self-assessment
Inorganic Ventures 

CGNA1
- -
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	 *CMCs (Calibration and Measurement Capability); ห้องฏิบตักิารวิเคราะห์อนนิทรย์ีเคม ีมคีวามสามารถทางการวัด
เป็นที่ยอมรับในระดับสากลและปรากฎใน CIPM MRA database (KCDB) โดยแสดงหลักฐานบนเว็บไซต์ของ BIPM 
(หน่วยงานมาตรวิทยาโลก)
	 ** Self-assessment; การจัดท�ำระบบคุณภาพ ISO/IEC 17025

	 3.5	 การให้ค่ารับรองแก่วัสดุอ้างอิง (Certification)
	 	 ในการให้ค่ารับรองแก่วัสดุอ้างอิงห้องปฏิบัติการใช้วิธีการวิเคราะห์ (Analytical method) ได้แก่ ID-ICP-MS, 
GSA-ICP-MS, GSA-ICP-OES, Ext-ICP-MS และ Ext-ICP-OES ซึ่งค่ารับรอง (Certified value) ได้มาจาก Weighted 
mean ใน 3 แหล่งหลกั ๆ ได้แก่ Characterization, Homogeneity และ Long-term stability ด้วยเทคนคิต่าง ๆ ผลการวัด
ทั้งหมดรายงาน On dry mass basis และสามารถสอบย้อนกลับไปยัง SI units ได้ ซึ่งผลแสดงในตารางที่ 5 และเพื่อที่จะ
ประมาณความไม่แน่นอนของค่าที่ได้รับการรับรองนี้ จึงได้มีการรวมค่าความไม่แน่นอนดังกล่าวไว้เข้าด้วยกัน ดังสมการ
ที่ 5 และ สมการที่ 6

		  				    uC   =    u 2
char+u 2

homo+ u 2
lts 	 	 	 (5)

   						      UCRM  =  2 * uC                                      	 (6)
	 	 โดย
				    uhomo 	 ได้จากผลการศึกษาความเป็นเนื้อเดียวกัน
	 			   ults 	 ได้จากผลการศึกษาความเสถียรระยะยาว
				    uchar 	 ได้จากการสุ่มวิเคราะห์ตัวอย่างผงฟ้าทะลายโจร 

ตารางที่  5  ผลการให้ค่าอ้างอิงแก่วัสดุอ้างอิงส�ำหรับวัดปริมาณธาตุในผงฟ้าทะลายโจร (On dry mass basis)

Elements
Mass fraction 

(mg/kg)
uhomo 
(mg/kg)

ults 
(mg/kg)

uchar 
(mg/kg)

uc
 (mg/kg)

UCRM (95% CI)
(mg/kg)

As(a) 1.28 0.02 0.03 0.02 0.04 0.09

Ca(a) 20,231 211 486 199 566 1,133

Cd(a) 0.141 0.001 0.003 0.0005 0.004 0.008

Cr(a) 1.25 0.029 0.021 0.0005 0.036 0.080

Cu(a) 5.64 0.06 0.12 0.05 0.147 0.30

Fe(a) 659 13.7 5.0 8.6 16.9 34

Mg(a) 5,616 42.1 146 77 170 340

Mn(a) 54.4 0.34 1.32 0.75 1.56 3.1

Ni(a) 1.60 0.03 0.04 0.02 0.05 0.11

P(a) 2,726 25.9 20.5 32.9 46.6 94

Pb(a) 1.23 0.02 0.02 0.006 0.032 0.07

Zn(a) 30.9 0.35 0.20 0.20 0.45 0.9

Hg(b) 0.017 0.0004 0.0008 0.0005 0.001 0.003

Na(b) 200 0.564 3.00 2.44 3.91 10

(a)	 Certified values เป็นค่าที่ได้จากการใช้วิธีการวิเคราะห์ 2 หรือมากกว่า 2 วิธีขึ้นไป
(b)	 Information values เป็นค่าที่ให้ไว้เพื่อเป็นข้อมูลส�ำหรับผู้ใช้ที่สนใจ แต่ยังมีข้อมูลไม่เพียงพอที่จะประเมินความไม่แน่นอน 

จึงไม่ระบุความไม่แน่นอน
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4.	 สรุป (Conclusion)
	 กลุม่งานวิเคราะห์อนนิทรย์ีเคม ีฝ่ายมาตรวิทยาเคมแีละ
ชวีภาพ สถาบนัมาตรวิทยาแห่งชาต ิผลติวสัดอุ้างองิรบัรอง
ส�ำหรับวัดปริมาณธาตุในผงฟ้าทะลายโจร (TRM-F-2006) 
จ�ำนวน 337 หน่วย โดยได้ท�ำการศกึษาความเป็นเนือ้เดยีวกัน 
และความเสถียรของวสัดอุ้างองิ รวมถึงได้ให้ค่าอ้างองิของ
ธาตุ 14 ชนิด  โดยแบ่งเป็นค่าอ้างอิง (Certified value)                     
12 ธาต ุคอื As (1.28±0.09) mg/kg, Ca (20,231±1,133) 
mg/kg, Cd (0.141±0.008) mg/kg, Cr (1.25±0.08) mg/kg, 
Cu (5.64±0.30) mg/kg, Fe (659±34) mg/kg, Mg (5,616±340) 
mg/kg, Mn (54.4±3.1) mg/kg, Ni (1.60±0.11) mg/kg, P 
(2,726±94) mg/kg, Pb (1.23±0.07) mg/kg และ Zn 
(30.9±0.9) mg/kg  และค่าเพ่ือเป็นข้อมลู (Information value) 
2 ธาต ุคอื Hg (0.014-0.020) mg/kg และ Na (190-210) 
mg/kg โดยวิเคราะห์ด้วยเทคนคิต่าง ๆ ได้แก่ ID-ICP-MS, 
GSA-ICP-MS, GSA-ICP-OES, Ext-ICP-MS และ Ext-ICP-
OES ซึง่กระบวนการผลติ TRM เป็นไปตามมาตรฐานการผลติ
วัสดอุ้างองิรบัรองตามระบบคุณภาพ ISO 17034 สามารถ
สอบย้อนกลับได้ทางมาตรวิทยา จึงสามารถน�ำวัสดุอ้างอิง
รบัรองทีพั่ฒนาข้ึนไปใช้ในการตรวจสอบความถูกต้องของวิธี
ทดสอบ รวมถึงน�ำไปใช้ในการควบคมุคณุภาพของห้องปฏิบตัิ
การ ซึง่ช่วยท�ำให้การวิเคราะห์ทดสอบสมนุไพรมผีลการวัดท่ี
มคีวามถูกต้อง และมคีวามน่าเชือ่ถือ
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