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บทคัดยอ ธัญพืชและถั่วเมล็ดแหงเปนอาหารที่ถูกบริโภคเปนปริมาณมากทั่วโลก การเพาะปลูกพืชเหลานี้อาจมีการใชสารเคมี

ปองกันกําจัดศัตรูพืชเพื่อปองกัน รักษา และเพิ่มปริมาณผลผลิต และเพื่อความปลอดภัยของผูบริโภค ผลิตผลทางการเกษตร

จึงตองไดรับการตรวจสอบวาปราศจากสารพิษอันตรายตกคางดวยวิธีวิเคราะหที่ถูกตองนาเช่ือถือ ไดทดสอบเปรียบเทียบ

ประสิทธิภาพการเตรียมตัวอยางระหวางวิธี QuEChERS และ FaPEx® แลวเลือกวิธี QuEChERS เพื่อพัฒนา ปรับปรุง

และทดสอบความใชไดของวิธีวิเคราะหใหสามารถตรวจวิเคราะหสารที่นาสนใจ 122 ชนิด พรอมกันในขาวและถั่วเหลือง

เมล็ดแหงได โดยตัวอยางจะถูกสกัดดวยอะซิโตไนไตรลและผานการ salting out ดวยสารผสมของแมกนีเซียม ซัลเฟต และ

โซเดียม อะซิเตท สารสกัดถูกทําใหเขมขนแลวเปลี่ยนตัวทําละลายที่เหมาะสม สารทั้งหมดจะถูกวิเคราะหดวยเครื่อง GC-MS/

MS โดยเทคนิค MRM เพ่ือลดสารรบกวน ผลการทดสอบความใชไดของวิธีวิเคราะหพบขีดจํากัดการตรวจพบและขีดจํากัด

การตรวจวัดเชิงปริมาณเปน 0.02 และ 0.05 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม ตามลําดับ ตัวอยางขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงที่เติมสาร

มาตรฐานที่ระดับ 0.05, 0.20 และ 1.25 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม ระดับละ 8 ซํ้า พบคาเฉลี่ยการคืนกลับอยูระหวาง 74.3-119.8% 

และสวนเบีย่งเบนมาตรฐานสมัพทัธนอยกวา 20% วธิมีชีวงความเปนเสนตรงเปน 0.05-2.50 มลิลกิรมัตอกโิลกรมั อยูในเกณฑ

ยอมรับ (r > 0.995) วิเคราะหภายใตกระบวนการควบคุมคุณภาพภายใน และมีผลการควบคุมคุณภาพภายนอกจาก

การเขารวม PT ใหคาเปนที่นาพอใจ บงชี้วาวิธีที่พัฒนาขึ้นสามารถนําไปใชวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชในธัญพืชและ

ถั่วเมล็ดแหงเพื่อการคุมครองผูบริโภคและตอบสนองกฎหมายที่เกี่ยวของไดตรงตามวัตถุประสงค

คําสําคัญ: สารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชตกคาง, ธัญพืช, ถั่วเมล็ดแหง, GC-MS/MS, QuEChERS



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

572 วารสารกรมวิทยาศาสตรการแพทย
ปที่ 63 ฉบับที่ 3 กรกฎาคม - กันยายน 2564

บทนํา

ขาว (Oryza sativa L.) เปนหนึ่งในธัญพืชที่กวาครึ่งหนึ่งของประชากรโลกบริโภคเปนอาหารหลัก(1, 2)

ถือเปนอาหารประจําชาติไทยและเปนแหลงสารอาหารที่สําคัญ ไดแก พลังงาน วิตามิน และแรธาตุ แมอัตราการบริโภค

ขาวจะแตกตางกนัไปตามวิถชีวิีตและสิง่แวดลอมโดยคนเมอืงจะบรโิภคขาวนอยกวาสงัคมชนบท(3) แตมกีารคาดการณวา

ในป พ.ศ. 2567 อัตราการบริโภคขาวเฉลี่ยของคนไทยจะสูงถึง 147.2 กิโลกรัมตอคนตอป(4) นอกจากนี้ขาวยังเปนพืช

ท่ีมีมูลคาทางการคาสูงท่ีสุดในโลก(5) โดยไทยเปนผูสงออกขาวรายใหญท่ีสุด ในป พ.ศ. 2562 ไทยสงออกขาวปริมาณ

เกือบ 4.6 ลานตัน มีมูลคากวา 1.3 แสนลานบาท(6) จากอัตราการบริโภคขาวท่ีสูงของท้ังคนไทยและประชากรโลก

หากมีสารพิษตกคางจะสงผลกระทบตอสุขภาพ

การเพาะปลูกธัญพืชและถั่วเมล็ดแหงในปจจุบันเปนกิจกรรมเชิงอุตสาหกรรมและการพาณิชย เพื่อเปน

การเพ่ิมปริมาณผลผลิตจึงมีการนําสารเคมีทางการเกษตร เชน ปุยเคม ีและสารเคมปีองกันกําจดัศตัรูพชืมาใช(7) สารเคมี

เหลาน้ีสามารถกาํจัดวัชพืชและแมลงศตัรพูชืไดด ีแตสามารถตกคางในผลผลติและสิง่แวดลอมไดเชนกัน การไดรบัสมัผสั

สารพษิโดยการบรโิภคโดยตรงถอืวามคีวามเสีย่งสงู จงึมกีารกาํหนดคามาตรฐานปรมิาณสารพษิตกคางสงูสดุ (Maximum

Residue Limit; MRL) พระราชบัญญัติอาหาร พ.ศ. 2522 และไดรับการปรับปรุงใหเปนปจจุบันมาอยางตอเนื่อง 

โดยประกาศกระทรวงสาธารณสุข เลขที่ 387 พ.ศ. 2560 เรื่อง อาหารที่มีสารพิษตกคาง(8) กําหนดคา MRLs ของสาร

หลายชนดิไวในขาวสาร ขาวเปลอืก และถัว่เมลด็แหง นอกจากนีป้ระเทศคูคาทีส่าํคญัของไทย เชน สหรฐัอเมรกิา สหภาพ

ยุโรป และกลุมประเทศอาเซียน ไดกําหนดคามาตรฐานตางๆ ไวเพื่อเปนการคุมครองสุขภาพผูบริโภคดวยเหตุผลนี้

กระทรวงสาธารณสุขจึงตองมีวิธีตรวจวิเคราะหที่มีความถูกตองและครอบคลุมจํานวนสารที่มีคากําหนดตามกฎหมาย

เพื่อการเฝาระวังความปลอดภัยจากสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชตกคางในอาหารที่จําหนายในประเทศและยังเปนการ

สงเสริมคุณภาพสินคาเกษตรเพื่อการสงออกใหมีการพัฒนาทางเศรษฐกิจไปพรอมกัน

การวิเคราะหสารเคมีปองกนักาํจดัศตัรพูชืตกคางในอาหารเปนสิง่ยุงยาก มีขัน้ตอนซบัซอน ใชเวลานาน เดมิมี

ขอจาํกดัดานขอบขายชนดิสารทีวิ่เคราะหไดจาก detector ชนดิ ECD, FPD และ NPD ผูวเิคราะหตองมคีวามชาํนาญ

และมปีระสบการณสงู ปจจุบนัมีการพฒันาการเตรยีมตวัอยางใหงาย สะดวก รวดเรว็ขึน้ เชน วิธ ีQuEChERS (Quick, 

Easy, Cheap, Effective, Rugged, and Safe)(9) เพือ่ใชเปนวิธีมาตรฐานในระดบันานาชาต ิอาท ิAOAC 2007.01(10)

และ EN 15662(11) ซึง่เปนวิธทีีใ่ชกนัอยางแพรหลายในหองปฏบิตักิารวเิคราะหอาหารประเภทผกัผลไมทีม่คีวามชืน้สงู

และไขมันตํ่า(12) มีการดัดแปลงปรับปรุงวิธีตั้งตนนี้ใหใชไดกับอาหารที่มีไขมันปานกลางและสูง เชน นํ้านมจากพืชและ

สัตว ไข(13) และอาหารที่มีความชื้นตํ่ามีแปงเปนองคประกอบหลัก เชน ขาวบารเลย(14) เปนตน ซึ่งเปนการปรับวิธีดวย

การคืนสภาพตัวอยางใหมีปริมาณความชื้นที่เหมาะสมกอนการสกัดแลววิเคราะหดวยเครื่องมือที่มีความไวและความ

จําเพาะสูง เชน gas และ liquid  chromatograph-mass spectrometer/mass spectrometer (GC and

LC-MS/MS) เปนตน(15) ยังคงประสบปญหาสารรบกวนในเมทริกซอีกหลายชนิด เชน ธัญพืช (cereal grains) และ

ถั่วเมล็ดแหง (pulse) ที่จําเปนตองกําจัดสารรบกวนไดอยางมีประสิทธิภาพกอนการวิเคราะห ซึ่งตองคํานึงถึงในการ

ตรวจวัดที่ระดับความเขมขนตํ่ามากในระดับ ppm และ ppb(16)

วตัถปุระสงคของงานวจิยันี ้คอืเพื่อใหไดวธิเีตรียมตวัอยางสาํหรบัการวเิคราะหสารเคมปีองกนักําจดัศตัรพูืช

ในอาหารกลุมธัญพืชและกลุมถั่วเมล็ดแหงสําหรับใชในหองปฏิบัติการตรวจสอบความปลอดภัยของอาหาร สําหรับ

การคุมครองผูบริโภคซ่ึงเปนภารกิจหลักของกรมวิทยาศาสตรการแพทย สํานักคุณภาพและความปลอดภัยอาหาร

จงึดาํเนนิการศึกษา พฒันา ปรบัปรงุวิธวิีเคราะหสารเคมปีองกนักาํจดัศตัรพูชืตกคางจาํนวน 122 ชนดิ ทีม่คีณุสมบตัทิาง

เคมทีีห่ลากหลายพรอมกนัดวยเครือ่ง GC-MS/MS ทีห่องปฏบิตักิารใชอยูในตวัอยางผักผลไมสดและไดรบัการรบัรอง

ตามระบบคณุภาพ ISO/IEC 17025: 2017 เพือ่ขยายขอบขายชนดิตวัอยางโดยใชตวัอยางขาวและถัว่เหลอืงเมลด็แหง

เปนตวัแทนของกลุมธญัพืชและกลุมถัว่เมล็ดแหง ตามลาํดบั ในขัน้ตอนการคดัเลอืกวธีิเตรียมตวัอยางทาํการเปรยีบเทียบ
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คณุลักษณะและประสิทธภิาพวิธ ีQuEChERS ซึง่เปนวธิมีาตรฐานกับวธิ ีFaPEx® (Fast Pesticides Extraction)(17)

ซึง่เปนวิธีเตรียมตวัอยางแบบใหมท่ีนาจะมีศกัยภาพในการลดรอบเวลาการวเิคราะหได จากนัน้จงึคัดเลอืกวธิทีีเ่หมาะสม

นําไปทดสอบความใชไดของวิธีวิเคราะห วิธีที่ไดจะถูกนําไปใชในการตรวจวิเคราะหความปลอดภัยของธัญพืชและ

ถั่วเมล็ดแหง ตรวจติดตามการตกคางของวัตถุอันตรายทางการเกษตรเพื่อทําใหทราบสถานการณและความรุนแรงของ

ปญหา นาํมาประเมินความปลอดภยัของผูบริโภคและสามารถนาํไปใชสาํหรบัตรวจวเิคราะหผลติภณัฑสาํหรบัสนบัสนนุ

การสงออกของประเทศ นอกจากนี้ยังไดถายทอดองคความรูและวิธีไปยังหองปฏิบัติการเครือขายกรมวิทยาศาสตรการ

แพทย จัดทําโครงการเปรียบเทียบผลระหวางหองปฏิบัติการ (Inter laboratory comparison, ILC) ปงบประมาณ 

พ.ศ. 2563 เพื่อการพัฒนาศักยภาพการตรวจวิเคราะหของศูนยวิทยาศาสตรการแพทยในภูมิภาคอีกดวย 

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 เปนสวนผสมของ 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): เกรดวัสดุอางอิงรับรอง (Certified reference material, CRM) เปน

สารละลายผสมของสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืช 122 ชนิด มีความเขมขนอางอิงรับรองประมาณ 100±3 ไมโครกรัม

ตอมิลลิลิตร ยี่หอ CPAChem (C.P.A. Chem Ltd. ฝรั่งเศส) 

การเตรียมสารละลายมาตรฐาน: เตรียมสารละลายผสมความเขมขน 10 ไมโครกรัมตอมิลลิลิตร ของ

สารมาตรฐาน 122 ชนิด ใน acetone โดยปเปตสารละลายมาตรฐานผสมแตละขวดจํานวน 6 ขวด ประมาณ 1 มิลลิลิตร

ลงใน volumetric flask ขนาด 10 มิลลิลิตร ปรับปริมาตรดวยตัวทําละลาย เก็บรักษาที่อุณหภูมิตํ่ากวา -18 °C เตรียม

intermediate solution กอนการใชงาน ความเขมขน 1 ไมโครกรัมตอมิลลิลิตร ปริมาตร 1 มิลลิลิตร ปรับปริมาตร

ดวยสารสกดัทีไ่ดจากตวัอยาง และ working solution ชวงความเขมขน 0.005, 0.01, 0.02, 0.05, 0.1, 0.25 และ 0.5 

ไมโครกรมัตอมลิลลิติร เตมิสารละลาย D-sorbitol 3% (analytical protectant) ปรมิาณ 3 ไมโครลติร ใชวเิคราะห

ทันที หรือสามารถเก็บรักษาที่อุณหภูมิตํ่ากวา -18 °C ไดไมเกิน 1 สัปดาห

เครื่องมือและอุปกรณ   

เครื่องชั่งความละเอียด 0.001 กรัม สําหรับช่ังตัวอยาง เครื่องบดปน mill machine POWEQ รุน 

HM100 เครื่องปนตกตะกอน (centrifuge) รุน HERMLE Z366 เครื่องระเหยสารละลายแบบ heating box และ

ใชแกสไนโตรเจนในการระเหยสารสกัด REACTI-THERM III #TS-18824 Thermo scientific เครื่องหมุนปน

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

ตูแชแข็งอุณหภูมิตํ่ากวา -18 °C certified volumetric flask กอนการใชงานเครื่องแกวทุกชนิดใหลางดวย acetone 

2 ครั้ง และ n-hexane 2 ครั้ง แลวผึ่งใหแหงกอนนํามาใชงาน

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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สวน injector เปน ALS, pulsed splitless mode, initial temperature 80°C hold 0.1 min, 300°C to 300°C 

cryogenic temperature 50°C มี injection volume เปน 4 ไมโครลติร oven temperature program เปน 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 ใชเวลาในการวิเคราะหประมาณ 30 นาที 

ใช ion source temperature 280°C ใช quadrupole temperature MS1 และ MS2 เปน 180°C ใช mode 

constant pressure ที่ 15.8 psi และทํา RT locked สาร chlorpyrifos ที่ 12.0 ± 0.1 นาที สารสนใจเมื่อเขาสู

เครื่อง GC-MS/MS จะถูกทําใหแตกตัวเปนประจุโดยใชแก็ส He เปน quench gas และ N
2
 เปน collision gas ที่ 

1 มิลลิลิตรตอนาที และถูกตรวจวัดดวย multiple reaction monitoring, MRM mode ขอมูลดังแสดงในตารางที่ 1 

ตารางที่ 1  ขอมูล mass transition ของสารตางๆ 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  ขอมูล mass transition ของสารตางๆ ในเครื่อง GC/MS/MS (ตอ)

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  ขอมูล mass transition ของสารตางๆ ในเครื่อง GC/MS/MS (ตอ)

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  ขอมูล mass transition ของสารตางๆ ในเครื่อง GC/MS/MS (ตอ)

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  ขอมูล mass transition ของสารตางๆ ในเครื่อง GC/MS/MS (ตอ)

ตัวอยางและการเตรียมตัวอยาง 

ตวัอยางท่ีใชในการพฒันาและทดสอบความใชไดของวธิ ีไดแก ขาวและถัว่เหลอืงเมลด็แหงบดปนตวัอยางให

เปนเนือ้เดยีวกนัดวยเครือ่งบดปน ชัง่แบงตวัอยางเพือ่เปน analytical portions โดยช่ังตัวอยางสาํหรบัวธิ ี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 ตัวอยางที่ยังไมไดนํามาวิเคราะหจะถูกเก็บรักษาในตูแชแข็งที่อุณหภูมิ

ตํ่ากวา -15°C

การเปรียบเทียบประสิทธิภาพของวิธี QuEChERS และวิธี FaPEx®

ทดสอบประสิทธิภาพของ 2 วิธี โดยการเติมสารมาตรฐานท่ีระดับความเขมขน 0.05 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม 

จํานวนวิธีละ 8 ซ้ํา (n=8) ในตัวอยางขาว คํานวณ mean %recovery และ %RSD วิธีท่ีมีจํานวนสารท่ีให %recovery

และ %RSD อยูในเกณฑยอมรับท่ี 70-120% และ ≤20% ตามลําดับ มากกวาถือเปนวิธีท่ีมีประสิทธิภาพมากกวา

และเลือกวิธีนั้นเพื่อทําการทดสอบความใชไดของวิธี

วธิ ีQuEChERS: นาํตวัอยางท่ีชัง่ไวมาเตมินํา้ RO ปรมิาตร 8 มลิลลิติร เขยาผสมกนัแลววางทิง้ไวอยางนอย 

30 นาที เติม acetonitrile ปริมาตร 10 มิลลิลิตร เขยาดวยมืออยางแรง 1 นาที แลวเติม QuEChERS extraction

kit เขยาตออีก 1 นาที นําไปปนตกตะกอนดวยความเร็ว 4,000 รอบตอนาที นาน 5 นาที แบงสารสกัดสวนใส

ดานบน 2 มิลลิลิตร ใสใน amber vial ขนาด 8 มิลลิลิตร นําไประเหยแหงปรับปริมาตรดวยตัวทําละลายผสมของ

n-hexane: ethyl acetate (3: 1) เปน 2 มิลลิลิตร เติม D-sorbitol 3% ปริมาตร 3 ไมโครลิตร ไดความเขมขน

ตัวอยาง 0.2 กรัมตอมิลลิลิตร วิเคราะหดวยเครื่อง GC-MS/MS 

วธิ ีFaPEx®: ตวัอยางนํา้หนกั 0.5 ± 0.1 กรมั ใน syringe พลาสตกิทีป่ดปลายไว ขนาด 10 มลิลลิติร เติมนํา้

RO ปริมาตร 1 มลิลลิติร ปดดวย plunger ไลอากาศออกบางสวน เขยาผสมกนัแลววางทิง้ไวอยางนอย 30 นาท ีเตมิ 1%

acetic acid in acetonitrile ปริมาตร 5 มิลลิลิตร เขยาดวย Vortex นาน 1 นาที แลวนําไปเขยาดวยเครื่องเขยา

ความเร็ว 100 รอบตอนาที นาน 15 นาที ตอปลาย syringe เขากับ FaPEx® cartridge กด plunger ใหสารสกัดผาน

cartridge อัตราเร็ว 1 หยดตอวินาที ลงใน amber vial นําสารสกัด 2 มิลลิลิตร ไประเหยแหงปรับปริมาตรดวย

ตวัทาํละลายผสมของ n-hexane: ethyl acetate (3: 1) เปน 1 มิลลลิิตร ไดความเขมขนตัวอยาง 0.2 กรัมตอมลิลลิติร 

วิเคราะหดวยเครื่อง GC-MS/MS
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การทดสอบความใชไดของวิธีวิเคราะห 

ความจําเพาะของวิธี

ฉดีสารมาตรฐานเขาเครือ่ง GC-MS/MS ตามสภาวะทีก่าํหนดจาํนวน 3 ซํา้ บนัทกึ Retention time (RT) 

และ ion intensity ratio แลวทดสอบความจําเพาะของวิธีโดยวิเคราะห method blank (reagent blank) ที่ใชนํ้า

RO แทนตัวอยาง และ sample blank ไดแก ขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหง เมื่อไมพบพีคหรือพบพีคที่มีสัญญาณ 

signal-to-noise ratio (S/N) นอยกวา 3 ที่มี RT และ/หรือคา m/z ใกลเคียงกับสารมาตรฐานถือวาวิธีปราศจาก

สารรบกวนและวิธีมีความจําเพาะ

ความเปนเสนตรงของกราฟมาตรฐาน 

สรางกราฟมาตรฐานแบบ matrix-matched calibration (MMC) โดยใชสารสกัดที่ไดจากขาวและ

ถั่วเหลืองเมล็ดแหงที่เปน blank เปนตัวทําละลาย เจือจาง intermediate standard solution ใหไดความเขมขน

ทีต่องการและฉีดเขาเครือ่ง GC-MS/MS แบบสุม (random, n=3) คาํนวณหาคาสมัประสทิธิส์หสมัพนัธ (correlation

coefficient: r) กําหนดเกณฑยอมรับ r มีคามากกวา 0.995

ขีดจํากัดของการตรวจพบ (LOD) 

หาขีดจํากัดของการตรวจพบ (limit of detection, LOD) โดยเติมสารละลายมาตรฐานลงในสารสกัด

จากขาวและถั่วเหลืองเมล็ดแหงที่ระดับ LOD แลวนําไปฉีดเขาเครื่อง GC-MS/MS คํานวณคา signal-to-noise 

ratio (S/N) จากนั้นยืนยันคา LOD ที่ระดับความเขมขน 0.02 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม โดยเติมสารมาตรฐานลงใน

ตัวอยางขาวและถั่วเหลืองเมล็ดแหง แลวสกัดตามขั้นตอน วิเคราะหจํานวน 8 ซํ้า (n=8) แลวคํานวณคา S/N คา LOD 

คือระดับความเขมขนที่ใหคา S/N มากกวา 3

ขีดจํากัดของการวัดเชิงปริมาณ (LOQ)

หาขีดจํากัดของการวัดเชิงปริมาณ (limit of quantitation, LOQ) โดยใชขอมูลจากการทดสอบ

ความแมนและความเที่ยงของการวิเคราะห ที่ระดับความเขมขน 0.05 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม วิเคราะหจํานวน 8 ซ้ํา

(n=8) แลวคํานวณ %recovery กําหนดเกณฑยอมรับอยูในชวงรอยละ 70-120 และคาเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธ 

(RSD) กําหนดเกณฑยอมรับ ≤20%

ความเปนเสนตรงของชวงการวิเคราะห 

ศึกษาความเปนเสนตรงของชวงการวเิคราะหโดยการเตมิสารมาตรฐานในตวัอยาง (sample blank) ทีร่ะดบั

ความเขมขน 0.05, 0.1, 0.2, 0.5, 1.25 และ 2.5 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม วิเคราะหระดับละ 3 ซํ้า (n=3) สรางกราฟ

ความสัมพันธระหวางความเขมขนที่เติมลงในตัวอยางกับความเขมขนที่ตรวจพบ คํานวณหาคาสัมประสิทธิ์สหสัมพันธ 

(correlation coefficient: r) กําหนดเกณฑยอมรับ r มีคามากกวา 0.95

ความแมนและความเที่ยง

เตมิสารมาตรฐานในตวัอยาง (sample blank) ทีร่ะดบั LOQ, 4xLOQ และ 25xLOQ ทีค่วามเขมขน 0.05, 

0.2 และ 1.25 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม ตามลําดับ วิเคราะหระดับละ 8 ซํ้า (n=8) แลวคํานวณ %recovery และ RSD

โดยเกณฑยอมรับความแมน (accuracy): mean recovery 70-120% และเกณฑยอมรับความเที่ยง (precision): 

RSD มีคา ≤20%

การประมาณคาความไมแนนอนของการวัด

การประมาณคาความไมแนนอนของการวัด (Estimation of Measurement Uncertainty, MU) ของ

การวเิคราะหสารกาํจัดศตัรพืูชในอาหารท่ีทําการทดสอบใชวธิกีารของ EURACHEM  ซึง่เปนการคาํนวณโดยใชทกุแหลง

ที่มาของความไมแนนอน จากนั้นคํานวณคาความไมแนนอนขยายที่ระดับความเช่ือมั่นรอยละ 95 โดยใชคา k = 2

เปนวิธีที่มีความถูกตองเปนที่ยอมรับและเหมาะสมตอการนําไปใชงาน
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การถายทอดองคความรูเพื่อพัฒนาศักยภาพหองปฏิบัติการเครือขาย 

เพ่ือเปนการสนับสนุนและยกระดับความสามารถหองปฏิบัติการเครือขายกรมวิทยาศาสตรการแพทย

ในภูมิภาค จึงดําเนินการฝกอบรมวิธีการตรวจวิเคราะหใหแกศูนยวิทยาศาสตรการแพทยข้ันพื้นฐานและข้ันสูงรวม 7 

แหง และเพื่อทดสอบความสามารถหองปฏิบัติการที่เขารับการอบรม จึงดําเนินการจัดโครงการเปรียบเทียบผลระหวาง

หองปฏบิติัการ (Interlaboratory comparison, ILC) การวเิคราะหสารเคมปีองกันกําจดัศตัรพืูชในขาว ปงบประมาณ 

พ.ศ. 2563 (ILC-PR01-63) มีสมาชิก 3 แหง ไดแก หองปฏิบัติการฝายสารกําจัดศัตรูพืชและยาสัตวตกคาง สํานัก

คุณภาพและความปลอดภัยอาหาร และศูนยวิทยาศาสตรการแพทยอีก 2 แหง ใชคาอางอิงของวัสดุทดสอบ (QC 

sample) ซึ่งเปนตัวอยางขาวบาสมาติ (Basmati Rice) ที่ไดจากการทดสอบความชํานาญของ FAPAS Product 

Code: FCPM2-CCP51 Test No. 09128 แจกจายใหแกผูเขารวมการเปรียบเทียบผลระหวางหองปฏิบัติการ

ผลวเิคราะหจากหองปฏบิติัการจะถกูประเมินความเทาเทยีมกนัโดยใชคา RU (Relative expanded uncertainty)(18)

คาํนวณไดจาก Reference value และ Expanded uncertainty (U) ทีร่ะบใุน reference data sheet ของ FAPAS 

โดยคา reference value ± U ของสาร alpha-BHC, methamidophos, profenofos และ fenpropathrin เปน 

18.2 ± 8.0, 42.0 ± 18.5, 45.4 ± 20.0 และ 59.8 ± 26.4 ไมโครกรัมตอกิโลกรัม ตามลําดับ กําหนดเกณฑยอมรับ

≤ 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®

เปรียบเทียบประสิทธิภาพการเตรียมตัวอยาง 2 วิธี กอนการคัดเลือกวิธีที่จะนําไปทดสอบความใชได ไดแก 

วิธี QuEChERS ซึ่งหองปฏิบัติการสํานักคุณภาพและความปลอดภัยอาหารใชสําหรับวิเคราะหผักผลไมสด กับวิธี 

FaPEx® ซึ่งผูผลิตระบุวามีหลักการเดียวกัน แตไดลดขนาดและขั้นตอนทําใหรวดเร็วขึ้น ซึ่งอาจจะสามารถนํามาใช

ทดแทนวิธีเดิมได โดยเติมสารมาตรฐานที่ระดับความเขมขน 0.05 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม จํานวน 8 ซํ้า (n=8) คํานวณ 

%recovery และ %RSD ดงัแสดงในภาพท่ี 1 สําหรบัวธิ ีQuEChERS อางองิจากวธิ ีEN 15662 เปนวธิทีีใ่ชกบัตวัอยาง

ความชื้นสูง ไดพัฒนาปรับปรุงกอนการใชงานใหสามารถใชวิเคราะหของแหงได เนื่องจากตองคืนสภาพใหตัวอยางที่มี

ความชืน้ 10-15% ใหมคีวามชืน้ทีเ่หมาะสมกบัวธิี (ความชื้น ≥70%) โดยการเติมนํ้า 4 เทาของปรมิาณตวัอยาง ในสวน

ของวิธี FaPEx® ใชหลักการที่อางอิงจากวิธี AOAC 2007.01 ดังแสดงในภาพที่ 1

จากการทดลองเปรียบเทียบประสิทธิภาพวิธีเตรียมตัวอยาง ผลพบวาวิธี QuEChERS ใหจํานวนสารท่ีมี 

%recovery อยูระหวาง 70-120% จํานวน 122 สาร คิดเปนรอยละ 100 และความเท่ียงท่ีแสดงดวยสวนเบ่ียงเบน

มาตรฐานสัมพัทธ สารท้ังหมดอยูในเกณฑยอมรับ (≤20%) ในขณะท่ีวิธี FaPEx® ใหจํานวนสารท่ีมี %recovery

อยูระหวาง 70-120% จํานวน 108 สาร คิดเปนรอยละ 88 และมี 2 สาร ให %RSD ไมอยูในเกณฑยอมรับ แสดงวา

วิธี QuEChERS มีความเหมาะสมท่ีจะใชสําหรับการเตรียมตัวอยางมากกวา จึงเลือกใชวิธีน้ีสําหรับการทําการทดสอบ

ความใชไดของวิธีวิเคราะห
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ผลการทดสอบความใชไดของวิธีวิเคราะห

จากการศึกษาการวิเคราะห method blank และ sample blank ที่เปนขาวและถั่วเหลืองเมล็ดแหง

ตรวจไมพบสารรบกวนทีใ่หพคีตรงหรอืใกลเคยีงกบัสารมาตรฐาน การวเิคราะหแบบ MRM ดวยเครือ่ง GC-MS/MS

ทําใหสามารถตรวจวัดพีคสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชไดอยางชัดเจน เปนเทคนิคที่มีความไวและความจําเพาะสูง

สามารถตรวจวัดสารสนใจในเมทริกซที่มีสารรบกวนไดดีดังแสดงในภาพที่ 2  

ภาพที่ 1  ผลการเปรียบเทียบรอยละการคืนกลับและสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธระหวางวิธี QuEChERS

 กับ FaPEx® แสดงจํานวนสารที่มี %recovery อยูระหวาง 70-120% และ %RSD ≤20%.

สามารถสรางกราฟมาตรฐานความสัมพันธระหวาง concentration กับ peak area (response) ของ

สารสนใจมีความเปนเสนตรงในชวง 0.005 ถึง 0.5 ไมโครกรัมตอมิลลิลิตร ดังแสดงในภาพท่ี 3 โดยกราฟมาตรฐานของ

สารทุกชนิดมีคา r ในชวง 0.995-0.999 ซ่ึงสูงกวาเกณฑยอมรับท่ี 0.995 

ผลการทดสอบขดีจาํกดัของการตรวจพบ (LOD) ของสารทกุชนดิเทากับ  0.02 มลิลกิรมัตอกิโลกรมั (S/N > 3)

และการยนืยนัโดยการสกดัตวัอยางท่ีระดับ LOD ผลพบวาพบสารทกุชนดิทัง้ 8 ซํา้ โดยมขีดีจาํกดัของการวดัเชิงปรมิาณ 

(LOQ) มีคาเทากับ 0.05 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม 

ผลการทดสอบความแมนและความเท่ียงของวิธีดังแสดงในตารางท่ี 2 คาความแมนและความเท่ียงท่ีระดับ 

LOQ, 4xLOQ และ 25xLOQ ท่ี 0.05, 0.20 และ 1.25 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

ศัตรูพืช 122 ชนิด ในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหง ผลการทดสอบความแมน (%recovery) ท่ีระดับ LOQ มีคาระหวาง 

74.3-119.8% และความเท่ียงจาก RSD มีคาระหวาง 1.2-20.0% ผลการทดสอบความแมนและความเท่ียงท่ีระดับกลาง

(4xLOQ) และ สูง (25xLOQ) มีคา 91.3-120.0 % และ 0.5-20.0% ตามลําดับ ซ่ึงอยูในเกณฑยอมรับท่ี 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  ตวัอยางกราฟมาตรฐานและ 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  ความแมน (average %recovery) และความเที่ยง (%RSD) ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

 ศัตรูพืชในขาวและถั่วเหลืองเมล็ดแหงที่ความเขมขนตางๆ

Pesticides

ขาว ถั่วเหลืองเมล็ดแหง

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  ความแมน (average %recovery) และความเท่ียง (%RSD) ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

 ศัตรูพืชในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงท่ีความเขมขนตางๆ (ตอ)

Pesticides

ขาว ถั่วเหลืองเมล็ดแหง

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

ขาว ถั่วเหลืองเมล็ดแหง

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  ความแมน (average %recovery) และความเท่ียง (%RSD) ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

 ศัตรูพืชในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงท่ีความเขมขนตางๆ (ตอ)
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ตารางท่ี 2  ความแมน (average %recovery) และความเท่ียง (%RSD) ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

 ศัตรูพืชในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงท่ีความเขมขนตางๆ (ตอ)

Pesticides

ขาว ถั่วเหลืองเมล็ดแหง

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  ความแมน (average %recovery) และความเท่ียง (%RSD) ของการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัด

 ศัตรูพืชในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงท่ีความเขมขนตางๆ (ตอ)

Pesticides

ขาว ถั่วเหลืองเมล็ดแหง

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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ผลการทดสอบความเปนเสนตรงของชวงการวิเคราะห พบวาสารทั้งหมดมีชวงความเปนเสนตรงอยูระหวาง 

0.05-2.50 มลิลิกรมัตอกโิลกรมั ดวยคณุลกัษณะทัง้หมดทีท่าํการทดสอบความใชไดนีแ้สดงวาสามารถใชวธินีีว้เิคราะห

สารสนใจดังกลาวได และเมื่อพิจารณาขอกําหนดทางกฎหมายของประเทศไทยที่กําหนดคา Maximum Residue 

Limit (MRL) ของสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชไวที่ 0.01-10 มิลลิกรัมตอกิโลกรัม วิธีนี้สามารถใชในการวิเคราะห

แบบคดักรอง (screening) สารเคมปีองกนักาํจัดศตัรพูชืในขาวและถัว่เหลอืงเมลด็แหงซึง่เปนตวัแทนของกลุมธญัพชื

และกลุมถั่วเมล็ดแหงไดตรงตามวัตถุประสงค

การประมาณคาความไมแนนอนของการวดัตามแนวของ ISO GUM Approach หรอื Bottom-up Approach

ผลจากการประมาณคาความไมแนนอนพบวาแหลงความไมแนนอนที่สําคัญที่สุด คือ calibration curve (38%) 

sample weight (26%) และ method precision (23%) สวน bias หรอื recovery และ standard concentration

(6 และ 4%) และองคประกอบอื่นๆนั้นถือเปนองคประกอบที่นอยมาก ดังแสดงในภาพที่ 4

ภาพที่ 4 สัดสวนขององคประกอบแหลงความไมแนนอนของการวิเคราะห chlorpyrifos ในขาว

ผลการถายทอดองคความรูเพื่อพัฒนาศักยภาพหองปฏิบัติการเครือขาย

หองปฏบิตักิารเครอืขายไดรบัการฝกอบรมวธิวีเิคราะหของแหงจากสาํนกัคณุภาพและความปลอดภยัอาหาร

ในป พ.ศ. 2563 จาํนวน 7 แหง แบงเปนหองปฏบิตักิารทีใ่ชเครือ่งมอืช้ันสงู 4 แหง ทัง้หมดเปดใหบรกิารตรวจวเิคราะห

แลว และหองปฏิบัติการที่ใชเครื่องมือพื้นฐานอีก 3 แหง เปดใหบริการแลว 1 แหง เพื่อเปนการทดสอบความสามารถ

และประเมินประสิทธิผลการฝกอบรมจึงจัดทําโครงการเปรียบเทียบผลระหวางหองปฏิบัติการการวิเคราะหสารเคมี

ปองกันกําจัดศัตรูพืชในขาว โดยใชคาอางอิง (Reference value) และ Expanded uncertainty U (k = 2) ของ

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

โดยมีหองปฏิบัติการเขารวม 3 แหง รายงาน 4 คา (1A, 1B, 2 และ 3) จากการประเมินผลสมาชิกโดยใช Relative 

expanded uncertainty (RU) ดังแสดงในภาพที่ 5 โดยกําหนดเกณฑยอมรับเปน RU ≤ ± 1 สมาชิกรายงานผล

ปริมาณสาร profenofos ไดในระดับที่นาพอใจทั้ง 3 แหง (รอยละ 100) สวนสาร alpha-BHC, methamidophos

และ fenpropathrin มีคา RU ในระดับนาพอใจ 2 แหง (รอยละ 66.7) ซึ่งเปนหองปฏิบัติการเดียวกัน และมี

หองปฏิบัติการ 1 แหง ที่มีคา RU ในระดับไมนาพอใจทั้ง 3 สาร ซึ่งสรุปไดวามีหองปฏิบัติการที่สามารถวิเคราะห
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ตารางที่ 3  คาอางอิง (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 ของการวิเคราะหสาร alpha-BHC, methamidophos, profenofos และ fenpropathrin

 ในตัวอยางขาวบาสมาติ เกณฑยอมรับ RU ≤ ±1

สารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชในขาวไดในระดับท่ีนาพอใจท้ัง 4 สาร มีจํานวน 2 แหง และอีก 1 แหง สามารถวิเคราะห

สารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชในขาวไดในระดับที่นาพอใจ 1 สาร ทั้งนี้หองปฏิบัติการสามารถทบทวนผลการวิเคราะห

เพื่อดําเนินการพัฒนาปรับปรุงงานในระบบคุณภาพการวิเคราะหใหดียิ่งขึ้น

วิจารณ

การทดสอบประสิทธิภาพของวิธี QuEChERS และ FaPEx® พบวาวิธีมาตรฐาน QuEChERS ใหคา 

%recovery และ %RSD อยูในเกณฑยอมรับมากกวาวิธี FaPEx® แมวิธีนี้จะใชเวลาและสารเคมีนอยกวา แตเกณฑ

การคัดเลือกตองมาจากความถูกตองของวิธีเปนอันดับแรก และการใชตัวอยางปริมาณนอยจะสงผลถึงความแมน

และความเที่ยงของวิธี รวมท้ังเปน cartridge ที่บรรจุ SPE สําเร็จรูปที่มีผลตอความแมนของวิธียังเปนลิขสิทธิ์

เฉพาะของบริษัทผูผลิต ทั้งนี้วิธี FaPEx® มีศักยภาพที่สามารถพัฒนาใหเปนวิธีมาตรฐานไดเมื่อมีการพัฒนา SPE

ใหเหมาะสมในอนาคตตอไป 

การพัฒนาวิธีวิเคราะหโดยใชเคร่ือง GC-MS/MS ในข้ันตอน instrument method development 

เปนสิ่งที่สําคัญและมีความจําเปนตอการวิเคราะหแบบ multi-residue method อยางมาก โดยเฉพาะการหาสภาวะ

และ MRM transitions ที่เหมาะสม โดยตองคํานึงถึงเมทริกซที่อยูในสารสกัด การเลือก transitions ที่ไมเหมาะสม
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จะทําใหผลการวิเคราะหผิดพลาดจากสารรบกวน และการวิเคราะหสารจํานวนมากพรอมกันยังถือเปนความทาทาย

เชิงเทคนิคตอผูวิเคราะห

วธิเีตรยีมตวัอยาง QuEChERS ไดรบัการพฒันาขึน้เปนครัง้แรกใหใชไดกบัตวัอยางทีม่คีวามช้ืนสงูมากกวา 

70% ประเภทผกัและผลไมสด ในขณะท่ีการวิเคราะหอาหารกลุมธญัพชืและถัว่เมลด็แหงซึง่เปนตวัอยางในกลุมของแหง

ความชืน้ต่ํา มแีปง โปรตนี และกรดไขมันอยูปรมิาณมาก ซึง่จะแสดงเปนสารรบกวนในระบบ chromatography ทาํให

การวเิคราะหในระดบัตํา่เปนไปไดยาก เพือ่กาํจดัสารเหลานีม้คีวามพยายามใชเทคนคิตาง ๆ  เชน dispersive SPE ทีม่ี

สวนผสมของ PSA และ C18 เพ่ือกําจัดกรดอินทรยี กรดไขมนัและนํา้ตาลบางชนดิได หรอืการ centrifuge ทีอุ่ณหภูมติํา่

เพื่อกําจัด co-extracts การเลือกใชเครื่องมือที่มีความจําเพาะสูงจะสามารถทําใหลดสารรบกวนไดดีโดยไมตอง

ผานการทําใหบริสุทธิ์ไดเชนกัน การสกัดโดยใช acetonitrile เปนตัวทําละลายสามารถละลายสารที่มีคุณสมบัติ

หลากหลายไดทั้งมีขั้วและไมมีขั้ว หากฉีดเขาเครื่องมือวิเคราะหโดยตรง สารชนิดนี้จะทําลาย stationary phase 

ทําใหอายุการใชงานของ analytical column สั้นลง เพื่อเปนการยืดอายุใหสามารถวิเคราะหสารไดนานขึ้นและ

เปนการประหยัดทรัพยากรจึงทําการเปลี่ยนตัวทําละลายโดยการระเหยแหงโดยใชแก็สไนโตรเจนแลวปรับปริมาตร

โดยใชสารผสมของ ethyl acetate และ n-hexane อัตราสวน 1 ตอ 3 การวิเคราะหดวยเครื่อง GC-MS/MS 

สารหลายชนดิอาจทาํปฏกิริยิากบั active site ในเครือ่งมอื จงึตองมกีารเตมิ analytical protectant (D-sorbitol) ลดการ

adsorption และการ degradation ของสารสนใจกอนฉีดเขาเครื่องมือ วิธีการนี้จะชวยให repeatability ดีขึ้น(19)

การเลือกใช inlet ชนิด PTV (programmable temperature vaporizer) โดยการคอยๆ ปรับอุณหภูมิ

ใหสูงข้ึนเปนการชวยใหสารทีม่ ีvolatility ทีแ่ตกตางกนัเขาสู column ไมพรอมกนั เพิม่ประสทิธภิาพการแยกสารไดดี 

ในกรณีที่เครื่องมือไมมี inlet ชนิดนี้สามารถใช MMI (multimode inlet) ที่ใชไดทั้งแบบ split/splitless และปรับ

อุณหภูมิขึ้นลงได เครื่องตรวจวัดสารชนิด triple quadrupole mass spectrometer ใน mode MRM, multiple 

reaction monitoring ถูกใชเพื่อเพิ่ม sensitivity และ selectivity สามารถตรวจวัดสารที่ระดับตํ่ามากไดและเปน

เครื่องมือที่มีความทน (robustness) โดยทั่วไปจะใชในงานวิเคราะห drug metabolism, pharmacokinetics, 

environmental contaminants, biological analyses และงานสารตกคางในอาหาร ตองมีการตรวจสอบสภาวะที่

เหมาะสมกอนการใชเครื่องมือทุกครั้ง พารามิเตอรที่มักมีการตรวจสอบ ไดแก ความคงที่ของ retention time, peak 

area (response) หรือในบางกรณีสามารถตรวจสอบคา ion intensity ratio ไดเชนกัน

ดําเนินการควบคุมคุณภาพผลการวิเคราะหทั้งภายในและภายนอก โดยการวิเคราะห method blank, 

spiked sample และ duplicate sample ทุกชุดของการสกัดหรืออยางนอยประมาณ 5% ของตัวอยางทดสอบ

ในกรณีที่มีตัวอยางจํานวนมาก และหากพบสารท่ีสงสัยวาเปนสารตกคางสนใจจะตองทําการตรวจยืนยันดวยทุกครั้ง 

การยืนยันชนิดของสารที่ตรวจพบตองยืนยันผลดวย ion intensities ratio โดยคา ion intensities ratio ของ

สารที่วิเคราะหแตละตัวในตัวอยาง และ ion intensities ratio เฉล่ียของสารมาตรฐานนั้น ตองแตกตางกันไมเกิน

30% และยืนยันปริมาณที่ตรวจพบโดยทําการทดสอบตัวอยางใหม (retest) แบบ duplicate test แลวรายงาน

โดยใชคาเฉลี่ยของการทําซํ้าดังกลาว และเกณฑยอมรับของ %RPD ตองไมเกิน 25% สําหรับการควบคุมคุณภาพ

ภายนอก ไดเขารวมการทดสอบความชํานาญกับ FAPAS ผล z-score ≤ 2 เปนการยืนยันวากระบวนการวิเคราะห

ทัง้หมดมคีวามถูกตองเหมาะสมและสอดคลองกบัเอกสารอางองิเฉพาะดานและสอดคลองกบัมาตรฐานหองปฏบิตักิาร

ทดสอบและสอบเทียบ ISO/IEC 17025: 2017 

ผลการเปรียบเทียบระหวางหองปฏิบัติการวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชในขาว โดยใชตัวอยาง

ขาวบาสมาติ (Basmati Rice) มีจํานวนสมาชิก หองปฏิบัติการเขารวม 3 แหง หองปฏิบัติการทุกแหงสงผลมาเพื่อรับ

การประเมนิ และมหีองปฏบิตักิาร 1 แหง รายงานผลการวเิคราะห 2 คา เนือ่งจากใชวธิวีเิคราะหทีต่างกนั จงึมผีลวเิคราะห

ทีน่าํมาประเมนิจาํนวน 4 คาของสารแตละชนิด เม่ือนาํคาทีส่มาชิกรายงานมาเปรยีบเทียบกับคาอางอิงและใช Expanded 
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uncertainty (U) คาํนวณเปนคา RU พบวาการประเมนิความสามารถการวเิคราะหชนดิและปรมิาณสารสารเคมปีองกนั

กาํจดัศัตรูพืชในขาวของสมาชิก หองปฏบิตักิาร ทัง้ 3  แหงนัน้ อยูในเกณฑนาพอใจสาํหรบัการวเิคราะหสาร profenofos

มีหองปฏิบัติการ 2 แหง รายงานผลการวิเคราะหสาร alpha-BHC, methamidophos, และ fenpropathrin อยูใน

เกณฑนาพอใจ แตมหีองปฏบิตักิาร 1 แหง รายงานผลอยูในเกณฑไมนาพอใจ โดยหองปฏบิตักิารแหงนีร้ายงานปรมิาณ

ไปในทิศทางที่มากกวาคาอางอิงกรณีวิเคราะหสาร methamidophos ซึ่งเปนสารที่มีความเปนขั้วสูงในกลุมออรกาโน

ฟอสฟอรัส และรายงานไปในทางนอยกวาคาอางอิง กรณีวิเคราะหสาร alpha-BHC และ fenpropathrin ที่อยูใน

กลุมออรกาโนคลอรีนและกลุมสารสังเคราะหไพรีทรอยด ตามลําดับ ซึ่งมีความเปนข้ัวตํ่า จากขอมูลดังกลาวช้ีใหเห็น

วาหองปฏบิตักิารมคีวามเบีย่งเบนเชงิระบบ ซึง่อาจเกดิจากเทคนคิการวเิคราะหในขัน้ตอนการสกดั หรอืการเตรยีมสาร

มาตรฐาน ทั้งนี้หองปฏิบัติการดังกลาวควรติดตามหาสาเหตุที่แทจริงเพื่อการปองกัน และพัฒนาคุณภาพการวิเคราะห

ที่เปนงานประจําของหองปฏิบัติการตอไป

สรุป

วิธีวิเคราะหสารเคมีปองกันกําจัดศัตรูพืชในขาวและถ่ัวเหลืองเมล็ดแหงดวยวิธีที่พัฒนาขึ้นเปนวิธี

multi-residue method โดยใชวิธีที่อางอิงจาก EN 15662 หรือ QuEChERS ใช GC-MS/MS เปนเครื่องมือ

ตรวจวัด เปนวิธีที่งาย รวดเร็ว ประหยัด และมีประสิทธิภาพสูงกวาวิธี FaPEx® ผานการทดสอบความใชไดเปนวิธีที่

มีคุณลักษณะและสมรรถนะที่เหมาะสม มีความถูกตอง แมนยํา มีความไวและความจําเพาะ อยูในเกณฑยอมรับตาม 

SANTE/12682/2019(20) เมื่อใชวิธีพรอมกับการควบคุมคุณภาพภายในและภายนอก สามารถใชเปนวิธีวิเคราะห

ในหองปฏิบัติการเพ่ือใชสําหรับตรวจสอบคุณภาพและความปลอดภัยใหเปนไปตามคากําหนดทางกฎหมายท่ีระบุ

ในพระราชบัญญัติอาหาร ป พ.ศ.2522 และตรวจสอบคุณภาพใหเปนไปตามมาตรฐานระหวางประเทศเพื่อการสงออก

สินคาทางการเกษตรไดอีกดวย 

กิตติกรรมประกาศ
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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. 
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