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บทคัดยอ ธัญพืชและถั่วเมล็ดแหงเปนอาหารที่ถูกบริโภคเปนปริมาณมากทั่วโลก การเพาะปลูกพืชเหลานี้อาจมีการใชสารเคมี

ปองกันกําจัดศัตรูพืชเพื่อปองกัน รักษา และเพิ่มปริมาณผลผลิต และเพื่อความปลอดภัยของผูบริโภค ผลิตผลทางการเกษตร

จึงตองไดรับการตรวจสอบวาปราศจากสารพิษอันตรายตกคางดวยวิธีวิเคราะหที่ถูกตองนาเช่ือถือ ไดทดสอบเปรียบเทียบ

ประสิทธิภาพการเตรียมตัวอยางระหวางวิธี QuEChERS และ FaPEx® แลวเลือกวิธี QuEChERS เพื่อพัฒนา ปรับปรุง

และทดสอบความใชไดของวิธีวิเคราะหใหสามารถตรวจวิเคราะหสารที่นาสนใจ 122 ชนิด พรอมกันในขาวและถั่วเหลือง

เมล็ดแหงได โดยตัวอยางจะถูกสกัดดวยอะซิโตไนไตรลและผานการ salting out ดวยสารผสมของแมกนีเซียม ซัลเฟต และ

โซเดียม อะซิเตท สารสกัดถูกทําใหเขมขนแลวเปลี่ยนตัวทําละลายที่เหมาะสม สารทั้งหมดจะถูกวิเคราะหดวยเครื่อง GC-MS/

MS โดยเทคนิค MRM เพ่ือลดสารรบกวน ผลการทดสอบความใชไดของวิธีวิเคราะหพบขีดจํากัดการตรวจพบและขีดจํากัด

การตรวจวัดเชิงปริมาณเปน 0.02 และ 0.05 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม ตามลําดับ ตัวอยางขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงที่เติมสาร

มาตรฐานที่ระดับ 0.05, 0.20 และ 1.25 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม ระดับละ 8 ซํ้า พบคาเฉลี่ยการคืนกลับอยูระหวาง 74.3-119.8% 

และสวนเบีย่งเบนมาตรฐานสมัพทัธนอยกวา 20% วธิมีชีวงความเปนเสนตรงเปน 0.05-2.50 มลิลกิรมัตอกโิลกรมั อยูในเกณฑ

ยอมรับ (r > 0.995) วิเคราะหภายใตกระบวนการควบคุมคุณภาพภายใน และมีผลการควบคุมคุณภาพภายนอกจาก

การเขารวม PT ใหคาเปนที่นาพอใจ บงชี้วาวิธีที่พัฒนาขึ้นสามารถนําไปใชวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชในธัญพืชและ

ถั่วเมล็ดแหงเพื่อการคุมครองผูบริโภคและตอบสนองกฎหมายที่เกี่ยวของไดตรงตามวัตถุประสงค

คําสําคัญ: สารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชตกคาง, ธัญพืช, ถั่วเมล็ดแหง, GC-MS/MS, QuEChERS
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บทนํา

ขาว (Oryza sativa L.) เปนหนึ่งในธัญพืชที่กวาครึ่งหนึ่งของประชากรโลกบริโภคเปนอาหารหลัก(1, 2)

ถือเปนอาหารประจําชาติไทยและเปนแหลงสารอาหารที่สําคัญ ไดแก พลังงาน วิตามิน และแรธาตุ แมอัตราการบริโภค

ขาวจะแตกตางกนัไปตามวิถชีวิีตและสิง่แวดลอมโดยคนเมอืงจะบรโิภคขาวนอยกวาสงัคมชนบท(3) แตมกีารคาดการณวา

ในป พ.ศ. 2567 อัตราการบริโภคขาวเฉลี่ยของคนไทยจะสูงถึง 147.2 กิโลกรัมตอคนตอป(4) นอกจากนี้ขาวยังเปนพืช

ท่ีมีมูลคาทางการคาสูงท่ีสุดในโลก(5) โดยไทยเปนผูสงออกขาวรายใหญท่ีสุด ในป พ.ศ. 2562 ไทยสงออกขาวปริมาณ

เกือบ 4.6 ลานตัน มีมูลคากวา 1.3 แสนลานบาท(6) จากอัตราการบริโภคขาวท่ีสูงของท้ังคนไทยและประชากรโลก

หากมีสารพิษตกคางจะสงผลกระทบตอสุขภาพ

การเพาะปลูกธัญพืชและถั่วเมล็ดแหงในปจจุบันเปนกิจกรรมเชิงอุตสาหกรรมและการพาณิชย เพื่อเปน

การเพ่ิมปริมาณผลผลิตจึงมีการนําสารเคมีทางการเกษตร เชน ปุยเคม ีและสารเคมปีองกันกําจดัศตัรูพชืมาใช(7) สารเคมี

เหลาน้ีสามารถกาํจัดวัชพืชและแมลงศตัรพูชืไดด ีแตสามารถตกคางในผลผลติและสิง่แวดลอมไดเชนกัน การไดรบัสมัผสั

สารพษิโดยการบรโิภคโดยตรงถอืวามคีวามเสีย่งสงู จงึมกีารกาํหนดคามาตรฐานปรมิาณสารพษิตกคางสงูสดุ (Maximum

Residue Limit; MRL) พระราชบัญญัติอาหาร พ.ศ. 2522 และไดรับการปรับปรุงใหเปนปจจุบันมาอยางตอเนื่อง 

โดยประกาศกระทรวงสาธารณสุข เลขที่ 387 พ.ศ. 2560 เรื่อง อาหารที่มีสารพิษตกคาง(8) กําหนดคา MRLs ของสาร

หลายชนดิไวในขาวสาร ขาวเปลอืก และถัว่เมลด็แหง นอกจากนีป้ระเทศคูคาทีส่าํคญัของไทย เชน สหรฐัอเมรกิา สหภาพ

ยุโรป และกลุมประเทศอาเซียน ไดกําหนดคามาตรฐานตางๆ ไวเพื่อเปนการคุมครองสุขภาพผูบริโภคดวยเหตุผลนี้

กระทรวงสาธารณสุขจึงตองมีวิธีตรวจวิเคราะหที่มีความถูกตองและครอบคลุมจํานวนสารที่มีคากําหนดตามกฎหมาย

เพื่อการเฝาระวังความปลอดภัยจากสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชตกคางในอาหารที่จําหนายในประเทศและยังเปนการ

สงเสริมคุณภาพสินคาเกษตรเพื่อการสงออกใหมีการพัฒนาทางเศรษฐกิจไปพรอมกัน

การวิเคราะหสารเคมีปองกนักาํจดัศตัรพูชืตกคางในอาหารเปนสิง่ยุงยาก มีขัน้ตอนซบัซอน ใชเวลานาน เดมิมี

ขอจาํกดัดานขอบขายชนดิสารทีวิ่เคราะหไดจาก detector ชนดิ ECD, FPD และ NPD ผูวเิคราะหตองมคีวามชาํนาญ

และมปีระสบการณสงู ปจจุบนัมีการพฒันาการเตรยีมตวัอยางใหงาย สะดวก รวดเรว็ขึน้ เชน วิธ ีQuEChERS (Quick, 

Easy, Cheap, Effective, Rugged, and Safe)(9) เพือ่ใชเปนวิธีมาตรฐานในระดบันานาชาต ิอาท ิAOAC 2007.01(10)

และ EN 15662(11) ซึง่เปนวิธทีีใ่ชกนัอยางแพรหลายในหองปฏบิตักิารวเิคราะหอาหารประเภทผกัผลไมทีม่คีวามชืน้สงู

และไขมันตํ่า(12) มีการดัดแปลงปรับปรุงวิธีตั้งตนนี้ใหใชไดกับอาหารที่มีไขมันปานกลางและสูง เชน นํ้านมจากพืชและ

สัตว ไข(13) และอาหารที่มีความชื้นตํ่ามีแปงเปนองคประกอบหลัก เชน ขาวบารเลย(14) เปนตน ซึ่งเปนการปรับวิธีดวย

การคืนสภาพตัวอยางใหมีปริมาณความชื้นที่เหมาะสมกอนการสกัดแลววิเคราะหดวยเครื่องมือที่มีความไวและความ

จําเพาะสูง เชน gas และ liquid  chromatograph-mass spectrometer/mass spectrometer (GC and

LC-MS/MS) เปนตน(15) ยังคงประสบปญหาสารรบกวนในเมทริกซอีกหลายชนิด เชน ธัญพืช (cereal grains) และ

ถั่วเมล็ดแหง (pulse) ที่จําเปนตองกําจัดสารรบกวนไดอยางมีประสิทธิภาพกอนการวิเคราะห ซึ่งตองคํานึงถึงในการ

ตรวจวัดที่ระดับความเขมขนตํ่ามากในระดับ ppm และ ppb(16)

วตัถปุระสงคของงานวจิยันี ้คอืเพื่อใหไดวธิเีตรียมตวัอยางสาํหรบัการวเิคราะหสารเคมปีองกนักําจดัศตัรพูืช

ในอาหารกลุมธัญพืชและกลุมถั่วเมล็ดแหงสําหรับใชในหองปฏิบัติการตรวจสอบความปลอดภัยของอาหาร สําหรับ

การคุมครองผูบริโภคซ่ึงเปนภารกิจหลักของกรมวิทยาศาสตรการแพทย สํานักคุณภาพและความปลอดภัยอาหาร

จงึดาํเนนิการศึกษา พฒันา ปรบัปรงุวิธวิีเคราะหสารเคมปีองกนักาํจดัศตัรพูชืตกคางจาํนวน 122 ชนดิ ทีม่คีณุสมบตัทิาง

เคมทีีห่ลากหลายพรอมกนัดวยเครือ่ง GC-MS/MS ทีห่องปฏบิตักิารใชอยูในตวัอยางผักผลไมสดและไดรบัการรบัรอง

ตามระบบคณุภาพ ISO/IEC 17025: 2017 เพือ่ขยายขอบขายชนดิตวัอยางโดยใชตวัอยางขาวและถัว่เหลอืงเมลด็แหง

เปนตวัแทนของกลุมธญัพืชและกลุมถัว่เมล็ดแหง ตามลาํดบั ในขัน้ตอนการคดัเลอืกวธีิเตรียมตวัอยางทาํการเปรยีบเทียบ
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คณุลักษณะและประสิทธภิาพวิธ ีQuEChERS ซึง่เปนวธิมีาตรฐานกับวธิ ีFaPEx® (Fast Pesticides Extraction)(17)

ซึง่เปนวิธีเตรียมตวัอยางแบบใหมท่ีนาจะมีศกัยภาพในการลดรอบเวลาการวเิคราะหได จากนัน้จงึคัดเลอืกวธิทีีเ่หมาะสม

นําไปทดสอบความใชไดของวิธีวิเคราะห วิธีที่ไดจะถูกนําไปใชในการตรวจวิเคราะหความปลอดภัยของธัญพืชและ

ถั่วเมล็ดแหง ตรวจติดตามการตกคางของวัตถุอันตรายทางการเกษตรเพื่อทําใหทราบสถานการณและความรุนแรงของ

ปญหา นาํมาประเมินความปลอดภยัของผูบริโภคและสามารถนาํไปใชสาํหรบัตรวจวเิคราะหผลติภณัฑสาํหรบัสนบัสนนุ

การสงออกของประเทศ นอกจากนี้ยังไดถายทอดองคความรูและวิธีไปยังหองปฏิบัติการเครือขายกรมวิทยาศาสตรการ

แพทย จัดทําโครงการเปรียบเทียบผลระหวางหองปฏิบัติการ (Inter laboratory comparison, ILC) ปงบประมาณ 

พ.ศ. 2563 เพื่อการพัฒนาศักยภาพการตรวจวิเคราะหของศูนยวิทยาศาสตรการแพทยในภูมิภาคอีกดวย 

วัสดุและวิธีการ

สารเคมีและสารมาตรฐาน  

สารเคมี: acetonitrile, HPLC (Merck สหรัฐอเมริกา) acetone, AR (RCl Labscan สหรัฐอเมริกา) 

n-hexane, PG (Burdick & Jackson สหรัฐอเมริกา) ethyl acetate, HPLC (Burdick & Jackson เกาหลีใต) 

QuEChERS Extraction Packets, EN Method Part No: 5982-7650 เปนสวนผสมของ MgSO
4
 4 กรัม NaCl 

1 กรมั sodium citrate dehydrate 1 กรมั และ disodium hydrogen citrate sesquihydrate 0.5 กรมั (Agilent 

Technologies สหรฐัอเมรกิา) นํา้ reverse osmosis (RO), D-sorbitol, AR ≥98% glacial acetic acid (Merck 

KGaA เยอรมนี) และ SiliaFast FaPEx Cereals Part No: FPX-CER-50 (SILICYCLE Inc. แคนาดา)

สารมาตรฐาน (Standards): เกรดวัสดุอางอิงรับรอง (Certified reference material, CRM) เปน

สารละลายผสมของสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืช 122 ชนิด มีความเขมขนอางอิงรับรองประมาณ 100±3 ไมโครกรัม

ตอมิลลิลิตร ยี่หอ CPAChem (C.P.A. Chem Ltd. ฝรั่งเศส) 

การเตรียมสารละลายมาตรฐาน: เตรียมสารละลายผสมความเขมขน 10 ไมโครกรัมตอมิลลิลิตร ของ

สารมาตรฐาน 122 ชนิด ใน acetone โดยปเปตสารละลายมาตรฐานผสมแตละขวดจํานวน 6 ขวด ประมาณ 1 มิลลิลิตร

ลงใน volumetric flask ขนาด 10 มิลลิลิตร ปรับปริมาตรดวยตัวทําละลาย เก็บรักษาที่อุณหภูมิตํ่ากวา -18 °C เตรียม

intermediate solution กอนการใชงาน ความเขมขน 1 ไมโครกรัมตอมิลลิลิตร ปริมาตร 1 มิลลิลิตร ปรับปริมาตร

ดวยสารสกดัทีไ่ดจากตวัอยาง และ working solution ชวงความเขมขน 0.005, 0.01, 0.02, 0.05, 0.1, 0.25 และ 0.5 

ไมโครกรมัตอมลิลลิติร เตมิสารละลาย D-sorbitol 3% (analytical protectant) ปรมิาณ 3 ไมโครลติร ใชวเิคราะห

ทันที หรือสามารถเก็บรักษาที่อุณหภูมิตํ่ากวา -18 °C ไดไมเกิน 1 สัปดาห

เครื่องมือและอุปกรณ   

เครื่องชั่งความละเอียด 0.001 กรัม สําหรับช่ังตัวอยาง เครื่องบดปน mill machine POWEQ รุน 

HM100 เครื่องปนตกตะกอน (centrifuge) รุน HERMLE Z366 เครื่องระเหยสารละลายแบบ heating box และ

ใชแกสไนโตรเจนในการระเหยสารสกัด REACTI-THERM III #TS-18824 Thermo scientific เครื่องหมุนปน

ผสมสารละลาย Vortex-2Genie micropipette ขนาด 2-20 ไมโครลิตร ขนาด 20-200 ไมโครลิตร และขนาด

100-1,000 ไมโครลิตร amber vial ขนาด 4 มิลลิลิตร centrifuge tube ขนาด 50 มิลลิลิตร และ 15 มิลลิลิตร

ตูแชแข็งอุณหภูมิตํ่ากวา -18 °C certified volumetric flask กอนการใชงานเครื่องแกวทุกชนิดใหลางดวย acetone 

2 ครั้ง และ n-hexane 2 ครั้ง แลวผึ่งใหแหงกอนนํามาใชงาน

เครื่อง GC-MS/MS: Agilent Technology 7890B, TQ7000C Triple Quadrupole MS/MS

โดยใช analytical column: DB-5MS (30 m, 0.25 mm id, 0.25 µm film thickness) มีสภาวะเครื่องดังนี้ 
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สวน injector เปน ALS, pulsed splitless mode, initial temperature 80°C hold 0.1 min, 300°C to 300°C 

cryogenic temperature 50°C มี injection volume เปน 4 ไมโครลติร oven temperature program เปน initial 

70°C hold 1 min, rate 50°C/min to 150°C, rate 6°C/min to 200°C, rate 16°C/min to 280°C hold 8.5 min,

rate 50°C/min to final 300°C hold 0.5 min และ post-run at 70°C ใชเวลาในการวิเคราะหประมาณ 30 นาที 

ใช ion source temperature 280°C ใช quadrupole temperature MS1 และ MS2 เปน 180°C ใช mode 

constant pressure ที่ 15.8 psi และทํา RT locked สาร chlorpyrifos ที่ 12.0 ± 0.1 นาที สารสนใจเมื่อเขาสู

เครื่อง GC-MS/MS จะถูกทําใหแตกตัวเปนประจุโดยใชแก็ส He เปน quench gas และ N
2
 เปน collision gas ที่ 

1 มิลลิลิตรตอนาที และถูกตรวจวัดดวย multiple reaction monitoring, MRM mode ขอมูลดังแสดงในตารางที่ 1 

ตารางที่ 1  ขอมูล mass transition ของสารตางๆ ในเครื่อง GC/MS/MS

Pesticides
RT

(min)

Transition 1 Transition 2

Quantifier 
(m/z)

Dwell 
time (ms)

CE
(eV)

Qualifier
(m/z)

Dwell 
time (ms)

CE 
(eV)

DDD-p,p' 14.75 234.9>199.1 10 15 234.9>165.1 10 20

DDE-p,p' 14.03 246.1>176.2 10 15 315.8>246.0 10 15

DDT-p,p' 15.34 234.9>165.1 10 20 234.9>199.1 10 15

acephate 5.09 136.0>94.0 10 10 142.0>96.0 10 5

alachlor 10.92 160.0>132.1 10 10 188.1>132.1 10 15

aldrin 12.01 254.9>220.0 10 20 262.9>190.9 10 35

ametryn 11.19 185.0>170.0 10 5 227.0>170.1 10 10

atrazine 8.85 214.9>58.1 10 10 200.0>122.1 10 5

azinphos-ethyl 17.24 160.0>77.1 10 20 132.0>77.1 10 15

azinphos-methyl 16.68 160.0>132.1 10 4 132.0>77.1 10 15

bendiocarb 7.76 126.0>108.0 10 5 126.0>52.1 10 15

BHC-alpha 8.20 218.9>183.0 10 5 180.9>145.0 10 15

BHC-beta 8.89 218.9>183.1 10 5 216.9>181.1 10 5

BHC-delta 9.91 217.0>181.1 10 5 219.0>183.1 10 5

BHC-gamma 9.07 218.9>183.1 10 5 216.9>181.0 10 5

bifenazate 16.14 199.0>184.2 20 10 184.0>156.2 20 10

bifenthrin 16.02 166.2>165.2 10 20 181.2>165.2 10 25

bromacil 11.72 207.0>190.0 30 15 205.0>162.0 30 15

bromophos-ethyl 13.34 302.8>284.7 10 15 358.7>302.8 10 15

bromopropylate 16.09 338.8>182.9 10 20 341.0>185.0 10 20

buprofezine 14.17 305.0>172.0 10 5 105.0>104.1 10 10

butachlor 13.53 160.1>132.1 10 10 176.1>147.1 10 10

cadusafos 7.95 158.8>131.0 10 5 158.8>97.0 10 15

carboxin 14.21 234.9>143.0 10 10 234.9>87.0 10 20

chlordane-alpha 13.62 372.9>265.9 10 20 271.9>236.9 10 15
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ตารางที่ 1  ขอมูล mass transition ของสารตางๆ ในเครื่อง GC/MS/MS (ตอ)

Pesticides
RT

(min)

Transition 1 Transition 2

Quantifier 
(m/z)

Dwell 
time (ms)

CE
(eV)

Qualifier
(m/z)

Dwell 
time (ms)

CE 
(eV)

chlordane-oxy 12.89 114.9>87.0 10 15 114.9>51.1 10 25

chlordane-gamma 13.38 372.8>265.8 10 15 374.8>265.8 10 15

chlorfenapyr 14.32 246.9>227.0 10 15 136.9>102.0 10 15

chlorfenvinphos 12.96 266.9>159.1 10 15 268.9>161.0 10 15

chlorobenzilate 14.61 251.1>139.1 10 15 139.1>75.1 10 30

chloroneb 5.82 208.0>193.1 10 10 191.0>113.0 10 15

chlorothalonil 9.51 263.8>168.0 10 25 265.8>231.0 10 20

chlorpropham 7.59 213.0>171.0 10 5 213.0>127.0 10 5

chlorpyrifos 11.98 196.9>169.0 10 15 313.8>257.8 10 15

chlorpyrifos-methyl 10.70 285.9>92.9 10 20 124.9>47.0 10 15

cyanophos 9.21 242.9>109.0 10 10 124.9>47.0 10 15

cyfluthrin I 18.32 226.0>206.0 20 10 198.9>170.1 20 25

cyfluthrin II 18.45 226.0>206.0 20 10 165.0>91.0 10 5

cyfluthrin III 18.52 226.0>206.0 20 10 162.9>91.1 20 5

cyfluthrin IV 18.58 226.0>206.0 20 10 162.9>91.1 20 5

cyhalothrin-lambda 16.86 197.0>161.0 10 10 197.0>141.0 10 10

cypermethrin I 18.77 181.0>152.0 30 20 162.9>91.1 30 5

cypermethrin II 18.91 181.0>152.0 30 20 163.0>127.0 30 5

cypermethrin III 18.99 181.0>152.0 30 20 165.0>91.0 30 10

cypermethrin IV 19.05 181.0>152.0 30 20 165.0>91.0 30 10

DCPA 12.07 300.9>223.0 10 25 331.8>300.9 10 10

DEET 6.59 119.1>91.0 10 10 119.1>65.1 10 20

deltramethrin 21.72 253.0>172.0 20 5 253.0>174.0 20 8

demeton-S-methyl 7.15 88.0>60.0 10 5 112.0>79.0 10 5

diazinon 9.38 199.1>93.0 10 15 179.0>137.0 10 20

dichlorvos 3.75 184.9>93.0 10 10 144.9>109.0 10 10

dicofol 12.35 139.0>111.0 10 10 250.0>139.0 10 8

dicrotophos 7.64 127.0>109.0 20 15 193.0>127.1 20 5

dieldrin 14.12 345.0>263.0 10 8 262.9>191.0 10 30

dimethoate 8.52 92.9>63.0 10 10 86.9>86.0 10 5

dioxathion 9.06 270.0>197.0 10 5 152.9>96.9 10 10

disulfoton 9.68 142.0>109.0 10 5 153.0>96.9 10 10

ditalimfos 13.67 148.0>130.1 10 10 130.0>102.1 10 10
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ตารางที่ 1  ขอมูล mass transition ของสารตางๆ ในเครื่อง GC/MS/MS (ตอ)

Pesticides
RT

(min)

Transition 1 Transition 2

Quantifier 
(m/z)

Dwell 
time (ms)

CE
(eV)

Qualifier
(m/z)

Dwell 
time (ms)

CE 
(eV)

endosulfan-alpha 13.61 194.5>125.0 10 20 194.9>160.0 10 5

endosulfan-beta 14.68 194.9>124.9 10 25 206.9>172.0 10 15

endosulfan sulfate 15.29 387.0>289.0 10 5 273.8>236.9 10 15

endrin 14.48 316.7>280.8 10 5 262.8>193.0 10 35

EPN 16.07 157.0>110.0 10 15 169.0>141.1 10 5

ethion 14.75 230.9>129.0 10 25 230.9>175.0 10 10

ethoprophos 7.30 138.9>97.0 20 5 157.9>114.0 20 5

etrimfos 9.84 291.9>181.0 10 5 168.0>153.1 10 5

fenchlorphos 11.19 285.0>269.9 10 15 286.9>272.0 10 15

fenitrothion 11.60 277.0>260.1 10 5 125.1>47.0 10 15

fenobucarb 6.93 121.0>77.0 10 20 149.9>121.1 10 5

fenpropathrin 16.19 181.1>152.1 10 25 265.0>210.0 10 10

fenthion 12.10 278.0>109.0 10 15 124.9>79.0 10 5

fenvalerate I 20.20 167.0>125.1 10 5 181.0>152.0 10 25

fenvalerate II 20.58 167.0>125.1 10 5 125.0>89.0 10 20

fipronil 12.86 366.8>212.8 10 25 350.8>254.8 10 15

folpet 13.22 261.8>130.1 10 15 259.8>130.1 10 15

fosthiazate I 12.53 199.0>102.0 10 5 195.0>139.0 10 5

fosthiazate II 12.59 195.0>103.0 10 5 195.0>139.0 10 5

heptachlor 11.10 271.7>236.9 10 15 273.7>236.9 10 15

heptachlor epoxide 
(cis)

12.89 352.8>262.9 10 15 354.8>264.9 10 15

heptachlor epoxide 
(trans)

12.97 216.9>181.9 10 20 262.9>193.0 10 35

heptenophos 6.50 124.0>89.0 10 10 108.9>78.9 10 5

hexachlorobenzene 8.26 283.8>248.8 10 15 283.8>213.8 10 35

hexazinone 15.42 171.0>71.1 10 10 171.0>85.1 10 10

isofenphos 12.93 212.9>185.1 10 5 212.9>121.1 10 10

isoprocarb 6.13 121.0>103.1 10 10 121.1>77.1 10 20

isoxathion 14.39 177.1>130.0 10 10 105.0>77.1 10 15

malathion 11.86 126.9>99.0 10 5 157.8>125.0 10 5

metacrifos 5.69 208.0>180.0 10 5 208.0>93.0 10 15

metalaxyl 11.15 234.0>174.1 10 10 234.0>146.1 10 20

methamidophos 3.70 95.0>64.0 10 10 141.0>95.0 10 5
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ตารางที่ 1  ขอมูล mass transition ของสารตางๆ ในเครื่อง GC/MS/MS (ตอ)

Pesticides
RT

(min)

Transition 1 Transition 2

Quantifier 
(m/z)

Dwell 
time (ms)

CE
(eV)

Qualifier
(m/z)

Dwell 
time (ms)

CE 
(eV)

methidathion 13.35 144.9>85.0 10 5 144.9>58.1 10 15

methoxychlor 16.16 227.0>169.0 10 25 227.0>141.1 10 40

metolachlor 11.92 238.0>162.2 10 10 162.2>133.2 10 15

metribuzin 10.74 198.0>82.0 10 15 198.0>55.0 10 30

mevinphos 5.01 192.0>127.0 10 10 127.0>95.0 10 15

monocrotophos 7.87 127.1>109.0 10 10 127.1>95.0 10 15

naled 7.55 184.9>109.0 10 15 144.9>109.0 10 15

omethoate 6.78 155.9>110.0 10 5 155.9>79.0 10 20

parathion 12.18 138.9>109.0 10 5 290.9>109.0 10 10

parathion-methyl 10.91 262.9>109.0 10 10 125.0>47.0 10 10

permethrin I 17.70 183.1>168.1 10 10 183.1>165.1 10 10

permethrin II 17.84 182.9>168.1 10 10 182.9>155.1 10 10

phenthoate 13.07 274.0>121.0 10 10 274.0>125.0 10 15

phorate 8.07 121.0>65.0 10 10 231.0>129.0 10 20

phosalone 16.60 182.0>111.0 10 15 182.0>102.1 10 15

phosmet 16.04 160.0>77.1 10 20 160.0>133.1 10 10

phosphamidon 10.48 192.9>127.0 10 5 127.0>109.0 10 10

picoxystrobin 13.65 145.0>117.1 10 10 145.0>115.1 10 15

pirimiphos-ethyl 12.51 318.1>182.0 10 10 318.1>166.1 10 10

pirimiphos-methyl 11.54 232.9>151.0 10 5 232.9>125.0 10 5

profenofos 13.97 296.8>268.7 10 5 337.0>309.0 10 6

propachlor 6.97 176.1>57.1 10 5 120.0>77.1 10 20

propargite 15.57 149.9>135.1 10 5 135.0>107.1 10 10

propetamphos 9.18 138.0>110.0 10 5 138.0>64.0 10 15

prothiofos 13.89 266.9>239.0 10 5 309.0>221.0 10 25

pyrimethanil 9.51 198.0>183.1 10 15 198.0>118.1 10 25

quinalphos 13.08 146.0>118.0 10 10 157.0>129.1 10 15

quintozene 8.90 295.0>265.0 10 10 295.0>237.0 10 15

simazine 8.72 201.1>173.1 10 5 173.0>138.2 10 5

tebufenpyrad 16.27 332.9>276.0 10 5 332.9>171.0 10 20

tecnazene (TCNB) 6.79 214.9>179.0 10 10 258.9>201.0 10 10

terbacil 9.74 160.0>117.1 10 5 161.1>144.1 10 10

terbufos 9.20 230.9>175.0 10 10 152.9>97.0 10 5
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Pesticides
RT

(min)

Transition 1 Transition 2

Quantifier 
(m/z)

Dwell 
time (ms)

CE
(eV)

Qualifier
(m/z)

Dwell 
time (ms)

CE 
(eV)

tetrachlorvinphos 13.47 330.8>108.9 10 15 328.8>108.9 10 15

tetradifon 16.50 226.9>199.0 10 15 356.0>159.0 10 10

thiometon 8.38 93.0>63.0 10 5 125.0>47.0 10 15

tolclofos-methyl 10.93 265.0>250.0 10 15 265.0>93.0 10 25

tolylfluanid 12.92 136.9>91.1 10 20 237.9>137.0 10 15

triadimefon 12.25 208.0>181.1 10 5 208.0>127.0 10 15

triazophos 15.00 161.2>134.2 10 10 161.2>106.1 10 10

trifluralin 7.61 305.9>264.0 10 5 264.0>160.1 10 15

ตารางที่ 1  ขอมูล mass transition ของสารตางๆ ในเครื่อง GC/MS/MS (ตอ)

ตัวอยางและการเตรียมตัวอยาง 

ตวัอยางท่ีใชในการพฒันาและทดสอบความใชไดของวธิ ีไดแก ขาวและถัว่เหลอืงเมลด็แหงบดปนตวัอยางให

เปนเนือ้เดยีวกนัดวยเครือ่งบดปน ชัง่แบงตวัอยางเพือ่เปน analytical portions โดยช่ังตัวอยางสาํหรบัวธิ ีQuEChERS

นํ้าหนัก 2.0±0.02 กรัม ลงใน centrifuge tube ขนาด 50 มิลลิลิตร สําหรับวิธี FaPEx® นํ้าหนัก 0.5 ± 0.01 กรัม 

ลงใน syringe พลาสติกขนาด 10 มิลลิลิตร ตัวอยางที่ยังไมไดนํามาวิเคราะหจะถูกเก็บรักษาในตูแชแข็งที่อุณหภูมิ

ตํ่ากวา -15°C

การเปรียบเทียบประสิทธิภาพของวิธี QuEChERS และวิธี FaPEx®

ทดสอบประสิทธิภาพของ 2 วิธี โดยการเติมสารมาตรฐานท่ีระดับความเขมขน 0.05 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม 

จํานวนวิธีละ 8 ซ้ํา (n=8) ในตัวอยางขาว คํานวณ mean %recovery และ %RSD วิธีท่ีมีจํานวนสารท่ีให %recovery

และ %RSD อยูในเกณฑยอมรับท่ี 70-120% และ ≤20% ตามลําดับ มากกวาถือเปนวิธีท่ีมีประสิทธิภาพมากกวา

และเลือกวิธีนั้นเพื่อทําการทดสอบความใชไดของวิธี

วธิ ีQuEChERS: นาํตวัอยางท่ีชัง่ไวมาเตมินํา้ RO ปรมิาตร 8 มลิลลิติร เขยาผสมกนัแลววางทิง้ไวอยางนอย 

30 นาที เติม acetonitrile ปริมาตร 10 มิลลิลิตร เขยาดวยมืออยางแรง 1 นาที แลวเติม QuEChERS extraction

kit เขยาตออีก 1 นาที นําไปปนตกตะกอนดวยความเร็ว 4,000 รอบตอนาที นาน 5 นาที แบงสารสกัดสวนใส

ดานบน 2 มิลลิลิตร ใสใน amber vial ขนาด 8 มิลลิลิตร นําไประเหยแหงปรับปริมาตรดวยตัวทําละลายผสมของ

n-hexane: ethyl acetate (3: 1) เปน 2 มิลลิลิตร เติม D-sorbitol 3% ปริมาตร 3 ไมโครลิตร ไดความเขมขน

ตัวอยาง 0.2 กรัมตอมิลลิลิตร วิเคราะหดวยเครื่อง GC-MS/MS 

วธิ ีFaPEx®: ตวัอยางนํา้หนกั 0.5 ± 0.1 กรมั ใน syringe พลาสตกิทีป่ดปลายไว ขนาด 10 มลิลลิติร เติมนํา้

RO ปริมาตร 1 มลิลลิติร ปดดวย plunger ไลอากาศออกบางสวน เขยาผสมกนัแลววางทิง้ไวอยางนอย 30 นาท ีเตมิ 1%

acetic acid in acetonitrile ปริมาตร 5 มิลลิลิตร เขยาดวย Vortex นาน 1 นาที แลวนําไปเขยาดวยเครื่องเขยา

ความเร็ว 100 รอบตอนาที นาน 15 นาที ตอปลาย syringe เขากับ FaPEx® cartridge กด plunger ใหสารสกัดผาน

cartridge อัตราเร็ว 1 หยดตอวินาที ลงใน amber vial นําสารสกัด 2 มิลลิลิตร ไประเหยแหงปรับปริมาตรดวย

ตวัทาํละลายผสมของ n-hexane: ethyl acetate (3: 1) เปน 1 มิลลลิิตร ไดความเขมขนตัวอยาง 0.2 กรัมตอมลิลลิติร 

วิเคราะหดวยเครื่อง GC-MS/MS
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การทดสอบความใชไดของวิธีวิเคราะห 

ความจําเพาะของวิธี

ฉดีสารมาตรฐานเขาเครือ่ง GC-MS/MS ตามสภาวะทีก่าํหนดจาํนวน 3 ซํา้ บนัทกึ Retention time (RT) 

และ ion intensity ratio แลวทดสอบความจําเพาะของวิธีโดยวิเคราะห method blank (reagent blank) ที่ใชนํ้า

RO แทนตัวอยาง และ sample blank ไดแก ขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหง เมื่อไมพบพีคหรือพบพีคที่มีสัญญาณ 

signal-to-noise ratio (S/N) นอยกวา 3 ที่มี RT และ/หรือคา m/z ใกลเคียงกับสารมาตรฐานถือวาวิธีปราศจาก

สารรบกวนและวิธีมีความจําเพาะ

ความเปนเสนตรงของกราฟมาตรฐาน 

สรางกราฟมาตรฐานแบบ matrix-matched calibration (MMC) โดยใชสารสกัดที่ไดจากขาวและ

ถั่วเหลืองเมล็ดแหงที่เปน blank เปนตัวทําละลาย เจือจาง intermediate standard solution ใหไดความเขมขน

ทีต่องการและฉีดเขาเครือ่ง GC-MS/MS แบบสุม (random, n=3) คาํนวณหาคาสมัประสทิธิส์หสมัพนัธ (correlation

coefficient: r) กําหนดเกณฑยอมรับ r มีคามากกวา 0.995

ขีดจํากัดของการตรวจพบ (LOD) 

หาขีดจํากัดของการตรวจพบ (limit of detection, LOD) โดยเติมสารละลายมาตรฐานลงในสารสกัด

จากขาวและถั่วเหลืองเมล็ดแหงที่ระดับ LOD แลวนําไปฉีดเขาเครื่อง GC-MS/MS คํานวณคา signal-to-noise 

ratio (S/N) จากนั้นยืนยันคา LOD ที่ระดับความเขมขน 0.02 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม โดยเติมสารมาตรฐานลงใน

ตัวอยางขาวและถั่วเหลืองเมล็ดแหง แลวสกัดตามขั้นตอน วิเคราะหจํานวน 8 ซํ้า (n=8) แลวคํานวณคา S/N คา LOD 

คือระดับความเขมขนที่ใหคา S/N มากกวา 3

ขีดจํากัดของการวัดเชิงปริมาณ (LOQ)

หาขีดจํากัดของการวัดเชิงปริมาณ (limit of quantitation, LOQ) โดยใชขอมูลจากการทดสอบ

ความแมนและความเที่ยงของการวิเคราะห ที่ระดับความเขมขน 0.05 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม วิเคราะหจํานวน 8 ซ้ํา

(n=8) แลวคํานวณ %recovery กําหนดเกณฑยอมรับอยูในชวงรอยละ 70-120 และคาเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธ 

(RSD) กําหนดเกณฑยอมรับ ≤20%

ความเปนเสนตรงของชวงการวิเคราะห 

ศึกษาความเปนเสนตรงของชวงการวเิคราะหโดยการเตมิสารมาตรฐานในตวัอยาง (sample blank) ทีร่ะดบั

ความเขมขน 0.05, 0.1, 0.2, 0.5, 1.25 และ 2.5 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม วิเคราะหระดับละ 3 ซํ้า (n=3) สรางกราฟ

ความสัมพันธระหวางความเขมขนที่เติมลงในตัวอยางกับความเขมขนที่ตรวจพบ คํานวณหาคาสัมประสิทธิ์สหสัมพันธ 

(correlation coefficient: r) กําหนดเกณฑยอมรับ r มีคามากกวา 0.95

ความแมนและความเที่ยง

เตมิสารมาตรฐานในตวัอยาง (sample blank) ทีร่ะดบั LOQ, 4xLOQ และ 25xLOQ ทีค่วามเขมขน 0.05, 

0.2 และ 1.25 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม ตามลําดับ วิเคราะหระดับละ 8 ซํ้า (n=8) แลวคํานวณ %recovery และ RSD

โดยเกณฑยอมรับความแมน (accuracy): mean recovery 70-120% และเกณฑยอมรับความเที่ยง (precision): 

RSD มีคา ≤20%

การประมาณคาความไมแนนอนของการวัด

การประมาณคาความไมแนนอนของการวัด (Estimation of Measurement Uncertainty, MU) ของ

การวเิคราะหสารกาํจัดศตัรพืูชในอาหารท่ีทําการทดสอบใชวธิกีารของ EURACHEM  ซึง่เปนการคาํนวณโดยใชทกุแหลง

ที่มาของความไมแนนอน จากนั้นคํานวณคาความไมแนนอนขยายที่ระดับความเช่ือมั่นรอยละ 95 โดยใชคา k = 2

เปนวิธีที่มีความถูกตองเปนที่ยอมรับและเหมาะสมตอการนําไปใชงาน
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การถายทอดองคความรูเพื่อพัฒนาศักยภาพหองปฏิบัติการเครือขาย 

เพ่ือเปนการสนับสนุนและยกระดับความสามารถหองปฏิบัติการเครือขายกรมวิทยาศาสตรการแพทย

ในภูมิภาค จึงดําเนินการฝกอบรมวิธีการตรวจวิเคราะหใหแกศูนยวิทยาศาสตรการแพทยข้ันพื้นฐานและข้ันสูงรวม 7 

แหง และเพื่อทดสอบความสามารถหองปฏิบัติการที่เขารับการอบรม จึงดําเนินการจัดโครงการเปรียบเทียบผลระหวาง

หองปฏบิติัการ (Interlaboratory comparison, ILC) การวเิคราะหสารเคมปีองกันกําจดัศตัรพืูชในขาว ปงบประมาณ 

พ.ศ. 2563 (ILC-PR01-63) มีสมาชิก 3 แหง ไดแก หองปฏิบัติการฝายสารกําจัดศัตรูพืชและยาสัตวตกคาง สํานัก

คุณภาพและความปลอดภัยอาหาร และศูนยวิทยาศาสตรการแพทยอีก 2 แหง ใชคาอางอิงของวัสดุทดสอบ (QC 

sample) ซึ่งเปนตัวอยางขาวบาสมาติ (Basmati Rice) ที่ไดจากการทดสอบความชํานาญของ FAPAS Product 

Code: FCPM2-CCP51 Test No. 09128 แจกจายใหแกผูเขารวมการเปรียบเทียบผลระหวางหองปฏิบัติการ

ผลวเิคราะหจากหองปฏบิติัการจะถกูประเมินความเทาเทยีมกนัโดยใชคา RU (Relative expanded uncertainty)(18)

คาํนวณไดจาก Reference value และ Expanded uncertainty (U) ทีร่ะบใุน reference data sheet ของ FAPAS 

โดยคา reference value ± U ของสาร alpha-BHC, methamidophos, profenofos และ fenpropathrin เปน 

18.2 ± 8.0, 42.0 ± 18.5, 45.4 ± 20.0 และ 59.8 ± 26.4 ไมโครกรัมตอกิโลกรัม ตามลําดับ กําหนดเกณฑยอมรับ

≤ U หรือ RU ≤ ±1 เม่ือ RU = Relative expanded uncertainty, RVx = Reported value, RVo = Reference

value, U = Expended uncertainty ดังสมการ

                              RU = (RVx - RVo)/U                     

ผล

ผลการเปรียบเทียบประสิทธิภาพของวิธี QuEChERS และวิธี FaPEx®

เปรียบเทียบประสิทธิภาพการเตรียมตัวอยาง 2 วิธี กอนการคัดเลือกวิธีที่จะนําไปทดสอบความใชได ไดแก 

วิธี QuEChERS ซึ่งหองปฏิบัติการสํานักคุณภาพและความปลอดภัยอาหารใชสําหรับวิเคราะหผักผลไมสด กับวิธี 

FaPEx® ซึ่งผูผลิตระบุวามีหลักการเดียวกัน แตไดลดขนาดและขั้นตอนทําใหรวดเร็วขึ้น ซึ่งอาจจะสามารถนํามาใช

ทดแทนวิธีเดิมได โดยเติมสารมาตรฐานที่ระดับความเขมขน 0.05 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม จํานวน 8 ซํ้า (n=8) คํานวณ 

%recovery และ %RSD ดงัแสดงในภาพท่ี 1 สําหรบัวธิ ีQuEChERS อางองิจากวธิ ีEN 15662 เปนวธิทีีใ่ชกบัตวัอยาง

ความชื้นสูง ไดพัฒนาปรับปรุงกอนการใชงานใหสามารถใชวิเคราะหของแหงได เนื่องจากตองคืนสภาพใหตัวอยางที่มี

ความชืน้ 10-15% ใหมคีวามชืน้ทีเ่หมาะสมกบัวธิี (ความชื้น ≥70%) โดยการเติมนํ้า 4 เทาของปรมิาณตวัอยาง ในสวน

ของวิธี FaPEx® ใชหลักการที่อางอิงจากวิธี AOAC 2007.01 ดังแสดงในภาพที่ 1

จากการทดลองเปรียบเทียบประสิทธิภาพวิธีเตรียมตัวอยาง ผลพบวาวิธี QuEChERS ใหจํานวนสารท่ีมี 

%recovery อยูระหวาง 70-120% จํานวน 122 สาร คิดเปนรอยละ 100 และความเท่ียงท่ีแสดงดวยสวนเบ่ียงเบน

มาตรฐานสัมพัทธ สารท้ังหมดอยูในเกณฑยอมรับ (≤20%) ในขณะท่ีวิธี FaPEx® ใหจํานวนสารท่ีมี %recovery

อยูระหวาง 70-120% จํานวน 108 สาร คิดเปนรอยละ 88 และมี 2 สาร ให %RSD ไมอยูในเกณฑยอมรับ แสดงวา

วิธี QuEChERS มีความเหมาะสมท่ีจะใชสําหรับการเตรียมตัวอยางมากกวา จึงเลือกใชวิธีน้ีสําหรับการทําการทดสอบ

ความใชไดของวิธีวิเคราะห
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ผลการทดสอบความใชไดของวิธีวิเคราะห

จากการศึกษาการวิเคราะห method blank และ sample blank ที่เปนขาวและถั่วเหลืองเมล็ดแหง

ตรวจไมพบสารรบกวนทีใ่หพคีตรงหรอืใกลเคยีงกบัสารมาตรฐาน การวเิคราะหแบบ MRM ดวยเครือ่ง GC-MS/MS

ทําใหสามารถตรวจวัดพีคสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชไดอยางชัดเจน เปนเทคนิคที่มีความไวและความจําเพาะสูง

สามารถตรวจวัดสารสนใจในเมทริกซที่มีสารรบกวนไดดีดังแสดงในภาพที่ 2  

ภาพที่ 1  ผลการเปรียบเทียบรอยละการคืนกลับและสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธระหวางวิธี QuEChERS

 กับ FaPEx® แสดงจํานวนสารที่มี %recovery อยูระหวาง 70-120% และ %RSD ≤20%.

สามารถสรางกราฟมาตรฐานความสัมพันธระหวาง concentration กับ peak area (response) ของ

สารสนใจมีความเปนเสนตรงในชวง 0.005 ถึง 0.5 ไมโครกรัมตอมิลลิลิตร ดังแสดงในภาพท่ี 3 โดยกราฟมาตรฐานของ

สารทุกชนิดมีคา r ในชวง 0.995-0.999 ซ่ึงสูงกวาเกณฑยอมรับท่ี 0.995 

ผลการทดสอบขดีจาํกดัของการตรวจพบ (LOD) ของสารทกุชนดิเทากับ  0.02 มลิลกิรมัตอกิโลกรมั (S/N > 3)

และการยนืยนัโดยการสกดัตวัอยางท่ีระดับ LOD ผลพบวาพบสารทกุชนดิทัง้ 8 ซํา้ โดยมขีดีจาํกดัของการวดัเชิงปรมิาณ 

(LOQ) มีคาเทากับ 0.05 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม 

ผลการทดสอบความแมนและความเท่ียงของวิธีดังแสดงในตารางท่ี 2 คาความแมนและความเท่ียงท่ีระดับ 

LOQ, 4xLOQ และ 25xLOQ ท่ี 0.05, 0.20 และ 1.25 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

ศัตรูพืช 122 ชนิด ในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหง ผลการทดสอบความแมน (%recovery) ท่ีระดับ LOQ มีคาระหวาง 

74.3-119.8% และความเท่ียงจาก RSD มีคาระหวาง 1.2-20.0% ผลการทดสอบความแมนและความเท่ียงท่ีระดับกลาง

(4xLOQ) และ สูง (25xLOQ) มีคา 91.3-120.0 % และ 0.5-20.0% ตามลําดับ ซ่ึงอยูในเกณฑยอมรับท่ี 70-120% 

และ ≤20% ตามลําดับ
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ภาพที่ 2  Total ion chromatogram แสดง (a) method blank (b) matrix blank ปราศจากสารรบกวน

 และ (c) พีคสารมาตรฐาน 122 ชนิด 
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ภาพที่ 3  ตวัอยางกราฟมาตรฐานและ Chromatogram แสดง quantification transition, qualification transition,

 ion intensity ratio และ mass-to-charge (m/z) ของ (a) chlorpyrifos และ (b) p,p’-DDE

ตารางที่ 2  ความแมน (average %recovery) และความเที่ยง (%RSD) ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

 ศัตรูพืชในขาวและถั่วเหลืองเมล็ดแหงที่ความเขมขนตางๆ

Pesticides

ขาว ถั่วเหลืองเมล็ดแหง

0.05 mg/kg 
(n=8)

0.2 mg/kg 
(n=8)

1.25 mg/kg 
(n=8)

0.05 mg/kg 
(n=8)

0.2 mg/kg
(n=8)

1.25 mg/kg 
(n=8)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

DDD-p,p' 110.5 2.9 118.1 19.1 102.1 3.3 103.7 1.9 110.1 5.7 98.4 1.5

DDE-p,p' 104.3 3.9 118.2 12.4 100.2 2.2 104.6 2.1 109.9 6.0 99.9 0.9

DDT-p,p' 103.8 1.8 119.9 7.8 105.3 4.2 102.1 2.1 108.6 6.1 99.6 0.9

acephate 119.5 8.2 74.6 13.8 119.8 4.0 105.3 6.3 106.6 8.9 107.8 1.4

alachlor 109.4 4.2 119.1 6.3 100.6 2.0 105.6 3.1 104.4 16.9 104.4 0.9

aldrin 100.8 4.2 117.6 16.4 97.5 1.9 103.6 3.8 106.9 6.7 98.7 1.0

ametryn 107.0 4.1 119.6 11.2 100.7 2.1 106.3 2.6 105.2 15.5 101.5 0.8

atrazine 104.3 2.7 118.1 11.9 100.6 1.6 103.0 1.7 106.5 10.0 100.5 0.6

azinphos-ethyl 112.4 4.0 116.8 13.9 120.0 9.5 101.5 2.5 108.9 6.6 105.2 1.5
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ตารางท่ี 2  ความแมน (average %recovery) และความเท่ียง (%RSD) ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

 ศัตรูพืชในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงท่ีความเขมขนตางๆ (ตอ)

Pesticides

ขาว ถั่วเหลืองเมล็ดแหง

0.05 mg/kg 
(n=8)

0.2 mg/kg 
(n=8)

1.25 mg/kg 
(n=8)

0.05 mg/kg 
(n=8)

0.2 mg/kg
(n=8)

1.25 mg/kg 
(n=8)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

azinphos-methyl 111.0 13.5 113.0 18.7 118.2 11.3 104.5 1.5 109.0 6.4 105.2 1.4

bendiocarb 106.5 3.3 120.7 6.7 107.7 2.2 102.4 1.8 111.0 6.4 101.6 0.8

BHC-alpha 104.2 4.6 116.1 10.7 98.0 1.8 103.4 3.5 112.2 6.3 101.0 0.7

BHC-beta 104.6 4.8 119.5 11.2 98.9 1.4 103.1 3.3 110.0 6.1 100.1 0.6

BHC-delta 107.7 4.8 115.8 14.7 101.0 1.5 102.9 3.6 109.7 5.5 100.2 0.7

BHC-gamma 103.6 4.9 107.4 19.8 98.9 1.1 104.5 3.5 111.4 5.4 101.0 0.8

bifenazate 105.6 8.7 119.2 11.3 92.8 8.1 106.1 8.2 115.0 8.0 87.4 4.5

bifenthrin 108.7 2.5 114.4 18.5 104.1 4.7 103.3 2.1 112.5 5.6 101.5 0.9

bromacil 105.2 18.2 119.4 8.0 110.6 2.7 104.3 3.8 107.2 6.7 99.3 1.1

bromophos-ethyl 102.3 4.6 119.9 7.2 100.7 2.4 105.0 3.7 109.6 5.4 100.2 0.9

bromopropylate 109.3 3.2 119.4 9.9 106.3 4.8 102.6 1.3 108.9 6.5 97.3 1.3

buprofezine 106.9 5.2 116.6 14.5 101.3 2.5 108.2 4.0 111.0 5.8 98.7 1.2

butachlor 103.8 2.3 119.3 6.2 103.5 2.2 107.2 1.9 109.3 5.3 101.0 1.1

cadusafos 107.8 5.1 119.9 18.1 99.7 1.9 106.3 3.2 111.1 5.5 100.3 0.7

carboxin 74.3 19.9 155.2 18.1 110.7 4.4 109.5 4.4 105.6 7.1 102.2 1.0

chlordane-alpha 104.6 3.9 119.6 8.6 98.6 1.9 105.1 2.4 108.1 5.7 99.0 1.4

chlordane-oxy 100.3 2.7 119.5 10.3 99.2 2.1 110.1 1.9 109.9 6.1 99.6 0.9

chlordane-gamma 104.0 2.7 118.7 12.9 98.6 2.2 106.0 3.6 108.1 5.7 98.5 0.7

chlorfenapyr 110.3 7.4 116.0 18.7 102.7 3.4 96.4 3.4 108.8 5.6 99.4 1.2

chlorfenvinphos 112.4 5.5 117.0 16.3 108.4 2.8 107.0 1.9 110.6 6.1 101.6 0.9

chlorobenzilate 108.3 2.6 115.4 16.6 105.0 3.2 102.5 1.8 110.6 5.8 100.5 0.8

chloroneb 104.1 7.4 115.2 9.4 96.4 2.5 107.8 4.9 109.5 5.9 100.3 1.0

chlorothalonil 110.9 5.0 120.0 14.4 107.3 2.1 101.2 3.9 109.5 5.8 101.8 0.7

chlorpropham 105.8 5.7 117.9 12.7 98.7 1.5 103.9 3.9 111.5 6.4 101.9 0.9

chlorpyrifos 108.6 3.6 118.8 16.8 101.4 1.8 104.6 2.3 109.2 5.9 100.9 0.8

chlorpyrifos-methyl 106.4 3.0 117.7 14.1 104.1 1.4 104.6 2.1 111.3 5.7 102.4 1.1

cyanophos 104.2 4.1 119.8 11.7 101.7 1.8 104.5 2.5 110.3 5.8 106.1 0.8

cyfluthrin I 112.4 7.7 118.7 8.6 118.6 8.7 108.7 2.9 112.8 6.4 108.9 3.7

cyfluthrin II 100.0 5.5 119.5 11.9 116.5 10.3 113.9 4.5 108.3 5.8 106.0 2.8

cyfluthrin III 97.0 14.5 119.8 7.8 118.2 9.6 105.0 4.1 107.7 6.3 105.5 3.4

cyfluthrin IV 109.6 13.9 119.7 10.4 115.4 9.3 104.8 3.4 114.1 6.7 108.7 3.6
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Pesticides

ขาว ถั่วเหลืองเมล็ดแหง

0.05 mg/kg 
(n=8)

0.2 mg/kg 
(n=8)

1.25 mg/kg 
(n=8)

0.05 mg/kg 
(n=8)

0.2 mg/kg
(n=8)

1.25 mg/kg 
(n=8)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

cyhalothrin-lambda 119.4 7.5 116.9 17.6 111.6 7.1 106.7 3.0 109.9 6.8 101.7 0.8

cypermethrin I 95.7 16.1 119.3 10.1 120.0 7.4 118.1 3.9 100.2 6.9 103.6 3.1

cypermethrin II 102.0 18.2 119.7 9.7 117.0 10.0 111.5 4.5 108.4 7.2 104.6 2.5

cypermethrin III 114.6 20.0 117.3 13.3 119.0 6.7 116.9 8.5 103.9 9.7 101.2 2.5

cypermethrin IV 117.2 14.4 119.9 11.5 115.6 8.9 96.2 5.2 108.8 6.9 111.2 3.0

DCPA 104.7 4.1 119.4 12.1 100.1 1.8 105.6 2.6 109.5 5.9 99.9 0.9

DEET 107.1 3.6 115.3 15.8 101.3 1.7 104.9 3.4 109.9 6.0 109.2 0.6

deltramethrin 101.3 9.8 119.8 10.4 114.0 8.6 103.2 3.6 107.3 6.7 105.9 3.1

demeton-S-methyl 96.1 12.0 119.9 5.8 107.4 2.1 112.7 2.9 108.3 6.4 103.0 0.8

diazinon 103.8 3.5 119.4 8.0 100.7 1.4 106.9 1.8 110.6 6.2 100.5 0.8

dichlorvos 109.5 8.7 119.0 7.1 98.5 2.2 105.2 4.6 111.7 5.7 106.4 0.8

dicofol 106.3 2.3 116.7 13.7 101.1 2.5 111.1 3.0 111.0 5.5 105.8 1.3

dicrotophos 111.5 6.1 119.8 4.9 116.0 3.0 104.0 2.8 110.8 5.8 113.1 1.5

dieldrin 105.2 6.1 119.4 5.4 100.9 2.6 105.3 5.2 108.9 4.4 100.1 1.3

dimethoate 108.7 4.4 119.6 4.4 110.0 2.3 106.2 1.9 111.2 5.9 102.6 1.0

dioxathion 98.0 7.1 119.9 6.4 95.9 1.7 103.1 2.7 111.9 6.8 102.7 1.1

disulfoton 94.3 16.5 119.1 2.4 100.9 1.0 112.2 3.6 109.4 5.8 101.4 0.9

ditalimfos 107.5 2.7 119.7 10.5 104.9 2.9 104.9 2.1 108.2 5.9 99.5 0.6

endosulfan-alpha 103.7 6.5 119.1 6.7 100.8 2.8 102.6 7.4 109.0 4.9 99.0 1.0

endosulfan-beta 97.8 3.1 119.7 7.4 102.3 2.9 106.6 2.0 110.8 5.6 96.4 1.5

endosulfan sulfate 104.3 6.5 116.8 17.2 102.5 2.8 103.1 3.6 107.2 6.8 95.9 1.4

endrin 98.1 9.6 119.3 5.0 96.9 3.6 107.6 9.3 106.6 5.4 92.1 3.6

EPN 104.1 4.0 118.4 7.9 112.6 5.1 111.4 1.5 112.7 5.8 110.2 3.6

ethion 109.1 3.4 118.7 11.4 104.3 3.3 107.2 1.9 111.1 5.8 102.1 0.9

ethoprophos 104.0 3.8 117.1 11.7 100.9 1.7 103.7 3.0 111.0 5.6 101.2 0.6

etrimfos 109.0 6.1 119.0 10.2 99.9 1.5 105.8 2.7 111.1 5.7 101.3 0.5

fenchlorphos 105.1 4.9 118.4 9.9 101.7 1.5 105.3 3.4 110.5 5.8 101.4 1.0

fenitrothion 102.5 4.3 119.5 10.4 107.8 2.0 107.1 4.2 116.7 5.4 111.1 4.2

fenobucarb 104.8 3.8 121.3 4.3 101.4 1.4 104.4 2.4 110.0 5.9 109.9 0.6

fenpropathrin 108.8 4.1 118.1 12.6 105.3 5.8 105.9 2.7 110.1 6.1 99.8 0.8

fenthion 105.3 3.1 116.7 15.2 102.2 1.7 105.1 1.8 110.7 5.5 101.2 0.8

ตารางท่ี 2  ความแมน (average %recovery) และความเท่ียง (%RSD) ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

 ศัตรูพืชในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงท่ีความเขมขนตางๆ (ตอ)
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ตารางท่ี 2  ความแมน (average %recovery) และความเท่ียง (%RSD) ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

 ศัตรูพืชในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงท่ีความเขมขนตางๆ (ตอ)

Pesticides

ขาว ถั่วเหลืองเมล็ดแหง

0.05 mg/kg 
(n=8)

0.2 mg/kg 
(n=8)

1.25 mg/kg 
(n=8)

0.05 mg/kg 
(n=8)

0.2 mg/kg
(n=8)

1.25 mg/kg 
(n=8)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

fenvalerate I 102.4 4.1 119.7 10.7 118.4 11.1 108.0 3.2 108.2 6.7 106.1 2.2

fenvalerate II 115.4 5.6 119.8 17.1 118.6 10.7 107.6 4.3 107.6 6.2 106.6 2.6

fipronil 107.0 4.9 120.0 10.2 108.3 3.0 108.5 3.0 113.6 5.5 106.3 2.5

folpet 103.4 6.5 119.1 6.8 113.9 4.1 101.3 4.4 109.3 6.7 105.1 1.4

fosthiazate I 109.0 7.6 106.3 14.0 118.9 3.3 98.8 2.1 108.1 6.7 102.4 1.5

fosthiazate II 117.6 15.8 118.3 19.0 116.8 3.8 104.5 2.5 112.7 5.7 106.3 2.5

heptachlor 106.6 4.4 116.2 11.9 101.2 1.6 105.9 3.1 111.2 5.6 101.4 1.0

heptachlor 
epoxide (cis)

105.0 3.4 117.7 7.2 98.4 1.9 106.2 3.5 109.9 5.3 98.7 1.0

heptachlor 
epoxide (trans)

99.2 3.7 119.8 9.9 100.4 1.9 104.3 3.6 110.0 6.2 99.2 1.0

heptenophos 111.3 4.3 118.3 8.7 104.6 1.6 103.6 3.0 110.3 5.9 102.0 0.8

hexachlorobenzene 103.5 6.1 119.4 3.6 96.4 1.8 105.1 4.2 110.9 6.1 100.7 0.6

hexazinone 107.9 4.4 120.9 5.4 105.4 2.4 104.5 1.2 108.2 6.5 103.0 1.0

isofenphos 102.5 3.1 119.4 10.2 100.3 2.5 105.1 2.3 109.7 5.8 99.3 0.9

isoprocarb 105.5 3.9 124.1 8.3 100.9 1.1 107.3 4.0 109.4 5.8 106.8 0.7

isoxathion 104.4 4.6 116.7 4.4 119.7 9.5 109.4 3.2 119.3 5.4 123.1 8.1

malathion 107.0 3.6 119.6 11.4 105.3 2.4 107.2 2.5 110.2 5.7 101.4 1.0

metacrifos 105.8 7.3 119.7 5.1 96.6 2.1 106.2 4.6 109.7 5.6 101.5 0.7

metalaxyl 103.9 4.9 117.0 3.2 103.3 2.8 102.6 1.9 108.0 6.3 99.4 0.6

methamidophos 98.6 3.9 118.6 14.5 105.9 1.9 105.5 5.8 108.7 5.9 102.0 1.2

methidathion 110.9 2.9 118.8 10.7 108.5 3.1 106.5 1.5 110.9 5.4 101.9 0.9

methoxychlor 107.7 2.9 118.3 14.8 106.0 5.3 104.9 2.7 108.2 6.7 99.1 0.7

metolachlor 105.4 3.1 119.6 3.9 101.9 2.3 104.3 2.8 109.7 5.9 98.9 0.7

metribuzin 110.8 2.7 117.9 15.2 103.4 1.6 110.5 2.0 120.0 6.3 107.8 2.8

mevinphos 111.1 7.6 115.1 11.2 102.2 1.9 106.4 4.4 109.0 5.9 101.7 0.8

monocrotophos 108.7 10.0 119.6 3.8 114.6 5.0 104.2 2.9 109.6 6.0 106.9 1.7

naled 116.7 16.4 126.1 17.6 94.1 8.9 112.6 6.0 107.5 7.9 92.6 5.0

omethoate 112.2 9.4 104.0 17.8 119.6 3.3 104.6 6.5 109.4 6.4 112.1 1.4

parathion 109.8 4.4 119.9 11.0 107.0 2.3 110.5 2.1 113.2 5.4 110.4 3.4

parathion-methyl 113.3 2.5 118.9 12.7 110.4 2.3 110.2 3.0 117.7 5.3 113.5 5.2
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ตารางท่ี 2  ความแมน (average %recovery) และความเท่ียง (%RSD) ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

 ศัตรูพืชในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงท่ีความเขมขนตางๆ (ตอ)

Pesticides

ขาว ถั่วเหลืองเมล็ดแหง

0.05 mg/kg 
(n=8)

0.2 mg/kg 
(n=8)

1.25 mg/kg 
(n=8)

0.05 mg/kg 
(n=8)

0.2 mg/kg
(n=8)

1.25 mg/kg 
(n=8)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

Rec 
(%)

RSD 
(%)

permethrin I 117.4 14.2 117.6 13.5 114.4 8.0 98.6 4.5 109.2 7.8 100.0 3.4

permethrin II 119.8 6.3 119.0 14.8 110.3 8.3 106.6 2.6 109.3 6.6 98.8 1.5

phenthoate 105.1 2.4 118.7 5.2 103.6 2.2 104.4 2.3 112.7 5.4 103.6 1.2

phorate 104.5 3.5 119.7 5.3 99.7 1.1 107.1 2.2 112.6 5.6 102.2 0.8

phosalone 115.3 3.8 116.9 16.8 117.1 9.0 105.5 1.7 110.2 6.3 102.5 1.1

phosmet 118.2 5.5 118.8 9.5 118.7 5.8 104.4 1.4 108.0 6.4 102.5 1.4

phosphamidon 115.6 5.8 117.4 14.4 118.4 3.9 104.3 3.6 111.9 5.4 103.0 1.3

picoxystrobin 114.1 5.7 127.0 14.5 101.7 3.0 95.8 4.5 108.2 7.8 101.4 1.2

pirimiphos-ethyl 104.8 2.7 116.2 14.8 100.7 2.2 108.4 2.5 110.4 5.4 101.1 1.0

pirimiphos-methyl 98.8 4.5 119.6 6.8 102.0 2.0 107.2 2.3 110.9 5.5 100.9 1.0

profenofos 112.2 8.6 119.9 7.5 107.2 6.6 102.2 5.9 105.8 7.3 98.0 6.1

propachlor 107.1 3.3 117.5 10.5 101.5 1.4 104.4 2.9 111.2 6.1 100.8 0.6

propargite 111.1 3.7 117.5 9.8 103.6 5.0 102.4 1.7 107.2 6.3 91.3 4.1

propetamphos 105.3 4.0 119.5 3.6 101.1 0.9 105.4 2.3 114.1 5.5 112.5 1.8

prothiofos 106.7 3.5 119.1 8.7 101.4 2.8 102.9 2.8 109.1 5.9 99.9 0.7

pyrimethanil 106.1 3.7 119.7 5.6 98.8 1.5 108.7 3.2 110.5 5.9 102.5 0.7

quinalphos 107.3 2.4 118.2 7.0 102.9 2.7 105.8 2.2 109.9 5.6 101.8 0.8

quintozen 109.6 7.5 117.4 6.7 99.2 1.5 107.9 5.0 111.6 4.8 104.8 2.0

simazine 106.3 4.0 122.8 4.1 100.0 1.6 104.2 3.8 111.2 5.8 102.2 0.7

tebufenpyrad 107.2 5.1 119.6 11.3 108.5 5.7 103.3 3.5 109.8 6.0 99.5 0.6

tecnazene (TCNB) 108.2 5.9 119.8 2.1 97.9 1.8 106.0 4.0 111.9 5.6 103.7 1.0

terbacil 111.2 4.1 120.0 8.1 108.0 2.4 104.7 3.0 110.0 6.6 101.8 1.0

terbufos 104.0 5.9 117.5 10.5 98.7 1.5 106.2 3.5 111.8 5.8 101.9 0.7

tetrachlorvinphos 113.9 2.5 112.9 9.9 115.4 4.1 103.4 1.9 110.4 5.6 100.9 1.3

tetradifon 111.3 5.7 104.1 17.8 107.5 6.4 106.2 2.6 109.7 6.6 98.1 1.8

thiometon 100.4 12.0 115.8 8.5 101.3 1.3 110.9 3.5 107.6 6.5 100.7 0.8

tolclofos-methyl 105.0 4.6 118.2 5.5 99.5 1.4 106.6 3.3 111.0 5.7 101.1 1.0

tolylfluanid 108.1 2.9 117.5 10.8 103.7 2.0 106.0 2.3 112.0 5.1 101.0 1.1

triadimefon 106.5 3.0 118.9 7.8 103.4 2.9 104.5 2.2 110.2 5.7 101.0 0.9

triazophos 113.0 6.2 122.9 14.1 110.4 5.1 103.7 1.4 109.9 6.2 102.1 1.2

trifluralin 106.6 6.1 114.4 14.2 100.0 1.9 107.5 4.3 115.3 5.3 105.9 2.0
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ผลการทดสอบความเปนเสนตรงของชวงการวิเคราะห พบวาสารทั้งหมดมีชวงความเปนเสนตรงอยูระหวาง 

0.05-2.50 มลิลิกรมัตอกโิลกรมั ดวยคณุลกัษณะทัง้หมดทีท่าํการทดสอบความใชไดนีแ้สดงวาสามารถใชวธินีีว้เิคราะห

สารสนใจดังกลาวได และเมื่อพิจารณาขอกําหนดทางกฎหมายของประเทศไทยที่กําหนดคา Maximum Residue 

Limit (MRL) ของสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชไวที่ 0.01-10 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม วิธีนี้สามารถใชในการวิเคราะห

แบบคดักรอง (screening) สารเคมปีองกนักาํจัดศตัรพูชืในขาวและถัว่เหลอืงเมลด็แหงซึง่เปนตวัแทนของกลุมธญัพชื

และกลุมถั่วเมล็ดแหงไดตรงตามวัตถุประสงค

การประมาณคาความไมแนนอนของการวดัตามแนวของ ISO GUM Approach หรอื Bottom-up Approach

ผลจากการประมาณคาความไมแนนอนพบวาแหลงความไมแนนอนที่สําคัญที่สุด คือ calibration curve (38%) 

sample weight (26%) และ method precision (23%) สวน bias หรอื recovery และ standard concentration

(6 และ 4%) และองคประกอบอื่นๆนั้นถือเปนองคประกอบที่นอยมาก ดังแสดงในภาพที่ 4

ภาพที่ 4 สัดสวนขององคประกอบแหลงความไมแนนอนของการวิเคราะห chlorpyrifos ในขาว

ผลการถายทอดองคความรูเพื่อพัฒนาศักยภาพหองปฏิบัติการเครือขาย

หองปฏบิตักิารเครอืขายไดรบัการฝกอบรมวธิวีเิคราะหของแหงจากสาํนกัคณุภาพและความปลอดภยัอาหาร

ในป พ.ศ. 2563 จาํนวน 7 แหง แบงเปนหองปฏบิตักิารทีใ่ชเครือ่งมอืช้ันสงู 4 แหง ทัง้หมดเปดใหบรกิารตรวจวเิคราะห

แลว และหองปฏิบัติการที่ใชเครื่องมือพื้นฐานอีก 3 แหง เปดใหบริการแลว 1 แหง เพื่อเปนการทดสอบความสามารถ

และประเมินประสิทธิผลการฝกอบรมจึงจัดทําโครงการเปรียบเทียบผลระหวางหองปฏิบัติการการวิเคราะหสารเคมี

ปองกันกําจัดศัตรูพืชในขาว โดยใชคาอางอิง (Reference value) และ Expanded uncertainty U (k = 2) ของ

สารที่ศึกษา 4 ชนิด คือ alpha-BHC, methamidophos, profenofos และ fenpropathrin ดังแสดงในตารางที่ 3 

โดยมีหองปฏิบัติการเขารวม 3 แหง รายงาน 4 คา (1A, 1B, 2 และ 3) จากการประเมินผลสมาชิกโดยใช Relative 

expanded uncertainty (RU) ดังแสดงในภาพที่ 5 โดยกําหนดเกณฑยอมรับเปน RU ≤ ± 1 สมาชิกรายงานผล

ปริมาณสาร profenofos ไดในระดับที่นาพอใจทั้ง 3 แหง (รอยละ 100) สวนสาร alpha-BHC, methamidophos

และ fenpropathrin มีคา RU ในระดับนาพอใจ 2 แหง (รอยละ 66.7) ซึ่งเปนหองปฏิบัติการเดียวกัน และมี

หองปฏิบัติการ 1 แหง ที่มีคา RU ในระดับไมนาพอใจทั้ง 3 สาร ซึ่งสรุปไดวามีหองปฏิบัติการที่สามารถวิเคราะห
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ตารางที่ 3  คาอางอิง (Reference value) และ Expanded uncertainty U (k = 2) ของสารที่ศึกษา

Pesticides Reference value (µg/kg) Expanded uncertainty

alpha-BHC 18.2 8.0

methamidophos 42.0 18.5

profenofos 45.4 20.0

fenpropathrin 59.8 26.4

ภาพที่ 5  RU ของการวิเคราะหสาร alpha-BHC, methamidophos, profenofos และ fenpropathrin

 ในตัวอยางขาวบาสมาติ เกณฑยอมรับ RU ≤ ±1

สารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชในขาวไดในระดับท่ีนาพอใจท้ัง 4 สาร มีจํานวน 2 แหง และอีก 1 แหง สามารถวิเคราะห

สารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชในขาวไดในระดับที่นาพอใจ 1 สาร ทั้งนี้หองปฏิบัติการสามารถทบทวนผลการวิเคราะห

เพื่อดําเนินการพัฒนาปรับปรุงงานในระบบคุณภาพการวิเคราะหใหดียิ่งขึ้น

วิจารณ

การทดสอบประสิทธิภาพของวิธี QuEChERS และ FaPEx® พบวาวิธีมาตรฐาน QuEChERS ใหคา 

%recovery และ %RSD อยูในเกณฑยอมรับมากกวาวิธี FaPEx® แมวิธีนี้จะใชเวลาและสารเคมีนอยกวา แตเกณฑ

การคัดเลือกตองมาจากความถูกตองของวิธีเปนอันดับแรก และการใชตัวอยางปริมาณนอยจะสงผลถึงความแมน

และความเที่ยงของวิธี รวมท้ังเปน cartridge ที่บรรจุ SPE สําเร็จรูปที่มีผลตอความแมนของวิธียังเปนลิขสิทธิ์

เฉพาะของบริษัทผูผลิต ทั้งนี้วิธี FaPEx® มีศักยภาพที่สามารถพัฒนาใหเปนวิธีมาตรฐานไดเมื่อมีการพัฒนา SPE

ใหเหมาะสมในอนาคตตอไป 

การพัฒนาวิธีวิเคราะหโดยใชเคร่ือง GC-MS/MS ในข้ันตอน instrument method development 

เปนสิ่งที่สําคัญและมีความจําเปนตอการวิเคราะหแบบ multi-residue method อยางมาก โดยเฉพาะการหาสภาวะ

และ MRM transitions ที่เหมาะสม โดยตองคํานึงถึงเมทริกซที่อยูในสารสกัด การเลือก transitions ที่ไมเหมาะสม



Analysis of Pesticide Residues in Cereal Grains and Pulses Thoranit Chaimongkol and Weerawut Wittayanan 

590 วารสารกรมวิทยาศาสตรการแพทย
ปที่ 63 ฉบับที่ 3 กรกฎาคม - กันยายน 2564

จะทําใหผลการวิเคราะหผิดพลาดจากสารรบกวน และการวิเคราะหสารจํานวนมากพรอมกันยังถือเปนความทาทาย

เชิงเทคนิคตอผูวิเคราะห

วธิเีตรยีมตวัอยาง QuEChERS ไดรบัการพฒันาขึน้เปนครัง้แรกใหใชไดกบัตวัอยางทีม่คีวามช้ืนสงูมากกวา 

70% ประเภทผกัและผลไมสด ในขณะท่ีการวิเคราะหอาหารกลุมธญัพชืและถัว่เมลด็แหงซึง่เปนตวัอยางในกลุมของแหง

ความชืน้ต่ํา มแีปง โปรตนี และกรดไขมันอยูปรมิาณมาก ซึง่จะแสดงเปนสารรบกวนในระบบ chromatography ทาํให

การวเิคราะหในระดบัตํา่เปนไปไดยาก เพือ่กาํจดัสารเหลานีม้คีวามพยายามใชเทคนคิตาง ๆ  เชน dispersive SPE ทีม่ี

สวนผสมของ PSA และ C18 เพ่ือกําจัดกรดอินทรยี กรดไขมนัและนํา้ตาลบางชนดิได หรอืการ centrifuge ทีอุ่ณหภูมติํา่

เพื่อกําจัด co-extracts การเลือกใชเครื่องมือที่มีความจําเพาะสูงจะสามารถทําใหลดสารรบกวนไดดีโดยไมตอง

ผานการทําใหบริสุทธิ์ไดเชนกัน การสกัดโดยใช acetonitrile เปนตัวทําละลายสามารถละลายสารที่มีคุณสมบัติ

หลากหลายไดทั้งมีขั้วและไมมีขั้ว หากฉีดเขาเครื่องมือวิเคราะหโดยตรง สารชนิดนี้จะทําลาย stationary phase 

ทําใหอายุการใชงานของ analytical column สั้นลง เพื่อเปนการยืดอายุใหสามารถวิเคราะหสารไดนานขึ้นและ

เปนการประหยัดทรัพยากรจึงทําการเปลี่ยนตัวทําละลายโดยการระเหยแหงโดยใชแก็สไนโตรเจนแลวปรับปริมาตร

โดยใชสารผสมของ ethyl acetate และ n-hexane อัตราสวน 1 ตอ 3 การวิเคราะหดวยเครื่อง GC-MS/MS 

สารหลายชนดิอาจทาํปฏกิริยิากบั active site ในเครือ่งมอื จงึตองมกีารเตมิ analytical protectant (D-sorbitol) ลดการ

adsorption และการ degradation ของสารสนใจกอนฉีดเขาเครื่องมือ วิธีการนี้จะชวยให repeatability ดีขึ้น(19)

การเลือกใช inlet ชนิด PTV (programmable temperature vaporizer) โดยการคอยๆ ปรับอุณหภูมิ

ใหสูงข้ึนเปนการชวยใหสารทีม่ ีvolatility ทีแ่ตกตางกนัเขาสู column ไมพรอมกนั เพิม่ประสทิธภิาพการแยกสารไดดี 

ในกรณีที่เครื่องมือไมมี inlet ชนิดนี้สามารถใช MMI (multimode inlet) ที่ใชไดทั้งแบบ split/splitless และปรับ

อุณหภูมิขึ้นลงได เครื่องตรวจวัดสารชนิด triple quadrupole mass spectrometer ใน mode MRM, multiple 

reaction monitoring ถูกใชเพื่อเพิ่ม sensitivity และ selectivity สามารถตรวจวัดสารที่ระดับตํ่ามากไดและเปน

เครื่องมือที่มีความทน (robustness) โดยทั่วไปจะใชในงานวิเคราะห drug metabolism, pharmacokinetics, 

environmental contaminants, biological analyses และงานสารตกคางในอาหาร ตองมีการตรวจสอบสภาวะที่

เหมาะสมกอนการใชเครื่องมือทุกครั้ง พารามิเตอรที่มักมีการตรวจสอบ ไดแก ความคงที่ของ retention time, peak 

area (response) หรือในบางกรณีสามารถตรวจสอบคา ion intensity ratio ไดเชนกัน

ดําเนินการควบคุมคุณภาพผลการวิเคราะหทั้งภายในและภายนอก โดยการวิเคราะห method blank, 

spiked sample และ duplicate sample ทุกชุดของการสกัดหรืออยางนอยประมาณ 5% ของตัวอยางทดสอบ

ในกรณีที่มีตัวอยางจํานวนมาก และหากพบสารท่ีสงสัยวาเปนสารตกคางสนใจจะตองทําการตรวจยืนยันดวยทุกครั้ง 

การยืนยันชนิดของสารที่ตรวจพบตองยืนยันผลดวย ion intensities ratio โดยคา ion intensities ratio ของ

สารที่วิเคราะหแตละตัวในตัวอยาง และ ion intensities ratio เฉล่ียของสารมาตรฐานนั้น ตองแตกตางกันไมเกิน

30% และยืนยันปริมาณที่ตรวจพบโดยทําการทดสอบตัวอยางใหม (retest) แบบ duplicate test แลวรายงาน

โดยใชคาเฉลี่ยของการทําซํ้าดังกลาว และเกณฑยอมรับของ %RPD ตองไมเกิน 25% สําหรับการควบคุมคุณภาพ

ภายนอก ไดเขารวมการทดสอบความชํานาญกับ FAPAS ผล z-score ≤ 2 เปนการยืนยันวากระบวนการวิเคราะห

ทัง้หมดมคีวามถูกตองเหมาะสมและสอดคลองกบัเอกสารอางองิเฉพาะดานและสอดคลองกบัมาตรฐานหองปฏบิตักิาร

ทดสอบและสอบเทียบ ISO/IEC 17025: 2017 

ผลการเปรียบเทียบระหวางหองปฏิบัติการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชในขาว โดยใชตัวอยาง

ขาวบาสมาติ (Basmati Rice) มีจํานวนสมาชิก หองปฏิบัติการเขารวม 3 แหง หองปฏิบัติการทุกแหงสงผลมาเพื่อรับ

การประเมนิ และมหีองปฏบิตักิาร 1 แหง รายงานผลการวเิคราะห 2 คา เนือ่งจากใชวธิวีเิคราะหทีต่างกนั จงึมผีลวเิคราะห

ทีน่าํมาประเมนิจาํนวน 4 คาของสารแตละชนิด เม่ือนาํคาทีส่มาชิกรายงานมาเปรยีบเทียบกับคาอางอิงและใช Expanded 
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uncertainty (U) คาํนวณเปนคา RU พบวาการประเมนิความสามารถการวเิคราะหชนดิและปรมิาณสารสารเคมปีองกนั

กาํจดัศัตรูพืชในขาวของสมาชิก หองปฏบิตักิาร ทัง้ 3  แหงนัน้ อยูในเกณฑนาพอใจสาํหรบัการวเิคราะหสาร profenofos

มีหองปฏิบัติการ 2 แหง รายงานผลการวิเคราะหสาร alpha-BHC, methamidophos, และ fenpropathrin อยูใน

เกณฑนาพอใจ แตมหีองปฏบิตักิาร 1 แหง รายงานผลอยูในเกณฑไมนาพอใจ โดยหองปฏบิตักิารแหงนีร้ายงานปรมิาณ

ไปในทิศทางที่มากกวาคาอางอิงกรณีวิเคราะหสาร methamidophos ซึ่งเปนสารที่มีความเปนขั้วสูงในกลุมออรกาโน

ฟอสฟอรัส และรายงานไปในทางนอยกวาคาอางอิง กรณีวิเคราะหสาร alpha-BHC และ fenpropathrin ที่อยูใน

กลุมออรกาโนคลอรีนและกลุมสารสังเคราะหไพรีทรอยด ตามลําดับ ซึ่งมีความเปนข้ัวตํ่า จากขอมูลดังกลาวช้ีใหเห็น

วาหองปฏบิตักิารมคีวามเบีย่งเบนเชงิระบบ ซึง่อาจเกดิจากเทคนคิการวเิคราะหในขัน้ตอนการสกดั หรอืการเตรยีมสาร

มาตรฐาน ทั้งนี้หองปฏิบัติการดังกลาวควรติดตามหาสาเหตุที่แทจริงเพื่อการปองกัน และพัฒนาคุณภาพการวิเคราะห

ที่เปนงานประจําของหองปฏิบัติการตอไป

สรุป

วิธีวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงดวยวิธีที่พัฒนาขึ้นเปนวิธี

multi-residue method โดยใชวิธีที่อางอิงจาก EN 15662 หรือ QuEChERS ใช GC-MS/MS เปนเครื่องมือ

ตรวจวัด เปนวิธีที่งาย รวดเร็ว ประหยัด และมีประสิทธิภาพสูงกวาวิธี FaPEx® ผานการทดสอบความใชไดเปนวิธีที่

มีคุณลักษณะและสมรรถนะที่เหมาะสม มีความถูกตอง แมนยํา มีความไวและความจําเพาะ อยูในเกณฑยอมรับตาม 

SANTE/12682/2019(20) เมื่อใชวิธีพรอมกับการควบคุมคุณภาพภายในและภายนอก สามารถใชเปนวิธีวิเคราะห

ในหองปฏิบัติการเพ่ือใชสําหรับตรวจสอบคุณภาพและความปลอดภัยใหเปนไปตามคากําหนดทางกฎหมายท่ีระบุ

ในพระราชบัญญัติอาหาร ป พ.ศ.2522 และตรวจสอบคุณภาพใหเปนไปตามมาตรฐานระหวางประเทศเพื่อการสงออก

สินคาทางการเกษตรไดอีกดวย 

กิตติกรรมประกาศ

คณะผูวิจัยขอขอบคุณศูนยวิทยาศาสตรการแพทยที่ 10 อุบลราชธานี และศูนยวิทยาศาสตรการแพทยที่ 12 

สงขลา สําหรับการเขารวมการเปรียบเทียบผลระหวางหองปฏิบัติการ บริษัท S.M. Chemical Supplies Co., Ltd. 

สําหรับการสนับสนุน FaPEx® cartridge นางวิชาดา จงมีวาสนา นักวิทยาศาสตรการแพทยชํานาญการพิเศษ สําหรับ

คําแนะนําขอเสนอแนะทางวิชาการ 
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1

Method Development for Pesticide Residue 
Analysis in Cereal Grains and Pulses 

using GC-MS/MS

Thoranit Chaimongkol and Weerawut Wittayanan 
Bureau of Quality and Safety of Food, Department of Medical Sciences, Tiwanond Road, Nonthaburi  

11000, Thailand

ABSTRACT  Cereal grains and pules are the most common consumed foods worldwide and the use of 

pesticides in agricultural production for plant protection has been the cause for increasing concern. 

The safety of these products must be checked for toxic pesticide residue contamination by reliable and 

trustable analytical method. The efficiency of QuEChERS and FaPEx® method for sample preparation 

procedure was compared. A modified QuEChERS method was selected and was improved for 

simultaneous determination of 122 pesticide residues in rice and dried soybeans and the method was 

established and validated. The samples were initially extracted with acetonitrile (MeCN) and combined 

with salting out step by the mixture of MgSO
4
 and CH

3
COONa. The final extract was concentrated 

and reconstituted with appropriate solvent. The target pesticides were detected by gas chromatography-

tandem mass spectrometry (GC-MS/MS) with MRM technique to minimized interference. The limit of 

detection and the limit of quantification of the validated method were 0.02 and 0.05 mg/kg for the 

pesticides respectively. Analysis of fortified rice and dried soybean samples were performed at three 

different levels (0.05, 0.2 and 1.25 mg/kg). Mean recoveries from eight replicates ranged from 74.3-119.8%, 

with relative standard deviation, RSD lower than 20. The evaluation showed that the QuEChERS 

method held excellent linearity at 0.05-2.5 mg/kg (r > 0.995). The participation in PT scheme for 

external quality control showed the satisfactory results and internal quality control was applied for 

routine analysis. Based on our results, the developed method was successfully applied for the detection 

and quantification of pesticide residues in rice and cereal grains for health concern and regulatory propose. 

Keywords: Pesticide residues, Cereal grains, Pules, GC-MS/MS, QuEChERS 


