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บทคัดย่อ

	 งานวิจยัน้ีมวัีตถุประสงค์เพ่ือพัฒนาวิธีทดสอบหาปรมิาณตะก่ัวในตัวอย่างอะลมูเินียมและอะลูมเินียมเจอื ท่ีให้ผลการทดสอบ

ทีร่วดเรว็ ถูกต้อง และแม่นย�ำ โดยใช้กราฟมาตรฐานทีส่ร้างจากสารละลายมาตรฐานท่ีมอีงค์ประกอบต่างจากสารตัวอย่าง             

ด้วยเทคนคิอนิดักทฟีลคีพัเพิลพลาสมาออพตคิอลอมิสิชนัสเปกโทรสโกปี และได้ศกึษาคณุลกัษณะเฉพาะท่ีแสดงสมบตัขิอง         

วิธีทดสอบ ได้แก่ ความสมัพันธ์เชงิเส้น (Linearity) ขดีจ�ำกัดการตรวจหา (Limit of Determination, LOD) ขดีจ�ำกัดการวัดปรมิาณ 

(Limit of Quantitation, LOQ) ความโอนเอยีง (Bias) ความเท่ียง (Precision) และผลกระทบจากองค์ประกอบของตัวอย่าง (Matrix 

effect) โดยก�ำหนดให้ค่าความไม่แน่นอนเป้าหมายของวธีิต้องไม่เกินร้อยละ 20 จากการศึกษาพบว่าค่าขีดจ�ำกัดการตรวจหาและ

ขดีจ�ำกดัการวัดปรมิาณเท่ากับ 2.164 และ 100.0 มลิลกิรมัต่อกิโลกรมั ตามล�ำดับ ช่วงการใช้งานของวธีิทดสอบอยู่ในช่วง                  

100.0 – 500.0 มลิลกิรมัต่อกิโลกรมั ค่าความโอนเอยีงของวิธีประเมนิจากค่าคืนกลบัของสารมาตรฐานท่ีเติมลงไปในตัวอย่าง

อะลมูเินยีมท่ีไม่มปีรมิาณตะก่ัวท่ีระดบัความเข้มข้น ต�ำ่ กลาง และสูง ของช่วงการใช้งานของวิธี ภายใต้สภาวะ repeatability 

มีค่าร้อยละของค่าคืนกลับ 81.76 – 83.43 ความเที่ยงของการทดสอบโดยวิธีเติมสารละลายมาตรฐานความเข้มข้น             

เดียวกับการศึกษาความโอนเอียงภายใต้สภาวะ intermediate repeatability มีค่าส่วนเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธ์                 

น้อยกว่าร้อยละ 3.0 และผลการตรวจยืนยันผลกระทบจากองค์ประกอบของตัวอย่าง โดยการเปรยีบเทยีบแบบจบัคูส่ิง่ทีท่ดลอง 

(Paired t – test) ด้วยวิธี Non-matrix matched calibration กับวิธี Matrix matched calibration พบว่า tcal = 2.409 

น้อยกว่า tcrit =  t(0.025,2) = 4.30 แสดงว่าไม่มีผลกระทบจากองค์ประกอบของตัวอย่าง และเมื่อน�ำข้อมูลดังกล่าวมา

ใช้ในการประเมินค่าความไม่แน่นอนของการวัด [1] พบว่า ได้ค่าความไม่แน่นอนร้อยละ 19 ของปริมาณที่ตรวจวัดได ้          

ทีร่ะดบัความเชือ่มัน่ร้อยละ 95 ดงันัน้ สรปุว่าวิธีทีพั่ฒนาขึน้สามารถใช้ในการวิเคราะห์หาปรมิาณตะก่ัวในตัวอย่างอะลูมเินียม

และอะลูมิเนียมเจือให้ผลถูกต้อง แม่นย�ำ น่าเชื่อถือ และเหมาะกับการใช้งานตามวัตถุประสงค์ 
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การพัฒนาวิธีหาปริมาณตะกั่ว ในตัวอย่างอะลูมิเนียม
และอะลูมิเนียมเจือโดยเทคนิคอินดักทิฟลีคัพเพิลพลาสมา
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Abstract

This research has developed a rapid, accurate and precise method based on inductively coupled plasma 

optical emission spectroscopy for determination of lead in aluminium and aluminum alloys using non-matrix 

matched calibration curve. 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 aluminium and aluminum alloys, should be no bigger than 20%. From the study, it 

was found that LOD and LOQ are 2.164 and 100.0 mg/kg, respectively, while working range of this method 

was 100.0 – 500.0 mg/kg. The method bias was evaluated from the recoveries of the standard substance 

added to the lead-free aluminum at 3 concentration levels (low, medium and high) of the working range under 

repeatability conditions. It showed that the recoveries were 81.76 – 83.43%. For the precise of the intermediate 

repeatability condition, the same concentration of the bias study was added to the samples showed that the 

relative standard deviation was less than 3% and the matrix effect was investigated by a comparison paired 

sample test between the non-matrix matched calibration method and matrix matched calibration method. The 

Paired t–test is tcal (2.409) less than tcrit (4.30). It was found that there is no matrix effect. The information 

obtained from the developed method can be used to estimate measurement uncertainty [1]. It was found that 

the expanded uncertainties of this method at the confidence level of 95% was 19%. Therefore, the proposed 

method for determination of lead in aluminium and aluminum alloys is accurate, precise, reliable, and fit for 

the intended use.



77   

1.	 บทน�ำ (Introduction) 
	 ปัจจุบันภาชนะบรรจุอาหารนิยมผลิตจากโลหะและ       
โลหะผสม (Alloys) เนื่องจากโครงสร้างของโลหะท�ำให้เกิด
คุณสมบตัทิางกายภาพท่ีด ีเช่น การสะท้อนแสง การน�ำไฟฟ้า 
การน�ำความร้อน และมคีณุสมบตัเิชงิกล เช่น ความแข็งแรง 
และการโค้งงอท่ีดีด้วย โลหะท่ีนิยมใช้ผลิตภาชนะบรรจุ
อาหาร ได้แก่ อะลูมิเนียม เหล็กกล้าไร้สนิมหรือสเตนเลส 
ทองแดง และดีบุก โดยอะลูมิเนียมเป็นโลหะที่นิยมใช้มาก
ที่สุด รองลงมา คือ เหล็กกล้าไร้สนิม เพราะว่าภาชนะ
อะลมูเินียมมนี�ำ้หนกัเบา คงทน ความหนาแน่นน้อย ราคาถูก 
และไม่เป็นสนิม แต่อย่างไรก็ตามภาชนะอะลมูเินียมมโีอกาส
ถูกกัดกร่อนเมื่อสัมผัสกับกรด ด่าง และเกลือได้ จึงเกิด           
การเคลื่อนย้ายหรือแพร่กระจายของสารอันตรายเข้าไป          
ในอาหาร ส่งผลให้ผู้บริโภคเกิดความเสี่ยงต่อการใช้วัสดุท่ี
ปนเป้ือนสารอนัตราย เช่น ตะก่ัว และแคดเมยีม หากผูบ้รโิภค
ได้รับสารตะก่ัวจะท�ำให้ร่างกายอ่อนเพลีย เบื่ออาหาร                 
น�้ำหนักลด ปวดเกร็งท้อง และส่งผลต่อการพัฒนาการทาง
ด้านสมอง และท�ำให้ไอคิวเด็กต�่ำ ส่วนสารแคดเมียมมีพิษ
ท�ำลายอวยัวะทีไ่ปสะสมท�ำให้ไตวายและเป็นสารก่อมะเรง็ 
ดังนั้น มาตรฐานวัสดุสัมผัสอาหารจึงมีความส�ำคัญไม่ด้อย
กว่าความปลอดภัยของอาหาร ดงัจะเห็นได้จากแต่ละประเทศ
ต่างมีมาตราการหรือกฎหมายท่ีเก่ียวกับมาตรฐานบรรจุ
ภัณฑ์อาหารที่เข้มงวด โดยเฉพาะสหภาพยุโรปมีกฎหมาย
ทีเ่ก่ียวกับวัสดสุมัผสัอาหารท่ีเข้มงวดมาก ซึง่ครอบคลมุวัสดุ
สัมผัสอาหาร 17 ประเภท หนึ่งในนั้น คือ โลหะ

	 ส�ำหรับประเทศไทยในขณะน้ีมีกฎหมายเก่ียวข้อง คือ 
ประกาศของกระทรวงสาธารสุข ฉบับท่ี 92 (พ.ศ. 2528)   
เรื่อง ก�ำหนดคุณภาพหรือมาตรฐานของภาชนะบรรจ ุ               
การใช้ภาชนะบรรจแุละการห้ามใช้วัตถุใดเป็นภาชนะบรรจุ
อาหาร [2] จะต้องไม่มตีะก่ัว และแคดเมยีม ละลายออกมา
ในปริมาณท่ีอาจเป็นอันตรายต่อสุขภาพ และมาตรฐาน
ผลติภณัฑ์อตุสาหกรรมทีก่�ำหนดโดยคณะกรรมการวิชาการ
ของส�ำนักงานมาตรฐานอุตสาหกรรมเก่ียวมาตรฐาน
ผลิตภัณฑ์อะลูมิเนียมเปลว ชนิดที่ใช้กับสิ่งบริโภคจะต้องมี
ปริมาณตะกั่ว แคดเมียม และสารหนู ไม่เกินร้อยละ 0.010 
โดยน�้ำหนัก [3] เมื่อวิเคราะห์ตาม ASTM E3061, ASTM E 
607 และ ASTM E1251 แต่วิธีที่นิยมใช้กันเป็นอย่างมาก 
คือ ASTM E1251 และ ASTM E3061 

	 การทดสอบตามวิธี Standard test method for analysis 
of aluminum and aluminum alloys by spark atomic 
emission spectrometry (ASTM E1251) เป็นวิธีเคราะห์
หาปริมาณธาตุต่าง ๆ ที่เป็นส่วนผสมในอะลูมิเนียมและ
อะลูมิเนียมเจือ โดยอาศัยหลักการท�ำให้อะตอมของธาตุ

แตกตวัเป็นอะตอมอสิระด้วยกระแสไฟฟ้าแรงสงู กระแสไฟฟ้า
แรงดนัสงูจะท�ำให้เกิดประกายไฟสปาร์ก (Spark discharge) 
ขึน้ระหว่างช่องว่างอากาศของอเิลก็โทรด และตวัอย่าง [4,5] 
ในการสปาร์กแต่ละครัง้ใช้เวลาน้อยกว่า 1 นาท ีและสามารถ
บอกปริมาณสารผสมในอะลูมิเนียมและอะลูมิเนียมเจือได้
ในคราวเดียวกัน แต่ไม่สามารถทดสอบได้กับอะลูมิเนียม
เปลวที่มีลักษณะเป็นแผ่นบาง ๆ ได้ หากจ�ำเป็นต้องท�ำ              
การทดสอบด้วยเทคนิคนีจ้ะต้องหลอมใหม่ แต่การหลอมใหม่
อาจท�ำให้ธาตเุจอืมปีรมิาณลดลง และ สิน้เปลอืงค่าใช้จ่าย
ในการเตรยีมตวัอย่าง เพ่ือหลกีเลีย่งปัญหาดงักล่าวจงึเลอืก
ใช้การทดสอบตามวิธี Standard test method for analysis 
of aluminum and aluminum alloys by inductively coupled 
plasma atomic emission spectrometry (ASTM E3061) 
ซึ่งเป็นเทคนิคท่ีสามารถวิเคราะห์หาปริมาณธาตุต่าง ๆ ได้
พร้อมกัน โดยการใช้พลาสมาเผาละอองฝอยของสารละลาย
ตวัอย่าง เพ่ือท�ำให้เกดิอะตอมอสิระและไอออน อะตอมอสิระ
และไอออน ดังกล่าวจะปล่อยแสงสเปกตรมัท่ีความยาวคล่ืน
เฉพาะตัวออกมาพร้อม ๆ กัน จากน้ันสเปกตรัมของแสง         
จะถูกแยกและวัดออกมาเป็นสญัญาณไฟฟ้า ซึง่เป็นสดัส่วน
โดยตรงกับความเข้มแสงท่ีตกกระทบดีเทคเตอร์และ              
ความเข้มแสงแปรผันตรงกับความเข้มข้นของธาตุท่ีอยู่ใน
พลาสมา จากความสัมพันธ์ท่ีแปรผันโดยตรงระหว่าง                
ความเข้มข้นกับความเข้มแสงจงึสามารถหาเป็นความเข้มข้น
ธาตไุด้ โดยการสร้างกราฟมาตรฐานระหว่างความเข้มข้นของ
สารละลายท่ีมี องค์ประกอบของตัวอย่างกับความเข้มแสง 
[6] จงึท�ำให้วธีินีไ้ด้ผลทดสอบทีร่วดเรว็ ถูกต้อง และแม่นย�ำ 
แต่การเตรยีมสารละลายมาตรฐานทีม่อีงค์ประกอบเดยีวกับ
ตัวอย่างน้ันยังมีข้อเสียหลายประการ เช่น ใช้อะลูมิเนียม
ความบริสุทธ์ิสูง มีข้ันตอนการเตรียมสารละลายมาตรฐาน
หลายขั้นตอน สิ้นเปลืองสารเคมี และมีค่าใช้จ่ายที่สูง

	 ดังนั้นงานวิจัยนี้จึงมุ่งเน้นพัฒนาวิธีทดสอบหาปริมาณ
ตะก่ัวในตัวอย่างอะลูมิเนียมและอะลูมิเนียมเจือ โดยใช้วิธี
การสร้างกราฟมาตรฐานจากภายนอก (External calibration) 
ท�ำได้โดยการเจอืจางสารละลายมาตรฐานตะก่ัวให้มคีวาม
เข้มข้นแตกต่างกันเป็นล�ำดับ 3 – 5 ความเข้มข้น โดยที่องค์
ประกอบส่วนใหญ่ของสารละลายมาตรฐานตะก่ัวท่ีสร้าง
กราฟมาตรฐานนั้นจะแตกต่างจากสารละลายตัวอย่าง            
จึงเหมาะส�ำหรับงานวิเคราะห์ประจ�ำ (Routine analysis)         
ท่ีวิเคราะห์สารเป็นจ�ำนวนมาก อย่างไรก็ตามวิธี External 
calibration ก็มีข้อจ�ำกัดที่ก่อให้เกิดความคลาดเคลื่อนของ
การวัดเชิงระบบของวิธีการวิเคราะห์ (Method bias)                 
จากการแทรกสอดเชิงสเปกตรัม (Spectral interferences) 
จากกายภาพของสารละลาย (Physical interferences)       
จากการแทรกสอดทางเคม ี(Chemical interferences) และ



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

องค์ประกอบของตัวอย่างที่ส่งผลต่อการวิเคราะห์ ปัญหา 
ดังกล่าวแก้ไขได้ง่ายที่สุด คือ การเลือก Spectral line             
ของธาตุที่ไม่ซ้อนทับกับสารรบกวน เจือจางสารละลาย
ตัวอย่าง ใช้ค่าแก้ (Correction) และใช้เทคนิค Internal 
standard technique [7] ซึง่ด�ำเนินการได้ง่ายกว่าวิธี Matrix-
matched calibration ทีส่ร้างกราฟมาตรฐานจากสารละลาย
มาตรฐานตะก่ัวที่มีองค์ประกอบใกล้เคียงกับตัวอย่างจริง 
ซึ่งวิธีน้ีมีข้อเสียหลายประการ เช่น เสียเวลาในการเตรียม
สารละลายมาตรฐานนานเป็นชั่วโมงและอาจสูญเสียสาร       
ทีส่นใจวิเคราะห์จากขัน้ตอนการย่อยเช่นเดยีวกับการเตรยีม
ตัวอย่าง เกิดการปนเปื้อนจากการใช้อะลูมิเนียมที่ไม่ทราบ
ความบริสุทธ์ิท่ีแน่นอน และแก้ไขข้อผิดพลาดที่เกิดข้ึนได้
ค่อนข้างยาก หรือใช้วิธี Standard addition ซึ่งเป็นการเติม
สารละลายตวัอย่างในปรมิาตรทีเ่ท่า ๆ  กันลงในสารละลาย
มาตรฐานตะก่ัวท่ีมปีรมิาณแตกต่างกันเป็นล�ำดบัอย่างน้อย 
3 ความเข้มข้นหลงัการย่อยตวัอย่าง หากเลอืกวธีิน้ีก็ยังมข้ีอ
จ�ำกัดเช่นกัน คือ ความเข้มข้นของตัวอย่างที่เติมลงไปจะ
ต้องไม่ส่งผลต่อความเป็นเส้นตรงของช่วงการใช้งานของ
สารละลายมาตรฐานตะก่ัว ความเข้มข้นของสารละลาย
ตวัอย่างถูกเจอืจาง และสารละลายมาตรฐานตะก่ัวหน่ึงชดุ
ทีใ่ช้สร้างกราฟมาตรฐานจะใช้วิเคราะห์สารละลายตวัอย่าง
ได้แค่ 1 ขวด จงึท�ำให้สิน้เปลอืงสารเคมแีละเวลาอย่างมาก 
แต่หากไม่ต้องการความถูกต้องอาจเตมิสารละลายตวัอย่าง
ลงในสารละลายมาตรฐานตะก่ัวทีค่วามเข้มข้นเดยีว ซึง่ท�ำได้ง่าย 
ประหยัดท้ังเวลาและสารเคมมีากกว่า แต่วิธีนีไ้ม่เป็นท่ีนยิม 
ดังน้ันการวจิยัน้ีจงึมุง่เน้นวิธีทีท่�ำได้ง่าย ประหยัดเวลา ประหยัด
สารเคม ีให้ผลถูกต้อง รวดเรว็ และท�ำการวเิคราะห์ซ�ำ้ได้

2.	 วิธีการวิจัย (Experimental methods)
	 2.1	 ตัวอย่าง
	 	 2.1.1	 โลหะอะลมูเินยีม หรอือะลมูเินยีมเจอืท่ีไม่มี
ตะกั่วเป็นองค์ประกอบ และมีความเป็นเนื้อเดียวกัน

	 2.2	 เครื่องมือและอุปกรณ์
	 	 2.2.1	 Inductively coupled plasma optical 
emission spectrophotometer ย่ีห้อ Thermo Fisher 
Scientific รุ่น iCAP PRO พร้อมอุปกรณ์
	 	 2.2.2	 เครือ่งชัง่ยีห้่อ Sartorius  รุน่ Quintix 224-18 
ความละเอียด 0.1 มิลลิกรัม
	 	 2.2.3	 ขวดแก้ววัดปริมาตร เกรดเอ (Volumetric 
flask class A) ขนาด 100 มิลลิลิตร
	 	 2.2.4	 ปิเปตวดัปรมิาตรเกรดเอ (Volumetric pipette 
class A) ขนาดต่าง ๆ 

	 2.3	 สารเคมี
	 	 2.3.1	 สารละลายมาตรฐานตะก่ัว (Pb) ความเข้มข้น 
1000 ± 2.4 มิลลิกรัมต่อลิตร จาก AccuStandard                     
สอบกลับได้ไปยัง NIST RM 3128
	 	 2.3.2	 สารละลายมาตรฐานตะก่ัว (Pb) ความเข้มข้น 
1000 ±  5 มิลลิกรัมต่อลิตร จาก PerkinElmer สอบกลับได้
ไปยัง NIST RM 3128  คนละแหล่งกับสารละลายมาตรฐาน
ตะกั่วในข้อ 2.3.1
	 	 2.3.3	 สารละลายมาตรฐานตะก่ัวส�ำหรับสร้าง
กราฟมาตรฐาน ความเข้มข้น 0.0, 100.0, 500.0, 1000.0 
และ 1500.0 ไมโครกรัมต่อต่อลิตร เตรียมโดยการเจือจาง
สารละลายมาตรฐานตะกั่ว ด้วยกรดไนทริกร้อยละ 2
	 	 2.3.4	 กรดไฮโดรคลอริก (HCl) เข้มข้นร้อยละ           
37 w/v ชนิด AR grade
	 	 2.3.5	 กรดไนทริก (HNO3) เข้มข้นร้อยละ 65 w/v 
ชนิด AR grade
	 	 2.3.6	 สารละลายกรดกัดทอง (กรดไนทริกและ       
ไฮโดรคลอริก อัตราส่วน 1:3)
	 	 เตรียมโดยตวงกรดไฮโดรคลอริก 90 มิลลิลิตร          
และตวงกรดไนทรกิ 30 มลิลลิติรใส่ในบกีเกอร์ จากนัน้ผสม
ให้เข้ากัน
	 	 2.3.7	 น�้ำปราศจากไอออน (Deionized water)
	 	 2.3.8	 แก๊สอาร์กอนความบริสุทธ์ิไม่น้อยกว่า            
ร้อยละ 99.995

	 2.4	 วิธีด�ำเนินงาน
	 	 2.4.1  การเตรียมตัวอย่าง
	 	 	 2.4.1.1	 ชั่งตัวอย่าง 0.20 กรัม ให้ทราบ        
น�ำ้หนกัทีแ่น่นอน ทศนิยม 4 ต�ำแหน่ง ใส่ลงในบกีเกอร์ขนาด              
250 มิลลิลิตร
	 	 	 2.4.1.2	 เติมน�้ำปราศจากไอออนปริมาตร 
50 มิลลิลิตร จากนั้นเติมสารละลายกรดกัดทองปริมาตร          
5 มลิลิลติร อย่างระมดัระวัง โดยต้องระวังไม่ให้เกิดปฏิกิรยิา
ที่รุนแรงของตัวอย่าง
	 	 	 2.4.1.3	 หลังปฏิกิริยาสิ้นสุดลง ท�ำให ้
สารละลายร้อนด้วยแท่นให้ความร้อนและปิดด้วยกระจก
นาฬิกา
	 	 	 2.4.1.4	 เมื่อตัวอย ่างละลายสมบูรณ ์               
แล้ว หยุดให้ความร้อน และท้ิงไว้ให้เย็นท่ีอุณหภูมิห้อง           
ถ ่ายสารละลายตัวอย่างลงในขวดวัดปริมาตรขนาด                    
100 มิลลิลิตร ปรับปริมาตรด้วยน�้ำปราศจากไอออนจนถึง
ขีดวัดปริมาตร
	 	 	 2.4.1.5	 กรองสารละลายตัวอย่างด้วย
กระดาษกรองเบอร์ 4 และเก็บสารละลายที่กรองลงในขวด
ที่มีฝาปิด
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	 	 2.4.2	 ตรวจสอบ Sensitivity ของเครือ่ง ICP-OES
วัดความเข้มแสงท่ีความยาวคลืน่ท่ีครอบคลมุในช่วงของยูว ี
และวิสิเบิล โดยเลือกพารามิเตอร์ที่ใช้ส�ำหรับการทดสอบ 
และให้ปรับตั้งค่าต่าง ๆ ตามตารางท่ี 1 ค่าความเข้มแสง
และค่าส่วนเบี่ยงเบนมาตรฐานต้องอยู่ในช่วงที่ก�ำหนดของ
เครื่องมือ ตามตารางที่ 2

ตารางที ่1  พารามเิตอร์ทีใ่ช้ในการวิเคราะห์ด้วยเครือ่ง ICP-OES

พารามิเตอร์ รายละเอียด

ธาตุ Pb

ความยาวคลื่น, nm Pb 168.215, 182.205

Analysis mode Aqueous-Axial-eUV

RF power, W 1150

Nebulizer gas flow, L/
min

0.50

Auxillary gas flow, L/
min

0.50

Cool gas flow, L/min 12.5

Pump speed, rpm 45

Exposure time, s
    iFR-Axial
    eUV-Axial

10
5

ตารางที่ 2  ค่าความเข้มแสงและส่วนเบี่ยงเบนมาตรฐาน                  
ท่ีก�ำหนดของเครือ่งมอื [8] 

ธาตุ
ความเข้มข้น, 

mg/L
ความเข้มแสงที่
ก�ำหนด, ≥ cps

%RSD, ≤

Al 396.152 1.0 3600 2

Ba 455.403 0.2 20700 2

Cu 324.754 1.0 2250 2

K 766.490 5.0 55800 -

Mg 279.610 0.2 27000 2

Mn 257.610 1.0 27000 2

Ni 221.647 5.0 8000 2

P 185.942 10.0 200 -

Zn 213.856 0.2 480 2

	 	 2.4.3	 ตรวจสอบ Selectivity
	 	 	 ท�ำการตรวจ Interference ธาตุตะก่ัว                     
ท่ีความยาวคล่ืน 168.215 nm. และ 182.205 nm. ท่ีระบใุน
ฐานข้อมูลของเครื่องมือ
	 	 2.4.4 	ตรวจสอบความสัมพันธ์เชิงเส้น
	 	 	 วัดความเข้มแสงของสารละลายมาตรฐาน
ตะก่ัวส�ำหรับสร ้างกราฟมาตรฐาน โดยเลือกวัด ท่ี
ความยาวคลืน่อย่างน้อยธาตลุะสองความยาวคลืน่ จากนัน้
น�ำข้อมูลท่ีได้มาเขียนกราฟแสดงความสัมพันธ์ระหว่าง          
ความเข้มข้นและความเข้มแสง
	 	 2.4.5 	ตรวจสอบหาขีดจ�ำกัดการตรวจหาของวิธี
ทดสอบ
	 	 	 ท�ำการทดสอบหาปรมิาณตะกัว่ในสารละลาย
ตวัอย่างอะลมูเินยีมหรอือะลมูเินียมเจอืท่ีไม่มปีรมิาณตะก่ัว 
อย่างน้อย 10 ซ�้ำ ด้วยเครื่อง ICP-OES
	 	 2.4.6 	ตรวจสอบหาขดีจ�ำกัดการตรวจวดัปรมิาณ
ของวิธีทดสอบ
	 	 	 ท�ำการทดสอบหาปรมิาณตะกัว่ในสารละลาย 
Sample blank ที่มีการเติมสารละลายมาตรฐานตะก่ัว              
ท่ีความเข้มต�่ำท่ีสุดท่ีประเมินได้จากขีดจ�ำกัดการตรวจหา 
หรือที่ความเข้มข้นที่สามารถพิสูจน์ความถูกต้องและ             
ความเที่ยงอยู่ในเกณฑ์การยอมรับได้ อย่างน้อย 10 ซ�้ำ
	 	 2.4.7 	ตรวจสอบผลกระทบจากองค์ประกอบของ
ตัวอย่าง (Matrix effect)
	 	 	 ท�ำการทดสอบหาปรมิาณตะกัว่ในสารละลาย 
Sample blank ที่มีการเติมสารละลายมาตรฐานตะก่ัว               
ที่ความเข้มข้นต�่ำ กลาง และสูง ของช่วงการใช้งานของวิธี
ทดสอบ ด้วยวิธีการสร้างกราฟมาตรฐานแบบ Non-matrix 
matched calibration และ Matrix matched calibration 
	 	 2.4.8	 ตรวจสอบหาความโอนเอยีงของวิธีทดสอบ
	 	 	 โดยท�ำการทดสอบหาปริมาณตะก่ัวใน
สารละลาย Sample blank ทีม่กีารเตมิสารละลายมาตรฐาน
ตะก่ัว ที่ความเข้มข้นต�่ำ กลาง และสูง ของช่วงการใช้งาน
ของวิธีทดสอบ อย่างน้อยความเข้มข้นละ 10 ซ�้ำ
	 	 2.4.9 	ตรวจสอบหาความเที่ยงของวิธีทดสอบ
	 	 	 ท�ำการทดสอบหาปรมิาณตะกัว่ในสารละลาย 
Sample blank ที่มีการเติมสารละลายมาตรฐานตะก่ัว               
ที่ความเข้มข้นต�่ำ กลาง และสูง ของช่วงการใช้งานของวิธี
ทดสอบ อย่างน้อยความเข้มข้นละ 10 ซ�้ำ ภายใต้เงื่อนไข 
Intermediate precision condition

3. ผลและวิจารณ์ (Results and discussion)
	 จากการศกึษาการหาปรมิาณตะก่ัว โดยใช้กราฟมาตรฐาน
ท่ีสร้างจากสารละลายมาตรฐานที่มีองค์ประกอบต่าง                
จากสารตัวอย่าง ด้วยเทคนิคอินดักทีฟลีคัพเพิลพลาสมา
ออพตคิอลอมิสิชนัสเปกโทรสโกปี ในตวัอย่างโลหะอะลมูเินยีม
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หรืออะลูมิเนียมเจือ พบว่าความเข้มแสงของธาตุตะก่ัว               
ที่ความยาวคลื่น 168.215 nm และ 182.205 nm                                
มคีวามสมัพันธ์เป็นเส้นตรงกับความเข้มข้นตัง้ 0.0 – 1500.0 
g/L และค่าสัมประสิทธ์ิการตัดสินใจ (Coefficient of 

determination, R2) เข้าใกล้ 1 แสดงให้เห็นว่าความเข้มข้น
ของสารละลายที่ค�ำนวณจากสมการเส้นตรงดังกล่าวม ี         
ความถูกต้อง แสดงดังรูปที่ 1 และจากคู่มือของเครื่องท่ีได้
ระบุว่าไม่มีสัญญาณรบกวนและสัญญาณตอบสนองที่ใช้
ทดสอบธาตุตะ ก่ัวที่ความยาวคลื่น  168.215 nm                            
และ 182.205 nm ในสารละลายที่ไม่มีองค์ประกอบของ
ตัวอย่างอะลูมิเนียมหรืออะลูมิเนียมเจือแสดงดังรูปท่ี 2             
ซึง่สามารถน�ำมาใช้เป็นแนวทางในการเลอืกความยาวคลืน่แสง
ทีใ่ช้ส�ำหรบัการหาขดีจ�ำกัดการตรวจหา (LOD) และขีดจ�ำกัด
การวัดปริมาณ (LOQ) โดยประมาณ โดยท�ำการทดสอบ
สารละลายตัวอย่างอะลูมิเนียมหรืออะลูมิเนียมเจือท่ีไม่มี
ส่วนประกบของธาตุตะกั่ว (sample blank) จ�ำนวน 10 ซ�้ำ 
แล้วประเมนิขดีจ�ำกดัการตรวจหา (LOD) เท่ากับ Xsample blank 
+ 3SD  [9] และขดีจ�ำกัดการวัดปรมิาณ (LOQ)  โดยประมาณ 
เท่ากับ Xsample blank+ 10SD  ทีส่ามารถรายงานผลเป็นตวัเลข
ได้อย ่างมีความแม่นและความเท่ียงท่ีเป ็นท่ียอมรับ                 
แสดงดงัตารางท่ี 4 แต่ผลการวดัปรมิาณตะก่ัวในสารละลาย 
sample blank ทีค่วามยาวคลืน่ 168.215 nm ให้ผลคลาดเคลือ่น
เน่ืองจากอทิธิพลของสารเจอืหรอืองค์ประกอบหลกัในตวัอย่าง
อะลมูเินยีมจงึท�ำให้ผลการวิเคราะห์ผดิพลาดไปในทางบวก 
ส่วนผลการวัดปริมาณตะก่ัวในสารละลาย sample blank 
ที่ความยาวคลื่น 182.215 nm ให้ผลท่ีถูกต้องมากกว่า             
ดังนัน้จงึเลอืกวดัปรมิาณตะก่ัวทีค่วามยาวคลืน่ ที ่182.205 nm 
ทีไ่ม่ปรากฎสารรบกวนตามคูม่อืของเครือ่งและได้ตรวจยืนยัน
ผลกระทบจากองค์ประกอบของตวัอย่าง โดยใช้สถิต ิPaired 
t – test ในการเปรียบเทียบผลการวัดปริมาณตะก่ัวใน

สารละลาย Sample blank ทีเ่ตมิสารละลายมาตรฐานตะก่ัว
ท่ีความเข้มข้น 100.0 mg/kg (ต�่ำ) 250.0 mg/kg (กลาง) 
และ 500.0 mg/kg mg/L (สงู) ด้วยวิธี Non-matrix matched 
calibration กับวิธี Matrix matched calibration ดังนี้
จากสูตร
			 

tcal =   Sd
d x   n

			 

เมื่อ	 tcal	 คือ ค่า t ที่ได้จากการค�ำนวณ
		  d	 คือ ค่าเฉลี่ยของผลต่างของข้อมูลแต่ละคู่
	 	 Sd	 คือ ส่วนเบี่ยงเบนมาตรฐานของผลต่าง
	 	 n	 คือ จ�ำนวนชุดตัวอย่าง
พบว่า tcal = 2.409 น้อยกว่า tcrit =  t(0.025,2) = 4.30 แสดงว่า 
การทดสอบหาปรมิาณตะก่ัวท่ีความยาวคลืน่ 182.205 nm 
ไม่มผีลกระทบจากองค์ประกอบของตวัอย่าง แสดงดังตารางที ่5

ตารางท่ี 3 ความเข้มแสงของสารละลายมาตรฐานตะก่ัว         
ที่ความเข้มข้นต่าง ๆ 

ความเข้มข้น,
 g/L

ความเข้มแสง, cps

Pb at 168.215 nm Pb at 182.205 nm

0.0 0.1407 0.3596

100.0 12.95 21.53

500.0 63.70 104.55

1000.0 126.78 206.90

1500.0 187.73 307.40

รูปที่ 1 กราฟแสดงความสัมพันธ์ระหว่างความเข้มแสงกับความเข้มข้นตะกั่ว (Pb at 168.215 nm. และ 182.205 nm.)
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ตารางที่ 4  ขีดจ�ำกัดการตรวจหา (LOD) และขีดจ�ำกัดการ
ตรวจวัดปริมาณ (LOQ) โดยประมาณ

รายการ Pb at 168.215 nm Pb at 182.205 nm

Sample blank, mg/kg 10.65 0.0000

Standard deviation 
(SD)

0.6337 0.7214

3 x SD 1.901 2.164

10 x SD 6.337 7.214

XBlank+3SD, mg/kg 12.55 2.164

XBlank+10SD, mg/kg 16.99 7.214

LOD, mg/Kg 12.55 2.164

LOQ, mg/kg 16.99 7.214

ตารางท่ี 5  ผลกระทบจากองค์ประกอบของตัวอย่าง (Matrix 
effect)

รายการ

ปรมิาณ Pb at 182.205 nm 
ท่ีตรวจวัดได้, mg/kg

dวธีิ Matrix 
matched 
calibration

วธีิ Non-matrix 
matched 
calibration

1 101.3 83.48 17.82

2 249.2 204.7 44.50

3 500.2 410.2 90.00

ค่าเฉลีย่ ( d ) - - 50.77

ส่วนเบีย่งเบน
มาตรฐาน (Sd)

- - 36.50

tcal - - 2.409

tcrit =  t(0.025,2) - - 4.30

รูปที่ 2 Interferences ธาตุตะกั่วที่ความยาวคลื่น 168.215 nm. และ 182.205 nm.

	 การหาความแม่นของวิธีทดสอบใช้วิธีศึกษาความแตกต่างระหว่างค่าท่ีทดสอบได้กับค่าจริงท่ีเติมลงไปใน Sample 
blank ที่ความเข้มข้น 100.0 mg/kg (200.0 g/L, ความเข้มข้นต�่ำ) 250.0 mg/kg (500.0 g/L, ความเข้มข้นกลาง) และ 
500.0 mg/kg (1000.0 g/L, ความเข้มข้นสูง) ของช่วงการใช้งานของวิธี ภายใต้การวิเคราะห์ซ�้ำแบบ repeatability           
แล้วสรุปความแม่นจากผลการค�ำนวณค่าคืนกลับ พบว่าร้อยละค่าคืนกลับอยู่ในช่วง 81.76 – 83.43 แสดงดังตารางที่ 6             
สรุปได้ว่าค่าร้อยละการคืนกลับที่ได้จากการทดลองหาปริมาณตะก่ัว ในตัวอย่างอะลูมิเนียมท่ีความเข้มข้นในช่วง                 
100.0 – 500.0 mg/kg อยู่ในเกณฑ์ที่ยอมรับได้ 
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ตารางที่ 6 ร้อยละค่าคืนกลับและส่วนเบ่ียงเบนมาตรฐาน
สัมพัทธ์ที่ความเข้มข้นต�่ำ กลาง สูง ของช่วงการใช้งาน

ปรมิาณทีเ่ตมิ, 
mg/kg

ปริมาณเฉลีย่ท่ี
ตรวจวดัได้, 

mg/kg

ร้อยละค่าคนื
กลบั

%RSD

100.0 (ต�ำ่) 83.43 83.43 2.036

250.0 (กลาง) 204.4 81.76 0.7933

500.0 (สงู) 408.6 82.08 1.646

เกณฑ์ก�ำหนด 
[10]

80 – 120 %
น้อยกว่า 
3%

	 การหาความเที่ยงเป็นการบอกความใกล้เคียงของผล
ทดสอบซ�ำ้ของตวัอย่างเดยีวกัน โดยท�ำการทดสอบหาปรมิาณ
ตะกัว่ท่ีเตมิลงในสารละลาย Sample blank ทีค่วามเข้มข้น
ชุดเดียวกับการศึกษาความโอนเอียงของวิธี ภายใต้เงื่อนไข 
Intermediate precision condition แล้วค�ำนวณค่าความ
เที่ยงจากค่าส่วนเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธ์ (RSD) พบค่า
ส่วนเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธ์น้อยกว่าร้อยละ 3 อยู่ใน
เกณฑ์ที่ยอมรับได้
	 ข้อมลูทีไ่ด้จากการตรวจสอบความโอนเอยีง ความเทีย่ง 
และกราฟมาตรฐาน ดงักล่าวสามารถน�ำมาใช้ในการประเมนิ
ค่าความไม่แน่นอน โดยถือเป็นแหล่งของค่าความไม่แน่นอน
ที่ส�ำคัญต่าง ๆ ดังตารางที่ 7 

ตารางที่ 7 สรุปค่าความไม่แน่นอนของวิธีทดสอบ

รายการ Pb at 182.205 nm

ค่าความไม่แน่นอนจากการทดสอบ
ความโอนเอียง u(R)

0.09174

ค่าความไม่แน่นอนจากการทดสอบ
ความเที่ยง u(P)

0.02036

ค่าความไม่แน่นอนจากกราฟ
มาตรฐาน uCal

0.009044

ความเข้มข้น (C), ร้อยละ 0.010

ค่าความไม่แน่นอนรวม uc 0.00094

ค่าความไม่แน่อนขยาย (U) ที่ระดับ
ความเชื่อมั่นร้อยละ 95 (k=2)

0.0019

ค่าความไม่แน่อนขยาย (U), ร้อยละ 19

4.	 สรุป (Conclusion)
	 วิธีทดสอบหาปรมิาณตะกัว่ด้วยเครือ่งอนิดกัทฟีลคีพัเพิล
พลาสมาออพตคิอลอมิสิชนัสเปกโทรมเิตอร์ ถูกปรบัปรงุโดย
การปรับเปลี่ยนวิธีการสร้างกราฟมาตรฐานจากวิธี Matrix 
matched calibration ตามวธีิมาตรฐาน ASTM E3061 เป็น
วิธี Non-matrix matched calibration โดยท�ำการตรวจสอบ
ความใช้ได้ของวิธีทดสอบและก�ำหนดค่าความไม่แน่นอน
เป้าหมายของวิธีต้องไม่เกินร้อยละ 20 พบว่าคุณลักษณะ
เฉพาะท่ีแสดงสมบติัของวิธีทดสอบ ได้แก่ ความสัมพันธ์เชงิเส้น 
ขดีจ�ำกัดการตรวจหา ขดีจ�ำกัดการวดัปรมิาณ ช่วงการใช้งาน 
ความโอนเอยีง ความเท่ียง ผลกระทบจากองค์ประกอบของ
ตัวอย่าง และค่าความไม่แน่นอน เป็นไปตามเกณฑ์การ
ยอมรับที่ก�ำหนด แสดงว่าวิธีทดสอบนี้เหมาะสมกับการใช้
งานตามวตัถปุระสงค์ ดงัน้ันวิธีทดสอบหาปรมิาณตะก่ัวด้วย
เครื่องอินดักทีฟลีคัพลีคัพเพิลพลาสมาออพติคอลอิมิสชัน
สเปกโทรมเิตอร์ ทีส่ร้างกราฟมาตรฐานด้วยวธีิ Non-matrix 
matched calibration สามารถน�ำมาใช้กับงานวิเคราะห์
ประจ�ำที่วิเคราะห์ตัวอย่างอะลูมิเนียมและอะลูมิเนียมเจือ
ได้รวดเร็ว ถูกต้อง แม่นย�ำ อยู่ในเกณฑ์การยอมรับ
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