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มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรม 
ผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา - การหาระดับของสารควบคุม 6 ชนิด (ตะกั่ว, ปรอท, 

แคดเมยีม, โครเมียมเฮกซะเวเลนซ, พอลิโบรมิเนเต็ดไบฟนิล, 
พอลิโบรมเินเต็ดไดฟนิลอเีทอร) 

1.  ขอบขาย 
มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมน้ีระบุการหาระดับของตะกั่ว (Pb),  ปรอท (Hg),  แคดเมียม (Cd), โครเมียม 
เฮกซะเวเลนซ (Cr(VI)) ท่ีอยูในสารประกอบอนินทรียและอินทรีย  และสารหนวงเปลวไฟ (flame retardant) ชนิด
โบรมิเนเต็ด 2 กลุม,  พอลิโบรมิเนเต็ดไบฟนิล (PBB)  และพอลิโบรมิเนเต็ดไดฟนิลอีเทอร (PBDE) ท่ีอยูใน
ผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา 

มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้อางถึงตัวอยางในลักษณะท่ีเปนส่ิงซ่ึงนํามาผานกระบวนการและวัดคา  
ธรรมชาติของตัวอยางและลักษณะท่ีตองการถูกกําหนดโดยหนวยงาน (entity) ท่ีดําเนินการการทดสอบ และไม
ครอบคลุมโดยมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้ 

หมายเหตุ 1  คําแนะนําเพิ่มเติมเกี่ยวกับการไดมาซ่ึงตัวอยางที่เปนตัวแทนจากผลิตภัณฑอิเล็กทรอนิกสสําเร็จรูปที่ถูกทดสอบหาระดับของ
สารควบคุมสามารถอานเพิ่มเติมจาก IEC/PAS 62596 สําหรับการแยกสวนตัวอยาง  

ตองสังเกตวาการเลือกตัวอยางอาจสงผลกระทบตอการแปลผลการทดสอบ 
มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้ไมไดพิจารณาถึง 
• บทนิยามของ “หนวย” หรือ “วัสดุซ่ึงเปนเนื้อเดยีวกัน” ท่ีเปนตัวอยาง   
• ข้ันตอนดําเนนิการถอดประกอบท่ีใชสําหรับการไดมาซ่ึงตัวอยาง 
• ข้ันตอนดําเนนิการประเมิน 

หมายเหตุ 2  คําแนะนําเพิ่มเติมเกี่ยวกับข้ันตอนดําเนินการการประเมินสามารถอานเพิ่มเติมจากขอกําหนดคุณลักษณะทางเทคนิคของ IEC  
(IEC/TS 62476  [1] ) ในอนาคต 

2.  เอกสารอางอิง 
เอกสารอางอิงตอไปนี้ใชรวมกับมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี ้ 
สําหรับเอกสารอางอิงซ่ึงแสดงวันท่ีหรือวันเดือนป ใหใชฉบับท่ีอางถึงเทานั้น   สําหรับเอกสารอางอิงซ่ึงไมแสดง
วันท่ีหรือวันเดือนป ใหใชเอกสารอางอิงฉบับลาสุด (รวมถึงการปรับปรุงใดๆ) 

ISO/IEC Guide 98:1995,  ISO Guide to the expression of uncertainty in measurement (GUM)  

ISO 3696, Water for analytical laboratory use – Specification and test methods  

ISO 5961, Water quality – Determination of cadmium by atomic absorption spectrometry  
__________________________ 
1 ตัวเลขในวงเล็บกามปู อางถึงบรรณานุกรม 
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ISO 17025, General requirements for the competence of testing and calibration laboratories 

3.  คํา บทนิยาม และคํายอ 
3.1  คํา และบทนิยาม 
สําหรับจุดประสงคของเอกสารนี้ ใหนําคําและบทนยิามดังตอไปนี้มาใช 
3.1.1  สารท่ีวิเคราะห (analyte) 
สารท่ีถูกวัดคา 
3.1.2   แคลิแบรนต (calibrant) 
สารมาตรฐานการสอบเทียบ 
สารในรูปของของแข็งหรือของเหลวซ่ึงมีสารท่ีวิเคราะหท่ีสนใจซ่ึงทราบคาความเขมขนและมีความเสถียร ท่ีถูก
ใชเพื่อสรางการตอบสนองของเคร่ืองมือ (เสนการสอบเทียบ) เม่ือเทียบกับความเขมขนของสารท่ีวิเคราะห 
3.1.3   แบลงกสอบเทียบ (calibration blank) 
สารท่ีมีรูปแบบและองคประกอบเมทริกซเหมือนกันทุกประการกับแคลิแบรนต  แตไมมีสารท่ีวิเคราะห 
3.1.4   วัสดุอางอิงรับรอง (certified reference material) 
CRM 
วัสดุอางอิงท่ีมีใบรับรอง ซ่ึงมีสมบัติหนึ่งหรือมากกวาไดรับการรับรองโดยข้ันตอนดําเนินการซ่ึงสรางความสอบ
กลับไดจนถึงระดับความแมนท่ีไดของหนวยซ่ึงสอดคลองกับคาสมบัติท่ีถูกแสดง   และคาท่ีไดรับการรับรอง 
แตละคาตองมีคาความไมแนนอนท่ีระดับของความเช่ือม่ันท่ีระบุ 
[ISO Guide 30][2] 
3.1.5   สารท่ีถูกยอย (digestate) 
สารละลายท่ีไดหลังกระบวนการการยอยตัวอยางเสร็จส้ิน 
3.1.6   ชุดประกอบอิเล็กทรอนิกส (electronic assembly) 
กลุมของสวนประกอบ อยางนอยท่ีสุดส่ิงหนึ่งซ่ึงเปนอุปกรณอิเล็กทรอนิกส  แตละสวนอาจถูกแทนท่ีโดยไมทํา
ความเสียหายใหแกชุดประกอบ 
ตัวอยาง  กลุมของสวนประกอบท่ีติดต้ังบนแผนวงจรพมิพ 
[IEC  60730 -1:1999, บทนิยาม H.2.5.9 ][3] 
3.1.7   สวนประกอบอิเล็กทรอนิกส (electronic component) 
อุปกรณไฟฟาหรืออิเล็กทรอนิกสท่ีไมตองถอดประกอบโดยปราศจากการทําลายหรือทําใหการใชงานตามแบบท่ี
ออกแบบไวดอยลง  บางคร้ังถูกเรียกวา ช้ินสวนอิเล็กทรอนิกส (electronic part) หรือสวนของช้ินสวน (piece part) 
ตัวอยาง  ตัวตานทาน ตัวเก็บประจุ ไดโอด วงจรรวม วงจรลูกผสม วงจรรวมใชงานจําเพาะ สวนประกอบที่ไดจากการพัน และ
รีเลย 

[IEC/TS 62239:2003][4] 
3.1.8  อิเล็กทรอนิกส (electronics) 

ชุดประกอบอิเล็กทรอนิกส และ/หรือสวนประกอบอิเล็กทรอนิกส และ/หรือ หนวยท่ีสามารถเปล่ียนไดในสนาม 



มอก.2388-2556 

-3- 
 

3.1.9  หนวยท่ีสามารถเปล่ียนไดในสนาม (field replaceable unit) 
FRU  
ช้ินสวน, สวนประกอบ หรือชุดประกอบยอย ซ่ึงถอดไดโดยงาย (แยกโดยวิธีทางกล) โดยใชเคร่ืองมือธรรมดา 
หมายเหต ุ“ถอดไดโดยงาย” หมายความวา การใชเคร่ืองมือธรรมดาเพือ่ทําหนาที่ขันเกลยีวหรือปลด โดยปราศจากการทําลายหนวยจนคืน
สภาพไมได 
[IEC Guide 114: 2005, บทนิยาม 3.7][5] 

3.1.10  เมทริกซ (matrix) 
วัสดุหรือสาร และรูปแบบหรือสถานะของวัสดุหรือสารนั้นมีสารท่ีวิเคราะหแฝงหรือติดอยู 

3.1.11  ระบบการวัดท่ีมีพื้นฐานจากการเปรียบเทียบสมรรถนะ (performance-based measurement system) 
PBMS 
ชุดของกระบวนการที่มีการระบุถึงความจําเปนในดานขอมูล ขอบังคับ หรือขอจํากัด ของโปรแกรมหรือโครงการ  
ท่ีใชเปนเกณฑสําหรับเลือกวิธีท่ีเหมาะสมท่ีจะทําใหเปนไปตามความจําเปนเหลานั้นในลักษณะคุมคา 

หมายเหตุ  เกณฑอาจถูกพิมพอยูในกฎระเบียบ เอกสารคําแนะนําทางเทคนิค, ใบอนุญาต, แผนงาน หรือใบส่ังใหปฏิบัติตาม 

3.1.12  วัสดุอางอิง (reference material) 
วัสดุหรือสาร ท่ีมีคาสมบัติหนึ่งหรือมากกวาเปนเนื้อเดียวกันเพียงพอ และจัดทําข้ึนเปนอยางดีเพื่อใชสําหรับการ
สอบเทียบของเคร่ืองสําเร็จ การประเมินวิธีการวัด  หรือสําหรับการกําหนดคาใหแกวัสดุตางๆ 
[ISO Guide 30, ดัดแปลง] 
3.2  คํายอ 
AAS  Atomic absorption spectrometry  
ABS  Acrylonitrile butadiene styrene  
AFS  Atomic fluorescence spectrometry  
ASTM  American Society for Testing and Materials  
BCR  Community Bureau of Reference (BCR : Bureau Communautaire de Référence) 
BL  Below limit 
BSA  N,O-bis(trimethylsilyl) acetamide  
BSTFA  N,O-bis(trimethylsilyl)-trifluoroacetamide  
CCC  Continuing calibration check standard  
CCFL  Cold cathode fluorescent lamp  
CFR  Code of Federal Regulations  
CRM  Certified reference material  
CV-AAS  Cold vapour atomic absorption spectrometry  
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CV-AFS  Cold vapour atomic fluorescence spectrometry  
DBOFB  4,4’-dibromooctafluorobiphenyl  
DIN  Deutsches Institut f.r Normung  
DMDCS  Dimethyldichlorosilane in dichloromethane  
EC  European Community 
EDXRF  Energy dispersive X-ray fluorescence  
EI  Electron ionization  
EN  European norm  
EPA  Environmental Protection Agency  
EVAC  Ethylene vinyl acetate  
FEP  Perfluoro (ethylene-propylene)  
FP  Fundamental parameters  
FRU  Field replaceable unit  
GC  Gas chromatography  
GC-MS  Gas chromatography – mass spectrometry  
GLP  Good laboratory practice  
HPLC-UV  High-performance liquid chromatography – ultraviolet  
ICP-MS  Inductively coupled plasma mass spectrometry  
ICP-OES  Inductively coupled plasma optical emission spectrometry  
IS  Internal standard  
IIS  International interlaboratory study  
IUPAC  International Union of Pure and Applied Chemistry  
JIS  Japanese Industrial Standard 
LN  Liquid nitrogen  
LOD  Limit of detection  
LOQ  Limit of quantification  
MDL  Method detection limit  
NIST  National Institute of Standards and Technology  
NMIJ  National Metrology Institute of Japan  
OctaBB  Octabromobiphenyl  
OctaBDE  Octabromodiphenyl ether  
OL  Over limit  
PAS  Publicly Available Specification  
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PBB  Polybrominated biphenyl  
PBDE  Polybrominated diphenyl ether  
PBMS  Performance-based measurement system  
PC  Polycarbonate  
PE  Polyethylene  
PE-HD  High-density polyethylene  
PFA  Perfluoro alkoxyl alkane resin  
PS-HI  High-impact polystyrene  
PTFE  Polytetrafluoroethylene  
PTV  Programmable temperature vaporization  
PVC  Polyvinyl chloride  
PWB  Printed wiring board  
QA  Quality assurance  
QC  Quality control  
RH  Relative humidity 
RSD  Relative standard deviation  
SIM  Single (or “selected”) ion monitoring  
SOP  Standard Operating Procedure  
SRM  Standard reference material  
TFM  Tetrafluoroethylene modified  
US  United States  
WC  Tungsten carbide  
WDXRF  Wavelength dispersive X-ray fluorescence  
XRF  X-ray fluorescence  

4.  วธิีทดสอบ - ภาพรวม 
4.1  สาขาท่ีนําไปใช 
เนื้อหาสาระของวิธีทดสอบเพื่อหาระดับของสารควบคุม สามารถแบงออกเปน 2 ข้ันตอนสําคัญ 
• วิธีทดสอบเชิงวิเคราะห 
• การนําไปใชงานในหองปฏิบัติการ 

วิธีทดสอบเชิงวิเคราะหถูกพฒันาและตรวจสอบความใชไดเพื่อทําใหม่ันใจถึงความเหมาะสมกับงาน 
วิธีทดสอบเชิงวิเคราะหถูกแบงออกเปน 5 สวนหลัก 
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• ภาพรวม 
• เคร่ืองสําเร็จ/บริภัณฑ และวัสดุตางๆ 
• รีเอเจนต 
• การเตรียมตัวอยาง 
• วิธีทดสอบ ซ่ึงรวมถึง 
 - การสอบเทียบ   
 - สมรรถนะเคร่ืองมือ   
 - การวิเคราะหตัวอยาง   
 - การคํานวณผลการวิเคราะห   
 - รายงานการทดสอบ   
 - การควบคุมคุณภาพ  

คําอธิบายของวิธีทดสอบแตละสวน ปฏิบัติตามเคาโครงนี้ 

มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมน้ีไมครอบคลุมถึงการนําไปใชงานในหองปฏิบัติการ  เพราะหองปฏิบัติการ
สามารถท่ีจะใชวิธีทดสอบท่ีอธิบายโดยใชวิธีทดสอบและมาตรฐานท่ีใหไวในแหลงอ่ืนๆ   ข้ันตอนการนําไปใช
งานรวมถึงมาตรการการประกันคุณภาพท่ีเหมาะสม และโพรโทคอล (protocol) การตรวจสอบความใชไดท่ีระบุ
สมรรถนะของวิธีวิเคราะหไวเปนเอกสารโดยใชเคร่ืองมือในหองปฏิบัติการ  ระบบการประกันคุณภาพ เชน วิธี
ปฏิบัติท่ีดีของหองปฏิบัติการ(Good Laboratory Practice: GLP) และ/หรือการรับรองระบบระหวางประเทศหรือ
แหงชาติท่ีคลายกัน (ตัวอยางเชน  ISO 17025) ไดรับการสงเสริมเปนอยางยิ่ง 

4.2  ตัวอยาง 
มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้อางถึงตัวอยางในลักษณะท่ีเปนส่ิงซ่ึงนํามาผานกระบวนการและวัดคาตามท่ีวิธี
ทดสอบท่ีจะหาระดับของสารควบคุม ตัวอยางอาจเปนพอลิเมอร โลหะ หรืออิเล็กทรอนิกส 
ตัวอยางจะเปนอะไรหรือจะไดตัวอยางมาอยางไร ตองถูกกําหนดโดยเอกสารอางอิงโดยหนวยงานที่ดําเนินการ
ตามวิธีทดสอบ 

หมายเหตุ  หนวยงานอาจเปนองคกรที่กํากับดูแลหรือองคกรที่ดําเนินการ   ในทางปฏิบัติ ผูรองขอและผูวิเคราะหจะตกลงกันเกี่ยวกับตัวอยาง
ที่จะใช 

หนวยงานอาจจะตัดสินใจท่ีจะเตรียมตัวอยางท่ีเปนวัสดุซ่ึงเปนเนื้อเดียวกัน  สําหรับตัวอยางชนิดนี้ วิธีทดสอบท่ีใช
กับโลหะหรือพอลิเมอรจะเหมาะสมเปนพิเศษ 
หนวยงานอาจจะตัดสินใจท่ีจะเตรียมตัวอยางซ่ึงเปนสวนประกอบอิเล็กทรอนิกส ชุดประกอบอิเล็กทรอนิกส หรือ
หนวยท่ีสามารถเปล่ียนไดในสนาม (FRU)   สําหรับตัวอยางชนิดนี้ วิธีทดสอบที่ใชไดกับอิเล็กทรอนิกสจะ
เหมาะสมเปนพิเศษ 
วิธีท่ีจะใหไดตัวอยางมาอยูนอกขอบขายของมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมน้ี  คําแนะนําเพิ่มเติมเกี่ยวกับการ
แยกสวนตัวอยางสามารถอานเพิ่มเติมไดจาก  IEC/PAS 62596 
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4.3  วิธีทดสอบ - แผนภูมิการไหล 
รูปท่ี 1 แสดงแผนภูมิการไหลของวิธีทดสอบท่ีจะหาระดับของสารควบคุมในผลิตภณัฑเทคนิคทางไฟฟา 

 

รูปท่ี 1 แผนภมิูการไหลของวิธีทดสอบ 
หลังจากการไดมาซ่ึงตัวอยาง ซ่ึงอาจเปนพอลิเมอร โลหะ หรืออิเล็กทรอนิกส (เชน ในรูปแบบของสวนประกอบ
อิเล็กทรอนิกส, ชุดประกอบอิเล็กทรอนิกส หรือ FRU) ใหตัดสินใจวาจะใชข้ันตอนดําเนินการการคัดเบ้ืองแรก
หรือข้ันตอนดําเนินการทดสอบอยางละเอียด โดยใชวิธีทดสอบท่ีหลากหลาย 
ข้ันตอนดําเนินการการคัดเบ้ืองแรกอาจจะดําเนินการอยางใดอยางหนึ่งโดยการวัดคาตัวอยางโดยตรง (การเตรียม
ตัวอยางแบบไมทําลาย)  หรือโดยทําลายตัวอยางเพื่อท่ีจะทําใหเกิดความสมํ่าเสมอ (การเตรียมตัวอยางทางกล)  
การตัดสินใจนี้ตองทําโดยการพิจารณาความสมํ่าเสมอของตัวอยาง  การคัดเบ้ืองแรกตัวอยางท่ีเปนตัวแทนของ
วัสดุท่ีมีความสม่ําเสมอหลายๆชนิด เชน พอลิเมอร โลหะเจือ  แกว  อาจเตรียมตัวอยางแบบไมทําลาย ในขณะท่ี
ตัวอยางอ่ืนๆท่ีมีความซับซอนมากกวา  เชน FRU  การเตรียมตัวอยางทางกลอาจจะเปนวิธีการท่ีเหมาะสม  การ
เตรียมตัวอยางทางกลสําหรับข้ันตอนดําเนินการคัดเบ้ืองแรกและการทดสอบอยางละเอียด เปนวิธีการอยาง
เดียวกัน   ข้ันตอนดําเนินการสําหรับการเตรียมตัวอยางทางกลอธิบายไวในขอ 5  

ตัวอยางถูกคัดเบ้ืองแรกโดยใช XRF สเปกโทรมิเตอรใดๆ เชน สเปกโทรมิเตอร EDXRF (เอกซเรยฟลูออเรสเซนซ 
กระจายตามพลังงาน)  หรือ WDXRF (เอกซเรยฟลูออเรสเซนซ กระจายตามความยาวคล่ืน) ตามที่บรรยาย
สมรรถภาพไวในขอ 6   ข้ันตอนดําเนินการการคัดเบ้ืองแรกตองปฏิบัติภายใตภาวะควบคุม  ถึงแมวาเทคนิคการ
วิเคราะห XRF จะมีขอดีทางดานความเร็วและประสิทธิผลทางดานทรัพยากร โดยเฉพาะอยางยิ่งตรงกับความ
ตองการของอุตสาหกรรมเทคนิคทางไฟฟา  แตเทคนิคนี้มีขอจํากัดเกี่ยวกับการใชและการนําผลวิเคราะหไปใช 
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ข้ันตอนดําเนินการทดสอบอยางละเอียดดําเนินการไดหลังจากการเตรียมตัวอยางทางกลโดยใชวิธีทดสอบท่ี
หลากหลายซ่ึงไดจัดทําข้ึนใหเหมาะกับสารควบคุมและตัวอยาง ซ่ึงอาจเปนพอลิเมอร โลหะ หรืออิเล็กทรอนิกส   
ตารางท่ี 1 แสดงภาพรวมของวิธีการทดสอบอยางละเอียด ซ่ึงไดบรรยายรายละเอียดในขอ 7 ถึงขอ 10  และใน
ภาคผนวก ก.  ภาคผนวก ข. และภาคผนวก ค.  จุดประสงคของการใชวิธีการทดสอบอยางละเอียดอยางหน่ึงอยาง
ใดเพื่อใหแนใจวาผลทดสอบมีความแมนท่ีสุดเทาท่ีเปนไปได  ถึงแมวาตองใชทรัพยากรที่มากกวาในการ
ดําเนินการ 

ตารางท่ี 1  ภาพรวมของขัน้ตอนดําเนนิการทดสอบอยางละเอียด 

ขั้น สาร พอลิเมอร โลหะ อิเล็กทรอนิกส 
(PWB/สวนประกอบ) 

การเตรียมตัวอยางทาง
กล (ดูขอ 5) 

 การวัดโดยตรง 
การบด 

การวัดโดยตรง 
การเจีย 

การบด 

การเตรียมตัวอยางทาง
เคมี 

 การยอยดวยไมโครเวฟ 
การยอยดวยกรด 
การเผาเปนเถาแหง 
การสกัดดวยตัว 
ทําละลาย 

การยอยดวยไมโครเวฟ 
การยอยดวยกรด 

การยอยดวยไมโครเวฟ 
การยอยดวยกรด 
การแยกดวยตัว 
ทําละลาย 

เทคนิคการวิเคราะห 
(รวมถึงสวนที่เพ่ิมของ
ขอผิดพลาดท่ีพบตาม 
ปกติ) 
  
  

 PBB/PBDE   GC–MS  
(ดูภาคผนวก ก.) 

 ไมเขาขาย (NA) GC–MS  
(ดูภาคผนวก ก.)  

Cr(VI)  ก า ร ย อ ย ด ว ย แ อ ล
คาไลน / วิธีเทียบสี  
(ดูภาคผนวก ค.)  

ขั้ น ตอน ดํ า เ นิ นก า ร
ทดสอบแบบสปอต /
ขั้นตอนดําเนินการโดย
การสกัดดวยนํ้าเดือด 
(ดูภาคผนวก ข.)  

ก า ร ย อ ย ด ว ย แ อ ล
ค า ไ ล น /วิ ธี เ ที ย บ สี 
(ดูภาคผนวก ค.) 

Hg   CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES,  ICP–MS (ดูขอ 7) 
 Pb/Cd ICP-OES, ICP-MS, 

AAS (ดูขอ 8)  
ICP-OE  ICP-MS, 
AAS (ดูขอ 9)  

ICP-OES, ICP-MS, 
AAS (ดูขอ 10) 

หลังข้ันตอนดําเนินการทดสอบอยางละเอียด ตองตัดสินใจวาตัวอยางเปนไปตามขีดจํากัดบนพื้นฐานของเกณฑ
ของสารควบคุมตามท่ีหนวยงานกําหนดหรือไม 

4.4  การปรับใหเหมาะสมกับเมทริกซ 
วิธีทดสอบสําหรับสารควบคุมซ่ึงมีระดับคอนขางตํ่าในธาตุหรือสารประกอบทางเคมีอ่ืนๆท่ีมีความเขมขน
คอนขางสูง  หรือท่ีเปนองคประกอบหลักของตัวอยาง  สวนใหญเปนวิธีการทดสอบท่ีข้ึนอยูกับเมทริกซหรือวัสดุ  
ดังนั้นวิธีทดสอบตองปรับตามวัสดุตางๆที่ถูกทดสอบ ไมวาโดยการใชแบลงกท่ีเหมาะสมและสารมาตรฐานการ
สอบเทียบท่ีไดรับการปรับเมทริกซ  หรือโดยข้ันการเตรียมซ่ึงแยกสารที่วิเคราะหออกจากเมทริกซหลักหรือวัสดุท่ี
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สารนั้นติดอยู ชนิดวัสดุหลัก (หรือเมทริกซ) ในบริภัณฑอิเล็กทรอนิกสคือพอลิเมอร (พอลิเมอรท่ีใชงานทาง
เทคนิคสวนมากประกอบดวยสารเติมแตง และบางคร้ังมีการเคลือบผิว) โลหะหรือโลหะเจือ (อาจถูกเคลือบผิว) 
และอิเล็กทรอนิกส 

4.5  ขีดจํากัดของการตรวจหา (LOD) และขีดจํากัดเชิงปริมาณ (LOQ) 
ในรูปแบบท่ีงายท่ีสุด  LOD หรือ MDL โดยท่ัวไปคือปริมาณหรือความเขมขนท่ีตํ่าท่ีสุดของสารท่ีวิเคราะหใน
ตัวอยางทดสอบซ่ึงสามารถแสดงใหเห็นความแตกตางไดจากศูนย อยางเช่ือถือไดสําหรับระบบการวัดท่ีระบุไว 

ขีดจํากัดการตรวจหาของเคร่ืองมือ (IDL) คือความสามารถของเคร่ืองมือท่ีจะทําใหเห็นความแตกตางของความ
เขมขนตํ่าของสารท่ีวิเคราะหจาก “ศูนย” ในแบลงกหรือสารละลายมาตรฐาน  และมักใชโดยผูผลิตท่ีจะแสดง
ความสามารถในการวัดของระบบ (เชน อะตอมมิกแอบซอรพชันสเปกโทรมิเตอร)  ในขณะท่ีขีดจํากัดการ
ตรวจหาของเคร่ืองมือมีประโยชน  แตบอยคร้ังท่ีขีดจํากัดนี้จะตํ่ากวา LOD ซ่ึงเปนขีดจํากัดของกระบวนการวัด
ของวิธีการวิเคราะหท้ังหมด 

ขีดจํากัดของการตรวจหาดวยวิธีวิเคราะหท่ีสมบูรณสวนใหญกําหนดข้ึนโดยการทดลองท่ีเหมาะสมโดยทําการวัด
ซํ้าแบบเดิมท่ีเปนอิสระกันหลายคร้ังกับเมทริกซท่ีมีการเติมตัวอยางท่ีระดับความเขมขนตํ่า (เชน พลาสติก) ท่ีถูก
ดําเนินการดวยข้ันตอนดําเนินการทดสอบท้ังหมด รวมท้ังการยอยตัวอยางหรือการสกัด  โดยการทําซํ้าแบบเดิม
อยางนอย 6 คร้ัง ท่ีความเขมขนวิเคราะห 3 ถึง 5 เทาของขีดจํากัดของการตรวจหาดวยวิธีคาดคะเน    ขีดจํากัดของ
การตรวจหาวิธีสมบูรณสําหรับขั้นตอนดําเนินการทดสอบท้ังหมดถูกหาโดยคูณสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานของการ
ซํ้าแบบเดิมดวยตัวประกอบท่ีเหมาะสม  IUPAC แนะนําตัวประกอบเปน 3 สําหรับการซํ้าแบบเดิม 6 คร้ัง ในขณะ
ท่ี US EPA ใชชวงความเช่ือม่ันขางเดียวท่ีมีตัวคูณเทากับคา Student’s t ท่ีถูกเลือกจากจํานวนซํ้าแบบเดิมและระดับ
ความเช่ือม่ัน (คือ t = 3.36 สําหรับการซํ้า 6 คร้ัง ท่ีระดับความเช่ือม่ัน 99 %) 

ขีดจํากัดเชิงปริมาณหรือขีดจํากัดเชิงปริมาณคาดคะเนสําหรับระบบการวัดท่ีกําหนดให ถูกอธิบายในลักษณะท่ี
เปนคาความเขมขนตํ่าท่ีสุดท่ีสามารถหาไดอยางนาเช่ือถือภายในขีดจํากัดท่ีระบุหรือขีดจํากัดความเท่ียงท่ียอมรับ
ไดในระหวางภาวะการทํางานของหองปฏิบัติการท่ีทําเปนประจํา  ขีดจํากัดความเท่ียงท่ียอมรับไดมักกําหนดไว
เปน 10 %  เทียบกับสวนเบ่ียงเบนมาตรฐาน หรือแสดงอยางงายเปนตัวคูณคงท่ี (2 ถึง 10) ของวิธีขีดจํากัดของการ
ตรวจหา 

4.6  รายงานการทดสอบ 
งานท่ีดําเนินการโดยหองปฏิบัติการทดสอบตองครอบคลุมโดยรายงานท่ีแสดงผลทดสอบและขอมูลอ่ืนๆท่ี
เกี่ยวของ อยางถูกตอง ชัดเจน และไมคลุมเครือ  รายงานการทดสอบแตละรายงานอยางนอยตองรวมถึงขอมูล
ดังตอไปนี้  
1)  ช่ือ ท่ีอยู และที่ต้ัง ของหองปฏิบัติการใดๆท่ีเกี่ยวของกบัการวิเคราะห และช่ือของผูปฏิบัติการ 
2)  วันท่ีของการรับตัวอยาง และวันท่ีดําเนินการทดสอบ 
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3)  การระบุเอกลักษณของรายงาน (เชน หมายเลขลําดับ) และของแตละหนา รวมถึงจํานวนหนาท้ังหมดของ
รายงาน 

4)  คําอธิบาย และการระบุตัวอยาง รวมถึงคําอธิบายการถอดประกอบของผลิตภัณฑใดๆที่ปฏิบัติเพื่อใหไดมาซ่ึง
ตัวอยางทดสอบ 

5)  การอางอิงใดๆมายังมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมน้ี  วิธีท่ีใช หรือวิธีท่ีมีพื้นฐานจากการเปรียบเทียบ
สมรรถนะท่ีเทียบเทา (รวมถึงวิธีการยอยตัวอยาง  และเคร่ืองวิเคราะห) 

6)  LOD หรือ LOQ 
7)  ผลการทดสอบของตัวอยาง แสดงในหนวยมิลลิกรัมตอกิโลกรัม (mg/kg) 
8)  รายละเอียดใดๆที่ไมไดระบุไวในมาตรฐานน้ีซ่ึงเปนทางเลือก  และปจจัยอ่ืนใดๆท่ีอาจมีผลกระทบตอผลการ

ทดสอบ   ความเบ่ียงเบนจากข้ันตอนดําเนินการทดสอบท่ีไดมีการตกลงหรืออยางอ่ืนใหระบุไวดวย 

ตองมีผลของการทดสอบท่ีเกี่ยวกับการควบคุมคุณภาพท้ังหมด เชน ผลจากแบลงกของวิธีทดสอบ  เมทริกซสไปก 
(matrix spike) ฯลฯ  และรายการของวัสดุอางอิงท่ีใช และแหลงกําเนิด  เม่ือมีการรองขอ 

การแกไขหรือการเพิ่มเติมรายงานการทดสอบหลังจากการออกรายงานตองทําเปนเอกสารเพ่ิมเติมท่ีมีการระบุ
อยางเหมาะสม  เชน  “การแกไข/การเพิ่มเติม รายงานการทดสอบหมายเลขลําดับ XXX”  หรือตามท่ีระบุไวอ่ืนๆ 
และตองเปนไปตามขอกําหนดท่ีเกี่ยวของของขอ 4.2  ถึงขอ 4.6 

4.7  วิธีทดสอบทางเลือก 
วิธีทดสอบ วิธีการยอย หรือเทคนิคเกี่ยวกับการวิเคราะห ท่ีเปนทางเลือก อาจนํามาใชเม่ือประสิทธิผลของ
สมรรถนะไดรับการตรวจสอบความใชไดตามเกณฑ PBMS  ท่ีอางอิงในขอการควบคุมคุณภาพของวิธีทดสอบ  
ความเบ่ียงเบนใดๆจากวิธีทดสอบท่ีอธิบายไวตองไดรับการประเมินและจัดทําเปนเอกสารไวในรายงานการ
ทดสอบ 

5.  การเตรียมตัวอยางทางกล 
5.1  ภาพรวม 
5.1.1  สาขาท่ีนําไปใช 
หัวขอนี้บรรยายเทคนิคสําหรับการลดขนาดโดยวิธีทางกลของผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา หนวยยอย หรือสวน
ท่ีมาจากผลิตภัณฑนั้นกอนการวิเคราะหสารควบคุม  หัวขอวิธีทดสอบในมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้มี
ขอกําหนดสําหรับการจัดการและการเตรียมตัวอยางในสภาวะจําเพาะ  หัวขอนี้ใหคําแนะนําท่ัวไปเกี่ยวกับ
กระบวนการคัดเลือกสวนของตัวอยาง ผูใชอาจเลือกใชวิธีใดวิธีหนึ่งหรือมากกวาตามท่ีบรรยายในขอนี้เพื่อใชใน
การเตรียมตัวอยางท่ีจะสงทดสอบ  การเลือกเทคนิคท่ีเหมาะสมข้ึนอยูกับขนาดอนุภาคท่ีตองการสําหรับวิธี
ทดสอบท่ีนํามาใช   การเตรียมตัวอยางทางกลวิธีอ่ืนสามารถใชไดหากไดขนาดอนุภาคของตัวอยางท่ีตองการโดย
ปราศจากการปนเปอนหรือกอใหเกิดการเปล่ียนแปลงของสารควบคุม 
5.1.2  การประกันคุณภาพ 



มอก.2388-2556 

-11- 
 

การเลือกบริภัณฑและข้ันตอนการทําความสะอาดท่ีเหมาะสม เปนส่ิงสําคัญ  เนื่องจากมีความเส่ียงของความ 
เอนเอียงเกี่ยวกับการวิเคราะหซ่ึงเปนผลจากการปนเปอน การระเหยขององคประกอบท่ีระเหยงาย (เชนการระเหย
เนื่องจากความรอน)  หรือจากการสูญหายของวัสดุโดยการฟุงกระจาย 

การปนเปอนอาจมีสาเหตุจากเคร่ืองบดหรือเจีย  และอุปกรณประกอบใดๆท่ีสัมผัสตัวอยาง   สําหรับเคร่ืองบด
หรือเจียท่ีใช ตองทราบวามีธาตุใดสามารถหลุดออกมาปนเปอนตัวอยางท่ีวิเคราะห  เชน โคบอลต (Co)  และ
ทังสเตน (W) สามารถหลุดออกมาจากเครื่องท่ีทําดวยทังสเตนคารไบด (WC) ในขณะท่ีโครเมียม (Cr), นิกเกิล  
(Ni),โมลิบดินัม (Mo)  และวาเนเดียม (V) สามารถหลุดออกมาจากเคร่ืองท่ีทําดวยเหล็กกลาไรสนิม 

หองปฏิบัติการตองทําการทดลองเพื่อแสดงวากระบวนการทางกลไมสงผลในการปนเปอนหรือการสูญหายของ
ปริมาณท่ีสามารถตรวจสอบไดของสารควบคุม  หองปฏิบัติการตองทําการทดลองเพ่ือแสดงวาข้ันตอนดําเนินการ
ท่ีใชสําหรับทําความสะอาดบริภัณฑทางกลมีการปองกันการปนเปอนของตัวอยางจากสารควบคุมในตัวอยางกอน
หนานี้ 

การประกันคุณภาพอาจแสดงไดโดยการเตรียมและการวิเคราะหวัสดุอางอิงท่ีไดรับการรับรอง และแบลงก กอน
หรือหลังการเตรียมวัสดุท่ีทราบวามีสารควบคุมอยูในระดับท่ีมีนัยสําคัญ   การใชวัสดุอางอิงท่ีไดรับการรับรอง
ไมใชส่ิงบังคับ  วัสดุท่ีใชตองมีสารควบคุมท่ีทราบปริมาณเพ่ือพิจารณาวากระบวนการทางกล เชน การเจีย/ 
การบด/การกัด/การตัด ไมทําใหเกิดการปนเปอนหรือการสูญหายของสารควบคุม  ประสิทธิผลของข้ันตอน
ดําเนินการการเตรียมตัวอยางทางกลสามารถเฝาติดตามอยางตอเนื่องโดยการปฏิบัติการควบคุมคุณภาพ รวมถึง
การใชเมทริกซสไปก หรือตัวอยางควบคุม 

5.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวสัดุ มีดังนี ้
ก)  เคร่ืองบดหยาบหรือเคร่ืองตัด  ท่ีมีตะแกรงเหล็กกลาไรสนิมท่ีสวนลาง ขนาด 4 mm และ 1 mm หรือท่ีคลายกัน 
ข)  เคร่ืองบดแบบหนีศูนยกลาง (centrifugal mill) ท่ีมีตะแกรงเหล็กเคลือบทังสเตนคารไบด (WC) หนา 25 μm 

และมีโรเตอรเคลือบทังสเตนคารไบดแบบ 6 แฉก (fold) (สําหรับวัสดุพลาสติกท่ีสมํ่าเสมอ ตะแกรงเหล็ก  
1 mm ถือวาเหมาะสม)   เพื่อท่ีจะหลีกเล่ียงความเส่ียงของสารปนเปอนท่ีเขามาระหวางการบด ตองใชตะแกรง
ไทเทเนียมขนาด 1 mm  และโรเตอรตะแกรงเหล็ก/ไทเทเนียม 

ค)  เคร่ืองบดกระแทกแบบภาวะเย็นยวดยิ่ง (cryogenic) ไมมีใบมีด  เชน “Freezer” ท่ีมีถังบรรจุไนโตรเจนเหลว 
(LN2) ในตัว  ตัวถังหุมฉนวน  ตัวควบคุมความเร็ว  เคร่ืองต้ังเวลาท่ีโปรแกรมได  และอินเตอรล็อกนิรภัย  

ง)  เคร่ืองผสมใหเปนเนื้อเดียวกัน (เชน เคร่ืองปนผสม) 
จ)  เคร่ืองช่ังวิเคราะหท่ีมีความสามารถชั่งไดละเอียดถึง 0.000 1 g  
ฉ) แปรงขนาดตางๆ 
ช)  กระดาษ 
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ซ)  กรรไกร เคร่ืองตัดแผนหนา 
ฌ) บีกเกอรแกว 
ญ) LN2 

  หมายเหตุ  ไนโตรเจนเหลวระเหยงายมาก และสามารถทําเกิดการขาดออกซิเจนในพื้นที่ใชงาน  โดยเฉพาะอยางยิ่งถาเปนพื้นที่ปด  หองปฏิบัติการมี
หนาท่ีในการตรวจสอบใหมีการปฏิบัติตามขั้นตอนดานความปลอดภัยอยางเหมาะสม และมีการใชเคร่ืองปองกันในระหวางการบดแบบภาวะเย็น
ยวดยิ่ง 

ฎ)  กรวยสําหรับผง 
ฏ)  ถุงมือ 
ฐ)  แวนตานิรภยั  
ฑ) ท่ีรองรับพอลิเอทิลีน สําหรับใชกับ LN2 

5.3  ขั้นตอนดาํเนินการ 
5.3.1  การตัดดวยมือ 
การตัดดวยมือเหมาะสมสําหรับการตัดหยาบ และการเตรียมตัวอยางสําหรับการลดขนาดในข้ันตอนตอไป 
ขนาดตัวอยางใหญสุดท่ีแนะนําไดแสดงไวในรายการขางลางนี้  แตจะข้ึนอยูกับขอกําหนดคณุลักษณะของเคร่ืองท่ี
ใชในกระบวนการเตรียมตัวอยางข้ันตอไป 
ก)  อิเล็กทรอนิกส :  ตัดตัวอยางใหมีขนาด 40 mm × 40 mm โดยใชเคร่ืองตัดแผนหนา (ขอ 5.2.ซ) 
ข)  โลหะแผน : ตัดตัวอยางใหมีขนาด 40 mm × 40 mm โดยใชเคร่ืองตัดแผนหนา (ขอ 5.2.ซ) 
ค)  พอลิเมอร : ตัดตัวอยางใหมีขนาด 5 mm × 5 mm โดยใชเคร่ืองตัดแผนหนา หรือกรรไกร (ขอ 5.2.ซ) สําหรับ

พอลิเมอรฟอยล ตองตัดออกเปนช้ินเล็กๆดวยเคร่ืองตัด (ขอ 5.2.ซ) 
5.3.2  การเจีย/การบด  หยาบ 
การเจีย/การบด หยาบ เหมาะสําหรับการลดขนาดตัวอยางลงใหมีขนาดเสนผานศูนยกลางประมาณ 1 mm   ถา
จําเปนใหทําตัวอยางใหเย็นลงดวย LN2 (ขอ 5.2.ญ)   สําหรับตัวอยางอินทรีย แนะนําใหบดแบบภาวะเย็นยวดยิ่ง    
ตัวอยางของการเตรียมแบบภาวะเย็นยวดยิ่ง  คือการใสตัวอยางลงในที่รองรับพอลิเอทิลีน (ขอ 5.2.ฑ) เพื่อทําให
เย็นดวย LN2 (ขอ 5.2.ญ)  และรอจนกระท่ัง LN2 (ขอ 5.2.ญ) แผคลุมตัวอยาง  แลวรอตอไปอีก 10 min  นําตัวอยาง
ไปบดในเคร่ืองบด (ขอ 5.2.ค) ท่ีใชตะแกรงสวนลางเหล็กกลาไรสนิม 4 mm  ในระหวางการบดคงอุณหภูมิ
ตัวอยางไวท่ีนอยกวา -20 °C  กวาดและรวบรวมอนุภาคทั้งหมดอยางระมัดระวัง  เปล่ียนตะแกรงเหล็กกลาไรสนิม
ขนาด 1 mm ท่ีช่ังน้ําหนักแลว เขากับเคร่ืองบด (ขอ 5.2.ค) แลวดําเนินกระบวนการบดวัสดุขนาด 4 mm ท่ีรวบรวม
ไดอีกคร้ัง   กวาดเคร่ืองบด (ขอ 5.2.ค) อยางระมัดระวัง และรวบรวมอนุภาคทั้งหมด  การระบายความรอน
ระหวางการบดในแตละรอบใชเวลา 5 min 

หมายเหตุ   วัสดุที่เปนโลหะอาจถูกบดใหมีขนาดอนุภาคเปน 4 mm (ถึงแมวา ขนาดอนภุาคที่ตองการควรเปน 1 mm) 

5.3.3  การทําใหเปนเนื้อเดียวกัน 
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การทําใหเปนเนื้อเดียวกันเหมาะสมสําหรับการเตรียมตัวอยางท่ีบดอยางหยาบๆในเคร่ืองผสมกอนการลดขนาดใน
เคร่ืองบดแบบหนีศูนยกลาง (ขอ 5.2.ข)  ใชภาชนะท่ีมีความจุเปนสองเทาของปริมาณของผงท่ีจะผสมกัน  ปรับต้ัง
เคร่ืองผสมไวท่ีความเร็วกลาง  และผสมผงจนกระท่ังเปนเนื้อเดียวกัน 

 5.3.4  การเจีย/การบด ละเอียด 
การเจียหรือการบดละเอียดเหมาะสมสําหรับลดขนาดตัวอยางลงถึงขนาดท่ีมีเสนผานศูนยกลางนอยกวา 1 mm   ทํา
ผงตัวอยางท่ีถูกทําใหเปนเนื้อเดียวกันใหเย็นลงดวย LN2 (ขอ5.2.ญ) ถาจําเปน   สําหรับตัวอยางอินทรียท่ีไมมีสวน
โลหะ  แนะนําใหใชการบดท่ีอุณหภูมิตํ่ามาก   ตองระมัดระวังไมให LN2 (ขอ 5.2.ญ) ออกมาสัมผัสโดยตรงกับผง
เพื่อปองกันการกระเด็นและการสูญหายของตัวอยาง  เชน โดยใชท่ีรองรับพอลิเอทิลีน (ขอ 5.2.ฑ)   บดผงตัวอยาง
ดวยเคร่ืองบดแบบหนีศูนยกลาง (ขอ 5.2.ข)   กวาดเคร่ืองบดแบบหนีศูนยกลาง (ขอ5.2.ข) อยางระมัดระวังและ
รวบรวมผงท้ังหมด  วัสดุท่ีรวบรวมไดอาจถูกรอนดวยตะแกรงเพื่อใหไดสวนซ่ึงเปนเนื้อเดียวกันท่ีทราบพิสัย
ขนาดของอนุภาคเพียงพอ 

5.3.5  การเจียละเอียดมากของพอลิเมอรและวัสดุอินทรีย 
ข้ันตอนดําเนินการนี้เหมาะสําหรับลดขนาดของตัวอยางใหเสนผานศูนยกลางเล็กลงถึง 500  μm หรือนอยกวา  ไม
เหมาะสําหรับโลหะ แกว หรือวัสดุแข็งและคมท่ีคลายกัน  ใสเศษตัดอยางหยาบๆประมาณ 3 g ถึง 10 g (3 mm ถึง 
5 mm) ในภาชนะแกวเล็กๆสําหรับใสตัวอยาง ในลักษณะท่ีอยูประมาณสองในสามถึงสามในส่ีท่ีจะเต็ม  ใส
แทงเจียแลวติดปลายของภาชนะแกวเล็กๆใหม่ันคง  ทําเคร่ืองบดท่ีอุณหภูมิตํ่ามากไรใบมีด (ขอ 5.2.ค) ใหเย็นลงท่ี
อุณหภูมิหองเปนเวลา 15 min โดยเติม LN2 (ขอ 5.2.ญ) ลงในอาง   วางภาชนะแกวเล็กๆสําหรับเจียท่ีมีตัวอยางใน
เคร่ืองบด (ขอ 5.2.ค)  แลวล็อกฝาครอบใหเขาท่ี   อาจเพิ่มตะแกรงอันหนึ่งหรือมากกวาเพื่อใหแนใจวาตัวอยางเปน
เนื้อเดียวกันเพียงพอ 

6.  การคัดเบื้องแรกดวยเอกซเรยฟลูออเรสเซนซ (XRF) สเปกโทรมิเตอร 
6.1  ภาพรวม 
วิธีทดสอบนี้บรรยายขั้นตอนดําเนินการสําหรับการวิเคราะหคัดเบ้ืองแรกของธาตุ 5 ธาตุ โดยเฉพาะ ตะกั่ว (Pb) 
ปรอท (Hg)  แคดเมียม (Cd) โครเมียม (Cr) ท้ังหมด และโบรมีน (Br) ท้ังหมด ในวัสดุท่ีมีเนื้อสมํ่าเสมอท่ีพบใน
ผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา โดยใชเทคนิคการวิเคราะหของเอกซเรยฟลูออเรสเซนซ (XRF) สเปกโทรเมตรี  ใชได
กับพอลิเมอร โลหะ และวัสดุเซรามิกส 
วิธีทดสอบดังกลาวอาจใชกับวัตถุดิบ วัสดุแตละอยางท่ีนํามาจากผลิตภัณฑ และสารผสม “ท่ีถูกทําใหเปนเนื้อ
เดียวกัน” ประกอบดวยวัสดุมากกวาหนึ่งอยาง   การคัดเบ้ืองแรกของตัวอยางทําโดยใช XRF สเปกโทรมิเตอร 
แบบใดข้ึนอยูกับเครื่องนั้นมีสมรรถนะตรงตามท่ีระบุในวิธีทดสอบน้ี   เนื่องจาก XRF สเปกโทรมิเตอรทุกแบบ
ไมไดเหมาะสําหรับตัวอยางทุกขนาดและทุกรูปราง ดังนั้นตองระมัดระวังในการเลือกสเปกโทรมิเตอรท่ีเหมาะสม
ซ่ึงออกแบบไวสําหรับงานท่ีเกี่ยวของ 
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วิธีทดสอบนี้ถูกออกแบบโดยเฉพาะเพ่ือคัดเบ้ืองแรกสําหรับ Pb, Hg, Cd, Cr, Br ในวัสดุท่ีมีเนื้อสมํ่าเสมอ ซ่ึงมีอยู
ในผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟาสวนใหญ   โดยท่ัวไป XRF สเปกโทรมิเตอรใหขอมูลเกี่ยวกับปริมาณท้ังหมดของ
ธาตุแตละธาตุท่ีมีอยูในตัวอยาง แตไมไดระบุสารประกอบหรือสถานะเวเลนซีของธาตุ เพราะฉะน้ัน ตอง
ระมัดระวังเปนพิเศษเม่ือคัดเบ้ืองแรกโครเมียมและโบรมีน ซ่ึงผลลัพธจะแสดงคาโครเมียมท้ังหมดและโบรมีน
ท้ังหมดท่ีมีอยูเทานั้น  การพบ Cr(VI) หรือสารหนวงเปลวไฟชนิดโบรมิเนเต็ด PBB  หรือ PBDE ตองพิสูจนโดย
วิธีทดสอบอ่ืนตามท่ีระบุในตารางท่ี 1 

เม่ือนําวิธีนี้มาใชกับอิเล็กทรอนิกส “ในลักษณะที่ไดรับ” ซ่ึงโดยธรรมชาติของการออกแบบของวัสดุ
อิเล็กทรอนิกสเหลานั้นจะมีเนื้อท่ีไมสมํ่าเสมอ  ตองระมัดระวังในการแปลผล   ในทํานองเดียวกันการวิเคราะห Cr 
ในสารเคลือบเปล่ียนสภาพผิว (conversion coatings) อาจจะยากเนื่องจากการมี Cr ในวัสดุฐาน และ/หรือเนื่องจาก
ความไวไมเพียงพอในการตรวจหา Cr ในช้ันหุมเปล่ียนสภาพผิวท่ีบางมากซ่ึงพบเห็นกันท่ัวไป (หลายรอย nm) 

XRF สเปกโทรมิเตอร สามารถถูกสอบเทียบเพื่อใหครอบคลุมพิสัยของเศษสวนมวลจากขีดจํากัดของการตรวจหา
ในเมทริกซท่ีเจาะจงถึงสวนประกอบ 100 % โดยมวล    การใช XRF สเปกโทรมิเตอร คือเทคนิคเชิงเปรียบเทียบ 
สมรรถนะของวิธีนี้ข้ึนอยูกับคุณภาพของการสอบเทียบ ซ่ึงข้ึนอยูกับคุณภาพของแคลิแบรนตและรูปแบบการ
วิเคราะหท่ีใชเพื่อแสดงการตอบสนองของเคร่ือง   การวิเคราะห XRF มักมีผลกระทบจากเมทริกซ (การดูดกลืน 
และการเพิ่ม) รวมท้ังการแทรกสอดเชิงสเปกตรัม 
สมรรถนะของวิธีทดสอบน้ีไดจากการทดสอบสารตอไปนี้ในตัวกลางตางๆภายใตพิสัยความเขมขนตามท่ีระบุไว
ในตารางท่ี 2 ถึงตารางท่ี 6 

ตารางท่ี 2  พสัิยความเขมขนท่ีทดสอบสําหรับตะกั่วในวัสดุ 
สาร/ธาตุ ตะก่ัว 

พารามิเตอร หนวยของ 
การวัด 

ตัวกลาง/วัสดุ ที่ทดสอบ 
ABS PE เหล็กกลา

เจือตํ่า 
โลหะเจือ
อะลูมิเนียม-
ซิลิคอน 

โลหะ
เจือที่มี
ดีบุก 

แกว แผนวงจรพิมพ
ที่ถูกบด 

ความเขมขนหรือ
พิสัยความเขมขน
ที่ทดสอบ 

mg/kg 109 ถึง 
184 

14 ถึง 
108 

30 190 ถึง 930 174 240 000 22 000 ถึง  
23 000 

 
ตารางท่ี 3 พิสัยความเขมขนท่ีทดสอบสําหรับปรอทในวัสดุ 

สาร/ธาตุ ปรอท 

พารามิเตอร หนวยของการวัด 
ตัวกลาง/วัสดุ ที่ทดสอบ 

ABS PE 
ความเขมขนหรือพิสัยความ
เขมขนที่ทดสอบ 

mg/kg 100 ถึง 940 4 ถึง 25 
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ตารางท่ี 4 พิสัยความเขมขนท่ีทดสอบสําหรับแคดเมียมในวัสด ุ
สาร/ธาตุ แคดเมียม 

พารามิเตอร หนวยของการวัด 
ตัวกลาง/วัสดุ ที่ทดสอบ 

โลหะเจือที่มีดีบุก ABS PE 
ความเขมขนหรือพิสัย
ความเขมขนที่ทดสอบ 

mg/kg 3 11 ถึง 107 22 ถึง 141 

ตารางท่ี 5 พิสัยความเขมขนท่ีทดสอบสําหรับโครเมียมท้ังหมดในวัสด ุ
สาร/ธาตุ โครเมียม 

พารามิเตอร หนวยของการวัด 
ตัวกลาง/วัสดุ ที่ทดสอบ 

ABS PE เหล็กกลาเจือตํ่า โลหะเจือ
อะลูมิเนียม-ซิลิคอน 

แกว 

ความเขมขนหรือ
พิสัยความเขมขน
ที่ทดสอบ 

mg/kg 28 ถึง 270 18 ถึง 115 240 130 ถึง 1 100 94 

ตารางท่ี 6 พิสัยความเขมขนทดสอบสําหรับโบรมีนในวัสดุ 
สาร/ธาตุ โบรมีน 

พารามิเตอร หนวยของการวัด 
ตัวกลาง/วัสดุ ที่ทดสอบ 

PS-HI, ABS PC/ABS PE 
ความเขมขนหรือพิสัย
ความเขมขนที่ทดสอบ 

mg/kg 99  138 ถึง 118  400 800 ถึง 2 400 98 ถึง 808 

สารเหลานี้ในตัวกลางท่ีคลายกันนอกพิสัยความเขมขนท่ีระบุอาจใชการวิเคราะหตามวิธีทดสอบนี้  อยางไรก็ตาม 
สมรรถนะดังกลาวไมไดกําหนดข้ึนสําหรับมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้ 

วิธีการสอบเทียบ XRF สเปกโทรมิเตอร มี 2 วิธีหลัก : 

•  การสอบเทียบท่ัวไป (universal calibration) สามารถทําไดโดยใชวิธีพารามิเตอรมูลฐาน (fundamental 
parameter: FP)  วิธี FP สามารถสอบเทียบโดยใชธาตุหรือสารประกอบบริสุทธ์ิ หรือวัสดุอางอิงจํานวนนอยๆ 
ท่ีมีการระบุสวนประกอบเมทริกซไวอยางแนนอน   เพราะในการสอบเทียบ XRF ความแมนสามารถปรับปรุง
ใหดีข้ึนเม่ือแคลิแบรนตคลายกับตัวอยางมากข้ึน 

•   การสอบเทียบเชิงประจักษ (empirical calibration) สามารถสรางข้ึนโดยใชวัสดุอางอิงรวมกับอัลกอริทึมการ
สอบเทียบท่ีมีความสามารถในการแกเมทริกซและการแทรกสอดเชิงสเปกตรัม  ในหลักการ การสอบเทียบเชิง
ประจักษจะมีผลใชไดเฉพาะเมทริกซวัสดุจําเพาะซ่ึงถูกสรางข้ึน  ดังนั้นจึงจําเปนตองมีการสอบเทียบหลายการ
สอบเทียบสําหรับการวิเคราะหหลายเมทริกซ   อยางไรก็ตาม สําหรับจุดประสงคของการทดสอบคัดเบ้ืองแรก 
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อาจจะเปนไปไดท่ีจะนําการสอบเทียบเชิงประจักษเดียวกันมาใชสําหรับวัสดุเมทริกซซ่ึงคลายกัน  แคลิแบรนต
ตองครอบคลุมพิสัยท้ังหมดของธาตุแตละธาตุในเมทริกซ   ถาธาตุท่ีมีแนวโนมในการรบกวนไมรวมอยูใน
แบบการสอบเทียบ การมีอยูในตัวอยางอาจทําใหมีความลําเอียงที่มีนัยสําคัญ   เนื่องจากการมีขอจํากัดในการ
จัดหาแคลิแบรนต คือวัสดุอางอิง จึงเปนงานท่ีมีความซับซอนและบอยคร้ังท่ีเปนไปไมไดท่ีจะรวมเมทริกซท่ี
เปนไปไดและการแทรกสอดเชิงสเปกตรัมท้ังหมดไวในวิธีดังกลาวในขณะท่ีคงความแมนสูงสุดไว 

สําหรับวัสดุเคลือบและโครงสรางหลายช้ัน ผลลัพธท่ีแมนไมสามารถไดมาโดยปราศจากความรูท่ีมีมากอน
เกี่ยวกับโครงสรางช้ันและการใชแบบการสอบเทียบซ่ึงอธิบายโครงสรางของตัวอยาง   ในกรณีของช้ันเคลือบหรือ
ช้ันบาง (coating or thin layer)  ตองเอาใจใสเปนพิเศษเพื่อทําใหแนใจวา XRF สเปกโทรมิเตอรมีความไว 
เพียงพอท่ีจะตรวจสอบสารปริมาณนอยๆในช้ันดังกลาว   ถาความไวของ XRF สเปกโทรมิเตอรไมเพียงพอท่ีจะวัด
คาสารควบคุมในช้ันเคลือบโดยตรง อาจตองนําช้ันเคลือบออกจากวัสดุฐานโดยวิธีทางกายภาพเพื่อทําใหมีวัสดุ
มากพอสําหรับการวิเคราะห 

การวิเคราะหการคัดเบ้ืองแรกสามารถดําเนินการโดยวิธีใดวิธีหนึ่งใน 2 วิธีตอไปนี้ 

•   แบบไมทําลาย - โดยการวิเคราะหตัวอยางโดยตรง “ในลักษณะท่ีไดรับ” 

•   แบบทําลาย - โดยใชข้ันตอนการเตรียมตัวอยางทางกลหรือทางเคมีหนึ่งข้ันตอนหรือมากกวา กอนการวิเคราะห  
ในกรณีหลัง ผูใชตองใชข้ันตอนดําเนินการสําหรับการเตรียมตัวอยางตามท่ีอธิบายในขอ 5  วิธีทดสอบนี้จะแนะนํา
ผูใชในการเลือกวิธีท่ีเหมาะสมกับตัวอยางท่ีไดรับ 

6.1.1  หลักการ 

เพื่อใหบรรลุจุดประสงค วิธีทดสอบน้ีตองช้ีบงธาตุท่ีสนใจอยางไมกํากวมและรวดเร็ว   วิธีทดสอบตองมีระดับ
ความแมนอยางนอยท่ีสุดเทียบเทาการวิเคราะหในลักษณะก่ึงเชิงปริมาณ  นั่นคือ ความไมแนนอนสัมพัทธของ
ผลลัพธท่ัวไปจะเปน 30 % หรือดีกวา ท่ีระดับของความเช่ือม่ันท่ีกําหนดเทากับ 68 %   ผูใชบางรายอาจยอมให
ความไมแนนอนสัมพัทธสูงกวานี้ ข้ึนอยูกับความตองการของผูใชรายนั้น   ระดับการปฏิบัติการน้ีชวยใหผูใช
สามารถจัดเรียงลําดับวัสดุสําหรับการทดสอบเพิ่มเติม   เปาหมายท้ังหมดก็เพื่อใหไดมาซ่ึงขอมูลสําหรับ
จุดประสงคในการบริหารความเส่ียง 

วิธีทดสอบนี้ถูกออกแบบเพ่ือใหใชไดกับ XRF สเปกโทรมิเตอรทุกรูปแบบ ทุกความซับซอน และทุกขีด
ความสามารถท่ีนําไปสูการวิเคราะหคัดเบ้ืองแรก   อยางไรก็ตาม ขีดความสามารถของ XRF สเปกโทรมิเตอรท่ี
แตกตางกันจะครอบคลุมพิสัยกวาง ซ่ึงบางเคร่ืองจะมีความสามารถในการเลือกและความไวไมเพียงพอ ในขณะท่ี
บางเคร่ืองมีความสามารถมากเกินพอ   สเปกโทรมิเตอรบางเคร่ืองสามารถใชไดกับตัวอยางที่มีรูปรางและขนาดท่ี
หลากหลาย ในขณะท่ีเคร่ืองอ่ืนๆโดยเฉพาะอยางยิ่งเคร่ือง WDXRF ช้ันคุณภาพการวิจัย จะมีขอจํากัดในเร่ืองสวน
ท่ีทดสอบ 
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ถึงแมวา XRF สเปกโทรมิเตอรจะมีระดับของสมรรถนะท่ีตองการและมีความหลากหลายท่ีสามารถใชสําหรับการ
วัดท่ีใหขอมูลท่ีเปนประโยชน  แตกระน้ันคุณลักษณะท่ีตองการสําหรับขอกําหนดคุณลักษณะของข้ันตอน
ดําเนินการนี้ก็ยังตํ่ากวาวิธีทดสอบท่ีมีสมรรถนะสูงสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณท่ีมีการประมาณคาความ 
ไมแนนอนตํ่า 

วิธีทดสอบนี้ต้ังอยูบนพื้นฐานของแนวคิดวิธีท่ีมีพื้นฐานจากการเปรียบเทียบสมรรถนะ   เคร่ืองสําเร็จ การเตรียม
ตัวอยาง และการสอบเทียบท่ีระบุไวในมาตรฐานน้ีในลักษณะท่ัวไป  เปนความรับผิดชอบของผูใชท่ีจะตองจัดทํา
เอกสารข้ันตอนดําเนินการท้ังหมดท่ีพัฒนาในหองปฏิบัติการซึ่งใชวิธีทดสอบน้ัน   ผูใชตองจัดทําข้ันตอน
ดําเนินการเปนลายลักษณอักษรสําหรับทุกกรณีท่ีระบุในวิธีนี้ในลักษณะ “วิธีปฏิบัติงาน” 

วิธีนี้เนนย้ําใหผูใชงานจัดทําเอกสารของสเปกโทรมิเตอรและพารามิเตอรสําหรับสมรรถนะของวิธี 

6.1.2  คําเตือน 
คําเตือน 1  ผูท่ีใชวิธีทดสอบ XRF ตองไดรับการฝกอบรมการใช XRF สเปกโทรมิเตอร และมีความรูในการ
ทํางานเกี่ยวกับขอกําหนดดานเทคนิคและการชักตัวอยาง 
คําเตือน 2  รังสีเอกซเปนอันตรายตอมนุษย   ตองระมัดระวังในการใชบริภัณฑตามขอแนะนําความปลอดภัยท่ี
ผูผลิตใหไว และกฎระเบียบความปลอดภัยเกี่ยวกับสุขภาพและอาชีวอนามัยแหงชาติท่ีใชได 

6.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ  
6.2.1   XRF สเปกโทรมิเตอร 
XRF สเปกโทรมิเตอร ประกอบดวยแหลงกระตุนรังสีเอกซ วิธีการของการแสดงตัวอยางท่ีทําซํ้าได ตัวตรวจวัด
รังสีเอกซ ระบบควบคุมและประมวลผลขอมูล 
ก)  แหลงกระตุนรังสีเอกซ - ทอรังสีเอกซ หรือแหลงไอโซโทปกัมมันตรังสีท่ีใชกันโดยท่ัวไป 
ข)  ตัวตรวจหารังสีเอกซ (ระบบยอยท่ีใชในการตรวจวัด) – อุปกรณท่ีใชเพื่อแปลงพลังงานของโฟตอนของ 

รังสีเอกซไปเปนพัลสไฟฟาท่ีสมนัยกันท่ีมีแอมพลิจูดเปนสัดสวนกับพลังงานโฟตอน 

 6.2.2 วัสดุและเคร่ืองมือ (material and tool) 

วัสดุท่ีใชในการเตรียมตัวอยางสําหรับการวัด XRF ตองปราศจากการปนเปอน โดยเฉพาะอยางยิ่งจากสารท่ี
วิเคราะหของวิธีทดสอบนี้   กลาวคือวัสดุท่ีเจีย/บด ตัวทําละลาย ฟลักซ ฯลฯ ท้ังหมด ตองไมมีปริมาณของ Pb, Hg, 
Cd, Cr และ/หรือ Br ท่ีตรวจสอบได 
เคร่ืองมือท่ีใชในการจัดการของตัวอยางตองเลือกเพื่อลดการปนเปอนจากสารท่ีวิเคราะหของวิธีทดสอบน้ี 
เชนเดียวกับการปนเปอนโดยธาตุอ่ืนๆ   ข้ันตอนดําเนินการใดๆที่ใชเพื่อทําความสะอาดเคร่ืองมือตองไมนํามาซ่ึง
ส่ิงปนเปอน 

6.3  รีเอเจนต 
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รีเอเจนตตองไมมีปริมาณของ Pb, Hg, Cd, Cr และ/หรือ Br ท่ีตรวจสอบได 

6.4  การชักตัวอยาง 

เปนความรับผิดชอบของผูใชวิธีทดสอบนี้ท่ีจะกําหนดตัวอยางทดสอบโดยใชวิธีปฏิบัติงานท่ีทําเปนเอกสาร   ผูใช
อาจเลือกท่ีจะกําหนดตัวอยางทดสอบในวิธีตางๆมากมาย ไมวาจะโดยวิธีไมทําลายซ่ึงสวนท่ีถูกวัดถูกกําหนดโดย
พื้นท่ีท่ีสองของสเปกโทรมิเตอร  หรือโดยวิธีทําลายซ่ึงสวนท่ีถูกวัดถูกนําออกมาจากตัววัสดุท่ีใหญกวา และวัดใน
ลักษณะท่ีเปนอยู หรือทําลายแลวเตรียมโดยใชข้ันตอนดําเนินการท่ีกําหนด 

6.4.1 วิธีไมทําลาย 

ผูใชวิธีทดสอบนี้ตอง 
ก)  กําหนดพื้นท่ีท่ีจะสองดวยสเปกโทรมิเตอร และวางตัวอยางทดสอบภายในพ้ืนท่ีนั้น โดยตองระมัดระวังเพื่อทํา

ใหม่ันใจวาจะไมมีการตรวจพบเอกซเรยฟลูออเรสเซนซจากวัสดุท่ีนอกเหนือจากสวนทดสอบท่ีกําหนด  
ตามปกติพื้นท่ีท่ีจะสองดวยสเปกโทรมิเตอรจะถูกกําหนดโดยรูปรางและเสนขอบเขตของชองวัดของเคร่ืองมือ 

ข)  พยายามทุกวิถีทางท่ีจะกําหนดรูปทรงทางเรขาคณิตของการวัดท่ีสามารถทวนซํ้าไดดวยระยะระหวาง 
สเปกโทรมิเตอรกับสวนทดสอบท่ีสามารถทวนซํ้าได 

ค)  ใชข้ันตอนซ่ึงเหมาะแกการปฏิบัติท้ังหมดที่จะช้ีบงสวนทดสอบกับรูปรางปกติธรรมดาเทาท่ีเปนไปได โดย
ตองคํานึงถึงความเรียบตลอดพื้นท่ีท้ังหมด  ความขรุขระของพื้นผิว และโครงสรางทางกายภาพท่ีทราบ 

ง)  จัดทําเอกสารขั้นตอนท่ีจะใชในการถอดประกอบวัตถุท่ีใหญเพื่อใหไดมาซ่ึงสวนทดสอบ 

6.4.2  วิธีทําลาย 

ตองนําประเดน็ตอไปนี้มาพจิารณาในวิธีทําลาย 

ก)  ผูใชตองจัดทําและปฏิบัติตามวิธีปฏิบัติงานท่ีเปนเอกสารสําหรับวิธีการของการทําลายท่ีใชเพื่อใหไดมาซ่ึงสวน
ทดสอบ เพราะวาขอมูลนี้สําคัญมากสําหรับการแปลผลที่ถูกตองของผลการวัด 

ข) ข้ันตอนดําเนินการท่ีทําใหตัวอยางเปนผงจะตองใหผงตัวอยางท่ีทราบขนาดอนุภาคหรือควบคุมขนาดอนุภาค
ได  ในกรณีท่ีอนุภาคมีองคประกอบทางเคมี สถานะ หรือสวนประกอบทางแรวิทยา (mineralogical) ท่ีแตกตาง
กัน  เปนเร่ืองสําคัญมากท่ีจะลดขนาดเหลานี้ใหเพียงพอท่ีจะทําใหผลกระทบดานความแตกตางในการดูดซึม
พลังงานมีนอยท่ีสุด 

ค)  ในข้ันตอนดําเนินการท่ีทําใหตัวอยางเปนวัสดุท่ีถูกละลายในเมทริกซของเหลว ปริมาณและลักษณะทาง
กายภาพของวัสดุท่ีถูกละลายตองควบคุมและจัดทําเปนเอกสาร  สารละลายท่ีไดตองเปนเนื้อเดียวกันอยาง
สมบูรณ  ตองมีขอแนะนําเกี่ยวกับการจัดการกับสวนท่ีไมละลายเพื่อใหแนใจในการแปลผลท่ีเหมาะสมของผล
ท่ีวัดได   ตองมีขอแนะนําสําหรับการนําสวนทดสอบที่เปนสารละลายเขาสูเอกซเรยสเปกโทรมิเตอรใน
ลักษณะท่ีสามารถทําซํ้าได  เชน ในเซลลบรรจุของเหลวท่ีกําหนดรูปรางและมิติ 
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ง)  ในข้ันตอนดําเนินการท่ีทําใหตัวอยางเปนวัสดุท่ีถูกหลอมหรือถูกกดใหเปนของแข็ง  ปริมาณและลักษณะทาง
กายภาพของวัสดุตัวอยางตองควบคุมและจัดทําเปนเอกสาร  ของแข็งท่ีได (เม็ดท่ีถูกหลอมหรือกด) ตอง
สมํ่าเสมออยางสมบูรณ   ตองมีขอแนะนําเกี่ยวกับการจัดการกับสวนท่ีไมไดถูกผสมเพื่อใหแนใจในการแปล
ผลอยางเหมาะสมของผลที่วัดได 

6.5  ขั้นตอนดาํเนินการ 

 6.5.1 ท่ัวไป 
ข้ันตอนดําเนินการทดสอบครอบคลุมถึงการเตรียมเอกซเรยสเปกโทรมิเตอร การเตรียมและการติดต้ังของสวน
ทดสอบและการสอบเทียบ   ขอแนะนําบางขอปรากฏในรูปแบบท่ัวไปเนื่องจากพิสัยท่ีกวางของบริภัณฑ XRF  
และความหลากหลายมากของหองปฏิบัติการและตัวอยางทดสอบซ่ึงจะนําวิธีทดสอบนี้ไปใช   อยางไรก็ตาม ตอง
ปฏิบัติตามกฎหลักโดยไมมีขอยกเวนกับสเปกโทรมิเตอรและวิธีวิเคราะหท้ังหมด    กลาวคือ การสอบเทียบและ
การวัดตัวอยางตองทําภายใตภาวะเดียวกัน และใชข้ันตอนดําเนินการเตรียมตัวอยางเหมือนกัน 
เม่ือพิจารณาถึงพิสัยท่ีกวางของการออกแบบ XRF สเปกโทรมิเตอร และพิสัยความสามารถการตรวจหาท่ีมาพรอม
กัน เปนส่ิงสําคัญท่ีตองเขาใจขีดจํากัดของเคร่ืองมือท่ีถูกเลือก 
การออกแบบบางการออกแบบอาจไมสามารถตรวจสอบหรือหาสวนประกอบท่ีถูกตองของพ้ืนท่ีซ่ึงเล็กมาก หรือ
ตัวอยางท่ีบางมาก   ผลท่ีตามมาคือหลีกเล่ียงไมไดท่ีผูใชตองจัดทําสมรรถนะของวิธีทดสอบอยางระมัดระวัง และ
ทําเปนเอกสารอยางชัดเจนในขณะท่ีนําไปใชในหองปฏิบัติการ   เปาหมายหนึ่งก็คือปองกันผลการทดสอบเชิงลบ
ท่ีผิดพลาด 

6.5.2  การเตรียมสเปกโทรมิเตอร 

เตรียมสเปกโทรมิเตอรดังตอไปนี ้
ก)  เปดสวิตชเคร่ือง และเตรียมเคร่ืองสําหรับการทํางานตามคูมือของผูผลิต   ปลอยเครื่องใหมีเสถียรภาพตาม

ขอแนะนําท่ีต้ังข้ึนโดยผูผลิต หรือวิธีปฏิบัติงานของหองปฏิบัติการ 
ข)  ปรับต้ังภาวะการวัดใหเขาสูภาวะดีท่ีสุดท่ีต้ังข้ึนกอนหนาโดยผูผลิต หรือหองปฏิบัติการ 

หมายเหตุ  เคร่ืองทดสอบจํานวนมากมายที่หาไดในทองตลาดถูกทําใหเหมาะสมเสร็จเรียบรอยแลว และปรับต้ังไวลวงหนาสําหรับการใช
งานที่เจาะจง  และเพราะฉะนั้นข้ันตอนนี้อาจไมจําเปน  ไมเชนนั้น หองปฏิบัติการควรจัดทําภาวะการทํางานดีที่สุดสําหรับการสอบเทียบแต
ละการสอบเทียบ   ตองเตรียมทางเลือกเพื่อเพิ่มประสิทธิภาพความไวในการตรวจหาและลดการแทรกสอดเชิงสเปกตรัมใหนอยที่สุด 
ภาวะการกระตุนอาจจะหลากหลายตามวัสดุ สารที่วิเคราะห และพลังงานเสนเอกซเรย  รายการของคําแนะนําที่เกี่ยวกับการวิเคราะหเสน
เอกซเรยใหไวในตารางที่ 7    การปรับต้ังระบบตรวจหาตองทําใหเกิดสมดุลระหวางความไวกับความละเอียดเพื่อใหไดผลวิเคราะหที่ดีที่สุด  
คําแนะนําโดยปกติสามารถพบอยูในคูมือเคร่ืองทดสอบ และในขอความอธิบายบนเอกซเรยสเปกโทรมิเตอร 
 
 
 



มอก.2388-2556 

 -20-

ตารางท่ี 7  เสนเอกซเรยท่ีแนะนําสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสาร 
สารที่วิเคราะห เสนท่ีนิยม เสนท่ีนิยมรองลงมา 
ตะก่ัว (Pb) L2 - M4 (Lβ1) L3 - M4,5 (Lα1,2) 
ปรอท (Hg) L3 - M4,5 (Lα1,2)  

แคดเมียม (Cd) K- L2,3 (Kα1,2)  
โครเมียม (Cr) K- L2,3 (Kα1,2)  
โบรมีน (Br) K- L2,3 (Kα1,2) K- M2,3 (Kβ1,3) 

หมายเหตุ 1  ตัวเลือกเสนเอกซเรยอื่นๆอาจใหสมรรถนะเพียงพอ  อยางไรก็ตาม เม่ือตัดสินใจเก่ียวกับเสนเชิงวิเคราะหที่เลือกได  ควร
ตระหนักถึงการแทรกสอดเชิงสเปกตรัมที่เปนไปไดจากธาตุอื่นในตัวอยาง (ตัวอยางเชน เสน BrKα บนเสน PbLα  หรือเสน AsKα บนเสน 
PbLα  ดูขอ ง.1.ข) สําหรับตัวอยางโดยทั่วไปเพิ่มเติม) 
หมายเหตุ 2  K- L2,3 ( Kα1,2) หมายถึง ณ ระดับชั้นพลังงาน K ที่จริงแลว มีการเปล่ียนแปลงระดับชั้นพลังงานอยู 2 ระดับ นั่นคือ หนึ่งจาก
ระดับชั้นพลังงาน L2 ซ่ึงกระตุนใหปลอยเอกซเรย Kα2 และที่เหลือ จากระดับชั้นพลังงาน L3 ซ่ึงกระตุนใหปลอยเอกซเรย Kα1 อยางไรก็ตาม 
เนื่องจากพลังงานทั้งสองมีคาใกลกันมาก สเปกโทรมิเตอรกระจายพลังงานไมสามารถแยกความแตกตางได ดังนั้นจึงถูกวิเคราะหในลักษณะ
พลังงาน Kα1,2 รวม 

6.5.3   สวนทดสอบ 
การสรางของสวนทดสอบถูกบรรยายในขอ 6.4 
ในกรณีของการเตรียมตัวอยางแบบทําลาย วัดมวลและมิติของสวนทดสอบตามท่ีตองการโดยวิธีการสอบเทียบ 
และวิธีปฏิบัติงานท่ีกําหนดข้ึนโดยหองปฏิบัติการเพื่อใหแนใจการชกัตัวอยางท่ีทวนซํ้าได 

6.5.4   การทวนสอบสมรรถนะของสเปกโทรมิเตอร 

สมรรถนะของสเปกโทรมิเตอรจะถูกทวนสอบดังตอไปนี้ 

ก)  ผูใชตองจัดใหมีหลักฐานเชิงจุดประสงคของสมรรถนะของวิธีตามท่ีนําไปใชในหองปฏิบัติการ  ส่ิงนี้จําเปนท่ี
จะทําใหผูใชและลูกคาของเขาเขาใจขีดจํากัดของวิธี และตัดสินใจใชผลของการวิเคราะห   ลักษณะท่ีสําคัญ
มากเกี่ยวกับสมรรถนะของวิธีเปนดังตอไปนี้ 

 -  สมรรถนะของสเปกโทรมิเตอร  
•  ความไวสําหรับการตรวจหาสารท่ีวิเคราะหแตละสาร 
•  ความละเอียดเชิงสเปกตรัม 
•  ขีดจํากัดของการตรวจหา 
•  การแสดงพื้นท่ีที่วัด 
•  ความทวนซํ้าไดของการเตรียมตัวอยางและการวัด 
•  ความแมนของการสอบเทียบ ซ่ึงจะถูกตรวจสอบตามขอ 6.8 

ความหลากหลายของสเปกโทรมิเตอรและระบบการทํางานของซอฟตแวรท่ีเกี่ยวของเปนท่ียอมรับของผูใชท่ี
จะไดมาซ่ึงขอมูลนี้ ในหองปฏิบัติการท่ีใชข้ันตอนดําเนินการของตนเองหรือเปนการบริการท่ีผูผลิตจัดให   
เปนเร่ืองสําคัญท่ีจะใหไดมาซ่ึงการทวนสอบของสเปกโทรมิเตอรและสมรรถนะของวิธีเม่ือวิธีนั้นถูกนําไปใช   
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หลักฐานของการรักษาไวของสมรรถนะอาจไดมาโดยการใชแผนภูมิควบคุม หรือโดยทําการวัดและการ
คํานวณซํ้าอีก ในการใชงาน  

ข)  ความไวสเปกโทรมิเตอรถูกใชเปนเกณฑในการเปรียบเทียบสเปกโทรมิเตอรแตละเคร่ือง และทําใหแนใจวา
การสอบเทียบท่ีเปนประโยชนเปนไปได 

ค)  ความละเอียดเชิงสเปกตรัมมีความสําคัญท่ีจะทําใหแนใจวาสารท่ีวิเคราะหและเสนสเปกตรัมรบกวนไดรับการ
จัดการอยางถูกตองในการรวบรวมขอมูลและในการสอบเทียบ  สําหรับจุดประสงคของมาตรฐานน้ี การแกของ
เสนท่ีซอนทับกันถูกพิจารณาวาเปนสวนของการสอบเทียบสเปกโทรมิเตอร 

ง)  ขีดจํากัดของการตรวจหา  LOD  ตองถูกประมาณสําหรับภาวะการทํางานแตละชุดท่ีใชในวิธีทดสอบตาม
สมการ (1)  

LOD  =  3σ                                                            (1) 
เม่ือ 
LOD  คือ ขีดจํากัดของการตรวจหา (LOD) ท่ีแสดงในหนวยของความเขมขน 
σ       คือ สวนเบ่ียงเบนมาตรฐานของผลการทดสอบของการตรวจหาหลายคร้ังเม่ือใชวัสดุแบลงก  โดยปกติสวน

เบ่ียงเบนมาตรฐานจะถูกประมาณโดยใชจํานวนการตรวจหานอยคร้ัง (แตไมนอยกวา 7 คร้ัง)  ซ่ึงในกรณี
ดังกลาวสัญลักษณ s  (การประมาณคาอยางไมลําเอียงของสวนเบ่ียงเบนมาตรฐาน, σ) ถูกแทนท่ีสําหรับ σ 

หมายเหตุ  ขีดจํากัดของการตรวจหาคือพารามิเตอรที่สําคัญซ่ึงบอกผูใชวา สเปกโทรมิเตอรถูกใชภายใตภาวะซ่ึงยอมใหการตรวจหาสารที่
วิเคราะหที่ระดับตํ่ากวาขีดจํากัดของสารที่ยอมใหมี ซ่ึงจะเปนประโยชนสําหรับการตัดสินใจ ขีดจํากัดของการตรวจหาคือฟงกชันของ
กระบวนการวัดซ่ึงวัสดุเปนสวนที่มีความสําคัญ   ถากระบวนการวัดเปล่ียนเมื่อวัสดุเปลี่ยน ขีดจํากัดของการตรวจหาอาจเปล่ียนดวย   เพื่อให
สมรรถนะดีที่สุด ขีดจํากัดของการตรวจหาควรเทากับหรือนอยกวา 30 % ของขีดจํากัดการกระทําของหองปฏิบัติการที่ต้ังข้ึน เพื่อใหความ
เส่ียงของการไมเปนไปตามขอกําหนดสามารถยอมรับไดสูงสุด 

จ)  การแสดงพ้ืนท่ีท่ีวัดไดมีความสําคัญท่ีจะทําใหแนใจวาทราบพ้ืนท่ีสองสําหรับสเปกโทรมิเตอรท่ีติดต้ังเครื่อง
ประกอบใดๆซ่ึงกําหนดขนาดลําแสงของเอกซเรย รูปราง และตําแหนง   ในหลายกรณี ขนาดลําแสง รูปราง 
และตําแหนง จะกําหนดสวนทดสอบ   หองปฏิบัติการหรือผูผลิตตองหาวิธีท่ีจะกําหนดขนาดลําแสงและ
รูปราง และช้ีบงตําแหนงของลําแสงบนสวนทดสอบ 

ฉ)  ความทวนซํ้าไดของการเตรียมตัวอยาง และการวัดคือพารามิเตอรสําคัญท่ีจะแสดงวาวิธีทดสอบมีการควบคุม
ทางสถิติ   ถามีการเตรียมตัวอยางแบบทําลายมากอนการวัด ตองทดสอบความทวนซํ้าได รวมถึงการเตรียม
ตัวอยาง ไมเชนนั้นความทวนซํ้าไดของการวัดตองทดสอบบนตัวอยางเดียวกัน   ความทวนซํ้าไดสามารถแสดง
ในรูปสวนเบี่ยงเบนมาตรฐานของการวัดตัวอยางท่ีเตรียมโดยใชภาวะการทํางานท่ีดีท่ีสุดของสเปกโทรมิเตอร 
7 คร้ังเปนอยางนอย   ความทวนซํ้าไดสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสารตองวัดในสวนทดสอบท่ีมีความเขมขน
ของสารท่ีวิเคราะหมากกวา 5 เทาของขีดจํากัดของการตรวจหาท่ีประมาณในขอ 6.5.4 
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6.5.5  การทดสอบ 

วางสวนทดสอบในตําแหนงท่ีถูกตองสําหรับการวัดดวย XRF สเปกโทรมิเตอร  ถาจําเปนปรับบรรยากาศภายในตู 
(chamber) ของสเปกโทรมิเตอรตามท่ีตองการ และรอจนกระท่ังสเปกโทรมิเตอรเกิดความเสถียร 

หมายเหตุ โดยทั่วไป การวัดถูกทําในบรรยากาศที่เปนอากาศปกติ  อยางไรก็ตาม ถามีความจําเปนตองวัดคาธาตุเบา เชน S, Al ฯลฯ   อาจจะ
เปนประโยชนที่จะวัดคาในสุญญากาศหรือบรรยากาศที่เปนฮีเลียม (ขอ ก.3.ข) 

วัดสวนทดสอบโดยการรวบรวมจํานวนของการนับเอกซเรยท่ีเพียงพอเพื่อใหไดความไมแนนอนทางสถิติของการ
นับนอยกวาสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธสําหรับความทวนซํ้าไดของการวัดท่ีต้ังข้ึน (ดูขอ 6.5.4)  การปรับต้ัง
ของ XRF สเปกโทรมิเตอร สําหรับการวิเคราะหของสวนทดสอบจะตองเหมือนกันทุกประการกับการปรับต้ังท่ีใช
สําหรับการวัดการสอบเทียบ 

6.5.6  การสอบเทียบ 
วิธีเกี่ยวกับการวิเคราะหตองสอบเทียบโดยคํานึงถึงผลกระทบเมทริกซและผลกระทบอ่ืนๆท่ีมีอิทธิพลตอการ
ตรวจหาความเขมของการแผรังสีฟลูออเรสเซนซ   รายการของผลกระทบเหลานี้ใหไวในภาคผนวก ง. 

มีการสอบเทียบหลัก 2 ทางเลือกใน XRF สเปกโทรเมตรี 

•  วิธีพารามิเตอรหลักมูลท่ีใชพสัิยของแคลิแบรนต 
-  ธาตุบริสุทธ์ิ และสารประกอบบริสุทธ์ิ  หรือ 
-  สารผสมสังเคราะหท่ีเตรียมจากสารบริสุทธ์ิ  หรือ 
-  วัสดุอางอิงแตละสวนท่ีแทนวัสดุท่ีถูกวเิคราะหแตละวัสด ุ

•  การสอบเทียบเชิงประจักษ (แบบดั้งเดิม) ท่ีใชแบบจําลองท่ีข้ึนอยูกับสัมประสิทธ์ิท่ีไดรับผลกระทบ 
-  โดยใชขอมูลจากชุดของแคลิแบรนตซ่ึงคลายกับตัวอยางท่ีไมรู  หรือ 
-  โดยใชวิธีพารามิเตอรหลักมูล 

ปฏิบัติตามขอแนะนําในคูมือของผูผลิตเม่ือเลือกทางเลือกการสอบเทียบท่ีหาไดในซอฟตแวรระบบปฏิบัติการ 

ผูใชอาจทําการสอบเทียบหรือไม ข้ึนอยูกบัเคร่ืองทดสอบ 

มีเคร่ืองมือเชิงพาณิชยท่ีหาไดซ่ึงถูกทําใหมีภาวะท่ีดีท่ีสุด ไดรับการสอบเทียบ และถูกปรับต้ังไวลวงหนาสําหรับ
การใชงานจําเพาะ เรียบรอยแลว   เคร่ืองมือเหลานี้ไมตองการการสอบเทียบโดยผูวิเคราะห 
การเลือกแคลิแบรนตสวนหนึ่งข้ึนอยูกับการเลือกแบบจําลองการสอบเทียบ   สําหรับทางเลือกเชิงประจักษ  
แคลิแบรนตตองมีองคประกอบทางเมทริกซคลายกับวัสดุท่ีถูกวิเคราะห 
ในชุดของแคลิแบรนต ความเขมขนของธาตุจะครอบคลุมพิสัยของความเขมขนท่ีคาดหวังในตัวอยาง และจะแปร
ผันอยางอิสระซ่ึงกันและกัน   ถาการสอบเทียบครอบคลุมธาตุหลายธาตุในพิสัยความเขมขนท่ีกวาง อาจ
จําเปนตองใชตัวอยางการสอบเทียบจํานวนมาก   จํานวนตํ่าสุดของแคลิแบรนต สําหรับวิธีเชิงประจักษคือ 2(n+2), 
โดยท่ี n = จํานวนของสารท่ีวิเคราะห 
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วิธีการสอบเทียบพารามิเตอรหลักมูลสามารถลดจํานวนตัวอยางการสอบเทียบ   ซอฟตแวรพารามิเตอรหลักมูล
ยอมใหผูใชสอบเทียบความไวของการตรวจหาในแตละธาตุโดยใชสารประกอบและธาตุบริสุทธ์ิ   เพื่อเปน
ทางเลือกสําหรับแคลิแบรนตบริสุทธ์ิ โดยท่ัวไปซอฟตแวรจะยอมใหใชวัสดุอางอิงซ่ึงคลายกับตัวอยางจํานวนนอย   
การเพิ่มของวิธีรวมถึงการใชการแผรังสีกระเจิงในการแกผลกระทบเกี่ยวกับเมทริกซหรือสัณฐานวิทยาของ
ตัวอยาง 

6.6  การคํานวณ 
เม่ือใชวิธีทดสอบนี้ การคํานวณดังตอไปนีต้องนํามาปฏิบัติตามความจาํเปน  

ก)  โดยท่ัวไปเคร่ืองทดสอบในปจจุบัน การคํานวณจะทําโดยซอฟตแวรระบบปฏิบัติการของสเปกโทรมิเตอรโดย
อัตโนมัติ    ถาการคํานวณตองทําดวยมือ ข้ันตอนวิธีและพารามิเตอรท้ังหมดตองระบุไวในวิธีปฏิบัติงาน
สําหรับวิธีทดสอบ   คํานวณผลการทดสอบสําหรับสารวิเคราะหแตละสาร เปนเปอรเซ็นตโดยมวล ในแตละ
สวนทดสอบท่ีใชแบบจําลองการสอบเทียบท่ีต้ังข้ึนสําหรับชนิดของตัวอยาง  

ข)  ถาสวนทดสอบถูกเตรียมโดยการเจือจาง คํานวณผลการทดสอบบนพ้ืนฐานของตัวอยางการทดสอบเดิมท่ีใช
ตัวประกอบการเจือจางท่ีเหมาะสม 

ประมาณคาความไมแนนอนของผลการทดสอบโดยใชวิธีดังตอไปน้ีวิธีหนึ่ง  แลวเปรียบเทียบผลการทดสอบกับ
ความเขมขนท่ียอมใหสูงสุดของสารท่ีวิเคราะหในวัสดุ 
ค)  วิธีท่ีนิยมคือการสรางแหลงท่ีมาของความไมแนนอนสําหรับการสอบเทียบแตละคร้ังที่ไดดําเนินการทดสอบ 

แหลงท่ีมาของความไมแนนอนตองเปนไปตาม ISO/IEC Guide 98 และแสดงการประมาณคาความไมแนนอน
ขยายท่ีระดับความเช่ือม่ัน 95 % 

หมายเหตุ 1  เปนการงายเกินไปที่จะกําหนดความไมแนนอนในลักษณะที่เปนพหุคูณจํานวนหนึ่งของสวนเบี่ยงเบนมาตรฐานความทวนซํ้า
ไดของการตรวจหาซํ้า   ภายใตสถานการณบางสถานการณการวัด XRF มีความเที่ยงเกินไป ซ่ึงนําไปสูคาความไมแนนอนที่ถูกประมาณนอย
เกินไปที่จะครอบคลุมแหลงทั้งหมดของขอผิดพลาด    วิธีนี้ละเลยการมีสวนรวมที่สําคัญจากแคลิแบรนต แบบจําลองทางคณิตศาสตรที่ใช
เพื่อสรางเสนการสอบเทียบ และความเปนไปไดในการมีความลําเอียงในระหวางการเตรียมตัวอยาง    ย่ิงกวานั้น บทนิยามของแหลงที่มาของ
ความไมแนนอนเกินกวาขอบขายของมาตรฐานนี้ 

ง)  วิธีนี้ทราบกันวาอาจจะทําไมได หรือเปนไปไมไดท่ีจะประเมินแหลงท่ีมาของความไมแนนอนท่ีเหมาะสม  
เพราะฉะนั้น ทางเลือกหนึ่งคือเลือกตัวประกอบความปลอดภัยท่ีมากกวาหรือเทากับคาความไมแนนอนขยาย
ออกไปท่ีคาดไวสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสารที่ระดับความเขมขนที่ยอมใหสูงสุด   ไดตกลงกันวาสําหรับ
จุดประสงคของวิธีทดสอบนี้ เปนการเหมาะสมท่ีจะสมมุติวาคาความไมแนนอนสัมพัทธเปน 30 % ในผลการ
ทดสอบท่ีไดมาจากตัวอยางท่ีมีคาท่ียอมใหสูงสุดสําหรับธาตุในวัสดุท่ีตองการทราบ   ในทางปฏิบัติการตั้ง
สมมุติฐานนี้สามารถใชเพื่อกําหนดชวงความเชื่อม่ันรอบๆคาความเขมขนท่ียอมใหสูงสุด ซ่ึงสามารถใชกับ
จุดประสงคของการตัดสินใจท่ีเกี่ยวกับความจําเปนในการทดสอบเพ่ิมเติม 

หมายเหตุ 2  การใชตัวประกอบความปลอดภัยเปนการทําใหงายข้ึนในสวนของความจริงที่วา ในแทบทุกกรณีความไมแนนอนสัมพัทธเปน
ฟงกชันของความเขมขน  โดยทั่วไป ความไมแนนอนสัมพัทธเพิ่มข้ึนอยางรวดเร็วในขณะที่ความเขมขนสารที่วิเคราะหลดลง   ผูวิเคราะห
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ควรระวังไมใหตีความวาตัวประกอบความปลอดภัย 30 % เปนความไมแนนอนสัมพัทธของผลการตรวจหา  ผูวิเคราะหควรระวังใหประเมิน
คาตัวประกอบความปลอดภัยอีกคร้ังถาขีดจํากัดการตรวจหามากกวา 20 % สัมพัทธกับความเขมขนที่ยอมใหสูงสุดดวย  หรือถาความเขมขน
สูงสุดที่ยอมใหถูกลดโดยหนวยงานที่ควบคุม 

6.7  การประเมินวิธี 
ผลสรุปสําหรับสารแตละสารและวัสดุท่ีทดสอบท่ีใช XRF ถูกแสดงรายการในตารางท่ี ง.3 ถึงตารางท่ี ง.7 (ดู
ภาคผนวก ง.)  ผลการทดสอบเหลานี้เทานั้นท่ีจะเปนพื้นฐานสําหรับบทสรุปใดๆเกี่ยวกับสมรรถนะของวิธี 
บทสรุปท่ัวไปตอไปนี้สามารถทําได บนพื้นฐานของผลการทดสอบที่สรุปในตาราง และการวิเคราะหของขอมูล
จาก IIS2   บทสรุปท่ีไดของสมรรถนะของวิธีนี้สําหรับสารท่ีถูกทดสอบและวัสดุแตละชนิด ใหไวในขอยอย
ตอไปนี้ 

ก)  การประเมินผลการทดสอบและสมรรถนะของวิธีสามารถทําไดเพียงบางชวง เพราะความขาดแคลน CRM  ท่ี
จะใหครอบคลุมถึงพิสัยความเขมขนท่ีตองการและชนิดของวัสดุท้ังหมด 

ข)  เนื่องจากปริมาณของ CRM ท่ีจํากัด  หองปฏิบัติการไมสามารถทดสอบตัวอยางทั้งหมดไดทุกหองปฏิบัติการ 
ดังนั้น ผลการทดสอบไมสามารถเปรียบเทียบกันไดเสมอไป    

ค)  ตัวอยางถูกวิเคราะห “ตามท่ีไดรับ” นั่นคือไมมีการเตรียมตัวอยางเขาไปเกี่ยวของ   
ง)  ความเที่ยงท่ีรายงานโดยหองปฏิบัติการแตละแหงสําหรับแตละผลการทดสอบโดยท่ัวไปนอยกวาสวน

เบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธ (RSD) 5% มาก 
จ)  หองปฏิบัติการที่เขารวมใชวิธีการสอบเทียบแตกตางกัน  เชน วิธีเชิงประจักษ, คอมพตัน นอรมัลไลเซชัน 

(Compton normalization)  และวิธีท่ีอยูบนพื้นฐานของพารามิเตอรหลักมูล 
ฉ)  เปนเร่ืองสําคัญมากท่ีสมรรถนะของวิธีตองไดรับการวิจัยและทดสอบตอไปในระหวางการศึกษาระหวาง

หองปฏิบัติการตางๆ 

6.7.1  ตะก่ัว 
ความไมแมนเฉล่ียของการตรวจหา Pb ในพอลิเมอรท่ีสูงกวาระดับ 100 mg/kg ดีกวา + 13 % สัมพัทธ และความ
ไมเท่ียงดีกวา + 19 % สัมพัทธ  ท่ีความเขมขน Pb เปน 10 mg/kg ความไมแมนและความไมเท่ียงเปน + 30 % 
สัมพัทธ และ + 70 % สัมพัทธตามลําดับ  ในโลหะเจือ Al ความไมแมนและความไมเท่ียงนอยกวา + 10 % 
สัมพัทธ และ + 25 % สัมพัทธตามลําดับ  ความเขมขน Pb เปน 174 mg/kg ในโลหะเจือท่ีมีดีบุกเปนหลักท่ีใหผล
การทดสอบท่ีไมสามารถสรุปไดท่ีมีพิสัยจาก 60 mg/kg ถึง 380 mg/kg    ปริมาณของ Pb 30 mg/kg ในเหล็กกลา
โลหะเจือจะตรวจหาไมพบ 
ผลการทดสอบสําหรับแผนวงจรพิมพ ท่ีถูกบด ช้ีใหเห็นถึงความเปนไปไดของความไมเปนเนื้อเดียวกันของวัสดุ 
ซ่ึงสงผลใหเกิดความไมเท่ียงและความไมแมนของผลลัพธท่ีสูง 
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6.7.2  ปรอท 
ความไมแมนเฉล่ียของการตรวจหา Hg ในพอลิเมอรท่ี 1 000 mg/kg หรือตํ่ากวา ดีกวา + 10 % สัมพัทธ ขณะท่ี
ความไมเท่ียงดีกวา + 25 % สัมพัทธ  วัสดุโลหะเจือไมถูกทดสอบเพ่ือหา Hg 

 6.7.3  แคดเมียม 
ความไมแมนเฉล่ียของการตรวจหา Cd ในพอลิเมอรท่ี 100 mg/kg หรือสูงกวาเปน + 10 % สัมพัทธ และความไม
เท่ียงดีกวา + 15 % สัมพัทธ   ท่ีระดับของ Cd 20 mg/kg ความไมแมนจะแปรผันจาก + 10 % ถึง + 50 % สัมพัทธ 
และความไมเท่ียงจะแปรผันจาก 20 % ถึง 100 % สัมพัทธ   ระดับของ Cd 3.3 mg/kg ในโลหะเจือท่ีมีดีบุกเปน
หลักจะตรวจหาไมพบโดยเคร่ืองมือใดๆเลย 

6.7.4  โครเมียม 
ความไมแมนเฉล่ียของการตรวจหา Cr ท้ังหมดในพอลิเมอรท่ี 115 mg/kg หรือตํ่ากวา พบวาดีกวา 17 % สัมพัทธ
ในขณะท่ีความไมเท่ียงประมาณ + 30 % สัมพัทธ   สําหรับระดับความเขมขนท่ีใกลเคียงกันในแกว ความไมแมน
และความไมเท่ียงสําหรับ Cr ท้ังหมดจะดีกวา + 20 % สัมพัทธและ 35 % สัมพัทธตามลําดับ   ในอะลูมิเนียมเจือท่ี
มี Cr    1 100 mg/kg   ความไมแมนและความไมเท่ียงจะเปน + 10 % สัมพัทธและดีกวา + 41 % สัมพัทธตามลําดับ   
ความเขมขนของ Cr  ประมาณ 100 mg/kg ในอะลูมิเนียมเจือจะตรวจหาไมพบ 

 6.7.5  โบรมีน 
บนพื้นฐานของ CRM ความไมแมนเฉล่ียของการหาของความเขมขนของ Br ท้ังหมดในพอลิเมอรท่ี 1 000  mg/kg 
หรือตํ่ากวา ดีกวา + 10 % สัมพัทธ  และสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานดีกวา + 13 % สัมพัทธ   ท่ีความเขมขนของ Br ท่ี
มากข้ึน 10 %  ความไมแมนดีกวา + 25 % สัมพัทธ และความไมเท่ียงประมาณ + 30 % สัมพัทธ   ผลการทดสอบ
ชุดหลังเหลานี้สะทอนความไมพอเพียงของการสอบเทียบเชิงประจักษสําหรับความเขมขนของ Br ท่ีสูงข้ึน 

โดยท่ัวไป ความไมแมนและความไมเท่ียงของการวิเคราะหสําหรับท้ัง 5 ธาตุดีกวา + 20 % สัมพัทธสําหรับความ
เขมขนสูงกวา 100 mg/kg ในพอลิเมอรและอะลูมิเนียมเจือ 

6.8  การควบคุมคุณภาพ 
6.8.1  ความแมนของการสอบเทียบ 
ตองใชข้ันตอนตอไปนี้เพื่อตรวจสอบความใชไดของความแมนของการสอบเทียบ 

ก)  ความแมนของการสอบเทียบแตละการสอบเทียบตองถูกตรวจสอบความใชไดโดยวิเคราะหวัสดุอางอิงช้ินหนึ่ง
หรือมากกวาท่ีเปนตัวแทนของวัสดุแตละวัสดุท่ีใชในการนําวิธีทดสอบนี้ไปใชงาน 

ระดับความเขมขนสารท่ีวิเคราะหในวัสดุอางอิงตองอยูภายในความเขมขนสูงสุดท่ียอมรับสําหรับสารท่ี
วิเคราะหในวัสดุ   ในทางอุดมคติ วัสดุอางอิงท่ีหาไดจะจํากัดคาสูงสุดท่ียอมรับ 
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ข)  ผลการทดสอบของการวัดของวัสดุอางอิงตองคํานวณและแสดงตามขอ 6.6 รวมท้ังการประมาณคาความไม
แนนอน  

ค)  ใชการทดสอบความลําเอียงกับผลการทดสอบ และคาท่ีไดรับการรับรองหรือคาท่ีกําหนดของวัสดุอางอิง   การ
ทดสอบความลําเอียงตองนําคาความไมแนนอนของคาท่ีกําหนดใหมาพิจารณาดวย 

หมายเหตุ  สําหรับคําแนะนําเกี่ยวกับการทดสอบความลําเอียง อางถึงส่ิงตีพิมพพิเศษ ของ National Institute of Standatds and Technology 
Special Publication 829 [6] หรือเอกสารที่คลายกัน 

ง)  ถาความลําเอียงถูกตรวจพบ ใหแกการสอบเทียบและตรวจวัดซํ้า 

6.8.2  ตัวอยางควบคุม 
ตัวอยางควบคุมตองเตรียมและใชดังตอไปนี้  

ก)  ระบุปริมาณของวัสดุเสถียรเปนตัวอยางควบคุมสําหรับการสอบเทียบแตละการสอบเทียบ  จะเปนส่ิงท่ีดีกวา 
ถาเปนของแข็งอยูในรูปของแผนกลม (เม็ดกลมเล็กๆ) 

ข)  เตรียมสวนทดสอบของตัวอยางควบคุม และตองทดสอบโดยใชการสอบเทียบแตละการสอบเทียบทันทีท่ีไดทํา
การตรวจสอบความใชได   ทําเชนนี้ 4 คร้ังเปนอยางนอย  คํานวณคาเฉล่ียและสวนเบ่ียงเบนมาตรฐาน และใช
คาเหลานี้จัดทําแผนภูมิควบคุมสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสารในการสอบเทียบแตละการสอบเทียบ   ตัวอยาง
ควบคุมอาจถูกสรางโดยผูวิเคราะห    ผูผลิตเคร่ืองมือบางรายจัดเตรียมตัวอยางควบคุมใหกับบริภัณฑท่ีผลิต 

ค)  ท่ีชวงเวลาท่ีเหมาะสม เตรียมสวนทดสอบของตัวอยางควบคุมและทดสอบโดยใชการสอบเทียบแตละการสอบ
เทียบท่ีนําไปใชในวิธีทดสอบ   เปรียบเทียบผลการทดสอบกับขีดจํากัดของแผนภูมิควบคุม   ถาผลการทดสอบ
อยูนอกเกณฑการยอมรับสําหรับการควบคุม ใหหาทางแกไขวิธีทดสอบ แกปญหาใหถูกตอง และทําการ
ทดสอบบนตัวอยางควบคุมใหม 

6.9  กรณีพิเศษ 
6.9.1  การนําเสนอตัวอยางสําหรับการวัด 
ข้ันตอนดําเนินการสําหรับการนําเสนอตัวอยางสําหรับการวัด เปนดังตอไปนี้  

ก)  ถาการวัดตองทําดวยเคร่ืองทดสอบท่ีมีตูวิเคราะห  ช้ินสวนท่ีรวมตัวอยางท่ีจะวัดตองถูกวางขางในตูตัวอยาง
ของเอกซเรยฟลูออเรสเซนซสเปกโทรมิเตอร   ตัวอยางท้ังหมดตองถูกติดต้ังในลักษณะท่ีตัวอยางเปาหมาย
สามารถวางอยางเหมาะสมอยูในตําแหนงท่ีจะวัด   ถาตัวอยางไมเหมาะพอดีกับตู ตองตัดใหมีขนาดท่ีเหมาะสม
สําหรับการวัด 

ข)  ถาการวัดทําดวยเคร่ืองวิเคราะห XRF แบบมือถือท่ีเคล่ือนยายงาย ตองระมัดระวังเพื่อทําใหแนใจวาชองเปดท่ี
วัดครอบคลุมสวนท่ีจะตรวจ 
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ค)  การวิเคราะหของตัวอยางซ่ึงไมแบนหรือโตพอท่ีจะครอบคลุมชองเปดท่ีวัดของสเปกโทรมิเตอร (เชน หมุด
เกลียวเล็กๆ) อาจถูกดําเนินการโดยวิธีพารามิเตอรหลักมูลบางวิธีซ่ึงถูกออกแบบมาเพื่อชดเชยผลการทดสอบ
ของตัวอยางท่ีมีรูปรางแปลก  ในกรณีเชนนั้น และปฏิบัติตามขอแนะนําของผูผลิต ผูวิเคราะหตองจัดตําแหนง
ของตัวอยางหนึ่งหรือมากกวาอยางระมัดระวัง ในตัวยึดท่ีเหมาะสมกอนการวัด และตองไดรับการประมาณ
ขององคประกอบท่ีใชเคร่ืองมือซอฟตแวร (software tool) ท่ีเตรียมไวโดยวิธีนั้น 

ง)  การวิเคราะหของตัวอยางท่ีบาง จะซับซอนโดยข้ึนอยูกับอัตราการนับท่ีวัดไดของความเขมขนของสารท่ี
วิเคราะหในตัวอยาง และกับความหนาตัวอยาง   ผูวิเคราะหตองตระหนักถึงโครงสรางและองคประกอบของ
ตัวอยางภายในพื้นท่ีท่ีวัดได 

6.9.2  ความเปนรูปแบบเดียวกันของตัวอยาง 
จากมุมมองของการวิเคราะห XRF  ความเปนรูปแบบเดียวกันข้ึนอยูกับความเปนรูปแบบเดียวกันทางกายภาพของ
องคประกอบของวัสดุท่ีทดสอบภายในปริมาตรของวัสดุท่ีถูกฉายรังสีโดยเคร่ืองมือในระหวางการทดสอบ   
ประเภทหน่ึงหรือมากกวาใน 3 ประเภทตอไปนี้อาจใชไดเม่ือพิจารณาความเปนรูปแบบเดียวกันของตัวอยาง 

ก)  ตัวอยางท่ีมีพื้นผิวมาก (ใชไดกับตัวอยางท้ังหมด): 

การประเมินความเปนรูปแบบเดียวกันของวัสดุทดสอบสําหรับจุดประสงคของการวิเคราะห XRF ทําโดยการ
ตรวจพินิจ และใชขอมูลเพิ่มเติมใดๆชวย   ตัวอยางเชน วัตถุใดๆซ่ึงปรากฏความสม่ําเสมอของสี รูปราง และ
ลักษณะจะมีความเปนรูปแบบเดียวกันมากท่ีสุด  และไมจําเปนตองทําลายทางกลกอนการวิเคราะห   ตัวอยางท่ี
พบโดยท่ัวไปอาจเปนวัตถุพลาสติกท่ีขยายออกและใหญ เชน เปลือกหุมพลาสติก, เทปหนา, โลหะเจือ ฯลฯ   
ขอมูลเพิ่มเติมใดๆเกี่ยวกับวัตถุทดสอบจะถูกใชเพื่อกําหนดความเปนรูปแบบเดียวกัน   ตัวอยางเชน เปลือกหุม
พลาสติกจํานวนมากมาย และแมแตเปลือกหุมโลหะ ท่ีถูกทาสี 

เปลือกหุมพลาสติกอาจจะถูกเคลือบดานในดวยโลหะ   ในกรณีเชนนั้นการทดสอบตองทําบนเศษท่ีแตกออกท่ี
ไมไดทาหรือไมเคลือบโลหะ ซ่ึงอาจตองการการถอดแยกในระดับหนึ่ง ถึงแมวาไมตองทําลายวัตถุ   สวน
โลหะอาจจะถูกเคลือบดวยโลหะอ่ืนๆ เชน สังกะสีบนเหล็กกลา  Cd บนเหล็กกลา  หรือ Cr บนเหล็กกลา และ 
Al   เหลานี้จะถูกช้ีบอกโดยคาท่ีอานไดของโลหะท่ีเคลือบจะคอนขางสูงมาก  ยกเวนท่ีเปนไปไดในกรณีของ 
Cr  เพราะการชุบ Cr โดยท่ัวไปจะบางมาก   ส่ิงหุมท้ังหมดตองถูกเอาออกเม่ือพยายามท่ีจะวิเคราะหวัสดุฐาน  

ข)  ตัวอยางท่ีมีพื้นท่ีนอย 

สวนหรือภาคสวนอิเล็กทรอนิกสเล็กๆแตละสวน อาจถูกวิเคราะหอยูในตําแหนงโดยไมตองแยกออก ตราบ
เทาท่ีเคร่ืองทดสอบท่ีใชมีความละเอียดแนวลึกและแนวนอนเพียงพอท่ีจะตรวจหาวัสดุท่ีต้ังใจจะตรวจ โดย
ปราศจากการตรวจวัดบนพื้นท่ีท่ีติดกัน   ตัวอยางตองอยูในลักษณะสมํ่าเสมอ เชน ใสในแคปซูลพลาสติก 
ตะกั่วบัดกรีแตละสวนหรือพื้นท่ีท่ีแยกเปนพอลิเมอร/อีพอกซี   ตองเอาใจใสเปนพิเศษเพื่อหลีกเล่ียงความ
ซับซอนของการแทรกสอดโดยการเคลือบโลหะ การหุมพอลิเมอร หรือทาสี  เม่ือวิเคราะหวัสดุฐาน 
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ส่ิงหุมใดๆตองถูกเอาออกทางกายภาพ 

ค)  ส่ิงหุม และตัวอยางบาง 

ตัวอยางท่ีเล็กเกินไปหรือบางมากอาจไมเปนไปตามภาวะของความหนาตัวอยางตํ่าสุดหรือมวลท่ีตองการได
สําหรับผลการทดสอบท่ีจะมีผลใชได  ในกรณีดังกลาววัตถุเล็กจํานวนหนึ่งท่ีเปนชนิดเดียวกัน (ตัวอยางเชน
หมุดเกลียวเล็ก) ตองวางอยูในถวยตัวอยาง แลววิเคราะหเฉพาะลักษณะนี้  ในทํานองเดียวกันตัวอยางบางท่ีเปน
ชนิดเดียวกันตองกองซอนกันเพื่อใหมีความหนาท่ีจะเปนไปตามเกณฑความหนาตัวอยางตํ่าสุด และวิเคราะห
ในลักษณะนั้น  เปนกฎทั่วไปที่ตัวอยางท้ังหมดจะตองครอบคลุมหนาตาง/พื้นท่ีวัดคาของสเปกโทรมิเตอรอยาง
สมบูรณ   ตัวอยางจะตองมีความหนาต่ําสุดเปน 5 mm ในกรณีของพอลิเมอร และโลหะเจือท่ีเบา เชน Al,  Mg  
หรือ Ti  15 mm ในกรณีท่ีเปนของเหลว และประมาณ 1 mm สําหรับโลหะเจืออ่ืนๆท้ังหมด 

กฎเหลานี้อาจใชไมไดถาซอฟตแวรเกี่ยวกับการวิเคราะหของเคร่ืองมือยอมใหมีการแกคาท่ีมีประสิทธิผลของ
ผลทดสอบสําหรับความหนา รูปราง และขนาด ของตัวอยางท่ีถูกวิเคราะหท่ีเปล่ียนแปลงไป 

ฉนวนบนลวดบางและสายเคเบิลริบบ้ินอาจไมถือวาสมํ่าเสมอ และตองวัดโดยแยกตัวนําโลหะเปนอันดับแรก   
อีกนัยหนึ่ง สายออนกําลังเกือบท้ังหมดท่ีมีเสนผานศูนยกลางใหญกวา 5 mm ท่ีมีสายไฟฟาทองแดงดานในอาจ
ถือวาสมํ่าเสมอสําหรับจุดประสงคของการวิเคราะหฉนวน   โลหะอาจถูกวิเคราะหหลังการแยกออกดวย  

ส่ิงหุมโลหะบางส่ิงอาจถูกวิเคราะหถาผูใชรูโครงสรางของวัสดุ  และสเปกโทรมิเตอรถูกสอบเทียบเพื่อ
วิเคราะหตัวอยางท่ีประกอบดวยช้ันซ่ึงซับซอนดังกลาว ตัวอยางเชน รูวาส่ิงหุมเปน SnAgCu (โลหะเจือดีบุก-
เงิน-ทองแดง) (เคลือบบน) ทองแดง (เคลือบบน) อีพอกซี   โลหะเจือดีบุกอาจถูกวิเคราะห หากเคร่ืองมือถูก
สอบเทียบสําหรับตัวอยางแบบจําเพาะน้ี   เปนท่ียอมรับกันโดยท่ัวไปวาเคร่ืองมือ XRF สวนมากจะตรวจไมพบ 
Cr ในส่ิงหุมเปล่ียนสภาพ ดวยความไวท่ีเพียงพอ นอกจากวาส่ิงหุมนั้นมีความหนาอยางนอย 200 ถึง 300  
นาโนเมตร   เนื่องจากการแปรผันของขนาดตัวอยางท่ีตองการที่แตกตางกันออกไประหวางเคร่ืองหนึ่งกับอีก
เคร่ืองหนึ่ง  แนะนําใหผูใชงานสเปกโทรมิเตอรศึกษาคูมือเคร่ืองมือหรือผูผลิตอยางสม่ําเสมอ เพื่อใหรู
ขอกําหนดเกี่ยวกับเง่ือนไข ขนาด/มวล/ความหนา ตํ่าสุด ของตัวอยาง 

ง)  ขีดจํากัดคัดเบ้ืองแรกเชิงตัวเลขที่แสดงรายการไว (ดูตารางท่ี ง.2 ) อาจไมเหมาะสมเพ่ือหาการเปนไปตาม
ขอกําหนดควบคุมของตัวอยางท่ีเปนไปไดท้ังหมด  โดยเฉพาะอยางยิ่งถาตัวอยางคือสารประกอบของวัสดุ
ผลิตภัณฑท่ีแตกตางกัน   คือจะไมเหมาะสมอยางยิ่งสําหรับตัวอยางท่ีถูกผสมใหอยูในสถานะ “ถูกทําใหเปน
เนื้อเดียวกัน”  หรือสําหรับปริมาณนอยๆของวัสดุซ่ึงเปนเนื้อเดียวกัน เชนส่ิงหุมบางๆ   วิธีนี้อางอิงความเปน
รูปแบบเดียวกันเพื่อใหการวิเคราะห XRF มีความแมน  และไมพยายามท่ีจะสรางเกณฑตัดสินของขอกําหนด
การชักตัวอยาง “ที่ถูกกฎหมาย” 

จ)  สรุป 

 วัตถุท่ีถูกทดสอบอาจถูกพิจารณาวาสมํ่าเสมอและถูกวิเคราะหแบบไมทําลาย  ถา 

-  ไมถูกทา หรือเคลือบ และปรากฏตอตาเปลาวามีสีเดียวกันและมีลักษณะสอดคลองกันโดยตลอด   
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-  ไมมีทางท่ีจะทราบไดวามีความไมสมํ่าเสมอเกี่ยวกับโครงสรางหรือการออกแบบ  

-  ช้ันบนสุดของส่ิงหุมบางๆสามารถถูกวิเคราะหแยกจากวัสดุฐานในเมทริกซท่ีรูแลวเทานั้น  และเคร่ืองมือ
ถูกสอบเทียบสําหรับเมทริกซท่ีรูแลวนี้ 

ฉ)  เม่ือใชเคร่ืองมือ XRF ใดๆ แนะนําวาใหทดสอบวัตถุในพื้นท่ีมากกวาหนึ่งพื้นท่ี ถาการออกแบบยอมใหทําได   
ความแตกตางทางสถิติอยางมีนัยสําคัญใดๆระหวางการวัดอาจช้ีบอกความไมเปนรูปแบบเดียวกันท่ีเปนไปได   
ถาสงสัยเกี่ยวกับความเปนรูปแบบเดียวกันของวัสดุทดสอบ แนะนําใหใชการวิเคราะหแบบทําลาย 

7.  การตรวจหาปรอทในพอลิเมอร โลหะ และอิเล็กทรอนิกส  
โดย CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES และ ICP-MS 

7.1  ภาพรวม 
ขอนี้บรรยายวิธีทดสอบสําหรับการตรวจหาปรอท (Hg) ในวัสดุท่ีใชในผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา   วัสดุเหลานี้
คือพอลิเมอร โลหะ และอิเล็กทรอนิกส (ตัวอยางเชน แผนวงจรพิมพ หลอดฟลูออเรสเซนซชนิดแคโทดเย็น  
สวิตชปรอท) แบตเตอร่ีท่ีบรรจุ Hg จะถูกจัดการตามท่ีบรรยายใน [22]   การศึกษาระหวางหองปฏิบัติการตางๆมี
เพียงแคประเมินคาวิธีทดสอบเหลานี้สําหรับพลาสติก  ไมครอบคลุมถึงเมทริกซอ่ืนๆ 

ขอนี้บรรยายการใชวิธีวิเคราะห 4 วิธี คือ CV–AAS (cold vapour atomic absorption spectrometry), CV-AFS (cold 
vapour atomic fluorescence spectrometry), ICP-OES (inductively coupled plasma optical emission 
spectrometry) และ ICP-MS (inductively coupled plasma mass spectrometry) และข้ันตอนดําเนินการมีได
หลากหลายสําหรับเตรียมสารละลายตัวอยางซ่ึงวิธีเหมาะสมที่สุดของการวิเคราะหจะไดรับการเลือกโดย
ผูเช่ียวชาญ   CV-AAS เปนวิธีท่ีนิยมเนื่องจากความไวและทําไดงาย 

การวิเคราะหโดย CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES  และ ICP-MS ใชในการตรวจหาธาตุเปาหมาย Hg มีความเท่ียง
สูง (ความไมแนนอนในชวงเปอรเซ็นตตํ่า)  และ/หรือความไวสูง (ลงถึงระดับ μg/kg)  ข้ันตอนดําเนินการทดสอบ
ท่ีบรรยายในขอนี้มีเจตนาใหมีความถูกตองและความเท่ียงในระดับสูงท่ีสุด สําหรับความเขมขนของปรอทในชวง
จาก 4 mg/kg ถึง 1 000 mg/kg   ข้ันตอนดําเนินการไมถูกจํากัดสําหรับความเขมขนสูงกวา 

มวลท่ีเหมาะสมของตัวอยางท่ีมีความเปนเนื้อเดียวกันและถูกบดแบบภาวะเย็นยวดยิ่ง ถูกยอยในสารละลายกรด
เขมขนภายใตภาวะอุณหภูมิหรือความดันคงท่ี   หลังจากการยอย สารละลายตัวอยางตองถูกเก็บท่ี 4 °C  เพื่อให
ระเหยนอยท่ีสุด   เพื่อใหการเก็บ Hg ไดยาวนานข้ึน แนะนําใหใสสารละลายโพแทสเซียมเปอรแมงกาเนต 1 ถึง 2 
หยด 

ในท่ีสุดเม่ือไดสารละลายท่ีถูกยอย Hg ถูกตรวจหาโดย CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES หรือ ICP-MS   สําหรับ 
ICP- OES และ  ICP-MS สารละลายท่ีถูกยอยนี้อาจนําไปวิเคราะหโดยไมมีการเตรียมตัวอยางเพ่ิมเติม  สําหรับการ
ใช CV-AAS และ CV-AFS   Hg ถูกรีดิวซสูสถานะธาตุ (element state) กอนจะถูกวิเคราะห 
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ตัวอยางสําหรับการวิเคราะหตองเตรียมทางกลกอนการยอยทางเคมี  เพื่อท่ีจะทําใหบรรลุขอกําหนดตํ่าสุดสําหรับ
การวิเคราะหท่ีถูกตอง ตองระบุขนาดอนุภาคใหญสุดและปริมาณตํ่าสุดของตัวอยางไวในรายงานการทดสอบ   มี
ความเปนไปไดสูงมากท่ีหลังจากการยอย จะมีกากท่ีเปนของแข็ง  ตองทําใหแนใจวาไมมีธาตุเปาหมายรวมอยูใน
กากเหลานี้   มาตรฐานน้ีแนะนําวาการใชเคร่ืองยอยดวยความรอนไมควรจัดใหมีเฉพาะแตภาชนะ และเคร่ืองทํา
ความเย็นรีฟลักซเทานั้น แตยังตองมี แอปซอรพชัน เวสเซล หรือใชระบบการยอยดวยไมโครเวฟ   การใชบริภัณฑ
ท่ีซับซอนนี้เพื่อหลีกเล่ียงการสูญหายของ Hg ท่ีระเหยงาย แตถาผูใชสามารถทําใหแนใจถึงความเหมาะสมของวิธี
ท่ีงายกวาก็อาจนํามาใชได  ความเบ่ียงเบนใดๆจากข้ันตอนดําเนินการท่ีบรรยายขางตนตองไดรับการประเมิน และ
จัดทําเปนเอกสารในรายงานการทดสอบ 

ข้ันตอนดําเนินการนี้แนะนําสําหรับการปฏิบัติงานโดยผูชวย และ/หรือ เจาหนาท่ีเทคนิคในหองปฏิบัติการ ท่ี
ทํางานภายใตการควบคุมอยางใกลชิดของนักเคมีท่ีมีประสบการณในขอกําหนดการเตรียมตัวอยางสําหรับการ
วิเคราะห  สารอนินทรีย  และโดยนักเคมีท่ีทํางานโดยอิสระ 

ประเด็นตอไปนี้ตองนํามาพิจารณา 

•  สารประกอบ Hg จํานวนมากมีความเปนพิษสูง ถากลืนกิน สูดดม หรือดูดซึมผานผิวหนัง  

ตองระมัดระวังเปนอยางยิ่งในการกระทําท่ีเกี่ยวกับรีเอเจนต Hg เขมขน   เนื่องจากความเส่ียงของ Hg ใน
ส่ิงแวดลอมหองปฏิบัติการ  ภาชนะการทดลองท้ังหมดและเคร่ืองมือรวบรวมตัวอยางตองเก็บในส่ิงแวดลอม
สะอาด ปราศจาก Hg   

•  การปฏิบัติการทั้งหมดกอนการวิเคราะหดวยเคร่ืองมือ ตองดําเนินการในเคร่ืองดูดควัน  

•  เคร่ืองควบแนนจะตองถูกใชเพื่อปองกันการระเหยภายใตภาวะทดสอบ  

•  เตาอบไมโครเวฟตองใชงานตามขอแนะนําของผูจําหนายอยางเครงครัด 

7.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
โดยท่ัวไป การรวบรวมและการเก็บเคร่ืองแกวเปนสวนสําคัญมากในการวิเคราะห Hg  โดยไมคํานึงถึงชนิดของ
ตัวอยางท่ีจะวิเคราะห   เนื่องจากความไวของเทคนิคการวิเคราะห Hg ดังท่ีบรรยายแลว  ข้ันตอนการชักตัวอยาง 
แตละสวนตองดําเนินการดวยความระมัดระวังเปนอยางมาก   การชักตัวอยาง การเก็บ และเคร่ืองสําเร็จท้ังหมดท่ี
ใชตองปราศจาก Hg   แชเคร่ืองแกวท้ังหมดในกรดไนตริก 50 % (m/m) (ขอ7.3.ค) เปนเวลา 24 h ท่ีอุณหภูมิหอง 
แลวลางดวยน้ําใหท่ัว (ขอ 7.3.ก) 

ตองใชบริภัณฑตอไปนี้  

ก)  เคร่ืองช่ังวิเคราะห ท่ีสามารถวัดคาถูกตองถึง 0.000 1 g 

สําหรับการยอยเปยกตามท่ีบรรยายในขอ 7.4.2 
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ข)  เคร่ืองยอยดวยความรอนท่ีติดต้ังภาชนะปฏิกิริยา (reaction vessel)  เคร่ืองทําความเย็นรีฟลักซ และแอปซอรชัน 
เวสเซล (สําหรับการยอยของโลหะ และอิเล็กทรอนิกส) 

ค) ตัวกรองใยแกว 0.45 μm 

สําหรับการยอยดวยไมโครเวฟตามท่ีบรรยายในขอ 7.4.3   

ง) ระบบการเตรียมตัวอยางไมโครเวฟที่ติดต้ังท่ีจับตัวอยางและ high-pressure polytetrafluoroethylene/ 
tetrafluoroethylene modified (PTFE/TFM) หรือ perfluoro alkoxyl alkane resin/tetrafluoroethylene modified 
(PFA/TFM) หรือภาชนะอ่ืนๆท่ีทําจากวัสดุฟลูออโรคารบอน (สําหรับการยอยโลหะท่ีมีปริมาณซิลิคอน (Si), 
เซอรโคเนียม (Zr), ฮาฟเนียม (Hf), ไทเทเนียม (Ti), แทนทาลัม (Ta), ไนโอเบียม (Nb)  หรือทังสเตน(W) อยาง
มีนัยสําคัญ และสําหรับพลาสติก) 

จ)  ตัวกรองไมโครไฟเบอรแกว (แกว borosilicate) ขนาดรูพรุน 0.45 μm  และถวยกรองท่ีเหมาะสม 

ฉ)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 25 ml  250 ml ฯลฯ (บริภัณฑ PTFE-PFA หรือเคร่ืองแกว)  ในกรณีท่ีเหมาะสมอาจ
ใช บริภัณฑเกี่ยวกับการวัดปริมาตรชนิดอ่ืนๆท่ีมีความเท่ียงและความถูกตองยอมรับไดเปนทางเลือกแทนขวด
แกววัดปริมาตร   

ช) ปเปตต เชน 1ml, 2 ml, 5 ml, 10 ml, ฯลฯ (บริภัณฑ PTFE-PFA หรือเคร่ืองแกว) 

ซ) ไมโครปเปตต เชน 200 μl, 500 μl, 1 000 μl ฯลฯ 

ฌ) ภาชนะพลาสติกสําหรับสารละลายมาตรฐานและสารละลายท่ีถูกยอย 

ญ) Cold vapour atomic absorption spectrometer (CV-AAS) 

ฎ) Cold vapour atomic fluorescence spectrometer (CV-AFS) 

ฏ) Inductively coupled plasma optical atomic emission spectrometer (ICP-OES) 

ฐ) Inductively coupled plasma mass spectrometer (ICP-MS) 

ฑ) กาซอารกอนท่ีมีความบริสุทธ์ิอยางนอย 99.99 % (v/v) 

7.3  รีเอเจนต 
สําหรับการตรวจหาธาตุท่ีระดับตํ่ามาก  รีเอเจนตตองมีความบริสุทธ์ิพอเพียง 

การปนเปอนอาจเปนแหลงขอผิดพลาดสําคัญเม่ือทํางานดวยเคร่ืองมือในชวง 1 ng   การใชเคร่ืองมืออยางรอบคอบ 
และใชเทคนิคอยางระมัดระวังจะทําใหปญหานี้ลดนอยท่ีสุด  เพราะฉะน้ันตองใชน้ําช้ันคุณภาพ 1 เทานั้น  
(ขอ 7.3.ก)  ตองระมัดระวังวาวัสดุท้ังหมดท่ีสัมผัสกับน้ํานั้นปราศจาก Hg 
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สารเคมีตางๆที่ใชสําหรับการเตรียมตัวอยางอาจเปนแหลงปนเปอนสําคัญ  ตองใชรีเอเจนตท่ีปราศจาก Hg เทานั้น   
เพราะฉะน้ันจึงแนะนําวาใหวัดคาแบลงกของเอเจนตท่ีใชรีดิวซและสารเคมีอ่ืนๆกอนท่ีจะนําไปใชสําหรับการ
เตรียมตัวอยาง   บีกเกอร  ปเปตต  ขวดแกววัดปริมาตร ฯลฯ คือแหลงปนเปอนโลหะท่ีสําคัญ   เปนส่ิงจําเปนท่ีตอง
ใชพลาสติกหรือเคร่ืองแกวควอตซท่ีปราศจาก Hg สําหรับการกระทําท่ีเกี่ยวกับตัวอยาง 

สําหรับการวัดโดย ICP-OES  และ ICP-MS  เม็มโมรีเอฟเฟกต (memory effect) เกิดข้ึนในกรณีท่ีมีการนํา Hg 
ความเขมขนสูงเขามาตรวจหา   การเจือจางสารละลายตัวอยางมีความจําเปนสําหรับ Hg ท่ีมีความเขมขนสูง    ถา
เม็มโมรีเอฟเฟกตไมถูกลดโดยการเจือจาง ตองทําความสะอาดบริภัณฑอยางท่ัวถึง 

ก)  น้ํา : ช้ันคุณภาพ 1, ตามท่ีระบุใน ISO 3696 จะถูกใชสําหรับการเตรียมและการเจือจางสารละลายตัวอยาง
ท้ังหมด 

ข)  กรดไนตริก (กรดไนตริกเขมขน): ρ (HNO3) = 1.4 g/ml,  65 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal”   

ค)  กรดไนตริก, 50 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal”    

ง)  กรดไนตริก, 0.5 mol/l, ช้ันคุณภาพ “trace metal”    

จ)  กรดไนตริก, 1% (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal”    

ฉ)  กรดไนตริก, 1.5 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal”    

ช)  กรดไนตริก, 5% (m/m) ช้ันคุณภาพ “trace metal”    

ซ)  กรด ฟลูออโรบอริก  HBF4, 50 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal”    (สําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ) 

ฌ) ไฮโดรเจนเปอรออกไซด H2O2, 30 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal”   (สําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ) 

ญ) สารละลายมาตรฐาน Hg 1 000  mg/ml, ช้ันคุณภาพ “trace metal”    

ฎ)  โพแทสเซียม เททราไฮไดรโดบอเรต (โพแทสเซียม บอโรไฮไดรด ): KBH4, ช้ันคุณภาพ “trace metal”    

ฏ)  สารละลายโพแทสเซียม เปอรแมงกาเนต: KMnO4, 5% (m/v), ช้ันคุณภาพ “trace metal”   ละลายโพแทสเซียม
เปอรแมงกาเนต 5g ในน้ํา 100 ml (ขอ 7.3.ก) 

ฐ)  โซเดียม เททราไฮไดรโดบอเรต (โซเดียม บอโรไฮไดรด ), NaBH4, ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฑ) โซเดียมไฮดรอกไซด,  NaOH (ช้ันคุณภาพ “trace metal”) 

ฒ) สารละลายมาตรฐานภายใน (internal standard solution), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

-  ธาตุมาตรฐานภายใน (internal standard element) ท่ีไมรบกวนธาตุเปาหมายถูกนํามาใชสําหรับ ICP-OES  
และ ICP-MS   ธาตุมาตรฐานภายในเหลานี้ในสารละลายตัวอยางจะตองอยูท่ีระดับนอยมากดวย  Sc, In, Tb, 
Lu, Re, Rh,  Bi  และ Y อาจถูกใชเปนธาตุมาตรฐานภายใน  

-  สําหรับใชกับ ICP-OES,  แนะนํา Sc หรือ Y    ความเขมขนแนะนําคือ 1 000 mg/l  
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-  สําหรับใชกับ ICP-MS,  แนะนํา Rh    ความเขมขนแนะนําคือ 1 000 μg/l  

ณ) รีดิวซิงเอเจนต (reducing agent) สําหรับ CV-AAS:  3% (m/v)  NaBH4 ใน 1% (m/v) NaOH 

 เติมน้ําประมาณ 800 ml (ขอ 7.3.ก) ลงในขวดแกววัดปริมาตร 1 ลิตร ตามดวยการเติมโซเดียมไฮดรอกไซด 
10.0 g (ขอ 7.3.ฑ)   เติมผงโซเดียม เททราไฮไดรโดบอเรต 30.0 g (ขอ 7.3.ฐ)  กวนจนกระท่ังละลาย เติมน้ํา
จนถึงขีดปริมาตร (ขอ 7.3.ก) และกรอง   เตรียมใหมทุกวัน 

หมายเหตุ 1  แนะนําใหใชสารละลายรีดักแทนตที่มีโซเดียม เททราไฮไดรโดบอเรต ในสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด    ถาระบบ Hg 
hydride ที่มีอยูไมสามารถใชรวมกับรีดักแทนตนี้ได สามารถใช tin (II) chloride แทน ควรปฏิบัติตามขอแนะนําที่ใหไวในคูมือการใช
เคร่ืองมือของผูปฏิบัติงาน 

ด) รีดิวซิงเอเจนตสําหรับ CV-AFS: 1% (m/v)  KBH4 ใน 0.05 % (m/v) NaOH 

 เติมน้ําประมาณ 800  ml (ขอ 7.3.ก) ลงในขวดแกววัดปริมาตร 1 ลิตร ตามดวยการเติมโซเดียมไฮดรอกไซด 
0.50 g (ขอ 7.3.ฑ)     เติมโซเดียม เททราไฮไดรโดบอเรต 10.0 g (ขอ 7.3.ฎ)  กวนจนกระท่ังละลาย เติมน้ํา
จนถึงขีดปริมาตร (ขอ 7.3.ก) และกรอง   เตรียมใหมทุกวัน 

หมายเหตุ 2  แนะนําใหใชสารละลายรีดักแทนตที่มีโพแทสเซียม เททราไฮไดรโดบอเรต ในสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด    ถาระบบ Hg 
hydride ที่มีอยูไมสามารถใชรวมกับรีดักแทนตนี้ได สามารถใช tin (II) chloride แทน ควรปฏิบัติตามขอแนะนําที่ใหไวในการใชเคร่ืองมือ
ของผูปฏิบัติงาน 

7.4  การเตรียมตัวอยาง 
7.4.1  สวนทดสอบ 
วิธีทดสอบท่ีแตกตาง ซ่ึงสามารถใชเปนทางเลือกตามมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้ ตองการปริมาณของ
ตัวอยางท่ีแตกตางเพื่อใหไดมาซ่ึงคุณภาพของผลการทดสอบท่ีตองการ 

ในกรณีของอิเล็กทรอนิกส เร่ิมแรกตัวอยางจะถูกทําลายทางกลโดยวิธีการที่เหมาะสม (ตัวอยางเชน การเจีย  
การบด การตัดดวยเคร่ือง)  กอนการละลายทางเคมีของผงจะเร่ิมข้ึน เพื่อใหแนใจการเปนตัวแทนตัวอยางท่ีจะได
ในข้ันนี้ แตขนาดอนุภาคที่แนนอนเปนฟงกชันของปริมาณของตัวอยางเร่ิมตน (ดูขอ 5) 

หลอดฟลูออเรสเซนซชนิดแคโทดเย็น (CCFL)  และตัวอยางท่ีมี Hg เหลวตองถูกแชแข็งแลวบด กอนท่ีจะสามารถ
ดําเนินการตามท่ีบรรยายในขอนี้   แนะนําวาใหปฏิบัติตามขอแนะนําของ California EPA SOP No. 914–S [21] 
สําหรับการตรวจหา Hg ในหลอดฟลูออเรสเซนซปลายเด่ียว หลอดฟลูออเรสเซนซกะทัดรัด (compact fluorescent 
lamp) ปฏิบัติตามขอแนะนําใหใน Annex E ของ 2002/747/EC [20] 

สําหรับหลอดฟลูออเรสเซนซสองปลาย (ยาวกวา) การแชแข็งหลอดท้ังหลอดแทบเปนไปไมได   ในกรณีนี้ใหใช
ข้ันตอนดําเนินการท่ีใหไวใน JEL303-2004, 4.1.3.1 ff [19] 
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สารละลายเขมขนท่ีไดอาจถูกวัดโดยตรงโดย ICP-OES และ ICP-MS นั่นคือสารละลายท่ีถูกยอยอาจถูกวิเคราะห
โดยไมมีการเตรียมตัวอยางตอไป   การใช CV-AAS และ CV-AFS  Hg  ถูกรีดิวซสูสถานะธาตุ (element state) 
กอนจะถูกวิเคราะห 

7.4.2  การยอยเปยก (การยอยอิเล็กทรอนิกส) 
แนะนําใหใชการยอยเปยกสําหรับการยอยโลหะและอิเล็กทรอนิกส ยกเวนโลหะท่ีมีปริมาณของ Si, Zr, Hf, Ti, Ta, 
Nb หรือ W  อยางมีนัยสําคัญ สําหรับวัสดุเหลานี้และสําหรับพอลิเมอร แนะนําใหใชการยอยดวยไมโครเวฟตามที่
บรรยายในขอ 7.4.3 

ก)  ช่ังตัวอยางประมาณ 1 g ลงในภาชนะปฏิกิริยา  และเติมกรดไนตริกเขมขน(ขอ 7.3 ข)  30 ml (เม่ือปริมาณ
ตัวอยางท่ีหาไดเปน 500 mg  หรือนอยกวา ปฏิบัติตามขอแนะนําในขอ 7.4.3)    
ภาชนะใหติดตัวทําความเย็นรีฟลักซและ แอปซอรพชัน เวสเซล  (บนสวนบนสุดของตัวทําความเย็นรีฟลักซ  
ดูรูปท่ี จ.1 ในภาคผนวก จ.) ท่ีมีกรดไนตริก 0.5 mol/l ปริมาณ 10 ml (ขอ 7.3.ง)   ตอมาใหเร่ิมโปรแกรม
อุณหภูมิเพื่อยอยตัวอยางเปนเวลา 1 h ท่ีอุณหภูมิหอง และเปนเวลา 2 h ท่ี 90 °C 

หลังจากทําใหเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง ใหนําส่ิงท่ีอยูในทอดูดกลืนใสในภาชนะปฏิกิริยา และสารละลายท่ีไดถูก
ถายโอนไปยังขวดแกวปริมาตร 250 ml และเติมดวยกรดไนตริก 5% (m/m) (ขอ 7.3.ช) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย 
(ถาตัวอยางถูกยอยอยางสมบูรณ) 

ข)  สําหรับการวัด ICP-OES  และ ICP-MS  สารละลายตัวอยางท่ีไดอาจเจือจางดวยน้ํา (ขอ 7.3.ก) เพื่อใหไดระดับ
ความเขมขนเหมาะสมสําหรับการวัด   เติมสารมาตรฐานภายใน 250 μl (ขอ 7.3.ฒ) สําหรับปริมาตร 250 ml  
กอนเติมน้ําใหถึงขีดปริมาตร 

ค)  ถาตัวอยางถูกยอยไมสมบูรณ (ตัวอยางเชน แผนวงจรพิมพ) ตัวอยางจะถูกกรองดวยตัวกรอง (ขอ 7.2.ค)  และ
ลางกากของแข็ง 4 คร้ัง ดวยกรดไนตริก 5% (m/m) 15 ml  (ขอ 7.3.ช) เทสารละลายท่ีไดไปยังขวดแกววัด
ปริมาตร 250  ml และเติมดวยกรดไนตริก 5% (m/m) (ขอ 7.3.ช) ใหถึงขีดปริมาตร 

ง)  กากของแข็งจากตัวอยางจะถูกแยกโดยเครื่องแยกแบบหนีศูนยกลางหรือการกรอง กากจะถูกทดสอบโดยการ
วัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 

7.4.3  การยอยดวยไมโครเวฟ 
การยอยดวยไมโครเวฟแนะนําสําหรับวัสดุตอไปนี้ 

• โลหะท่ีมีปริมาณของ Si, Zr, Hf, Ti, Ta,  Nb หรือ W อยางมีนัยสําคัญ 

• พอลิเมอร  

• ในกรณีท่ีปริมาณตัวอยางมีนอยกวา 0.5 g 

หมายเหตุ 1  แนะนําวาตัวอยางที่มีปริมาณเทากัน และตัวอยางชนิดเดียวกัน ใหชั่งอยูในการยอยรอบเดียวกัน 
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หมายเหตุ 2  Hg สามารถตรวจหาในสารละลายเดียวกันกับ Pb  และCd ที่ไดมาในระบบปดสําหรับการทําใหสลายตัวดวยกรดตามที่บรรยาย
ในขอ 8 ถึงขอ 10  

ก)  ช่ังวัสดุประมาณ 100 mg ลงในภาชนะ PTFE-TFM  หรือ PFA-TFM    เติมกรดไนตริกเขมขน (ขอ 7.3.ข) 5 ml  
สารละลาย 50 % (m/m)  HBF4 (ขอ 7.3.ซ)  1.5 ml 30 % (m/m)  H2O2 (ขอ 7.3.ฌ)  1.5 ml  และนํ้า (ขอ 7.3.ก)  
1 ml    ปดภาชนะ และยอยตัวอยางในเตาอบไมโครเวฟตามโปรแกรมการยอยท่ีระบุในกอนหนานี้   ตัวอยาง
ของโปรแกรมไมโครเวฟท่ีเหมาะสมใหไวในภาคผนวก จ.  

ข)  หลังจากทําใหภาชนะเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง (เวลาท่ีตองการประมาณ 1 h)  เปดภาชนะ และกรองสารละลาย
ดวยตัวกรอง (ขอ 7.2.จ) ลงในขวดแกววัดปริมาตร 25 ml  ลางและเติมน้ําใหถึงขีดปริมาตร (ขอ 7.2.ก) 

ค)  กากของแข็งจากตัวอยางตองถูกแยกโดยเคร่ืองแยกแบบหนีศูนยกลางหรือการกรอง กากตองทดสอบโดยการ
วัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันวาไมมีธาตุเปาหมาย 

หมายเหตุ 3  ถาหา HBF4 ที่มีความบริสุทธ์ิเพียงพอไมได  HF อาจถูกใชเปนทางเลือก 

7.4.4  การเตรียมรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ 
ข้ันตอนดําเนินการเหมือนกันทุกประการกับการเตรียมตัวอยาง และดําเนินการพรอมกันโดยไมตองใชตัวอยาง 

7.5  ขั้นตอนดําเนินการทดสอบ 
7.5.1  การเตรียมสารละลายแคลิแบรนต 
ทุกการวิเคราะหตองการใหเสนการสอบเทียบท่ีเตรียมใหครอบคลุมชวงความเขมขนท่ีเหมาะสม   แคลิแบรนตถูก
เตรียมโดยการเจือจางสารละลายโลหะสต็อก (stock metal solution) (ขอ 7.3.ญ)  ดวยกรดไนตริก (ขอ 7.3.ฉ)  
1.5 % (m/m)   เม่ือใชวิธีมาตรฐานภายใน (ICP-OES และ ICP-MS) สารละลายมาตรฐานภายใน (ขอ 7.3.ฒ) จะถูก
เติมเขาไปในปริมาณท่ีเหมาะสม 

เตรียมรีเอเจนตแบลงกของกรดไนตริก 1.5 % (m/m) (ขอ 7.3.ฉ)  และแคลิแบรนตอยางนอย 3 ระดับความเขมขน
ในชวงท่ีเหมาะสมของสวนท่ีเปนเสนตรงของเสนการสอบเทียบ 

สารมาตรฐานตองเก็บอยูในภาชนะพลาสติกท่ีปราศจาก Hg    โดยปกติสารละลายมาตรฐานสต็อก (ขอ 7.3.ญ) 
มักจะมีความเสถียรเปนเวลาอยางนอย 1 ป ในขณะท่ีสารละลายมาตรฐานอ่ืนๆตองเตรียมทุกวัน 

การดูดซับ (absorption) บนผนังของภาชนะท่ีใชเก็บมีผลกระทบอยางรุนแรงตอความเสถียรของสารละลาย
มาตรฐาน Hg   ดังนั้นจึงแนะนําใหเติมสารละลาย 5% (m/m)  KMnO4 (ขอ 7.3.l ) 2 ถึง 3 หยด เพื่อทําใหสารละลาย
มาตรฐาน Hg มีความเสถียร  

หมายเหตุ  สารละลายทอง(Au) 1 % (m/v) สามารถใชแทนโพแทสเซียมเปอรแมงกาเนตได 
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7.5.2  การสรางเสนการสอบเทียบ 
เตรียมสเปกโทรมิเตอรสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณดวยรีเอเจนตแบลงก และสารละลายมาตรฐาน อยางนอย 3 
ความเขมขน 

ก)  CV-AAS 

• คาท่ีอานไดเปนแอบซอรแบนซ (absorbance) ของธาตุเปาหมาย Hg  เสนการสอบเทียบท่ีไดแสดง
ความสัมพันธระหวางคาแอบซอรแบนซของ Hg กับความเขมขน 

• ความยาวคล่ืนท่ีแนะนํา  และตัวอยางพารามิเตอรของเคร่ืองมือท่ีใชในการทํางานแสดงรายการใน 
ภาคผนวก จ.   

ข)  CV-AFS 

• คาท่ีอานไดเปนความเขมฟลูออเรสเซนซ (fluorescence intensity) ของธาตุเปาหมาย Hg 

เสนการสอบเทียบท่ีไดแสดงความสัมพันธระหวางความเขมฟลูออเรสเซนซของ Hg กับความเขมขน 

• ความยาวคล่ืนท่ีแนะนํา  และตัวอยางพารามิเตอรของเคร่ืองมือท่ีใชในการทํางานแสดงรายการใน 
ภาคผนวก จ.   

ค)  ICP-OES  

• คาท่ีอานไดเปนความเขมการปลอยพลังงาน (emission intensity) ของธาตุเปาหมาย Hg  และของสาร
มาตรฐานภายในใดๆ    เสนการสอบเทียบท่ีไดมาแสดงความสัมพันธระหวางอัตราสวนของความเขมการ
ปลอยพลังงานของ Hg  และของสารมาตรฐานภายในกับความเขมขนของ Hg 

• ความยาวคล่ืนท่ีแนะนําสําหรับ Hg และตัวอยางพารามิเตอรของเคร่ืองมือท่ีใชในการทํางานแสดงรายการใน
ภาคผนวก จ.   

ง)  ICP-MS 

• คาท่ีอานไดเปนความเขมมวลตอประจุ (m/z) ของธาตุเปาหมาย Hg  และของสารมาตรฐานภายใน (internal 
standard) เสนการสอบเทียบท่ีไดมาแสดงความสัมพันธระหวางอัตราสวนของมวลตอประจุของ Hg และของ
สารมาตรฐานภายใน กับความเขมขนของ Hg 

• อัตราสวน m/z ท่ีแนะนําสําหรับ Hg  และตัวอยางพารามิเตอรของเคร่ืองมือท่ีใชในการทํางานแสดงรายการ
ในภาคผนวก จ. 

ในการสอบเทียบเร่ิมตน เสนถดถอยเชิงเสนตรง (straight-line regression curve) ตองมีคาสหสัมพันธ (R2)ไมนอย
กวา 0.998   ในกรณีผลทดสอบของสารมาตรฐานท่ีใชในการตรวจสอบ (ตัวอยางเชน สารมาตรฐาน, แคลิแบรนต 
และอ่ืนๆ) แตกตางจากคาท่ีคาดไวมากกวา 20 %   ตองทําการสอบเทียบและวัดตัวอยางท้ังหมดท่ีวัดกอนหนานี้
ใหมอีกคร้ัง 
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7.5.3  การวัดของตัวอยาง 
หลังการสรางเสนการสอบเทียบ ใหวัดรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการและสารละลายตัวอยาง   ถาความเขมขน
ตัวอยางสูงกวาชวงความเขมขนของเสนการสอบเทียบ สารละลายตองถูกเจือจางลงดวยกรดไนตริก 1% (m/m) 
(ขอ 7.3.จ) ใหอยูในชวงของเสนการสอบเทียบ แลววัดอีกคร้ัง 

ความเท่ียงการวัดถูกตรวจสอบดวยสารมาตรฐาน สารละลายการสอบเทียบ และอ่ืนๆ ท่ีชวงเวลาสม่ําเสมอ (เชน  
1 คร้ัง ทุก 10 ตัวอยาง)  ถาจําเปนตองสรางเสนการสอบเทียบใหม 

หมายเหตุ  ถาตัวอยางถูกเจือจางอยูในชวงของการสอบเทียบ ควรทําใหแนใจวาความเขมขนของสารมาตรฐานภายในในสารละลายตัวอยาง
ที่ถูกเจือจางไดปรับใหเขาสูระดับความเขมขนของสารละลายมาตรฐานภายในเดิม 

7.5.4  การคํานวณ 
ความเขมขนท่ีวัดไดในขอ 7.5.3  คือความเขมขนของ Hg ในสารละลายตัวอยาง   ความเขมขนของ Hg ในตัวอยาง
คํานวณจากสมการตอไปนี้  c = (A1 ି A2)

m × V      (2) 

เม่ือ 

c คือ ความเขมขนของ Hg ในตัวอยาง เปน μg/g 

A1 คือ ความเขมขนของ Hg ในสารละลายตัวอยาง เปน mg/l 

A2  คือ  ความเขมขนของ Hg ในรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ เปน mg/l 

V  คือ  ปริมาตรท้ังหมดของสารละลายตัวอยาง เปน ml  ซ่ึงข้ึนอยูกับ 

-   แบบการยอยท่ีดําเนินการ (250 ml สําหรับการยอยเปยก 25 ml สําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ) 

-   แบบของลําดับของการเจือจางท่ีใช 

m คือ ปริมาณของตัวอยางท่ีวัดได เปน g 

7.6  การประเมินวิธี 
หองปฏิบัติการอาสาสมัครท่ีถูกเลือกโดย IEC  TC111  WG3 มีสวนรวมในการศึกษาระหวางหองปฏิบัติการระดับ
นานาชาติ (IIS2) เพื่อพิจารณาวาข้ันตอนดําเนินการภายใตเง่ือนไขใหผลการทดสอบท่ีสามารถทําซํ้าได (และ
นาเช่ือถือ) หรือไม   เพื่อใหไดขอสรุป จึงไดสงวัสดุอางอิงท่ีไดรับการรับรองจํานวน 4 ช้ิน ใหแกหองปฏิบัติการ
ตางๆ เพื่อตรวจหาคา Hg   อัตราสวนระหวางคาท่ีกําหนดให (หรือท่ีไดรับการรับรอง) กับคาท่ีตรวจหาไดอยู
ระหวาง 90 % กับ 97 %   รายละเอียดของผลการทดสอบท่ีไดแสดงในตารางท่ี 8   ขอสังเกตของขีดจํากัดของการ
ตรวจหา และขีดจํากัดของการวิเคราะหเชิงปริมาณ ใหไวในขอ 4 
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ตารางท่ี 8 - ผลทดสอบเฉล่ีย และอัตราการคืนกลับของปรอทท่ีไดจากการศึกษา IIS2 
หมายเลข คําอธิบายตัวอยาง คาท่ีไดรบั

การรับรอง
ของ Hg   
mg/kg  

ผลทดสอบ
เฉล่ียของ 

Hg   
mg/kg  

สวนเบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

 
mg/kg  

อัตราการคืน
กลับ 

 
% 

ชวงของอัตรา
การคนืกลับ 

 
% 

จํานวนชุดขอมูลที่ใช 

 IIS2 - C10   EC 680 (พอลิเอทิลีน)   25.3 24.6 3.7  97 83 - 119  5
แตละครั้งทาํซํ้า 3 คร้ัง 

 IIS2 - C11   EC  681 (พอลิเอทิลีน)   4.5 4.4 0.4 97 84 - 106  5
แตละครั้งทาํซํ้า 3 คร้ัง; 

 ตัดคานอกชวงออกไป 1คา 
 IIS2 - C12   NMIJ  CRM  8112-a 

(acrylonitrile  
butadiene styrene)  

 100  90 6 90 83 - 99  9
แตละครั้งทาํซํ้า 3 คร้ัง; 

 ตัดคานอกชวงออกไป 3คา 
 IIS2 - C13   NMIJ  CRM  8113-a 

(acrylonitrile  
butadiene styrene)  

941.5  893.0 53 95 89 - 103  9 
แตละครั้งทาํซํ้า 3 คร้ัง; 

 ตัดคานอกชวงออกไป 3คา 
หมายเหตุ  ชุดขอมูลถูกระบุเปนคานอกชวง (outlier) เมื่ออัตราการคืนกลับของชุดขอมูลที่ไดตํ่ากวา 50 % หรือสูงกวา 200 % 

8. การตรวจหาตะกั่วและแคดเมียมในพอลิเมอรโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS 
8.1  ภาพรวม 
ขอนี้บรรยายข้ันตอนดําเนินการสําหรับการตรวจหาธาตุตะกั่ว (Pb) และแคดเมียม (Cd) ในพอลิเมอรจากผลิตภัณฑ
เทคนิคทางไฟฟา   วิธีท้ัง 3 วิธีถูกอธิบาย (ICP-OES, ICP-MS และ AAS) เชนเดียวกันกับข้ันตอนการดําเนินการ
หลาย ๆ แบบสําหรับการเตรียมตัวอยางทางเคมี นั่นคือผูเช่ียวชาญสามารถเลือกสารละลายตัวอยางท่ีเหมาะสมกับ
วิธีวิเคราะหมากท่ีสุด 

ข้ันตอนการดําเนินการทดสอบท่ีอธิบายในขอนี้จะกําหนดชวงความเขมขนของสารควบคุมท่ีใหคาความเท่ียงและ
ความแมนสูงท่ีสุด ในกรณีของ ICP-OES และ AAS  ต้ังแต 10 mg/kg สําหรับ Pb และ Cd และในกรณีของ  
ICP-MS ต้ังแต 0.1 mg/kg  สําหรับ Pb และ Cd   ข้ันตอนดําเนินการสามารถใชไดกับความเขมขนชวงท่ีสูงกวา 

ตัดหรือบดตัวอยางใหไดขนาดท่ีเหมาะสมสําหรับวิธีท่ีเลือกตามที่ข้ันตอนการดําเนินการท่ีอธิบายในขอ 5    
วิธีการเตรียมสารละลายทดสอบ ปริมาณตัวอยางท่ีใชอาจเปล่ียนแปลงตามรายละเอียดท่ีอธิบายในขอนี้ 

สารละลายทดสอบอาจถูกเตรียมโดยวิธีเถาแหง หรือโดยการยอยตัวอยางดวยกรด เชน กรดไนตริกหรือ 
กรดซัลฟูริก   การยอยดวยกรดสามารถทําไดในระบบปดโดยใชภาชนะสําหรับยอยดวยไมโครเวฟ    รายละเอียด
ของวิธีการยอยข้ึนกับธาตุท่ีมีอยู ข้ันตอนการดําเนินการระบุไวในขอนี้   ขอมูลเกี่ยวกับธาตุท่ีมีอยูเหลานี้อาจไดจาก
การทดลองคัดเบ้ืองแรกกอนหนานี้ (ดูขอ 6) สุดทาย   Pb และ Cd ในสารละลายท่ีไดจากการยอยจะถูกตรวจหา 
โดย ICP-OES,  ICP-MS หรือโดย AAS 
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โดยท่ัวไปการวิเคราะหโดย ICP-OES, ICP-MS หรือ AAS  สามารถตรวจวัดธาตุท่ีตองการดวยความเที่ยงสูง 
(ความไมแนนอนในชวงเปอรเซ็นตตํ่า) และ/หรือความไวสูง (ลงไปถึงระดับ μg/kg)  มีขอจํากัดบางประการ 
ข้ันตอนดําเนินการนี้ไมใชกับวัสดุท่ีมีพอลิเมอรชนิด  polyfluorinated เนื่องจากความเสถียรของวัสดุเหลานั้น    ถา
จําเปนตองใชกรดซัลฟูริกในข้ันตอนดําเนินการเกี่ยวกับการวิเคราะห จะมีความเส่ียงของการสูญเสีย  Pb  ดังนั้น 
ผลท่ีไดจะมีคาผิดพลาดไปทางคาท่ีตํ่าลงสําหรับสารท่ีวิเคราะห     การใชบริภัณฑท่ีซับซอนแตเหมาะสม  เชน
ระบบการยอยดวยไมโครเวฟเปนส่ิงท่ีแนะนําเปนอยางยิ่ง  อยางไรก็ตาม  ถาผูเช่ียวชาญสามารถทําใหแนใจถึง
ความเหมาะสมได อาจเลือกใชระบบท่ีงายกวา ตัวอยางเชน การเติมกรดบอริก แทนการใชท่ีใสตัวอยางท่ีทนตอ  
HF    การแทรกสอดเชิงสเปกตรัมท่ีเกิดข้ึนบอยแสดงในตารางท่ี ฉ.1 

ขอจํากัดและความเส่ียงเกิดข้ึนในข้ันตอนการละลายของตัวอยาง ตัวอยางเชน การตกตะกอนของธาตุเปาหมาย
หรือธาตุอ่ืนอาจเกิดข้ึน ซ่ึงกรณีดังกลาวกากท่ีเหลือจะตองถูกตรวจสอบแยกจากกัน หรือละลายโดยวิธีอ่ืน ๆ แลว
นําไปรวมกับสารละลายตัวอยางทดสอบ 

สําหรับผลการประเมินของวิธีตางๆ ดูขอ 8.6 

งานตามมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้เกี่ยวของกับการใชสารพิษและสารอันตราย 

รายละเอียดคําเตือนแสดงไวดานลาง 

8.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
รายการตอไปนี้ตองใชสําหรับการวิเคราะห  

ก)  ICP-OES:  บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมาทอรช (plasma torch), สเปรย แชมเบอร (spray 
chamber) , ตัวทําใหเปนละออง(nebulizer), หนวยท่ีเกี่ยวของกับแสง(optical unit), ตัวตรวจหา, ระบบควบคุม 
และอุปกรณแสดงผลขอมูล 

ข)  ICP-MS: บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมาทอรช, สเปรย แชมเบอร, ตัวทําใหเปนละออง, สวนตอ
ประสาน(interface), หนวยแยกมวล, ระบบควบคุม และอุปกรณแสดงผลขอมูล  

ค)  AAS: เคร่ืองสําเร็จประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, ระบบตัวทําใหเปนละออง/การเผา ท่ีมีหัวเผาชนิดอากาศ/
อะเซทิลีน, หลอดแหลงกําเนิดรังสี, ตัวตรวจหา, ตัวประมวลผลขอมูล และระบบควบคุม 

ง)  เคร่ืองช่ังสําหรับการวิเคราะห ท่ีสามารถช่ังไดแมนถึง 0.000 1 g  

จ)  ระบบการนําตัวอยางเขาท่ีทนตอ HF:  ระบบซ่ึงสวนใสตัวอยางและทอรช ถูกทําใหทนตอ HF 

ฉ)  กาซอารกอน: กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v) 

ช)  กาซ อะเซทิลีน:  กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v ) 

ซ)  เคร่ืองแกว: เคร่ืองแกวท้ังหมดจะถูกทําความสะอาดดวยกรดไนตริก 10 % (m/m) กอนการใช  
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1)  ขวดแกวกลมคอยาว (Kjeldahl flask):  100 ml 

2)  บีกเกอร เชน 100 ml, 200 ml ฯลฯ 

3)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 50 ml, 100 ml, 200 ml ฯลฯ 

ในกรณีท่ีเหมาะสม บริภัณฑเกี่ยวกับการวัดปริมาตรชนิดอ่ืน ๆ ท่ีมีความเท่ียงและความแมนท่ียอมรับได
สามารถนํามาใชแทนขวดแกววัดปริมาตร 

4)  ปเปตต เชน 1 ml, 5ml, 10 ml, 20 ml ฯลฯ 

5)  กรวย 

6)  กระจกนาฬิกา 

ฌ) เบาหลอมทําดวยแพลทนิัม เชน 50 ml, 150 ml ฯลฯ 

ญ) เบาหลอมทําดวยพอรซเลน เชน 50 ml, 150 ml ฯลฯ 

ฎ) บริภัณฑ polytetrafluoroethylene (PTFE)/perfluoro alkoxyl alkane resin (PFA) : บริภัณฑท้ังหมดตองทําความ
สะอาดดวยกรดไนตริก 10 % (m/m) (ขอ 8.3.ง) กอนการใช 

1)  บีกเกอร เชน 100 ml, 200 ml ฯลฯ 

2)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ 
ฏ)  ไมโครปเปตต  เชน 10 μl, 100 μl, 200 μl ฯลฯ 

ฐ)  ภาชนะ สําหรับการเก็บสารละลายมาตรฐานและแคลิแบรนต   

ฑ) ภาชนะทําดวยพอลิเอทิลีนความหนาแนนสูง (PE-HD) ตองใชกับการวัดธาตุท่ีมีความเขมขนปกติ  สําหรับการ
หาท่ีระดับตํ่ามาก ๆ ตองใชภาชนะทําดวย perfluoro alkoxyl alkane (PFA) หรือ perfluoro (ethylene - 
propylene) plastic (FEP)   ในแตละกรณี ผูใชตองยืนยันความเหมาะสมของภาชนะท่ีเลือก 

ฒ) เตาไฟฟาหรืออางทรายรอน   

ณ) เตาเผา ท่ีสามารถรักษาอุณหภูมิใหอยูท่ี 550 °C + 25 °C  

ด)  ตะเกียงบุนเซนหรือตะเกียงกาซท่ีคลายกัน 

ต) ระบบการเตรียมตัวอยางไมโครเวฟท่ีติดต้ังท่ีจับตัวอยางและ  high-pressure polytetrafluoroethylene/ 
tetrafluoroethylene modified (PTFE/TFM) หรือ perfluoro alkoxyl alkane resin/tetrafluoroethylene modified 
(PFA/TFM) หรือภาชนะอ่ืนๆท่ีทําจากวัสดุฟลูออโรคารบอน 

หมายเหตุ  มีขอแนะนําความปลอดภัยและคูมือปฏิบัติการจํานวนมากที่จําเพาะกับแบบรุนและผูผลิตของบริภัณฑไมโครเวฟใชอยูใน
หองปฏิบัติการแตละหอง   ผูวิเคราะหตองศึกษาคูมือบริภัณฑจําเพาะ, ผูผลิต และเนื้อหาสําหรับการปฏิบัติการที่เหมาะสมและปลอดภัยของ
บริภัณฑและภาชนะไมโครเวฟ 
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ถ)  ภาชนะการยอยดวยไมโครเวฟ PTFE  เชน 100 ml ฯลฯ  

ท)  แผนฉนวนความรอนตานทานความรอน 

ธ)  กระดาษกรอง 

8.3  รีเอเจนต 
สําหรับการตรวจหาธาตุท่ีระดับตํ่ามาก  รีเอเจนตตองมีความบริสุทธ์ิเพียงพอ   ความเขมขนของสารท่ีวิเคราะห
หรือสารท่ีแทรกสอดในรีเอเจนต และนํ้าตองนอยมากเม่ือเปรียบเทียบกับความเขมขนตํ่าสุดท่ีจะหา 
รีเอเจนตท้ังหมดสําหรับการวิเคราะห ICP–MS รวมถึงกรดหรือสารเคมีท่ีใชตองมีความบริสุทธ์ิสูง : ปริมาณโลหะ
รวมท้ังหมดตองนอยกวา 1 × 10-6 % (m/m) 

ก)  น้ํา ช้ันคุณภาพ 1 ท่ีระบุใน ISO 3696 ใชสําหรับการเตรียมและการเจือจางของสารละลายตัวอยางท้ังหมด   

ข)  กรดซัลฟูริก (H2SO4) ความหนาแนน เทากับ 1.84 g/ml, 95 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ค)  กรดไนตริก (HNO3) ความหนาแนน เทากับ 1.40 g/ml, 65 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ง)  กรดไนตริก 10 % (m/m) (ช้ันคุณภาพ “trace metal”) 

จ)  ไฮโดรเจนเปอรออกไซด (H2O2) ความหนาแนน เทากับ 1.10 g/ml, 30 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฉ)  กรดไฮโดรคลอริก (HCl) ความหนาแนน เทากับ 1.19 g/ml, 37 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ช)  กรดไฮโดรฟลูออริก (HF) ความหนาแนน เทากับ 1.18 g/ml, 40 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ซ)  กรดบอริก (HBO3), 5% (m/m) (50 mg/ml), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฌ) สารละลายมาตรฐานท่ีไดรับการรับรองท่ีมี Pb 1 000 mg/kg   

ญ) สารละลายมาตรฐานท่ีไดรับการรับรองท่ีมี Cd 1 000 mg/kg   

ฎ) สารละลายมาตรฐานภายในท่ีไดรับการรับรอง 

-  ตองใชธาตุมาตรฐานภายในท่ีไมแทรกสอดธาตุเปาหมาย 

ยิ่งกวานั้น การมีธาตุมาตรฐานภายในเหลานี้ในสารละลายตัวอยางตองอยูท่ีระดับซ่ึงตัดท้ิงได   Sc, In, Tb, 
Lu, Re, Rh, Bi และ Y อาจถูกใชเปนธาตุมาตรฐานภายใน 

-  สําหรับการใชกับ ICP-OES แนะนํา Sc หรือ Y สําหรับการใชกับ ICP-MS  แนะนํา Rh   ความเขมขนท่ีใช
ตองเปน 1 000 mg/kg  

หมายเหตุ 1  ความเปนพิษของรีเอเจนตแตละชนิดที่แสดงรายการภายใตขอ ข) ถึงขอ ญ) ในวิธีนี้ไมไดกําหนดไวอยางแนนอน   อยางไรก็
ตาม สารประกอบทางเคมีแตละชนิดควรถูกปฏิบัติเสมือนวาเปนอันตรายตอสุขภาพ   จากแนวความคิดนี้จึงแนะนําวาใหสัมผัสสารเคมี
เหลานี้ในระดับตํ่าที่สุดเทาที่เปนไปไดโดยวิธีการใดๆเทาที่มีอยู 
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หมายเหตุ 2  วิธีการเตรียมที่เกี่ยวของกับการใชกรดเขมขนซ่ึงกัดกรอนและทําใหเกิดการไหม  ควรสวมใสเส้ือคลุมหองปฏิบัติการ ถุงมือ 
และแวนตานิรภัย เม่ือมีการทํางานเกี่ยวกับกรด 

หมายเหตุ 3  กรดไนตริกทําใหเกิดไอพิษ   ทุกคร้ังตองดําเนินการยอยในตูดูดควัน และเม่ือเติมกรดลงในตัวอยาง เนื่องจากมีความเปนไปได
ที่จะปลอยกาซพิษดวย 

หมายเหตุ 4  กาซที่ปลอยจากพลาสมาตองถูกดูดดวยทอออกไปโดยระบบดูดควันที่มีประสิทธิภาพ 

หมายเหตุ 5  เม่ือใชกรดไฮโดรฟลูออริกตองใชมาตรการการปองกันพิเศษ นั่นคือ  เจลลาง HF (2.5 % แคลเซียม กลูโคเนต ในเจลละลายได
ในน้ํา) สําหรับการปฐมพยาบาลรอยไหมบนผิวหนังเนื่องจาก HF 

8.4  การเตรียมตัวอยาง 
8.4.1  สวนทดสอบ 
ข้ันตอนดําเนินการเกี่ยวกับการวิเคราะหท่ีแตกตางซ่ึงสามารถเลือกใชไดตามมาตรฐานน้ี ตองการปริมาณตัวอยาง
ท่ีแตกตางกันเพื่อใหไดมาซ่ึงผลการทดสอบท่ีมีคุณภาพตามตองการ   โดยท่ัวไปจะเร่ิมท่ีปริมาณตัวอยางสูงท่ีสุดท่ี
เหมาะสมสําหรับข้ันตอนดําเนินการท่ีเลือก 

การพิจารณาท่ัวไปบางอยางเกี่ยวกับขีดจํากัดและความเส่ียงใหไวในขอ 8.1 

สําหรับการยอยดวยกรด ช่ังตัวอยาง 400 mg ท่ีถูกเจีย บด หรือตัดแลว ใหมีความถูกตองถึงระดับ 0.1 mg    สําหรับ
วิธีเถาแหง หรือสําหรับระบบปดท่ียอยสลายดวยกรด ช่ังตัวอยาง 200 mg ท่ีถูกเจีย บด หรือตัด แลว ใหมีความ
ถูกตองถึงระดับ 0.1 mg 

8.4.2  การเตรียมสารละลายทดสอบ 
8.4.2.1  วิธีเถาแหง 
ถาตัวอยางไมมีสารประกอบแฮโลเจน (ขอมูลอาจไดจากทดลองการคัดเบ้ืองแรกกอนหนานี้) ตองทําตามข้ันตอน
ตอไปนี้  

ก)  ช่ังตัวอยางลงในเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) ท่ีติดต้ังในหลุมในแผนฉนวนความรอนตานทานความรอน (ขอ 8.2.ท) 

ข)  คอย ๆ ใหความรอนกับเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) ดวยตะเกียง (ขอ 8.2.ด) ในตูดูดควันสําหรับการระบายอากาศ
เหมาะสม ระวังไมใหตัวอยางลุกไหม  

ค)  เม่ือตัวอยางยอยสลายเปนเถาดํา ใหความรอนเพ่ิมข้ึนอยางชาๆจนกระท่ังผลิตภัณฑท่ีระเหยงายท่ีเกิดจากการ
ยอยถูกขับออกไปและเหลือเถาท่ีเปนถานท่ีแหงอยู 

ง)  นําเบาหลอมและส่ิงท่ีบรรจุอยูเขาเตาเผา (ขอ 8.2.ณ) ที่ 550 °C + 25 °C [27] ท่ีประตูเปดไวเล็กนอยเพื่อใหมี
อากาศพอที่จะออกซิไดซคารบอน  

จ)  ใหความรอนตอไปจนกระท่ังคารบอนถูกออกซิไดซอยางสมบูรณ และไดเถาสะอาดมา  

ฉ)  นําเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) และส่ิงท่ีบรรจุอยูออกจากเตาเผา (ขอ 8.2.ณ) และปลอยใหเย็นลงถึงอุณหภูมิโดยรอบ  
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ช)  เติมกรดไนตริก 5 ml (ขอ 8.3.ค) ถายสารละลายท่ีไดลงขวดแกววัดปริมาตร 50 ml (ขอ 8.2.ซ.3) และเติมน้ํา  
(ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีดปริมาตร   จะไดสารละลายตัวอยางเขมขน 

ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงระดับความเขมขนที่เหมาะสมสําหรับเคร่ือง
สําเร็จท่ีใชวัดแตละชนิด   ถามีการใชสารมาตรฐานภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ตองเติมกอนการปรับปริมาตร    สําหรับ
ปริมาตรสุดทาย 50 ml เติมสารมาตรฐานภายใน 500 μl (ขอ 8.3.ฎ) สําหรับ ICP-OES และ ICP–MS (หลัง
ข้ันตอนการเจือจาง 1:1 000) กอนการปรับปริมาตร 

ถาตัวอยางมีปริมาณสารประกอบแฮโลเจนอยางมีนัยสําคัญ (ขอมูลอาจไดจากทดลองการคัดเบ้ืองแรกกอนหนานี้) 
ตองทําตามข้ันตอนตอไปนี้ 

1)  ช่ังตัวอยางลงในเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) 

2)  เติมกรดซัลฟูริก 5 ml ถึง 15 ml (ขอ 8.3.ข) และใหความรอนเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) และส่ิงท่ีอยูภายในบนเตา
ไฟฟาหรืออางทราย (ขอ 8.2.ฒ) จนกระท่ังพลาสติกหลอมและเปนสีดํา 

3)  หลังจากทําใหเย็น  เติมกรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) 5 ml  และใหความรอนตอไปจนกระท่ังพลาสติกสลายตัวอยาง
สมบูรณ และมีควันขาวเกิดข้ึน 

4)  หลังจากทําใหเย็น นําเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) ใสในเตาเผา (ขอ8.2.ณ) ซ่ึงรักษาอุณหภูมิไวท่ี 550 °C + 25 °C 
และตัวอยางถูกทําใหระเหยเปนไอ แหง และเปนเถา จนกระท่ังคารบอนถูกเผาจนเปนเถาอยางสมบูรณ 

5)  หลังการทําใหเปนเถา เติมกรดไนตริก 5 ml (ขอ 8.3.ค) ถายสารละลายท่ีไดลงขวดแกววัดปริมาตร 50 ml  
(ขอ 8.2.ซ.3) และเติมน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีดปริมาตร  จะไดสารละลายตัวอยางเขมขน 

ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงระดับความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ือง
สําเร็จท่ีใชวัดแตละชนิด   ถามีการใชสารมาตรฐานภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ตองเติมกอนการปรับปริมาตร    สําหรับ
ปริมาตรสุดทาย 50 ml เติมสารมาตรฐานภายใน 500 μl (ขอ 8.3.ฎ) สําหรับ ICP-OES และ ICP–MS (หลัง
ข้ันตอนการเจือจาง 1:1 000) กอนการปรับปริมาตร 

6)  กากของแข็งจากตัวอยางจะถูกแยกโดยเครื่องแยกแบบหนีศูนยกลางหรือการกรอง กากจะถูกทดสอบโดยการ
วัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 

หมายเหตุ  วิธีนี้ไมใชกับฟลูออโรคารบอน (ดูขอ 8.1) 

8.4.2.2  วิธียอยดวยกรด 
วิธีนี้ใชเพื่อหา Cd เทานั้น  ไมเหมาะสมสําหรับหา Pb   เพราะวากรดซัลฟูริกสามารถทําใหเกิดการสูญเสีย Pb ใน
ตัวอยางเนื่องจากการรวมตัวกันเปน PbSO4 

ก)  ช่ังตัวอยางลงในขวดแกว (ขอ 8.2.ซ.1)   เติมกรดซัลฟูริก (ขอ 8.3.ข)  5 ml  และ กรดไนตริก 1 ml (ขอ 8.3.ค)  
และใหความรอนขวดแกวจนกระท่ังตัวอยางเปนเถาและมีควันขาว   หลังจากหยุดใหความรอนเติมกรดไนตริก 
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(ขอ 8.3.ค) ในปริมาณนอยๆ (ประมาณ 0.5 ml)  แลวใหความรอนตอไปจนกระท่ังมีควันขาว   ใหความรอน 
และแยกองคประกอบดวยกรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) ซํ้าจนกระท่ังสารละลายท่ียอยสลายแลวมีสีเหลืองซีด  

ข)  ปลอยใหตัวอยางเย็นลงเปนระยะเวลาหนึ่ง  เติมไฮโดรเจนเปอรออกไซด (ขอ 8.3.จ) ในปริมาณนอยๆคร้ังละ
หลายมิลลิลิตร  และใหความรอนแกตัวอยางจนกระท่ังมีควันขาว    หลังจากทําใหเย็น ถายสารละลายลงขวด
แกววัดปริมาตร 100 ml (ขอ 8.2.ซ.3)  และเติมน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีดปริมาตร   สารละลายท่ีไดคือสารละลาย
ตัวอยางเขมขน  ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงระดับความเขมขนท่ีเหมาะสม
สําหรับเครื่องสําเร็จท่ีใชวัดแตละชนิด   ถามีการใชสารมาตรฐานภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ตองเติมกอนการปรับ
ปริมาตร สําหรับปริมาตรสุดทาย 100 ml เติมสารมาตรฐานภายใน 1 000 μl (ขอ 8.3.ฎ) สําหรับ ICP-OES และ
สําหรับ ICP–MS (หลังข้ันตอนการเจือจาง 1:1 000)  กอนการปรับปริมาตร 

ค)  เม่ือการยอยแบบทั่วไปไมเพียงพอ หรือเม่ือตัวอยางมีปริมาณท่ีมีนัยสําคัญของ Si, Ti  และอ่ืนๆ (ขอมูลอาจหา
ไดจากการคัดเบ้ืองแรกกอนหนานี้) ตองทําตามข้ันตอนตอไปนี้ 

-  ช่ังตัวอยางลงในขวดแกว  เติมกรดซัลฟูริก 5 ml  และ กรดไนตริก 1 ml  และใหความรอนขวดแกว
จนกระท่ังตัวอยางเปนเถาและมีควันขาว   หลังจากหยุดใหความรอนเติมกรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) ในปริมาณ
นอยๆ (ประมาณ 0.5  ml)  แลวใหความรอนตอไปจนกระท่ังมีควันขาว   ใหความรอน และยอยสลายดวย
กรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) ซํ้าจนกระท่ังสารละลายท่ียอยสลายแลวมีสีเหลืองซีด  

-  ปลอยใหตัวอยางเย็นลงเปนระยะเวลาหนึ่ง     เติมไฮโดรเจนเปอรออกไซด (ขอ 8.3.จ) ในปริมาณนอยๆ 
คร้ังละ 2 ml ถึง 3ml  และใหความรอนแกตัวอยางจนกระท่ังมีควันขาว    หลังจากทําใหเย็น ถายสารละลาย
ลงภาชนะฟลูออโรคารบอนเรซิน   เติม HF 5 ml (ขอ 8.3.ช) แลวใหความรอนจนกระท่ังมีควันขาว  เติม 
กรดบอริก (ขอ 8.3.ซ)  ตามตองการเพื่อใหเกิดสารประกอบเชิงซอนของฟลูออไรดสําหรับปองกัน 
พลาสมาทอรชท่ีทําจากควอตซ (ถาไมมีระบบการนําตัวอยางท่ีทนตอกรด)   หลังทําใหเย็นถายสารละลาย
ลงขวดวัดปริมาตร PTFE/PFA (ขอ 8.2.ฏ.2) ขนาด 100 ml และเติมน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีดปริมาตร  
สารละลายท่ีไดคือสารละลายตัวอยางเขมขน  ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ให
ถึงระดับความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ืองสําเร็จ ท่ีใชวัดแตละชนิด  ถามีการใชสารมาตรฐานภายใน 
(ขอ 8.3.ฏ) ตองเติมกอนการปรับปริมาตร  สําหรับปริมาตรสุดทาย 100 ml  เติมสารมาตรฐานภายใน  
1 000 μl (ขอ 8.3.ฏ) สําหรับ ICP-OES และสําหรับ ICP–MS (หลังข้ันตอนการเจือจาง 1:1 000)  กอนการ
ปรับปริมาตร 

ง)  กากของแข็งจากตัวอยางจะถูกแยกโดยเครื่องแยกแบบหนีศูนยกลางหรือการกรอง กากจะถูกทดสอบโดยการ
วัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 

8.4.2.3  ระบบปดสําหรับการแยกองคประกอบดวยกรด  
ถาใชระบบปด ตองทําตามข้ันตอนตอไปนี้ 

ก)  ช่ังตัวอยางลงในภาชนะสําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ และเติมกรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) 5 ml 
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เติมไฮโดรเจนเปอรออกไซด (ขอ 8.3.จ) เล็กนอยหรือในปริมาณท่ีใชเปนตัวเรงปฏิกิริยา (เชน 0.1 ml ถึง1 ml) 
ตามท่ีตองการเพื่อชวยใหสารอินทรียเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันท่ีสมบูรณ  ปดฝาภาชนะ และวางในเคร่ืองสําเร็จ
การยอยดวยไมโครเวฟ (ขอ 8.2.ต) ยอยในเตาอบไมโครเวฟตามโปรแกรมการยอยสลายท่ีระบุไว   ทําตัวอยาง
ใหเย็นลง และถายสารละลายลงขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 8.2.ซ.3) ขนาด 50 ml เติมน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีด
ปริมาตร  

สารละลายท่ีไดคือสารละลายตัวอยางเขมขน  ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึง
ระดับความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ืองสําเร็จการวัดท่ีใชวัดแตละชนิด     ถามีการใชสารละลายมาตรฐาน
ภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ตองเติมกอนการปรับปริมาตร    สําหรับปริมาตรสุดทาย 50 ml  เติมสารละลายมาตรฐาน
ภายใน 500 μl (ขอ 8.3.ฎ) สําหรับ ICP-OES และสําหรับ ICP–MS (หลังข้ันตอนการละลาย 1:1 000) กอนปรับ
ปริมาตร 

หมายเหตุ 1 ควรเติมไฮโดรเจนเปอรออกไซดเฉพาะเม่ือทราบสวนประกอบที่ไวตอปฏิกิริยาของตัวอยาง   ไฮโดรเจนเปอรออกไซดอาจทํา
ปฏิกิริยาอยางรวดเร็วและรุนแรงกับวัสดุที่สามารถออกซิไดซไดงาย และไมควรเติมถาตัวอยางมีองคประกอบอินทรียในปริมาณมากและ
สามารถออกซิไดซไดงาย 

ข)  เม่ือการยอยสลายไมเพียงพอ หรือเม่ือตัวอยางมีปริมาณท่ีมีนัยสําคัญของ Si, Ti  และอ่ืนๆ (ขอมูลอาจหาไดจาก
การคัดเบ้ืองแรกกอนหนานี้) ตองทําตามข้ันตอนตอไปนี้ 

-  ช่ังตัวอยางลงในภาชนะสําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ และเติมกรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) 5 ml  เติมกรด
ไฮโดรฟลูออริก 1 ml  เติมไฮโดรเจนเปอรออกไซด (ขอ 8.3.จ) เล็กนอยหรือในปริมาณที่ใชเปนตัวเรง
ปฏิกิริยา (เชน 0.1 ml ถึง1 ml)  ตามท่ีตองการเพื่อชวยใหสารอินทรียเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันท่ีสมบูรณ  ปด
ฝาภาชนะ และวางในเคร่ืองสําเร็จการยอยดวยไมโครเวฟ (ขอ 8.2.ต) ยอยในเตาอบไมโครเวฟตาม
โปรแกรมการยอยสลายที่ระบุไว   ทําตัวอยางใหเย็นลง และถายสารละลายลงขวดแกววัดปริมาตร 
(ขอ 8.2.ซ.3) ขนาด 50 ml เติมน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีดปริมาตร 

สารละลายท่ีไดคือสารละลายตัวอยางเขมขน  ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ให
ถึงระดับความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ืองสําเร็จการวัดท่ีใชวัดแตละชนิด     ถามีการใชสารมาตรฐาน
ภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ตองเติมกอนการปรับปริมาตร    สําหรับปริมาตรสุดทาย 50 ml  เติมสารมาตรฐาน
ภายใน 500 μl (ขอ 8.3.ฎ) สําหรับ ICP-OES และสําหรับ ICP–MS (หลังข้ันตอนการละลาย 1:1 000) กอน
ปรับปริมาตร 

หมายเหตุ 2 ควรเติมไฮโดรเจนเปอรออกไซดเฉพาะเม่ือทราบสวนประกอบที่ไวตอปฏิกิริยาของตัวอยาง   ไฮโดรเจนเปอรออกไซดอาจทํา
ปฏิกิริยาอยางรวดเร็วและรุนแรงกับวัสดุที่สามารถออกซิไดซไดงาย และไมควรเติมถาตัวอยางมีองคประกอบอินทรียในปริมาณมากและ
สามารถออกซิไดซไดงาย 

ค)  กากของแข็งจากตัวอยางจะถูกแยกโดยเครื่องแยกแบบหนีศูนยกลางหรือการกรอง กากจะถูกทดสอบโดยการ
วัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 
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8.4.3  การเตรียมรีเอเจนตแบลงกของหองปฏิบัติการ 
ข้ันตอนดําเนินการเหมือนกันทุกประการกับการเตรียมตัวอยาง และดําเนินการพรอมกันแตไมตองมีตัวอยาง 

8.5  ขั้นตอนดําเนินการทดสอบ 
ตัวอยางตองสันนิษฐานวาไมรูองคประกอบ ในกรณีนี้แนะนําวิธีท่ีใชสารละลายมาตรฐานภายใน (internal 
standard) (วิธีการเปรียบเทียบความเขมสัญญาณ)   ถาจําเปน อาจใชวิธีการเติมสารมาตรฐาน  (standard addition 
method)   ถาไมมีการแทรกสอดจากตัวเมทริกซ หรือรูองคประกอบของตัวอยาง สามารถใชวิธีเสนการสอบเทียบ  

หมายเหตุ  ในทุกกรณี กรดตองปรับใหเขากับความเขมขนของตัวอยาง 

8.5.1  การเตรียมของสารละลายการสอบเทียบ 
หลังจากเจือจางสารละลายมาตรฐานแตละธาตุเปนลําดับ  สารละลายมาตรฐานท่ีเจือจางของแตละธาตุท่ีมีความ
เขมขนต้ังแต  0 μg  ถึง 100 μg ถูกถายลงขวดแกววัดปริมาตรขนาด (ขอ 8.2.ซ.3) 100 ml   ตอมา ในกรณีของวิธีท่ี
ใชสารละลายมาตรฐานภายใน ใหเติมสารละลายมาตรฐานภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ในปริมาณท่ีเหมาะสมใหแก 
รีเอเจนตแตละรีเอเจนต เพื่อใหไดความเขมขนรีเอเจนตท่ีเหมือนกับท่ีมีอยูในสารละลายตัวอยาง   สารละลายท่ีได
คือสารละลายแคลิแบรนตผสม 

8.5.2  การสรางเสนการสอบเทียบ 
เตรียมสเปกโทรมิเตอรสําหรับการวัดเชิงปริมาณ   สารละลายท่ีไดมาตามท่ีอธิบายในขอ 8.5.1 ถูกทําใหเปนละออง
เขาสูพลาสมาอารกอน หรือเปลวไฟ อะเซทิลีน/อากาศ ตองใชระบบใสตัวอยางท่ีทนตอ HF เม่ือสารละลาย
ตัวอยางมี HF 

ก)  ICP-OES 

-  คาท่ีอานไดเปนคาความเขมการปลอยพลังงานของธาตุเปาหมาย (และของธาตุมาตรฐานภายใน ถาตองการ)   
ในวิธีเสนการสอบเทียบ เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางความเขมการปลอยพลังงานของธาตุเปาหมายกับ
ความเขมขนจะถูกสรางเปนเสนการสอบเทียบ   ในวิธีท่ีใชสารมาตรฐานภายใน เสนที่แสดงความสัมพันธ
ระหวางอัตราสวนความเขมการปลอยพลังงานกับความเขมขนของธาตุเปาหมาย ซ่ึงมีความสอดคลองกับ
เสนการสอบเทียบของธาตุมาตรฐานภายใน จะถูกสรางเปนเสนการสอบเทียบ 

-  ความยาวคล่ืนท่ีแนะนําและธาตุท่ีแทรกสอด แสดงไวในตารางท่ี ฉ.1   

ข)  ICP-MS 

-  คาท่ีอานไดเปนคามวลตอประจุ (m/z) ของธาตุเปาหมาย (และของธาตุมาตรฐานภายใน ถาตองการ)   ในวิธี
เสนการสอบเทียบ เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางความเขมมวลตอประจุ ของธาตุเปาหมายกับความ
เขมขนจะถูกสรางเปนเสนการสอบเทียบ   ในวิธีท่ีใชสารมาตรฐานภายใน เสนท่ีแสดงความสัมพันธ
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ระหวางอัตราสวนความเขมมวลตอประจุ กับความเขมขนของธาตุเปาหมาย ซ่ึงมีความสอดคลองกับเสน
การสอบเทียบของธาตุมาตรฐานภายใน จะถูกสรางเปนเสนการสอบเทียบ 

-  อัตราสวน m/z อาจกําหนดจากขอมูลพื้นฐานท่ีแสดงไวในตารางท่ี ฉ.2  

ค)  AAS 

-  คาท่ีอานไดเปนแอบซอรแบนซของธาตุเปาหมาย  ในวิธีการสอบเทียบ เสนที่แสดงความสัมพันธระหวาง
แอบซอรแบนซของธาตุเปาหมายกับความเขมขนจะถูกสรางเปนเสนการสอบเทียบ  

-  ในวิธีการเติมสารมาตรฐาน สารมาตรฐานท่ีถูกเติมลงในสารละลายตัวอยาง และความเขมขนท่ีไมรูคาถูก
ตรวจหาโดยการประมาณคานอกชวงดวยการตอเสนการสอบเทียบออกไปสูแอบซอรแบนซท่ีมีคาเปนศูนย 

 -  ตองเลือกความยาวคล่ืนโดยคํานึงถึงความยาวคล่ืนท่ีใชวัดโดยท่ัวไปสําหรับธาตุ ท่ีใหไวในตารางท่ี ฉ.3   ถา
มีการแทรกสอดจากสารท่ีมีอยูดวย ตองใชวิธีการเติมสารมาตรฐาน 

ในการสอบเทียบเร่ิมตน เสนถดถอยเชิงเสนตรง (straight-line regression curve) ตองมีคาสหสัมพันธ (R2)ไมนอย
กวา 0.998   ในกรณีผลทดสอบของสารมาตรฐานท่ีใชในการตรวจสอบ (ตัวอยางเชน สารมาตรฐาน, แคลิแบรนต 
และอ่ืนๆ) แตกตางจากคาท่ีคาดไวมากกวา 20 %   ตองทําการสอบเทียบและวัดตัวอยางท้ังหมดท่ีวัดกอนหนานี้
ใหมอีกคร้ัง 

8.5.3  การวัดของตัวอยาง 
เม่ือสรางเสนการสอบเทียบแลว ใหวัดรีเอเจนตแบลงกของหองปฏิบัติการและสารละลายตัวอยาง   ถาความเขมขน
ตัวอยางสูงกวาชวงความเขมขนของเสน ตองเจือจางสารละลายใหอยูในชวงของเสนการสอบเทียบโดยตองแนใจ
วามีการทําใหเปนกรดท่ีเหมาะกับแคลิแบรนต แลววัดอีกคร้ัง 

ความเท่ียงของการวัดถูกตรวจสอบดวยสารมาตรฐาน, สารละลายการสอบเทียบ, และอ่ืนๆ ท่ีชวงเวลาสม่ําเสมอ 
(เชนหนึ่งคร้ังทุก 10 ตัวอยาง) ถาจําเปน เสนการสอบเทียบตองสรางข้ึนอีกคร้ัง 

ในกรณีผลทดสอบของแคลิแบรนต แตกตางจากคาท่ีคาดไวมากกวา 20 %   ตองทําการสอบเทียบและวัดตัวอยาง
ท้ังหมดท่ีวัดกอนหนานี้ใหมอีกคร้ัง 

หมายเหตุ  ถาตัวอยางถูกทําใหเจือจางใหอยูในชวงของการสอบเทียบ ตองแนใจวาความเขมขนมาตรฐานภายในในสารละลายทําใหตัวอยาง
เจือจางถูกปรับใหเหมือนสารละลายมาตรฐาน 

8.5.4  การคํานวณ 
ความเขมขนท่ีวัดไดในขอ 8.5.3 คือความเขมขนของแตละธาตุในสารละลายตัวอยาง   ความเขมขนของแตละธาตุ
ในตัวอยางคํานวณไดจากสมการตอไปนี้  c = (A1ିA2)

m  × V      (3) 
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เม่ือ 

C คือ ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในตัวอยาง เปน μg/g 

A1   คือ ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในสารละลายตัวอยาง เปน mg/l 

A2 คือ ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ เปน mg/l 

V คือ ปริมาตรของสารละลายตัวอยางท้ังหมด เปน ml ซ่ึงข้ึนอยูกับลําดับของการเจือจาง  

M คือ  ปริมาณตัวอยาง เปน g 

8.6  การประเมินคาของวิธี 
ตามท่ีอธิบายรายละเอียดไวในขอ 4.5 ขีดจํากัดการตรวจหาของเครื่องมือโดยท่ัวไปจะคอนขางตํ่า (บางคร้ังตํ่ามาก) 
แตไมไดแทน LOD ท่ีแทจริงของวิธีท่ีใชกับการวิเคราะหตัวอยางจริง เพื่อใหวิธีเหลานี้ไมมีอุปสรรค IEC TC111  
WG 3 จึงไดจัดทําการศึกษาการเปรียบเทียบผลระหวางหองปฏิบัติการระดับนานาชาติ (IIS) 

ในการศึกษาเหลานี้ วัสดุอางอิงรับรอง ตัวอยางท่ีไดรับบริจาคซ่ึงท่ีรูสวนประกอบ และตัวอยางจริง ถูกวิเคราะห
ตามข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหท่ีอธิบายในขอนี้ ผลท่ีไดใหภาพรวมของ LOD ท่ีไดรับในทางปฏิบัติ และท่ีสําคัญ
ไปกวานั้น คือความเท่ียงและความแมนของข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหในงานวิเคราะหประจํา 

สําหรับวิธีท่ีอธิบายในขอนี้ IIS แสดงใหเห็นวาความเท่ียงและความแมนอยูภายใน + 20 % สําหรับปริมาณของ Pb 
และ Cd ท่ีสูงกวา 10 mg/kg โดยไมคํานึงถึงวิธีหรือบริภัณฑท่ีเลือก 

9.  การตรวจหาตะกั่วและแคดเมียมในโลหะโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS 
9.1  ภาพรวม 
ขอนี้ระบุข้ันตอนดําเนินการสําหรับการหาตะกั่ว (Pb) และแคดเมียม (Cd) ในโลหะจากผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา    
บรรยายวิธีวิเคราะห 3 วิธี คือ ICP-OES,  ICP-MS และ AAS  ตัวอยางถูกยอยดวยกรด เชน กรดไฮโดรคลอริกหรือ
กรดไนตริก   Pb และ Cd ในสารละลายไดมาดังกลาวถูกหาโดย ICP-OES, ICP-MS หรือ AAS    ข้ันตอน
ดําเนินการในรายละเอียดข้ึนอยูกับเมทริกซเชนเดียวกันกับการมีธาตุท่ีเจาะจง   ส่ิงเหลานี้ไดรับการบรรยายดวย   
ข้ันตอนดําเนินการใหไวสําหรับตัวอยางท่ีไมรูองคประกอบ และสําหรับตัวอยางซ่ึงวิธีการคัดเบ้ืองแรกไดช้ีบอก
องคประกอบเกี่ยวกับคุณภาพเสร็จเรียบรอยแลว 

ข้ันตอนดําเนินการทดสอบท่ีบรรยายในขอนี้มีความประสงคเพื่อใหเกิดความแมนและความเท่ียงระดับสูงสุด
สําหรับความเขมขนของสารควบคุม ซ่ึงมีพิสัยจาก 10 mg/kg  สําหรับ Pb และ Cd   สําหรับ ICP-OES  และ AAS 
และจาก 0.1 mg/kg   สําหรับ Pb และ Cd สําหรับ ICP-MS   ข้ันตอนดําเนินการไมถูกจํากัดสําหรับความเขมขนท่ี
สูงกวา 

วิธีการนี้มีขีดจํากัดและความเส่ียงเนื่องจากข้ันตอนการทําใหเปนสารละลายของตัวอยาง  อันดับแรก การ
ตกตะกอนของธาตุเปาหมายหรือธาตุอ่ืนๆอาจเกิดข้ึน (ความเส่ียงของการตกตะกอนรวม)  ซ่ึงกรณีนี้กากจะตองถูก
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ตรวจสอบแยกหรือละลายโดยวิธีอ่ืนๆแลวก็ผสมกับสารละลายตัวอยางทดสอบ   อันดับท่ีสอง การระเหยของ
สารละลายตัวอยางอาจเกิดเนื่องจากปฏิกิริยาทางเคมีท่ีรุนแรง โดยเฉพาะเม่ือกระจกนาฬิกาถูกใชเพื่อครอบ
ปริมาตรปฏิกิริยา  

การใชบริภัณฑท่ีซับซอนแตเหมาะสม นั่นคือระบบการยอยดวยไมโครเวฟ เปนส่ิงท่ีแนะนําเปนอยางยิ่ง   อยางไร
ก็ตาม  ถาผูเช่ียวชาญสามารถทําใหแนใจถึงความเหมาะสมได อาจใชทางเลือกท่ีงาย   สารสนเทศแจงรายละเอียด
ใหไวในขอนี้ 

ผลลัพธของการประเมินคาของความเท่ียง, ความแมน และ LOD ของวิธีไดสรุปไวในขอ 9.7 

งานตามมาตรฐานน้ีเกี่ยวของการใชสารพิษและสารอันตราย   คําเตือนในรายละเอียดใหไวในขอนี้ 

9.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
รายการตอไปนี้จะถูกใชกับการวิเคราะห 

ก)  ICP-OES:  บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมา ทอรช (plasma torch), สเปรย แชมเบอร (spray 
chamber) , ตัวทําใหเปนละออง(nebulizer), หนวยท่ีเกี่ยวของกับแสง (optical unit), ตัวตรวจหา, ระบบควบคุม 
และอุปกรณแสดงผลขอมูล 

ข)  ICP-MS: บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมา ทอรช, สเปรย แชมเบอร, ตัวทําใหเปนละออง, สวน
ตอประสาน (interface), หนวยแยกมวล, ระบบควบคุม และอุปกรณแสดงผลขอมูล 

ค)  AAS: เคร่ืองสําเร็จประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, ระบบตัวทําใหเปนละออง/การเผา ท่ีมีหัวเผาชนิดอากาศ/
อะเซทิลีน, หลอดแหลงกําเนิดรังสี, ตัวตรวจหา, ตัวประมวลผลขอมูล และระบบควบคุม 

ง)  เคร่ืองช่ังสําหรับการวิเคราะห ท่ีสามารถช่ังไดแมนถึง 0.000 1 g  

จ)  เคร่ืองแกว: เคร่ืองแกวท้ังหมดจะถูกทําความสะอาดดวยกรดไนตริก 10 % (m/m) กอนการใช  

1)  บีกเกอร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ 

2)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ 

3)  ปเปตต เชน 1 ml, 5ml, 10 ml, 20 ml ฯลฯ 

4)  กระจกนาฬิกา 

ฉ) ไมโครปเปตต  เชน 200 μl, 500 μl, 1000 μl ฯลฯ 

ช) บริภัณฑ PTFE/PFA (polytetrafluoroethylene (PTFE)/perfluoro alkoxyl (PFA): บริภัณฑท้ังหมดจะถูกทํา
ความสะอาดดวยกรดไนตริก 10 % (m/m) กอนการใช 

1)  บีกเกอร เชน 100 ml, 200 ml ฯลฯ 
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2)  ฝาครอบสําหรับบีกเกอร 

3)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ  

ซ)  ขวดแกววัดปริมาตรทําดวยพอลิเอทิลีนความหนาแนนสูง (PE-HD): เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml  ฯลฯ 

ฌ) ภาชนะ สําหรับการเก็บสารละลายมาตรฐานและแคลิแบรนต  ทําดวยพอลิเอทิลีนความหนาแนนสูง (PE-HD) 
หรือขวด PFA 

ญ) เตาไฟฟา หรืออางทรายรอน 

ฎ) ท่ีใสตัวอยางทน HF: ท่ีใสตัวอยางซ่ึงสวนการใสตัวอยาง และทอรชท่ีทําใหทน HF 

ฏ) กาซอารกอน: กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v) 

ฐ) กาซอะเซทิลีน:  กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v) 

ฑ) กระดาษกรอง 

9.3  รีเอเจนต 
สําหรับการตรวจหาธาตุท่ีระดับตํ่ามาก  รีเอเจนตตองมีความบริสุทธ์ิเพียงพอ   ความเขมขนของสารท่ีวิเคราะห
หรือสารท่ีแทรกสอดในรีเอเจนต และนํ้าตองนอยมากเม่ือเปรียบเทียบกับความเขมขนตํ่าสุดท่ีจะหา 

รีเอเจนตท้ังหมดสําหรับการวิเคราะห ICP–MS รวมถึงกรดหรือสารเคมีท่ีใชตองมีความบริสุทธ์ิสูง : ปริมาณโลหะ
รวมท้ังหมดตองนอยกวา 1 × 10-6 % (m/m) 

ก)  น้ํา ช้ันคุณภาพ 1 ท่ีระบุใน ISO 3696 ใชสําหรับการเตรียมและการเจือจางของสารละลายตัวอยางท้ังหมด 

ข)  กรดไนตริก (HNO3) ความหนาแนน  เทากับ 1.40 g/ml,  65 %(m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ค)  กรดไนตริก ความเจือจาง (1:2): 1 ปริมาตรของกรดไนตริกเขมขน (ขอ 9.3.ข) ท่ีมี 2 ปริมาตรของนํ้า (ขอ 9.3.ก) 

ง)  กรดฟลูออโรบอริก : HBF4, 50 %(m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

จ)  ไฮโดรเจนเปอรออกไซด (H2O2) ความหนาแนน เทากับ 1.10 g/ml,  30 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฉ)  กรดเปอรคลอริก (HClO4) ความหนาแนน เทากับ 1.67 g/ml, 70 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ช)  กรดฟอสฟอริก (H3PO4) เทากับ 1.69  g/ml, มากกวา 85 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ซ)  กรดซัลฟูริก (H2SO4) เทากับ 1.84 g/ml, 95 % (m/m) 

ฌ) กรดซัลฟูริก ความเจือจาง (1:2): เจือจาง 1 ปริมาตรของกรดซัลฟูริกเขมขน (ขอ 9.3.ซ) ท่ีมี 2 ปริมาตรของน้ํา  
(ขอ 9.3.ก) 

ญ) กรดไฮโดรฟลูออริก (HF) ความหนาแนน เทากับ 1.18 g/ml, 40 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฎ)  กรดไฮโดรคลอริก (HCl) ความหนาแนน เทากับ 1.16 g/ml, 37 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 
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ฏ)  กรดไฮโดรโบรมิก (HBr) ความหนาแนน เทากับ 1.48 g/ml, 44-49 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฐ) กรดบอริก (HBO3) 50 mg/ml, 5% (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฑ) กรดผสม 1 (กรดไฮโดรคลอริก 2 สวน (ขอ 9.3.ฎ) กรดไนตริก 1 สวน (ขอ 9.3.ข) และนํ้า 2 สวน (ขอ 9.3.ก)) 

ฒ) กรดผสม 2 (กรดไนตริก 1 สวน (ขอ 9.3.ข) กรดไฮโดรฟลูออริก 3 สวน (ขอ 9.3.ญ)) 

ณ) กรดผสม 3 (กรดไฮโดรคลอริก 3 สวน (ขอ 9.3.ฎ) กรดไนตริก 1 สวน (ขอ 9.3.ข)) 

ด)  สารละลายมาตรฐาน ท่ีมี Pb 1 000 mg/l 

ต) สารละลายมาตรฐาน ท่ีมี Cd  1 000 mg/l 

ถ)  สารละลายมาตรฐานภายใน    ตองใชธาตุมาตรฐานภายในท่ีไมแทรกสอดธาตุเปาหมาย  การมีธาตุมาตรฐาน
ภายในเหลานี้ในสารละลายตัวอยางตองอยูท่ีระดับซ่ึงตัดท้ิงได   Sc, In, Tb, Lu, Re, Rh,  Bi และ Y อาจถูกใช
เปนธาตุมาตรฐานภายใน 

หมายเหตุ 1  ความเปนพิษของรีเอเจนตแตละชนิดที่แสดงรายการในวิธีน้ีไมไดกําหนดไวอยางแนนอน   อยางไรก็ตาม 
สารประกอบทางเคมีแตละชนิดควรถูกปฏิบัติเสมือนวาเปนอันตรายตอสุขภาพ   จากแนวความคิดน้ีจึงแนะนําวาใหสัมผัสสารเคมี
เหลาน้ีในระดับตํ่าที่สุดเทาที่เปนไปไดโดยวิธีการใดๆเทาที่มีอยู 

หมายเหตุ 2  วิธีการเตรียมที่เก่ียวของกับการใชกรดเขมขนซึ่งกัดกรอนและทําใหเกิดการไหม  ควรสวมใสเสื้อคลุมหองปฏิบัติการ 
ถุงมือ และแวนตานิรภัย เมื่อมีการทํางานเก่ียวกับกรด 

หมายเหตุ 3  กรดไนตริกทําใหเกิดไอพิษ   ทุกครั้งตองดําเนินการยอยในตูดูดควัน และเมื่อเติมกรดลงในตัวอยาง เน่ืองจากมีความ
เปนไปไดที่จะปลอยกาซพิษดวย 

หมายเหตุ 4  กาซที่ปลอยจากพลาสมาตองถูกดูดดวยทอออกไปโดยระบบดูดควันที่มีประสิทธิภาพ 

หมายเหตุ 5  เมื่อใชกรดไฮโดรฟลูออริกตองใชมาตรการการปองกันพิเศษ น่ันคือ  เจลลาง HF (2.5 % แคลเซียม กลูโคเนต ในเจล
ละลายไดในนํ้า) สําหรับการปฐมพยาบาลรอยไหมบนผิวหนังเน่ืองจาก HF 

9.4  การเตรียมตัวอยาง 
9.4.1  สวนทดสอบ 
ช่ังตัวอยาง 1 g ใหถูกตองถึงระดับ 0.1 mg  และวางในบีกเกอรแกว หรือบีกเกอร PTFE/PFA (ขอ 9.2.ช.1) เม่ือใช 
HF (ขอ 9.3.ญ) 

9.4.2  การเตรียมสารละลายตัวอยางทดสอบ 
การเตรียมสารละลายตัวอยางทดสอบตามท่ีบรรยายในท่ีนี้ไมจําเปนตองครอบคลุมโลหะและสารประกอบท้ังหมด   
โดยท่ัวไป การเตรียมสารละลายดวยกรดไฮโดรคลอริก กรดไนตริก หรือกรดผสมไดรับการแนะนํา สําหรับ
ตัวอยางท่ียากท่ีจะละลายดวยกรดเหลานี้ ตองเติมกรดเปอรคลอริก, กรดซัลฟูริก  และอ่ืนๆตามท่ีจําเปน   ตอง
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ตระหนักวาการใชกรดซัลฟูริกเปนส่ิงท่ีตองระวังในการหา Pb เนื่องจากความเส่ียงของการสูญเสียธาตุเปาหมาย
บางอยาง   ตัวอยางจะถูกละลายอยางสมบูรณโดยปราศจากกากใดๆภายใตการทําความรอนท่ีอุณหภูมิสูง   ตัวอยาง
อาจถูกละลายโดยใชกรดฟอสฟอริก ไดดวย 

เม่ือโลหะท่ีละลาย หรือโดยเฉพาะอยางยิ่งสารผสมจากส่ิงนั้นกับกรดเขมขน  มีความเส่ียงตอการตกตะกอนเสมอ
(ตัวอยางเชน Pb และ Ba กับกรดซัลฟูริก และ Ag กับกรดไฮโดรคลอริก Al อาจเกิดการรวมตัวเปนออกไซด/
ออกไซด-ไฮเดรต และส่ิงท่ีคลายกัน)    ถึงแมวาธาตุเหลานี้ไมถูกครอบคลุมโดยขอบังคับใดแตมีความเส่ียงของ
การสูญหายของธาตุเปาหมายเนื่องจากการตกตะกอนรวม   สําหรับจุดประสงคของขอนี้ จะตองทําใหแนใจวาไมมี
ธาตุเปาหมายสูญเสียในสารละลายตัวอยางทดสอบ   กากใดๆตองถูกตรวจสอบโดยวิธีแตกตางวิธีใดวิธีหนึ่งท่ีจะ
หาวามีธาตุเปาหมายหรือไม  หรือหลังการสลายดวยกรดกากจะถูกละลายอยางสมบูรณโดยวิธีการสลายตัวอ่ืนๆ
(เชน การหลอมละลายดวยดางหรือการใชภาชนะกันอากาศ)   กากท่ีถูกกระทําในวิถีทางนี้ตอมาใหผสมกับ
สารละลายท่ีละลายดวยกรด แลววัด 

ก)  วิธีรวมของการยอยตัวอยาง 

ปดบีกเกอรแกว (ขอ 9.2.จ.1) ท่ีบรรจุตัวอยางดวยกระจกนาฬิกา (ขอ 9.2.จ.4) 

เติมกรดผสม 1 (ขอ 9.3.ฑ) 20 ml และใหความรอนแกบีกเกอรจนกระท่ังตัวอยางละลาย   ปลอยใหเย็นลงถึง
อุณหภูมิหอง  และลางส่ิงท่ีอยูดานลางของกระจกนาฬิกาและผนังขางในของบีกเกอรดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก)   ถาย
สารละลายไปยังขวดแกววัดปริมาตร100 ml (ขอ 9.2.จ.2)  และเติมดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย    
สารละลายท่ีไดคือสารละลายตัวอยางเขมขน ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก) เพื่อให
ไดระดับความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเครื่องสําเร็จท่ีใชวัดแตละเคร่ือง  ถาจําเปน ใหเติมสารละลาย
มาตรฐานภายใน (ขอ 9.3.ถ)  ตัวอยางเชน ท่ีมี Rh กอนเติมขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.จ.2) ดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก)   
ชนิดและปริมาณของธาตุข้ึนอยูกับวิธีวิเคราะหท่ีเลือก    เสนทางท่ีเจาะจงของการละลายตองนํามาคิดดวยใน
การคํานวณของผลลัพธ   การละลายและการเพ่ิมมาตรฐานภายในท้ังสองตองจัดทําเปนเอกสารอยูในรายงาน
การทดสอบ  

ข)  ถาตัวอยางมี Zr, Hf, Ti, Ta, Nb หรือ W 

ครอบบีกเกอร PTFE/PFA (ขอ 9.2.ช.1) ท่ีบรรจุตัวอยางดวยฝาครอบ (ขอ 9.2.ช.2) เติมกรดผสม 2  
(ขอ 9.3.ฒ) 20 ml และทําบีกเกอร (ขอ 9.2.ช.1) ใหรอนจนกระท่ังตัวอยางละลาย 

หลังจากการทําใหเย็นถึงอุณหภูมิหอง  ชะดานลางของฝาครอบ (ขอ 9.2.ช.2) และผนังขางในของบีกเกอร  
(ขอ 9.2.ช.1) ดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก) และถอดฝาครอบ (ขอ 9.2.ช.2) ออก 

ถายสารละลายไปยังขวดแกววัดปริมาตร100 ml (ขอ 9.2.ช.3) และเติมน้ําใหถึงขีดเคร่ืองหมาย   สารละลายท่ีได
คือสารละลายตัวอยางเขมขน  สารละลายตัวอยางเขมขนถูกทําใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก) เพื่อใหไดระดับ
ความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ืองสําเร็จการวัดแตละเคร่ือง   ถาจําเปน  ใหเติมสารละลายมาตรฐานภายใน 
(ขอ 9.3.ถ)  เชน  Rh  กอนเติมน้ํา (ขอ 9.3.ก) ลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.จ.2) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย 
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ในกรณีท่ีใชกรดไฮโดรคลอริก (ขอ 9.2.ช) สารละลายมาตรฐานภายในตองไมมีองคประกอบอยูในกลุมของ
ธาตุแรเอิรท  ธาตุท่ีถูกเลือกและปริมาณของธาตุข้ึนอยูกับวิธีวิเคราะหท่ีเลือก  ข้ันตอนโดยเฉพาะการเจือจาง
ตองนํามาคิดในการคํานวณผลลัพธ   ท้ังการเจือจางและการเติมมาตรฐานภายในตองจัดทําเปนเอกสารบันทึก
ในรายงานการทดสอบ 

ค)  ถาตัวอยางมี Sn 

-  ใสตัวอยางลงในบีกเกอร (ขอ 9.2.จ.1) แลวครอบดวยฝาครอบ   เติมกรดผสม 3 (ขอ 9.3.ณ) 10 ml  ในปริมาณ
นอยๆ   หลังปฏิกิริยารุนแรงส้ินสุดลง บีกเกอร (ขอ 9.2.จ.1) ถูกทําใหรอนอยางชาๆจนกระท่ังตัวอยางละลาย
อยางสมบูรณ  หลังจากการทําใหเย็น ชะดานลางของฝาครอบและผนังขางในของบีกเกอร (ขอ 9.2.จ.1) ดวยน้ํา  
(ขอ 9.3.ก) และถอดฝาครอบ  เติมกรดซัลฟูริก (ขอ 9.3.ซ) 10 ml  และบีกเกอร (ขอ 9.3.จ.1) ถูกทําใหรอน
จนกระท่ังมีควันขาวของ SO3   หลังจากปลอยใหเย็นเปนเวลา 2-3 min  เติมกรดไฮโดรโบรมิก (ขอ 9.3.ฏ)  
20  ml   และบีกเกอร (ขอ 9.2.จ.1)  ถูกทําใหรอนจนกระท่ังมองเห็นควันขาว   กระบวนการนี้ถูกทําซํ้า 3 คร้ัง   
หลังจากการทําใหเย็นถึงอุณหภูมิหอง เติมกรดไนตริก (ขอ 9.3.ข) 10 ml เพื่อละลายเกลือ   ถายสารละลายไปยัง
ขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.จ.2) 100 ml ซ่ึงตอมาเติมน้ํา (ขอ 9.3.ก) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย   สารละลายท่ีไดคือ
สารละลายตัวอยางเขมขน   สารละลายตัวอยางเขมขนถูกทําใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก) เพื่อใหไดระดับความ
เขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเครื่องสําเร็จการวัดแตละเครื่อง   ถาจําเปน ใหเติมสารละลายมาตรฐานภายใน 
(ขอ 9.3.ถ) เชน Rh  กอนเติมขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.จ.2) ดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก)   ชนิดและปริมาณของธาตุ
ข้ึนอยูกับวิธีวิเคราะหท่ีเลือก    เสนทางท่ีเจาะจงของการละลายตองนํามาคิดดวยในการคํานวณของผลลัพธ   
ท้ังการละลายและการเพ่ิมมาตรฐานภายในตองจัดทําเปนเอกสารอยูในรายงานการทดสอบ  

ท้ังการเจือจางและการเพ่ิมสารละลายมาตรฐานภายใน (ขอ 9.3.ถ) ตองจัดทําเปนเอกสารอยูในรายงานการ
ทดสอบ 

-  วิธีทางเลือก ละลายตัวอยาง 1 g โดยการเติมน้ํา (ขอ 9.3.ก) 40 ml  กรดไนตริก (ขอ 9.3.ข) 12 ml  และกรด
ฟลูออโรบอริก (ขอ 9.3.ง) เตรียมสด 6 ml  กรดไฮโดรฟลูออริก (ขอ 9.3.ญ) 40 % (m/m) 200  ml กับกรดบอริก 
(ขอ 9.3.ฐ) 75 g  บีกเกอร PTFE/PFA (ขอ 9.2.ช.1) และใชขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.ช.3) พอลิเอทิลีนความ
หนาแนนสูงหรือ PTFE/PFA 

ง)  ถามีกากจากตัวอยาง จะถูกแยกโดยเคร่ืองแยกแบบหนีศูนยกลางหรือตัวกรอง   กากจะถูกทดสอบโดยการวัดท่ี
เหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 

หมายเหตุ  ถาตัวอยางมีดีบุกในปริมาณมากรวมถึงมีเงินเปนองคประกอบ นั่นคือ โลหะบัดกรีที่ไมมีตะกั่วเปนองคประกอบ กรดที่ละลายควร
เปนกรดไฮโดรคลอริกตามดวยการเติมไฮโดรเจนเปอรออกไซด 10 ml จนกระทั่งการยอยเสร็จสมบูรณ 

9.5  การเตรียมรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ 
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ข้ันตอนดําเนินการซ่ึงเหมือนกันทุกประการกับการเตรียมสารละลายตัวอยางทดสอบ ดําเนินการพรอมกันโดยไม
ตองใชตัวอยาง 

9.6  ขั้นตอนดําเนินการทดสอบ 
วิธีเสนการสอบเทียบถูกใชกับการวัดตัวอยาง   ถาองคประกอบตัวอยางสามารถถูกช้ีบงอยางชัดเจนใหใชวิธีการ
สอบเทียบ วิธีเมทริกซเขาคู (matrix matching)  ถาไมรูองคประกอบของตัวอยาง ใหใชวิธีมาตรฐานภายใน (วิธี
เปรียบเทียบความเขม) (ไมเหมาะสําหรับ AAS)   ถาตองการ อาจใชวิธีการเพิ่มมาตรฐานไดดวย 

หมายเหตุ 1  แนะนําวาใหใชวิธีเมทริกซเขาคูกับตัวอยางความเขมขนเมทริกซสูง   ในทุกกรณี กรดควรถูกปรับใหเขากับความเขมขนตัวอยาง
ดวย 

หมายเหตุ 2  ถาไมสามารถตรวจแกผลกระทบเมทริกซ ควรกําจัดสวนประกอบเมทริกซโดยใชวิธีการแยก เชน การแยกตัวทําละลาย 
การแลกเปลี่ยนไอออน และอื่นๆ 

9.6.1  การเตรียมแคลิแบรนต 
สําหรับการเตรียมแคลิแบรนต มี 2 วิธีท่ีแตกตางกัน 

ก)  วิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) 

-  หลังจากการคอยๆเจือจางสารละลายธาตุมาตรฐานแตละธาตุ  สารละลายมาตรฐานท่ีถูกทําใหเจือจาง ท่ี
บรรจุ 0 μg ถึง 100  μg ของธาตุแตละธาตุถูกถายไปยังขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.จ.2) 100 ml    ในวิธี
เมทริกซเขาคู การเขาคูกันใกลชิดของเมทริกซของสารละลายมาตรฐานเปนส่ิงจําเปน  ในกรณีนี้ ตองรูธาตุ
เมทริกซอันใดอันหนึ่ง (ตัวอยางเชน จากการทําเปนเอกสารขอกําหนดคุณลักษณะไวกอนหนานี้แลว) หรือ
ถูกประเมินคาโดยการทดลองคัดเบ้ืองแรกกอนหนาท่ีใช XRF    เติมรีเอเจนตแตละตัวและ (ธาตุ) เมทริกซ
เพื่อเตรียมแคลิแบรนตผสมท่ีเทียบเทากับของสารละลายตัวอยาง 

-   ถาใชกรดไฮโดรฟลูออริก  ตองใชบีกเกอร PTFE/PFA (ขอ 9.2.ช.1) และขวดแกววัดปริมาตรพอลิเอทิลีน
ความหนาแนนสูง หรือ PTFE/PFA (ขอ 9.2.ช.3) 

ข)  วิธีมาตรฐานภายใน 

-  เพื่อใหไดความเขมขนเทียบเทากับความเขมขนของสารละลายตัวอยาง ใหเติมรีเอเจนตและธาตุมาตรฐาน
ภายในเพื่อเตรียมสารละลายแคลิแบรนตผสม 

-   ถาใชกรดไฮโดรฟลูออริก ตองใชบีกเกอร PTFE/PFA และขวดแกววัดปริมาตรพอลิเอทิลีนความหนาแนน
สูงหรือ PTFE/PFA 

9.6.2  การวัดแคลิแบรนต 
การวัดของแคลิแบรนตข้ึนอยูกับบริภัณฑท่ีใช  

ก)  ICP-OES  
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-  ใน ICP-OES  สวนของสารละลายการสอบเทียบท่ีเตรียมตามท่ีบรรยายในขอ 9.6.1  ถูกใสเขาไปใน
พลาสมาอารกอนภายใตภาวะท่ีเหมาะสมท่ีจะวัดความเขมของเสนเชิงสเปกตรัมอะตอมมิกของธาตุ
เปาหมายแตละธาตุ  ในวิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางความเขมของ
เสนเชิงสเปกตรัมอะตอมมิก กับความเขมขนถูกพัฒนาในลักษณะเสนการสอบเทียบ   ในวิธีมาตรฐาน
ภายใน เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางอัตราสวนความเขมและความเขมขนของธาตุเปาหมายเทียบกับ
ธาตุมาตรฐานภายในถูกพัฒนาในลักษณะเสนการสอบเทียบ  

-  ใชตัวจับตัวอยางและทอรชทนกรดไฮโดรฟลูออริก  ถาสารละลายมีกรดไฮโดรฟลูออริก    

-  ความยาวคล่ืนแนะนําถูกเลือกจากเสนเชิงสเปกตรัมสําหรับธาตุแตละธาตุ ตองเลือกความยาวคล่ืนโดย
คํานึงถึงถึงความยาวคล่ืนการวัดท่ีพบโดยท่ัวไปสําหรับธาตุท่ีใหในตารางท่ี ช.1   ตองทําการศึกษาอยาง
ท่ัวถึงของขีดจํากัดของการตรวจหา ความเท่ียงการวัด และอ่ืนๆ   ถามีการแทรกสอดจากสารรวม ตองเลือก
ความยาวคล่ืนท่ีไมแทรกสอดพิสัยการสอบเทียบ หรือตองทําการปรับใหเขาสูความเขมของการแทรกสอด
โดยใชวิธีท่ีเหมาะสม 

ข)  ICP-MS 

-  ICP-MS ถูกเตรียมสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณ    บางสวนของสารละลายท่ีไดมาตามขอ 9.6.1  ถูกทําให
เปนละอองเขาไปในพลาสมาอารกอนผานตัวจับตัวอยาง    ตองใชตัวจับตัวอยางทนกรดไฮโดรฟลูออริก
เม่ือสารละลายมีกรดไฮโดรฟลูออริก   หาคาท่ีอานไดสําหรับ m/z ของธาตุเปาหมายและธาตุมาตรฐาน
ภายใน และคํานวณอัตราสวนของคาท่ีอานสําหรับธาตุเปาหมายตอคาท่ีอานสําหรับธาตุมาตรฐานภายใน   
อัตราสวนมวลตอประจุสามารถถูกกําหนดบนพื้นฐานของเลขมวลที่วัดไดท่ีแสดงในตารางท่ี ช.2 

ค)  AAS 

-  บางสวนของสารละลายการสอบเทียบ ท่ีถูกเตรียมตามท่ีบรรยายในขอ 9.6.1 ถูกนําเขาสูเปลวไฟอากาศ-
อะเซทิลีนใน AAS  ภายใตภาวะท่ีดีท่ีสุดสําหรับวัดการดูดกลืนของความยาวคล่ืนของธาตุเปาหมาย 
แตละธาตุ   ในวิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางการดูดกลืนของความ
ยาวคล่ืนกับความเขมขนถูกพัฒนาเปนเสนการสอบเทียบ 

-  เลือกความยาวคล่ืนโดยคํานึงถึงถึงความยาวคล่ืนการวัดท่ีพบโดยท่ัวไปสําหรับธาตุท่ีแสดงในตารางท่ี ช.3 
ในกรณีท่ีมีการแทรกสอดจากสารรวม ตองเลือกความยาวคล่ืนท่ีไมแทรกสอดพิสัยการสอบเทียบ หรือตอง
ทําการปรับใหเขาสูความเขมของการแทรกสอดโดยใชวิธีท่ีเหมาะสม    

เสนการถดถอยเชิงเสนตรงท่ีมีสหสัมพันธ (R2) ไมนอยกวา 0.998 จะถูกใชสําหรับการสอบเทียบเร่ิมตน  ใน
เหตุการณท่ีผลมาตรฐานตรวจสอบ (ตัวอยางเชน สารมาตรฐาน, แคลิแบรนต และอ่ืนๆ) แตกตางจากคาท่ีคาดหวัง
มากกวา 20 % ตองทําการสอบเทียบและวัดตัวอยางท้ังหมดท่ีวัดกอนหนานี้ใหมอีกคร้ัง 
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9.6.3  การวัดของตัวอยาง 
หลังจากเสนการสอบเทียบถูกพัฒนาข้ึน ใหวัดแบลงกสอบเทียบและสารละลายตัวอยาง   ถาความเขมขนตัวอยาง
สูงกวาพิสัยของเสนความเขมขน สารละลายจะถูกทําใหเจือจางสูพิสัยของเสนการสอบเทียบท่ีทําใหแนใจใน
สภาพความเปนกรดท่ีเหมาะสมของแคลิแบรนต และวัดอีกคร้ังหนึ่ง 

ความเที่ยงของการวัดถูกตรวจสอบกับสารมาตรฐาน, สารละลายการสอบเทียบ และอ่ืนๆ ท่ีชวงเวลาสมํ่าเสมอ
(เชน 1 คร้ังทุก 10 ตัวอยาง)   ถาจําเปนใหสรางเสนการสอบเทียบอีกคร้ังหนึ่ง 

หมายเหตุ  ถาตัวอยางถูกทําใหเจือจางสูพิสัยของการสอบเทียบ ควรทําใหแนใจวาความเขมขนมาตรฐานภายในในสารละลายตัวอยางที่ถูก
ทําใหเจือจางถูกปรับสูสารละลายมาตรฐาน 

9.6.4  การคํานวณ 

คาท่ีอานไดของสเปกโทรมิเตอรของแตละตัวอยางท่ีไดมาตามขอ 9.6.3 และเสนการสอบเทียบท่ีพัฒนาข้ึนตามท่ี
บรรยายในขอ 9.6.2 ถูกใชเพื่อหาความเขมเชิงสเปกตรัมสุทธิของธาตุเปาหมายแตละธาตุ  อัตราการมีอยูของแตละ
ธาตุในตัวอยางถูกคํานวณโดยสมการตอไปนี้ 

    c = (A1 ି A2)

m × V      (4) 

เม่ือ 

c คือ  ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในตัวอยาง เปน μg/g 

A1 คือ ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในสารละลายตัวอยาง เปน mg/l 

A2 คือ ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ เปน mg/l 

V คือ  ปริมาตรท้ังหมดสําหรับสารละลายตัวอยาง เปน ml ซ่ึงข้ึนอยูกับอนุกรมท่ีเจาะจงของการละลายท่ีใช   

m คือ  ปริมาณท่ีวัดไดของตัวอยาง เปน g 

 
9.7  การประเมินคาของวิธี 

ตามท่ีอธิบายในรายละเอียดไวในขอ 4.5 ขีดจํากัดการตรวจหาของเคร่ืองมือโดยท่ัวไปจะคอนขางตํ่า (บางคร้ังตํ่า
มาก) แตไมไดแทน LOD ท่ีแทจริงของวิธีท่ีใชกับการวิเคราะหตัวอยางจริง  เพื่อใหวิธีเหลานี้ไมมีอุปสรรค IEC  
TC111  WG3 จึงไดจัดทําการศึกษาการเปรียบเทียบผลระหวางหองปฏิบัติการระดับนานาชาติ (IIS)  

ในการศึกษาเหลานี้ วัสดุอางอิงท่ีไดรับการรับรอง (CRM) ตัวอยางท่ีไดรับบริจาคซ่ึงรูสวนประกอบ และตัวอยาง
จริง ถูกวิเคราะหตามข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหท่ีอธิบายในขอนี้ ผลท่ีไดใหภาพรวมของ LOD ท่ีไดรับในทาง
ปฏิบัติ และท่ีสําคัญไปกวานั้น คือความเท่ียงและความแมนของข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหในงานวิเคราะห
ประจํา 
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สําหรับวิธีท่ีอธิบายในขอนี้   IIS เปดเผยวาความเท่ียงและความแมนอยูภายใน + 20 % เสมอสําหรับปริมาณของ 
Pb  และ Cd ท่ีสูงกวา 10 mg/kg โดยไมคํานึงถึงวิธีท่ีเจาะจงหรือบริภัณฑท่ีเลือก 

10. การตรวจหาตะกั่วและแคดเมียมในอิเล็กทรอนิกสโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS 
 10.1  ภาพรวม 
ขอนี้ระบุข้ันตอนดําเนินการสําหรับการตรวจหาตะกั่ว (Pb) และแคดเมียม (Cd) ในอิเล็กทรอนิกส (แผนวงจรพิมพ 
หรือสวนประกอบเดี่ยวจากบริภัณฑไฟฟาและอิเล็กทรอนิกส) 3 วิธี (ICP-OES, ICP-MS และ AAS) และหลาย
ข้ันตอนดําเนินการสําหรับเตรียมสารละลายตัวอยางถูกบรรยาย  ผูเช่ียวชาญสามารถเลือกวิธีเหมาะสมท่ีสุดของ
การวิเคราะห 

ตัวอยางสําหรับการวิเคราะหตองไดมาในลักษณะท่ีเปนวัสดุท่ีถูกเจียของผลิตภัณฑอิเล็กทรอนิกสเหลานั้นตามท่ี
อธิบายในขอ 5    ผงจะถูกยอยดวยแอควารีเจียหรือไมโครเวฟท่ีผนวกกับ HNO3, HBF4, H2O2 และ HCl    ข้ันตอน
ดําเนินการการยอยแอควารีเจียดําเนินการตาม ISO 5961    ธาตุ Pb และ Cd ถูกหาพรอมกันในสารละลายการยอย
โดย ICP-OES  หรือโดย ICP-MS  หรือถูกหาโดย AAS ทีละธาตุ 

หมายเหตุ  ถาหา HBF4 ในความบริสุทธ์ิเพียงพอไมได สามารถใช HF แทน 

ข้ันตอนดําเนินการทดสอบท่ีบรรยายในขอนี้ต้ังใจเพ่ือจัดเตรียมสําหรับความเขมขนของสารควบคุมพิสัยนั้นใหมี
ความแมนและความเท่ียงระดับสูงท่ีสุด ในกรณีของ ICP-OES และ AAS จาก 10 mg/kg สําหรับ Pb  และ Cd  และ
ในกรณีของ ICP-MS จาก 0.1 mg/kg   สําหรับ Pb และ Cd  ข้ันตอนดําเนินการไมถูกจํากัดสําหรับความเขมขนที่ 
สูงกวา 

การวิเคราะหโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS ยอมใหการหาธาตุเปาหมายมีความเท่ียงสูง (ความไมแนนอนใน
พิสัยเปอรเซ็นตตํ่า)  และ/หรือความไวสูง ประโยชนของวิธีเหลานี้อาจถูกจํากัดเม่ือตัวอยางท่ีจะวิเคราะหมี
สวนประกอบซับซอนสูงมาก   ตัวอยางตองถูกทําลายโดยวิธีทางกลกอนการยอยทางเคมี  ขนาดอนุภาคที่ถูกตองท่ี
เปนฟงกชันของปริมาณวัสดุเร่ิมตนเปนส่ิงจําเปน    เพื่อท่ีจะทําใหบรรลุขอกําหนดต่ําสุดสําหรับการวิเคราะหท่ี
แมน ไดใหขนาดอนุภาคสูงสุดและปริมาณตํ่าสุดของตัวอยางไวในขอนี้   มักเปนไปไดสูงมากท่ีหลังจากการยอย 
จะมีกากซ่ึงเปนของแข็ง   ตองทําใหแนใจ (ตัวอยางเชน โดยใช XRF) วาไมมีธาตุเปาหมายรวมอยูในกากเหลานี้  
ถาเปนเชนนั้นตองละลายดวยวิธีทางเคมีแลวรวมกับสารละลายตัวอยางทดสอบ   มาตรฐานน้ีแนะนําอยางหนัก
แนนใหใชบริภัณฑท่ีซับซอน ตัวอยางเชน  ระบบการยอยดวยไมโครเวฟสําหรับวิธีการยอย  แตทวา  ถาผูใช
สามารถทําใหแนใจถึงความเหมาะสมของวิธีท่ีงายกวา อาจนํามาใชได  ความเบ่ียงเบนใดๆจากข้ันตอนดําเนินการ
ท่ีอธิบายขางตนตองไดรับการประเมินคา และจัดทําเปนเอกสารในรายงานการทดสอบ 

ดวยเหตุผลของการประเมินคาของความเท่ียง ความแมน และ LOD ของวิธีท่ีบรรยายในขอนี้ ใหดูขอ 10.6 

งานตามมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้เกี่ยวของการใชสารพิษและสารอันตราย   คําเตือนในรายละเอียดใหไว
ในขอนี้ 
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10.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
รายการตอไปนี้จะถูกใชสําหรับการวิเคราะห  

ก)  ICP-OES:  บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมา ทอรช (plasma torch), สเปรย แชมเบอร (spray 
chamber), ตัวทําใหเปนละออง (nebulizer), หนวยท่ีเกี่ยวของกับแสง (optical unit), ตัวตรวจหา, ระบบควบคุม 
และอุปกรณแสดงผลขอมูล 

ข)  ICP-MS: บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมา ทอรช, สเปรย แชมเบอร, ตัวทําใหเปนละออง, สวน
ตอประสาน(interface), หนวยแยกมวล, ระบบควบคุม และอุปกรณแสดงผลขอมูล 

ค)  AAS: เคร่ืองสําเร็จประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, ระบบตัวทําใหเปนละออง/การเผา ท่ีมีหัวเผาชนิดอากาศ/
อะเซทิลีน, หลอดแหลงกําเนิดรังสี, ตัวตรวจหา, ตัวประมวลผลขอมูล และระบบควบคุม 

ง)  ท่ีใสตัวอยางทนกรดไฮโดรฟลูออริก: ท่ีใสตัวอยางซ่ึงสวนใสตัวอยางและทอรช ถูกทําใหทนตอ HF 

จ)  กาซอารกอน: กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v) 

ฉ)  กาซอะเซทิลีน:  กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v) 

ช)  การยอยดวยแอควารีเจีย: เคร่ืองสําเร็จการยอยท่ีติดต้ังหนวยควบคุมเวลาและอุณหภูมิขนาดจิ๋ว, กลองใหความ
รอนเทอรมอสแตต, ชุดภาชนะ, แตละอยางติดต้ังตัวระบายรีฟลักซและภาชนะดูดกลืน 

ซ)  ระบบการยอยดวยไมโครเวฟ:   ระบบเตรียมตัวอยางไมโครเวฟท่ีติดต้ังท่ีใสตัวอยางและความดันสูง  
polytetrafluoroethylene/tetrafluoroethylene ท่ีดัดแปลง (PTFE/TFM) หรือ perfluoro alkoxyl อัลเคนเรซิน/ 
tetrafluoroethylene ท่ีดัดแปลง  (PFA/TFM)  หรือภาชนะอ่ืนๆท่ีอยูบนพื้นฐานของวัสดุ ฟลูออโรคารบอน ท่ีมี
ความจุ 40 ml 

หมายเหตุ  มีขอแนะนําความปลอดภัยและคูมือปฏิบัติการจํานวนมากที่จําเพาะกับแบบรุนและผูผลิตของบริภัณฑไมโครเวฟใชอยูใน
หองปฏิบัติการแตละหอง   ผูวิเคราะหตองศึกษาคูมือบริภัณฑจําเพาะ, ผูผลิต และเนื้อหาสําหรับการปฏิบัติการที่เหมาะสมและปลอดภัยของ
บริภัณฑและภาชนะไมโครเวฟ 

ฌ) เคร่ืองช่ังสําหรับการวิเคราะห ท่ีสามารถช่ังไดแมนถึง 0.000 1 g 

ญ) เคร่ืองแกว: เคร่ืองแกวท้ังหมดจะถูกทําความสะอาดดวยกรดไนตริก 10 %(m/m) (ขอ 10.3.ซ)  กอนการใช 

1)  บีกเกอร เชน 100 ml,  200 ml, 500 ml ฯลฯ 

2)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ 

 ในกรณีท่ีเหมาะสม บริภัณฑเกี่ยวกับการวัดปริมาตรชนิดอ่ืน ๆ ท่ีมีความเท่ียงและความแมนท่ียอมรับได
สามารถนํามาใชแทนขวดแกววัดปริมาตร 

3)  ปเปตต เชน 1 ml, 5ml, 10 ml, 20 ml  ฯลฯ 

4)  กระบอกเติม  เชน 1 ml, 5ml, 10 ml, 20 ml  ฯลฯ 
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5)  กระจกนาฬิกา 

ฎ)  ไมโครปเปตต  เชน 200 μl, 500 μl, 1000 μl  ฯลฯ 

ฏ)  ภาชนะบรรจุ PTFE/PFA: บริภัณฑท้ังหมดจะถูกทําความสะอาดดวยกรดไนตริก 10 % (m/m) (ขอ 10.3.ซ)  
กอนการใช 

1)  บีกเกอร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ 

2)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 100 ml, 200 ml  ฯลฯ 

ฐ)  ภาชนะ สําหรับการเก็บของสารละลายมาตรฐานและแคลิแบรนต   

ภาชนะทําดวยพอลิเอทิลีนความหนาแนนสูง (PE-HD) จะถูกใชกับการวัดธรรมดาของความเขมขน
สวนประกอบ สําหรับการหาท่ีมีปริมาณปนเปอนระดับตํ่ามาก ภาชนะทําดวย perfluoro alkoxyl  อัลเคนเรซิน 
(PFA) หรือ perfluoro (ethylene-propylene) พลาสติก (FEP) จะถูกใช   ในกรณีใดกรณีหนึ่ง ผูใชตองยืนยัน
ความเหมาะสมของภาชนะท่ีเลือก 

ฑ) แผนรอนไฟฟา หรืออางทรายรอน   

ฒ) ภาชนะการยอยดวยไมโครเวฟ :  เชน 40 ml, 100 ml ฯลฯ   

ณ) ตัวกรองใยแกว (แกวโบโรซิลิเกต) ขนาดรู 0.45 μm และถวยกรองท่ีเหมาะสม 

10.3  รีเอเจนต 
สําหรับการตรวจหาของธาตุท่ีระดับตํ่ามาก รีเอเจนตตองมีความบริสุทธ์ิเพียงพอ   ความเขมขนของสารท่ีวิเคราะห
หรือสารท่ีแทรกสอดในรีเอเจนตและนํ้าตองนอยมากเม่ือเปรียบเทียบกับความเขมขนตํ่าสุดท่ีจะหา 

รีเอเจนตท้ังหมดสําหรับการวิเคราะห ICP–MS  รวมถึงกรดหรือสารเคมีท่ีใชตองมีความบริสุทธ์ิสูง: ปริมาณโลหะ
รวมท้ังหมดตองนอยกวา 1 × 10-6 % (m/m) 

ก)  น้ํา ช้ันคุณภาพ 1 ตามที่ระบุใน ISO 3696 ตองใชสําหรับการเตรียมและการเจือจางของสารละลายตัวอยาง
ท้ังหมด 

ข)  กรดไฮโดรคลอริก (HCl) ความหนาแนน เทากับ 1.16 g/ml, 37 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ค)  กรดไฮโดรคลอริกเจือจาง (1:2): เจือจางกรดไฮโดรคลอริก 1 สวน (ขอ 10.3.ข) ดวยน้ํา (ขอ 10.3.ก) 2 สวน  
ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ง)  กรดไฮโดรคลอริก 5 % (m/m) ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

จ)  กรดไฮโดรคลอริก 10 % (m/m) ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฉ)  กรดไนตริก (HNO3) ความเขมขน เทากับ 1.40 g/ml,  65 % (m/m) ช้ันคุณภาพ “trace metal” 
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ช)  กรดไนตริก 0.5 mol/l ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ซ)  กรดไนตริก  10 %(m/m) ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฌ) กรดผสม (กรดไฮโดรคลอริก (ขอ 10.3.ข) 3 สวน กรดไนตริก (ขอ 10.3.ฉ) 1 สวน) 

ญ) กรด ฟลูออโรบอริก HBF4,  50 % (m/m) ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฎ) ไฮโดรเจนเปอรออกไซด (H2O2), 30 % (m/m) ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฏ) สารละลายมาตรฐาน ท่ีมี Pb 1 000 mg/kg 

ฐ)  สารละลายมาตรฐานท่ีมี Cd  1 000 mg/kg 

ฑ) สารละลายมาตรฐานท่ีมีทองแดง 10 000 mg/kg 

ฒ) สารละลายมาตรฐานท่ีมีเหล็ก 10 000 mg/kg 

ณ) สารละลายมาตรฐานภายใน:  ตองใชธาตุมาตรฐานภายในท่ีไมแทรกสอดธาตุเปาหมาย   ยิ่งกวานั้น การมีธาตุ
มาตรฐานภายในเหลานี้ในสารละลายตัวอยางตองอยูท่ีระดับตํ่ามากซ่ึงตัดท้ิงได   Sc, In, Tb, Lu, Re, Rh, Bi 
และ Y อาจถูกใชเปนธาตุมาตรฐานภายในสําหรับจุดประสงคของการวิเคราะหดวยสเปกโทรมิเตอรจําเพาะ 

หมายเหตุ 1  ความเปนพิษของรีเอเจนตแตละชนิดท่ีใชในวิธีนี้ไมไดกําหนดไวอยางแนนอน   อยางไรก็ตาม สารประกอบทางเคมีแตละชนิดควรถูก
ปฏิบัติเสมือนวาเปนอันตรายตอสุขภาพ   จากแนวความคิดน้ีจึงแนะนําวาใหสัมผัสสารเคมีเหลาน้ีในระดับตํ่าท่ีสุดเทาท่ีเปนไปไดโดยวิธีการใดๆเทาท่ีมี
อยู 

หมายเหตุ 2  วิธีการเตรียมท่ีเก่ียวของกับการใชกรดเขมขนซึ่งกัดกรอนและทําใหเกิดการไหม  ควรสวมใสเสื้อคลุมหองปฏิบัติการ ถุงมือ และแวนตา
นิรภัย เมื่อมีการทํางานเก่ียวกับกรด 

หมายเหตุ 3  กรดไนตริกทําใหเกิดไอพิษ   ทุกคร้ังตองดําเนินการยอยในตูดูดควัน และเมื่อเติมกรดลงในตัวอยาง เนื่องจากมีความเปนไปไดที่จะปลอย
กาซพิษดวย 

หมายเหตุ 4  กาซท่ีปลอยจากพลาสมาตองถูกดูดดวยทอออกไปโดยระบบดูดควันที่มีประสิทธิภาพ 

หมายเหตุ 5  เมื่อใชกรดไฮโดรฟลูออริกตองใชมาตรการการปองกันพิเศษ นั่นคือ  เจลลาง HF (2.5 % แคลเซียม กลูโคเนต ในเจลละลายไดในนํ้า) 
สําหรับการปฐมพยาบาลรอยไหมบนผิวหนังเน่ืองจาก HF 

10.4  การเตรียมตัวอยาง 
แนะนําการเตรียมสารละลายตัวอยางทดสอบตามท่ีบรรยายท่ีนี่ไมจําเปนตองครอบคลุมอิเล็กทรอนิกสและ
สารประกอบท้ังหมด   โดยท่ัวไป การเตรียมสารละลายดวยกรดไฮโดรคลอริก (HCl), กรดไนตริก (HNO3) หรือ
สารผสมจากส่ิงนั้น  สําหรับตัวอยางท่ียากที่จะละลายกับกรดเหลานี้    ตองเติมกรด เปอรคลอริก (HClO4), 
กรดซัลฟูริก (H2SO4) และอ่ืนๆตามท่ีจําเปน   ตองตระหนักวาการใชกรดซัลฟูริกเปนส่ิงท่ีตองระวังในการหา Pb 
เนื่องจากความเส่ียงของการสูญเสียธาตุเปาหมายบางอยาง 

ตัวอยางจะถูกละลายอยางสมบูรณโดยปราศจากกากใดๆภายใตการทําความรอนท่ีอุณหภูมิสูง 
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เม่ือโลหะท่ีละลาย หรือโดยเฉพาะอยางยิ่งสารผสมจากส่ิงนั้นกับกรดเขมขน  มีความเส่ียงตอการตกตะกอนเสมอ
(ตัวอยางเชน Pb และ Ba กับกรดซัลฟูริก และ Ag กับกรดไฮโดรคลอริก Al อาจเกิดการรวมตัวเปนออกไซด/
ออกไซด-ไฮเดรต และส่ิงท่ีคลายกัน)    ถึงแมวาธาตุเหลานี้ไมถูกครอบคลุมโดยขอบังคับใดแตมีความเส่ียงของ
การสูญหายของธาตุเปาหมายเนื่องจากการตกตะกอนรวม   สําหรับจุดประสงคของขอนี้ จะตองทําใหแนใจวาไมมี
ธาตุเปาหมายสูญเสียในสารละลายตัวอยางทดสอบ   กากใดๆตองถูกตรวจสอบโดยวิธีแตกตางวิธีใดวิธีหนึ่งท่ีจะ
หาวามีธาตุเปาหมายหรือไม  หรือหลังการสลายดวยกรดกากจะถูกละลายอยางสมบูรณโดยวิธีการสลายตัวอ่ืนๆ
(เชน การหลอมละลายดวยดางหรือการใชภาชนะกันอากาศ)   กากท่ีถูกกระทําในวิถีทางนี้ตอมาใหผสมกับ
สารละลายท่ีละลายดวยกรด แลววัด 

10.4.1  สวนทดสอบ 
วิธีทดสอบที่แตกตาง ซ่ึงสามารถใชเปนทางเลือกตามมาตรฐานนี้ ตองการปริมาณตัวอยางท่ีแตกตางกันเพื่อให
ไดมาซ่ึงคุณภาพท่ีตองการของผลการทดสอบ  ในกรณีของอิเล็กทรอนิกส เร่ิมแรกตัวอยางจะถูกทําลายทางกลโดย
วิธีการที่เหมาะสม (ตัวอยางเชน การเจีย การบด การตัดดวยเคร่ือง) กอนการละลายทางเคมีของผงจะเร่ิมข้ึน 

เพื่อใหแนใจในตัวอยางท่ีเปนตัวแทนในข้ันนี้ ตองการขนาดอนุภาคที่เปนฟงกชันของปริมาณตัวอยางท่ีเร่ิม (ดู
มาตรฐานสําหรับการเตรียมตัวอยางท่ีสมนัยกัน) 

สารละลายเขมขนลัพทท่ีไดอาจถูกวัดโดยตรงโดย ICP-OES หรือ AAS หรือสามารถทําใหเจือจางสําหรับใชใน 
ICP-MS 

10.4.2  การยอยดวยแอควารีเจีย 
ช่ังตัวอยางท่ีไดจากการเจีย (ขนาดอนุภาคสูงสุด 250 μm)  ประมาณ 2 g ลงในภาชนะปฏิกิริยา  และเติม HCl  
(ขอ 10.3.ข)  22.5 ml และ HNO3 (ขอ 10.3.ฉ) 7.5 ml    ภาชนะใหติดเคร่ืองทําความเย็นรีฟลักซและภาชนะการ
ดูดกลืนท่ีมีกรดไนตริก 0.5 mol/l  ปริมาณ 10  ml  (ขอ 10.3.ช)   ตอมาใหเร่ิมโปรแกรมอุณหภูมิเพื่อยอยตัวอยาง
เปนเวลา 12 h ท่ีอุณหภูมิหอง และเปนเวลา 2 h ท่ี 120 °C     หลังจากทําใหเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง ใหวางส่ิงท่ีอยู
ในทอดูดกลืนในภาชนะปฏิกิริยา กรองตัวอยางดวยตัวกรองใยแกว 0.45 μm (ขอ 10.2.ณ) และกากท่ีเปนของแข็ง
ถูกลางดวย 15 ml 5 % (m/m) HCl (ขอ 10.3.ง) 4 คร้ัง   และสารละลายท่ีไดถูกถายไปยังขวดแกวปริมาตร 250 ml 
และเติมดวยกรดไนตริก 5% (m/m) (ขอ 10.3.ง) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย 

สารละลายท่ีไดคือสารละลายตัวอยางเขมขน   ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา ใหถึงระดับความ
เขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ืองสําเร็จการวัดแตละเคร่ือง   ถาใชมาตรฐานภายใน ตองเพ่ิมกอนการเติม    สําหรับ
ปริมาตรสุดทาย 100 ml  ใหเพิ่มมาตรฐานภายใน 1 000 μl สําหรับ ICP-OES  และสําหรับ ICP–MS (หลังข้ันตอน
การละลาย 1:1 000) 

ถามีกากจากตัวอยางบนตัวกรอง ตองตรวจสอบโดยการวัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน  XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุ
เปาหมาย 
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ถาหองปฏิบัติการไมมีบริภัณฑท่ีแนะนําตามท่ีบรรยายขางตน อาจเปนไปไดท่ีจะใชวิธีท่ีงายกวา ถาผูใชสามารถทํา
ใหแนใจในความเหมาะสมของวิธีของเขา 

ความเบ่ียงเบนจากข้ันตอนดําเนินการท่ีบรรยายขางตนตองถูกประเมินคา และจัดทําเปนเอกสารในรายงานการ
ทดสอบ    วิธีงายๆดังกลาวอาจต้ังอยูบนพื้นฐานของข้ันตอนดําเนินการดังตอไปนี้   บีกเกอรแกว (ขอ 10.2.ญ.1) ท่ี
บรรจุตัวอยางปดดวยกระจกนาฬิกา (ขอ 10.2.ญ.5) เติมกรดผสม (ขอ 10.3 ฌ)   และบีกเกอร (ขอ 10.2.ญ.1) 
ถูกทําใหรอนเปนเวลา 2h ท่ี 120 °C  แลวปลอยไวเปนเวลา 12 h ท่ีอุณหภูมิหอง   ชะส่ิงท่ีอยูดานลางของกระจก
นาฬิกา (ขอ 10.2.ญ.5) และผนังขางในของบีกเกอร (ขอ 10.2.ญ.1) ดวยน้ํา (ขอ 10.3.ก) และถอดกระจกนาฬิกา 
(ขอ 10.2.ญ.5)   หลังจากการทําใหเย็น ตัวอยางถูกกรองดวยตัวกรอง ไมโครไฟเบอร 0.45 μm     ลางกากใน 
ขอ 10.2.ณ ดวย HCl 5% (m/m) (ขอ 10.3.ง)  ถายสารละลายไปยังขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 10.2.ญ.2)  และเติมน้ํา
(ขอ 10.3.ก) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย    สารละลายท่ีไดถูกใชกับการวัดตอไป 

10.4.3  การยอยดวยไมโครเวฟ 
ช่ังตัวอยางท่ีไดจากการเจีย (ขนาดอนุภาคสูงสุด 250 μm) 200 g ลงในภาชนะ PTFE/TFM, PTFE/PFA ทําจากวัสดุ
ฟลูออโรคารบอน อ่ืน (ขอ 10.2.ฏ) เติม HNO3 (ขอ 10.3.ฉ) 4 ml, HBF4 (ขอ 10.3.ญ) 2 ml, H2O2 (ขอ 10.2.ฎ) 1 ml 
และนํ้า (ขอ 10.3.ก) 1 ml   ใหเขยาภาชนะดวยความระมัดระวังเปนเวลาประมาณ 10 s  กอนผนึก เพื่อใหกาซท่ี
เกิดข้ึนออกไปทันที  ยอยในเตาอบไมโครเวฟ (ขอ 10.2.ซ) ตามโปรแกรมการแยกองคประกอบท่ีระบุไวลวงหนา   
ในระหวางข้ันตอนการยอยท่ี 1 (ข้ันตอน A) สวนประกอบอินทรีย เชน พอลิไวนิลคลอไรดและธาตุโลหะบางธาตุ
ถูกละลาย 

หมายเหตุ 1  ถาหา HBF4 ในความบริสุทธ์ิเพียงพอไมได  สามารถใช HF แทน 

เปดภาชนะ หลังจากทําใหเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง (เวลาท่ีตองการประมาณ 1 h) เติม HCl (m/m) (ขอ 10.3.ข) 4 ml
หลังผนึกภาชนะอีกคร้ัง ธาตุตอไปถูกละลายดวย HCl (ขอ 10.3.ข) ในระหวางข้ันตอนยอย การยอยดวยไมโครเวฟ
ท่ีเพิ่มข้ันตอนท่ี 2 (ข้ันตอน B)  ตัวอยางของโปรแกรมไมโครเวฟท่ีเหมาะสม (ข้ันตอน A และข้ันตอน B)  ใหไว
ในตารางท่ี ซ.1 

หลังจากทําภาชนะใหเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง (เวลาท่ีตองการประมาณ 1 h)  เปดภาชนะและกรองดวยตัวกรอง  
ไมโครไฟเบอร 0.45 μm (ขอ 10.2 ณ) ลงในขวดแกววัดปริมาตร 25 ml (ขอ 10.2.ญ.2) ลาง แลวเติมดวย HCl  
5% (m/m) (ขอ 10.3.ง)  ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย  ถามีกากจากตัวอยางบนตัวกรอง ตองตรวจสอบโดยการวัดท่ี
เหมาะสม (ตัวอยางเชน  XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 

ข้ันตอนดําเนินการท่ีบรรยายกอนหนานี้ใหขอกําหนดตํ่าสุดสําหรับระบบการยอยดวยไมโครเวฟ   แนะนําวาควร
ทําการวิเคราะหตัวอยางแตละตัวอยางซํ้า 2 หรือ 3 คร้ังใน 1 เท่ียว 

หมายเหตุ 2  แนะนําใหชั่งตัวอยางไมมากกวา 200 mg ของตัวอยางที่ถูกเจียลงในภาชนะการยอย   ผงของผลิตภัณฑอิเล็กทรอนิกสกับสาร
ผสมของ HNO3, HBF4,  H2O2  และ HCl อาจทําปฏิกิริยาอยางเร็วและรุนแรง และใหกาซ (CO2, NOx อื่นๆ)   ซ่ึงทําใหความดันในภาชนะปด
เพิ่มข้ึน   การที่เกิดความดันทันที ระบบความปลอดภัยของเตาอบไมโครเวฟสามารถแสดงปฏิกิริยาโตตอบ ทําใหภาชนะเปด อาจจะสูญเสีย
ธาตุเปาหมาย และในกรณีที่เลวรายที่สุดอาจเกิดการระเบิดข้ึนได 
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หมายเหตุ 3  ชั่งตัวอยางในชนิดและปริมาณเดียวกัน เม่ือทําซํ้า 2 หรือ 3 คร้ังใน 1 เที่ยว 

ในกรณีท่ีตองการตัวอยางมากกวา 200 mg เพื่อไดมาซ่ึงสวนท่ีเปนตัวแทนของวัสดุท่ีถูกทดสอบ ใชข้ันตอน
ดําเนินการตอไปนี้    แบงตัวอยางออกเปนสวนๆที่มีมวลเทากันโดยประมาณ  ช่ังแตละสวนอันลงในภาชนะการ
ยอยท่ีแยกกัน ปฏิบัติตามข้ันตอนดําเนินการการยอยกับภาชนะแตละอัน  แลวผสมสารละลายการยอยท่ีไดมา 
ตัวอยาง   สําหรับการยอยของแผนวงจรพิมพ ตองการปริมาณตัวอยางตํ่าสุด 1.2 g   เพราะฉะน้ัน 6 × 200 mg ของตัวอยางที่ถูกเจียควรจะชั่ง
ออกเปน 6 ภาชนะ   หลังจากการทําใหเย็นเม่ือส้ินสุดไมโครเวฟข้ันตอน ข ภาชนะถูกเปด สารละลายถูกรวมโดยกรองบนตัวกรอง ไมโครไฟ
เบอร 0.45 μm (ขอ 10.2.ณ) ลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 10.2.ญ.2) 100  ml    ลาง และเติมขวดแกวใหถึงขีดเคร่ืองหมายดวย HCl  
5% (m/m) (ขอ 10.3.ง) 

ถามีกากจากตัวอยางบนตัวกรอง  ตองตรวจสอบโดยการวัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุ
เปาหมาย 

10.5  ขั้นตอนดําเนินการทดสอบ 
วิธีเสนการสอบเทียบถูกใชกับการวัดตัวอยาง   อิเล็กทรอนิกส (แผนวงจรพิมพ  สวนประกอบเดี่ยว) เปนตัวอยางท่ี
มีเมทริกซท่ีซับซอนสําหรับวิธีวิเคราะหในขอนี้ แมแตหลังจากการเตรียมตัวอยาง   หลังจากการยอย (แอควารีเจีย 
หรือไมโครเวฟ) สารละลายมี ตัวอยางเชน ทองแดงความเขมขนสูง, เหล็ก และอ่ืนๆอีก   ถาองคประกอบของ
ตัวอยางสามารถถูกช้ีบงอยางชัดเจน วิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) ถูกใชกับ ICP-OES และ AAS   วิธี
มาตรฐานภายใน (วิธีการเปรียบเทียบความเขม) ถูกแนะนํากับ ICP-MS 

หมายเหตุ 1 เพื่อที่จะเพิ่มความเชื่อถือไดของวิธีทดสอบ อาจใชวิธีการเพิ่มสารมาตรฐาน (standard addition method) 

หมายเหตุ 2  ถาผลกระทบเมทริกซไมสามารถถูกตรวจแก ควรกําจัดสวนประกอบเมทริกซโดยใชวิธีการแยกออก เชน การแยกตัวทําละลาย, 
แลกเปลี่ยนไอออน และอื่นๆ 

10.5.1  การเตรียมแคลิแบรนต 
สําหรับการเตรียมแคลิแบรนต มีการใชวิธีการที่แตกตางกัน 2 วิธี 

ก)  วิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) 

-  หลังจากการคอยๆเจือจางสารละลายธาตุมาตรฐานแตละธาตุ  สารละลายมาตรฐานท่ีถูกทําใหเจือจาง ท่ี
บรรจุ 0 μg ถึง 100  μg ของธาตุแตละธาตุถูกถายไปยังขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 10.2.ญ.2) 100 ml    ในวิธี
เมทริกซเขาคู การเขาคูกันใกลชิดของเมทริกซของสารละลายมาตรฐานเปนส่ิงจําเปน  ในกรณีนี้ ตองรูธาตุ
เมทริกซอันใดอันหนึ่ง (ตัวอยางเชน จากการทําเปนเอกสารขอกําหนดคุณลักษณะไวกอนหนานี้แลว) หรือ
ถูกประเมินคาโดยการทดลองคัดเบ้ืองแรกกอนหนาท่ีใช XRF    เติมรีเอเจนตแตละตัวและ(ธาตุ) เมทริกซ
เพื่อเตรียมแคลิแบรนตผสมท่ีเทียบเทากับของสารละลายตัวอยาง 

-   ถาใช HBF4 ตองใชขวดแกววัดปริมาตรพอลิเอทิลีนความหนาแนนสูง หรือขวดแกววัดปริมาตร PTFE/PFA  
(ขอ 10.2.ฏ.2) 



มอก.2388-2556 

 -64-

ข)  วิธีมาตรฐานภายใน 

-  เพื่อใหไดความเขมขนเทียบเทากับความเขมขนของสารละลายตัวอยาง ใหเติมรีเอเจนตและธาตุมาตรฐาน
ภายในเพื่อเตรียมสารละลายแคลิแบรนตผสม 

-   ถาใชกรดไฮโดรฟลูออริก ตองใชบีกเกอร PTFE/PFA และขวดแกววัดปริมาตรพอลิเอทิลีนความหนาแนน
สูงหรือ PTFE/PFA 

ค)  ICP-OES และ AAS:  เหล็กและทองแดงที่มีสูงตองการเมทริกซท่ีเขาคูใกลชิดของสารละลายมาตรฐานและการ
เลือกเสนท่ีเหมาะสม   เพราะฉะน้ันการสอบเทียบจะดําเนินการโดยใชสารละลายการสอบเทียบท่ีปรับเมทริกซ   
ความยาวคล่ืนแนะนํา แสดงรายการไวในตารางท่ี ซ.2  

ง)   ICP-MS:  ในท่ีนี้การใชมาตรฐานภายในท่ีเหมาะสมถูกแนะนํา  ตารางท่ี ซ.3  ให m/z ท่ีแนะนําสําหรับการวัด
พรอมท้ังการแทรกสอดท่ีเปนไปได 

10.5.2  การเตรียมมาตรฐาน 
การเตรียมมาตรฐานข้ึนอยูกับบริภัณฑท่ีใช  

ก)  ICP-OES  และ AAS 

-  สารละลายตัวอยางท่ีไดมาจากการยอยแอควารีเจียมีองคประกอบเมทริกซแตกตางจากสารละลายท่ีไดมา
โดยการยอยดวยไมโครเวฟ   เพราะฉะน้ันการเขาคูเมทริกซท่ีแตกตางสําหรับการสอบเทียบเปนส่ิงจําเปน   
มาตรฐานที่เตรียมสําหรับ ICP-OES ยังสามารถใชกับการวัด AAS ตราบเทาท่ีความเขมขนธาตุเปาหมาย
ของ Pb และ Cd อยูในพิสัยเชิงเสน   แบลงกสอบเทียบและแคลิแบรนต 4 สารถูกเตรียมเปนสารละลายการ
สอบเทียบ 

-  มาตรฐานการยอยแอควารีเจีย 

•  แบลงกสอบเทียบ: HCl 10 % (m/m) (ขอ 10.3.จ) 100 ml   

•  แคลิแบรนต 1 ถึง 3 (100  ml ในแตละกรณี): สารละลายท่ีมี Fe 1 500 μg/ml    และ Cu 1 500  μg/ml, HCl  
(ขอ 10.3.ข) 24 ml  และธาตุเปาหมาย Pb และ Cd ในความเขมขนท่ีแตกตาง    1.0 μg/ml ของธาตุ
เปาหมายในสารละลายสมนัยกับ 125  μg/g ของธาตุเปาหมายในอิเล็กทรอนิกส 

-  มาตรฐานการยอยดวยไมโครเวฟ 

•  แบลงกสอบเทียบ: สารผสมของ HCl 10 % (m/m) (ขอ 10.3.จ) 92 ml กับ HBF4 50 % (m/m) (ขอ 10.3.ญ) 
8 ml 

•  แคลิแบรนต 1 ถึง 3 (100 ml ในแตละกรณี): สารละลายท่ีมี Fe 1 500 mg/l, Cu 1 500 mg/ml  HCl  
(ขอ 10.3.จ) 24 ml, HBF4 50 % (m/m) (ขอ 10.3.ญ) 8 ml และ Pb และ Cd  ในความเขมขนท่ีแตกตาง  
1.2 μg/g ของธาตุเปาหมายในสารละลายสมนัยกับ 100 μg/g ของธาตุเปาหมายในอิเล็กทรอนิกส 
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หมายเหตุ  ถาหา HBF4 ในความบริสุทธ์ิเพียงพอไมได สามารถใช HF แทน 

ข) ICP-MS 

- แบลงกสอบเทียบและแคลิแบรนต 3 สารถูกเตรียมเปนสารละลายการสอบเทียบ  

-  หลังจากการคอยๆทําใหสารละลายธาตุมาตรฐานแตละสารเจือจาง ถายสารละลายไปยังขวดแกววัด
ปริมาตร (ขอ 10.2.ญ.2) 100 ml ท่ีมีธาตุแตละธาตุ 0 μg ถึง 5 μg  ตอมาเติมรีเอเจนตแตละรีเอเจนตและ 1 μg 
ของ Rh ใหไดความเขมขนรีเอเจนตท่ีเหมือนกันทุกประการกับของสารละลายตัวอยาง  และสารละลาย 
แคลิแบรนตซ่ึงผสมกันถูกเตรียม 

10.5.3  การสอบเทียบ 
การสอบเทียบข้ึนอยูกับบริภัณฑท่ีใช 

ก) ICP-OES และ AAS 

-  แบลงกสอบเทียบและสารละลายมาตรฐานถูกวัดโดย ICP-OES หรือ AAS  และพล็อตการสอบเทียบเชิง
เสนตรงสําหรับ Pb และ Cd ข้ึน 

ข)  ICP-MS 

-  ICP-MS ถูกเตรียมสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณ   สารละลายบางอยางท่ีไดมาในขอ 10.5.1 ถูกทําใหเปน
ละอองเขาสูอารกอนพลาสมาผานตัวจับตัวอยาง   บันทึกคาท่ีอานไดสําหรับ m/z ของธาตุเปาหมายและ Rh  
และคํานวณอัตราสวนของคาท่ีอานไดสําหรับธาตุเปาหมายและคาท่ีอานไดสําหรับ Rh 

-  ตองใชระบบการนําตัวอยางเขาท่ีทนตอ HF เม่ือตัวอยางมี HBF4 หรือ HF 

10.5.4  การพัฒนาเสนการสอบเทียบ 
การพัฒนาเสนการสอบเทียบข้ึนอยูกับบริภัณฑท่ีใช 

ก) ICP-OES  

- สวนของสารละลายการสอบเทียบท่ีเตรียมตามท่ีบรรยายในขอ 10.5.1 ถูกใสเขาไปในพลาสมาอารกอนใน 
ICP-OES ภายใตภาวะท่ีดีท่ีสุดท่ีจะวัดความเขมของเสนเชิงสเปกตรัมอะตอมมิกของธาตุเปาหมายแตละธาตุ  
ในวิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางความเขมของเสนเชิงสเปกตรัม
อะตอมมิก กับความเขมขนถูกพัฒนาในลักษณะเสนการสอบเทียบ   ในวิธีมาตรฐานภายใน เสนท่ีแสดง
ความสัมพันธระหวางอัตราสวนความเขมและความเขมขนของธาตุเปาหมายเทียบกับธาตุมาตรฐานภายใน
ถูกพัฒนาในลักษณะเสนการสอบเทียบ 

-  ใชตัวจับตัวอยางทนกรดไฮโดรฟลูออริกและทอรช ถาสารละลายมีกรดไฮโดรฟลูออริก    
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-  ความยาวคลื่นแนะนําถูกเลือกจากเสนเชิงสเปกตรัมสําหรับธาตุแตละธาตุ  ตองเลือกความยาวคล่ืนโดย
คํานึงถึงความยาวคล่ืนการวัดท่ีพบโดยท่ัวไปสําหรับธาตุท่ีใหในตารางท่ี ซ.2   ตองทําการศึกษาอยางท่ัวถึง
ของขีดจํากัดของการตรวจหา, ความเท่ียงการวัด และอ่ืนๆ   ในกรณีที่มีการแทรกสอดจากสารรวม ตอง
เลือกความยาวคล่ืนท่ีไมแทรกสอดพิสัยการสอบเทียบ หรือตองทําการปรับใหเขาสูความเขมของการแทรก
สอดโดยใชวิธีท่ีเหมาะสม 

ข) ICP-MS 

-   ICP-MS ถูกเตรียมสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณ  บางสวนของสารละลายท่ีไดมาตามขอ 10.5.1 ถูกทําให
เปนละอองเขาไปในพลาสมาอารกอนผานตัวจับตัวอยาง  ตองใชตัวจับตัวอยางทนตอกรดไฮโดรฟลูออริก 
เม่ือสารละลายมีกรดไฮโดรฟลูออริก   บันทึกคาท่ีอานไดสําหรับ m/z ของธาตุเปาหมายและธาตุมาตรฐาน
ภายใน และคํานวณอัตราสวนของคาท่ีอานสําหรับธาตุเปาหมายตอคาท่ีอานสําหรับธาตุมาตรฐานภายใน   
อัตราสวนมวลตอประจุสามารถถูกกําหนดบนพื้นฐานของเลขมวลที่วัดไดท่ีแสดงในภาคผนวก ซ. 

ค) AAS 

- สวนของสารละลายการสอบเทียบท่ีถูกเตรียมตามท่ีบรรยายในขอ 10.5.1 ถูกใสเขาสูเปลวไฟอากาศ-
อะเซทิลีนใน AAS ภายใตภาวะท่ีดีท่ีสุดสําหรับวัดการดูดกลืนของความยาวคล่ืนของธาตุเปาหมายแตละ
ธาตุ   ในวิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางการดูดกลืนของความยาว
คล่ืนกับความเขมขนถูกพัฒนาเปนเสนการสอบเทียบ 

- เลือกความยาวคล่ืนโดยคํานึงถึงถึงความยาวคล่ืนการวัดท่ีพบโดยท่ัวไปสําหรับธาตุท่ีแสดงในตารางที่ ซ.4 
ในกรณีท่ีมีการแทรกสอดจากสารรวม ตองเลือกความยาวคล่ืนท่ีไมแทรกสอดพิสัยการสอบเทียบ หรือตอง
ทําการปรับใหเขาสูความเขมของการแทรกสอดโดยใชวิธีท่ีเหมาะสม 

10.5.5  การวัดของตัวอยาง 
หลังจากเสนการสอบเทียบถูกพล็อตข้ึน ใหวัดแบลงกสอบเทียบและสารละลายตัวอยาง   ถาความเขมขนตัวอยาง
สูงกวาความเขมขนของเสนการสอบเทียบ สารละลายจะถูกทําใหเจือจางสูพิสัยของเสนการสอบเทียบ และวัดอีก
คร้ังหนึ่ง 

ความเที่ยงของการวัดถูกตรวจสอบกับสารมาตรฐาน, สารละลายการสอบเทียบ และอ่ืนๆ ท่ีชวงเวลาสมํ่าเสมอ 
(เชน คร้ังหนึ่งทุก 10 ตัวอยาง)   ถาจําเปน ใหพัฒนาเสนการสอบเทียบอีกคร้ังหนึ่ง 

เสนการถดถอยเชิงเสนตรงท่ีมีสหสัมพันธ (R2) ไมนอยกวา 0.998 จะถูกใชสําหรับการสอบเทียบเร่ิมตน  ใน
เหตุการณท่ีผลของแคลิแบรนตแตกตางจากคาท่ีคาดหวังมากกวา 20 % การสอบเทียบและตัวอยางท้ังหมดใน
ลําดับตองวัดอีกคร้ัง 

10.5.6  การคํานวณ 
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คาท่ีอานไดของสเปกโทรมิเตอรของแตละตัวอยางท่ีไดมาตามขอ 10.5.3 และเสนการสอบเทียบท่ีพัฒนาข้ีนตามท่ี
บรรยายในขอ 10.5.4 ถูกใชเพื่อหาความเขมเชิงสเปกตรัมสุทธิของธาตุเปาหมายแตละธาตุ  ปริมาณของแตละธาตุ
ในตัวอยางถูกคํานวณโดยสมการตอไปนี้  c = (A1 ି A2)

m × V     (5) 

เม่ือ 

c คือ  ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในตัวอยาง เปน μg/g 

A1   คือ  ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในสารละลายตัวอยาง เปน mg/l 

A2 คือ  ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ เปน mg/l 

V  คือ  ปริมาตรท้ังหมดสําหรับสารละลายตัวอยาง เปน ml ซ่ึงข้ึนอยูกับอนุกรมท่ีเจาะจงของการเจือจางท่ีใช   

m   คือ  ปริมาณท่ีวัดไดของตัวอยาง เปน g 

หมายเหตุ  เนื่องจากการแปรผันอาจเกิดข้ึนในวิธีวิเคราะหตามขอนี้ เชน การยอมใหการเจือจางสารละลายตัวอยางทดสอบเร่ิมตนเปนการเจือ
จางเฉพาะแตละสาร สมการ(5) จึงเปนวิธีการคํานวณโดยทั่วไปเทานั้น จึงตองแนใจในแตละกรณีวาสารละลายที่ใชในการเจือจางทั้งหมดได
ถูกนํามาคิดในการคํานวณผล 

10.6  การประเมินคาของวิธี 
ตามท่ีอธิบายในรายละเอียดไวในขอ 4.5 ขีดจํากัดการตรวจหาของเคร่ืองมือโดยท่ัวไปจะคอนขางตํ่า (บางคร้ังตํ่า
มาก) แตไมไดแทน LOD ท่ีแทจริงของวิธีท่ีใชกับการวิเคราะหตัวอยางจริง  เพื่อใหวิธีเหลานี้ไมมีอุปสรรค IEC  
TC111  WG3 จึงไดทําการศึกษาระหวางหองปฏิบัติการตางๆระหวางประเทศ (IIS) หลายคร้ัง 

ในการศึกษาเหลานี้ CRM ท่ีไดรับบริจาคซ่ึงรูสวนประกอบ และตัวอยางจริง ถูกวิเคราะหตามข้ันตอนดําเนินการ
วิเคราะหท่ีอธิบายในขอนี้   ผลท่ีไดใหภาพรวมของ LOD ท่ีไดรับในทางปฏิบัติ และท่ีสําคัญกวานั้นคือความเท่ียง
และความแมนของข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหในงานวิเคราะหประจํา 

สําหรับวิธีท่ีบรรยายในขอนี้ ไดรับตัวอยางนอยมาก  การประเมินคาทางสถิติแบบถ่ีถวนของความแมน ความเท่ียง 
และ LOD ไมอาจทําได    IIS ยืนยันวา (คลายกับขอ 8 และขอ 9) ความเท่ียงและความแมน + 20 %  เปนการ
คาดคะเนท่ีดีสําหรับปริมาณของ Pb และ Cd ท่ีสูงกวา 10 mg/kg โดยไมคํานึงถึงวิธีท่ีเจาะจงหรือบริภัณฑท่ีเลือก 
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ภาคผนวก ก. 
(ขอแนะนํา) 

การหา PBB และ PBDE ในพอลิเมอรโดย GC-MS 
ก.1  หมายเหตุนํา 
ภาคผนวกน้ีระบุวิธีทดสอบแกสโครมาโตรกราฟ-แมสสเปกโทรเมตรี (GC-MS) สําหรับการหาโมโนโบรมิเนเต็ด
ถึงเดคาโบรมิเนเต็ดไบฟนิล (PBB) และโมโนโบรมิเนเต็ดถึงเดคาโบรมิเนเต็ดไดฟนิลอีเทอร (PBDE) ใน 
พอลิเมอรของผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟาท่ีมี PBB และ PBDE อยูในพิสัย 100 mg/kg ถึง 2 000 mg/kg    และสูง
ถึง 100 000 mg/kg สําหรับ decaBDE 

วิธีทดสอบน้ีไดรับการประเมินสําหรับ PS-HI (พอลิสไตรีนท่ีทนตอแรงกระแทกสูง)  (เปนของผสมของ  
พอลิคารบอเนต และ อะคริโลไนไตรล บิวทาไดอีน สไตรีน (PC+ABS)) และ ABS (อะคริโลไนไตรล  
บิวทาไดอีน สไตรีน)  การใชวิธีนี้กับพอลิเมอรชนิดอ่ืนๆ หรือความเขมขนนอกพิสัยท่ีระบุขางตนยังไมไดรับ 
การประเมิน 

สารประกอบ PBB และ PBDE ถูกหาโดยใชการสกัดแบบ Soxhlet ของพอลิเมอรกับการแยกโดยกาซ 
โครมาโตกราฟ-แมสสเปกโทรมิเตอร (GC-MS) ในเชิงคุณภาพ และใชซิงเกิล หรือ ซิเลกทิดไอออน มอนิเทอริง 
(single (or “selected”) ion monitoring) (SIM) ในเชิงปริมาณ 

ก.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
 ก.2.1  เคร่ืองสําเร็จ 
รายการตอไปนี้จะถูกใชกับการวิเคราะห 

ก)  เคร่ืองช่ังวิเคราะหท่ีสามารถช่ังไดถูกตองถึง 0.000 1 g   

ข)  ขวดแกววัดปริมาตร  1 ml, 5 ml, 10 ml, 100 ml  

ค)  เคร่ืองสกัด Soxhlet 

-   เคร่ืองสกัด  Soxhlet 30 ml   

-   ขวดแกวกนกลม 100 ml 

-  กราวดอิน สต็อปเปอร NS 29/32 

-   เคร่ืองควบแนน Dimroth NS 29/32 

-  หินตม (ตัวอยางเชน ไขมุกแกว หรือแหวน Raschig) 

ง)  ทิมเบิลสําหรับการสกัด (เซลลูโลส, 30 ml, ID 22 mm, ความสูง 80 mm ) 

จ)  ใยแกว (สําหรับทิมเบิลสําหรับการสกัด) 



มอก.2388-2556 

-69- 
 

ฉ)  ไลเนอรหัวฉีด ท่ีปรับสภาพ (สําหรับ GC-MS) 

ช)  ปลอกใหความรอน 

ซ)  กรวย 

ฌ) อะลูมิเนียมเปลว 

ญ) แหวนไมกอก   

ฎ)  กระบอกฉีดยา microlitre  หรือปเปตตอัตโนมัติ   

ฏ)  ปเปตตปาสเตอร  

ฐ)  ขวดเล็กสําหรับใสตัวอยาง 1.5 ml  ท่ีมีท่ีใสแกว 100 μl    และฝาเกลียว มีปะเกน็ท่ีทําจาก 
พอลิเททระฟลูออโรเอทิลีน (PTFE) หรือตัวรับตัวอยางซ่ึงเทียบกันไดโดยข้ึนอยูกับระบบการวิเคราะห 

ฑ) เคร่ืองเขยาขนาดเล็ก (หรือเคร่ืองกวนแบบวอรเทกซ) 

ก.2.2  บริภัณฑ 
การวิเคราะหนี้ใชกาซโครมาโตกราฟท่ีมีคอลัมนแคปลารีควบคูกับตัวตรวจหาแบบแมสสเปกโทรเมทริก 
(อิเล็กตรอนไอออนไนเซชัน, EI)  ตัวตรวจหาแบบแมสสเปกโทรเมทริกตองสามารถใชซิเลกทิดไอออน  
มอนิเทอริง  และมีมวลพิสัยสูงของอยางนอย 1 000 m/z  มวลพิสัยสูงนี้จําเปนเพื่อใหช้ีบง decaBDE  และ 
nonaBDE ไดอยางชัดเจน   แนะนําใหใชตัวชักตัวอยางอัตโนมัติเพื่อใหม่ันใจในความทวนซํ้าได 

ความยาวคอลัมนประมาณ 15 m มีประสิทธิภาพเพียงพอในการแยกสารสําหรับสารประกอบ PBB  และ PBDE  

ก.3  รีเอเจนต 
สารเคมีท้ังหมดตองผานการตรวจสอบคาการปนเปอน และคาแบลงกกอนการใชงาน   

ก)  โทลูอีน (ช้ันคุณภาพ GC หรือสูงกวา) 

ข)  ฮีเลียม (ความบริสุทธ์ิมากกวา 99.999 % (v/v)) 

ค)  BDE 209 ทางเทคนิค ท่ีมีสารละลาย BDE-209 ~ 96.9 %  และ  BDE-206 ~ 1.5  %   

ง)  แคลิแบรนต PBB  และ PBDE (ดูขอ ก.10 ) 

จ)  มาตรฐานตัวแทน (surrogate standard) และมาตรฐานภายใน 

-  มาตรฐานตัวแทนถูกใชเพื่อเฝาตรวจคาคืนกลับของสารที่วิเคราะหตามขอ ก.5.1, ขอ ก.5.3, ขอ ก.6.1,  
ขอ ก.6.2  และขอ ก.8 ตัวอยางเชน DBOFB (4,4’-ไดโบรโมอ็อกตะฟลูออโรไบฟนิล) (n) หรือ สาร
มาตรฐาน pentaBDE หรือ octaBDE ท่ีติดปาย 13C 
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-  มาตรฐานภายในถูกใชเพื่อตรวจแกขอผิดพลาดการฉีด ตามขอ ก.5.1, ขอ ก.5.4, ขอ ก.6.2 และขอ ก.8 
ตัวอยางเชน CB209 (2,2’, 3,3’, 4,4’, 5,5’, 6,6’-เดคาคลอโรไบฟนิล) 

หมายเหตุ  1  มาตรฐานที่ใชเปนที่ยอมรับเม่ือใชแมสสเปกโทรมิเตอรแบบส่ีข้ัว (quadrupole) สําหรับแมสสเปกโทรมิเตอรที่มีความละเอียด
สูงจําเปนตองใชสารมาตรฐานที่เหมาะสมอื่นๆที่มีมวลและเวลาแยกออก (elution time) ที่คลายกับของสารที่วิเคราะห  สําหรับ PBDE  
มวลสูง แนะนําใหใช nonaBDE และ decaBDE ที่ติดปาย 13C  

หมายเหตุ 2  มาตรฐานที่แนะนําเพียงพอสําหรับการวัดความเขมขนของโมโนจนถึง octaBDE  เนื่องจากมาตรฐานเหลานี้มีมวลตํ่าและความ
ระเหยงาย ของสาร “สูง”   มาตรฐานเหลานี้อาจไมเหมาะสมสําหรับการวัดความเขมขนของ decaBDE และ nonaBDE    มาตรฐานสําหรับ
การสอบเทียบที่ดีที่สุดสําหรับสารที่วิเคราะหจําเพาะเหลานี้จะเปน decaBDE ที่ติดปาย 13C  หรือสารหนึ่งในบรรดาสาร nonaBDE ที่ติดปาย 
13C  ซ่ึงวัสดุที่ติดปายเหลานี้มีราคาแพงเกินไปสําหรับแผนธุรกิจของบางหองปฏิบัติการที่ดําเนินการในหลักการการทํางานแบบปริมาณมาก/
ราคาตํ่า    มาตรฐานที่เปนตัวแทนที่เปนไปไดและมีราคาตํ่าคือ decaBB (BB 209)     BB 209 มีมวลสูง (943.1 g/mol เม่ือเทียบกับ  
959.1 g/mol สําหรับ decaBDE  หรือ 864.2  g/mol สําหรับ nonaBDE)  ซ่ึงถูกแยกออกทันทีกอน nonaBDE 3 ตัว โดยใชคอลัมน DB-5 ที่พบ
โดยทั่วไป    การมีปริมาณอยางมีนัยสําคัญของ decaBB ในตัวอยางเองทําใหถูกหาไดอยางรวดเร็วโดยเฝาตรวจพื้นที่พีกของมาตรฐานน้ี แลว
เปรียบเทียบกับส่ิงที่คาดวามาจากปริมาณที่เพิ่มของ decaBB    การใชมาตรฐานที่ติดปาย ที่แนะนําหรือ decaBB ควรจํากัดอยูที่การวิเคราะห
เฉพาะสารที่วิเคราะหที่สนใจเปน decaBDE และ/หรือ nonaBDE เทานั้น     เม่ือมีการทดลองเพิ่มเติม อาจเปนไปไดที่จะระบุมาตรฐาน
ทางเลือกอื่นที่มีมวลสูงและความระเหยงายของสารต่ําที่จําเปนสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณของ nonaBDE  และ decaBDE 

ก.4  ขอแนะนําท่ัวไปสําหรับการวิเคราะห 
ตองปฏิบัติตามขอแนะนําท่ัวไปตอไปนี้  

ก)  เพื่อท่ีจะลดคาแบลงก ตองม่ันใจในการทําความสะอาดบริภัณฑแกวท้ังหมด (ไมรวมขวดแกววัดปริมาตร) และ
ปรับสภาพใยแกวใหพรอมใชงาน (ขอ ก.2.1.จ) ท่ี 450 °C เปนเวลาอยางนอย 30 min  ถาเปนไปได  ตองใช
บริภัณฑแกวท่ีทําจากแกวสีน้ําตาล เพื่อหลีกเล่ียงการสลายตัวขององคประกอบ (การสลายโบรมีนออกจาก
องคประกอบ, debromination) ของ PBDE โดยแสงอัลตราไวโอเลต ในระหวางการสกัดและการวิเคราะห  ถา
หาแกวสีน้ําตาลไมได สามารถใชอะลูมิเนียมฟอยลสําหรับปองกันแสง   

ข) ถาปริมาณของ Br ท่ีหาโดย XRF สูงกวาพิสัย 0.1 % คอนขางมาก จําเปนตองดําเนินการการวิเคราะหโดยการ
ปรับขนาดตัวอยาง หรือโดยทําการวิเคราะหซํ้าโดยใชสารสกัดท่ีถูกทําใหเจือจางอยางเหมาะสมกอนการเพ่ิม
มาตรฐานภายใน 

ก.5  การเตรียมตัวอยาง 
ตัวอยางตองถูกบดเพื่อผานตะแกรง 500 μm กอนการสกัด   แนะนําใหใชการบดแบบครายโอจินิกโดยทําใหเย็น
ดวย LN2 

ก.5.1  สารละลายสต็อก 
สารละลายสต็อกตอไปนี้จะถูกเตรียม   

ก) มาตรฐานตัวแทน (ท่ีใชเฝาตรวจคาคืนกลับสารท่ีวิเคราะห): 50 μg/ml ในโทลูอีน (ขอ ก.3.ก) (ตัวอยางเชน 
DBOFB) 
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ข)  มาตรฐานภายใน (ท่ีใชตรวจแกขอผิดพลาดการฉีด): 10 μg/ml ในโทลูอีน (ขอ ก.3.ก) (ตัวอยางเชน CB209) 

ค)  สารละลายพอลิโบรมิเนเต็ดไบฟนิล (PBB): 50 mg/ml ในตัวทําละลายอินทรีย  

ง)  สารละลายพอลิโบรมิเนเต็ดไดฟนิลอีเทอร (PBDE):  50 mg/ml ในตัวทําละลายอินทรีย   

จ)  สารละลายเมทริกซสไปก:  ท่ีมีคอนจีเนอรมาตรฐานสําหรับการสอบเทียบท้ังหมด  4  มาตรฐาน ในโทลูอีน  
(ขอ ก.3.ก) หรือตัวทําละลายท่ีเหมาะสมอ่ืนๆ (ดูขอ ก.5.3) ตามท่ีระบุในตารางท่ี ก.1 

ตารางท่ี ก.1  สารละลายเมทริกซสไปก 
โบรมิเนชัน จํานวนของคอนจีเนอรใน PBDE จํานวนของคอนจีเนอรใน PBB  

โมโนถึงเพนตะ 1 1 
เฮกซะ-ถึงเดคา- 1 1 

การเติมปริมาตร 1 ml ของสารละลายเมทริกซสไปกท่ีมี 4 คอนจีเนอร โดยที่แตละคอนจีเนอรมีความเขมขน  
10 μg/ml นั้น เปนท่ีเหมาะสมสําหรับปริมาณท่ีตองการ 10 μg (ดูขอ ก.8.1.ข) ในตัวอยางเมทริกซสไปก 

ก.5.2  การสกัดกอนของเคร่ืองสกัด Soxhlet 
เพื่อทําความสะอาดเคร่ืองสกัด Soxhlet (ขอ ก.2.1.ค)  ควรดําเนินการสกัดกอน 2 h  ดวยตัวทําละลายท่ีเหมาะสม  
70 ml (ดูขอ ก.5.3)  ท้ิงตัวทําละลายท่ีใชลาง 

ก.5.3  การสกัดตัวอยาง 
ตองปฏิบัติตามข้ันตอไปนี้สําหรับการสกัดตัวอยาง   

ก)  ถายตัวอยางจํานวน 100 mg + 10 mg ไปยังทิมเบิลสกัด (ขอ ก.2.1.ง) บันทึกมวลใหถูกตองถึง 0.1 mg  
ตองใชโทลูอีน (ขอ ก.3.ก) เปนตัวทําละลายสําหรับการสกัด   

ข)  ถายตัวอยางผานกรวย (ขอ ก.2.1.ซ) ไปยังทิมเบิลสกัด (ขอ ก.2.1.ง) เพื่อใหแนใจเกี่ยวกับปริมาณการถาย ใหชะ
กรวย (ขอ ก.2.1.ซ) ดวยตัวทําละลาย 10 ml โดยประมาณ 

ค)  เติมมาตรฐานสารตัวแทนจํานวน 200 μl (ขอ ก.5.1.ก) (50 μg/ml) (ตามขอ ก.5.1) 

ง) เพื่อปองกันการลอยของตัวอยาง ปดทิมเบิล (ขอ ก.2.1.ง) ดวยใยแกว (ขอ ก.2.1.จ) เทตัวทําละลาย 60 ml 
โดยประมาณ ลงในขวดแกวกนกลม 100 ml บริภัณฑ (ขอ ก.2.1.ค) ถูกครอบคลุมดวยอะลูมิเนียมฟอยล  
(ขอ ก.2.1.ฌ) เพื่อปองกันแสง และตัวอยางถูกสกัดอยางนอย 2 h โดยท่ีแตละรอบของการสกัดประมาณ 2 min 
ถึง 3 min เวลาการสกัดท่ีส้ันกวาอาจสงผลในคาคืนกลับของสารท่ีวิเคราะหท่ีตํ่ากวา โดยเฉพาะอยางยิ่ง PBDE 
ท่ีมีมวลโมเลกุลสูงกวา 

จ)  เทสารท่ีสกัดไดลงในขวดแกววัดปริมาตร 100 ml และชะขวดแกวกนกลม (ขอ ก.2.1.ค) ดวยตัวทําละลาย 5 ml 
โดยประมาณ 
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หมายเหตุ  ถาสารละลายขุนเนื่องจากเมทริกซ ซ่ึงสามารถลดความขุนโดยเพ่ิมเมทานอล 1 ml ความแตกตางระหวางความหนาแนนของ 
เมทานอลกับโทลูอีน (ขอ ก.3.ก) ในกรณีนี้ ไมตองนํามาใชในการคํานวณ 

ฉ)  เติมขวดแกววัดปริมาตรดวยตัวทําละลาย 100 ml 

สําหรับตัวอยางพอลิเมอรท่ีละลายได กระบวนการสกัดทางเลือกอ่ืนอาจถูกนํามาใชตามท่ีบรรยายในขอ ก.11  

ก.5.4   การเพิ่มมาตรฐานภายใน (IS) 
เตรียม 1 ml ของตัวอยางบางสวนและมาตรฐานบางสวนของแตละตัวท่ีจะวิเคราะห แลวเทลงในขวดเล็กท่ีใชใน
การสุมตัวอยางอัตโนมัติขนาด 1 ml   เติมสารละลายมาตรฐานภายใน (ขอ ก.5.1.ข) จํานวน 20 μl ลงในขวดเล็ก 
แลวปดฝา  พลิกขวดเล็กกลับไป-มา 2 คร้ังเพื่อผสม  

ฉีดสารละลายตัวอยางจํานวน 1 μl ลงใน GC-MS และวิเคราะหตามพารามิเตอรท่ีบรรยายในขอ ก.7 

ก.6  การสอบเทียบ 
ตองพัฒนาเสนการสอบเทียบสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณ   ตองเตรียมสารละลายการสอบเทียบอยางนอย 5 
สาร ในข้ันความเขมขนซ่ึงมีระยะหางเทากัน การทดสอบเชิงปริมาณถูกทําบนพ้ืนฐานของการวัดพื้นท่ีพีก   ตองหา
คาการถดถอยเชิงเสนตรงของแตละเสนการสอบเทียบโดยท่ีตองมีสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธ (RSD) นอยกวา
หรือเทากับ 15 % ของฟงกชันการสอบเทียบเชิงเสนตรง 

หมายเหตุ  ในแงของการประกันคุณภาพ ถาคาจํากัดของ RSD มีคาเกิน 15 %  การปรับเสนการสอบเทียบเปนสมการกําลังสอง ไมได
รับประกันวาจะเปนการปรับเปลี่ยนที่ดีกวาอยางมีนัยสําคัญ  การทดสอบทางสถิติ เชน F-test เทานั้นที่จะทําใหบรรลุผลขอกําหนดเหลานี้
โดยการเปรียบเทียบสมการเชิงเสนกับสมการกําลังสอง   ซ่ึงถึงแมวาคา RSD จะเกิน แตการสอบเทียบยังเปนเชิงเสนตรง 

ก.6.1  PBB (1 μg/ml สําหรับแตละคอนจีเนอร) PBDE (1 μg/ml สําหรับแตละคอนจีเนอร) และสารละลายสต็อก
มาตรฐานสารตัวแทน (1 μg/ml) 
เติมสารละลายสต็อก (50 μg/ml) ของแตละ PBB (ขอ ก.5.1.ค) และแตละ PBDE (ขอ ก.5.1.ง) จํานวน 100 μl และ
สารละลายสต็อกของสารตัวแทน (ขอ ก.5.1.ก) (50 μg/ml) จํานวน 100 μl ลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ ก.2.1.ข) 
5 ml ตามขอ ก.5.1 และปรับปริมาตรดวยตัวทําละลายใหสูงถึงขีดเคร่ืองหมาย 

ก.6.2   การสอบเทียบ 
สารละลายการสอบเทียบตอไปนี้สรางจากสารละลายสต็อกของ PBB (1 μg/ml ของแตละคอนจีเนอร) PBDE  
(1 μg/ml ของแตละคอนจีเนอร) และมาตรฐานสารตัวแทน (0.2 μg/ml) (ดูขอ ก.6.1) เติมแตละสารตามปริมาตรท่ี
ช้ีบอกในตารางท่ี ก.2 ลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ ก.2.1.ข) 1 ml  ดวยปเปตต และปรับปริมาตรดวยตัวทําละลาย
ใหสูงถึงขีดเคร่ืองหมาย แลวเติมสารละลายมาตรฐานภายใน (ขอ ก.5.1.ข) ท่ีมีความเขมขน 10 μg/ml จํานวน 20 μl  

หมายเหตุ  สําหรับ decaBDE อาจตองมีการแกไขพิสัยการสอบเทียบที่แนะนําในตารางที่ ก.2 เม่ือสรางเสนการสอบเทียบสําหรับ  decaBDE  
ที่คาพิสัยต่ํากวาควรปรับต้ังตามความไวของเคร่ือง  ใชคาความเขมขนที่สูงกวาสําหรับพิสัยบนเพื่อนํามาใชสําหรับระดับความเขมขนสูง
โดยทั่วไปของ decaBDE (10 % ถึง 12 % (m/m)) ที่พบไดตามปกติในตัวอยาง 
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ตารางท่ี ก.2 - สารละลายการสอบเทียบของ PBB และ PBDE 
หมายเลข ปริมาตร 

PBB+PBDE+สารตัวแทน 
μl 

(ดูขอ ก.6.1 ) 

ปริมาตร 
มาตรฐานภายใน 

μl 
(ดูขอ ก.5.1) 

c(PBB) 
c(PBDE) 

ng/ml 
ตอคอนจีเนอร 

c(สารตัวแทน) 
ng/ml 

1 50 20 50 50 
2 150 20 150 150 
3 250 20 250 250 
4 350 20 350 350 
5 450 20 450 450 

มาตรฐานภายในถูกใชกับการแกของขอผิดพลาดการฉีด   เพราะฉะนั้นการประเมินคาของตัวประกอบการ
ตอบสนองหรืออัตราสวน ทําโดย A/AIS  

เพื่อสรางเสนการสอบเทียบ การตอบสนอง A/AIS ถูกพล็อตกับอัตราสวนความเขมขน c/cIS 

การถดถอยเชิงเสนดําเนินการโดยใชสมการ (ก.1) 

A
AIS

 = a × 
c

cIS
 + b                                                                (ก.1) 

เม่ือ 

A   คือ  พื้นท่ีพีกของ PBB, PBDE  หรือสารตัวแทนในสารละลายการสอบเทียบ 

AIS คือ  พื้นท่ีพีกของมาตรฐานภายใน 

c   คือ  ความเขมขนของ PBB, PBDE  หรือสารตัวแทนตอคอนจีเนอร (ng/ml) 

cIS  คือ  ความเขมขนของมาตรฐานภายใน (ng/ml) 

หมายเหตุ 1 สําหรับวิธีมาตรฐานภายใน เปนธรรมดาในการปฏิบัติ ที่จะปรับต้ังความเขมขนมาตรฐานภายในใหเปน 1.00 ng/ml  เม่ือปริมาณ
และความเขมขนของมาตรฐานภายในที่เติมใหตัวอยางและแคลิแบรนตกอนการฉีดเหมือนกัน 

a   คือ  ความชันของเสนการสอบเทียบ 

b  คือ  จุดตัดบนแกน y ของเสนการสอบเทียบ  

หมายเหตุ 2 การถดถอยพหุนาม (เชน ลําดับที่ 2 ) อาจนํามาใชในกรณีที่ขอกําหนดเสนความเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธไมสามารถหาไดโดย
ใชการถดถอยเชิงเสน ขอกําหนดการควบคุมคุณภาพทั้งหมดยังคงมีผลเมื่อใชการถดถอยพหุนาม 

ก.6.3  การคํานวณความเขมขนของ PBB และ PBDE 
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วิเคราะหเชิงปริมาณของตัวอยางโดยใชเสนการสอบเทียบ   โดยปกติ ซอฟตแวรเคร่ืองมือสามารถปฏิบัติการ
วิเคราะหเชิงปริมาณ ระดับการสอบเทียบของมาตรฐานภายในสําหรับระดับการสอบเทียบท้ัง 5 ระดับถูกต้ังเปน 1 
ในวิธีใชเคร่ือง แตสามารถคํานวณเองไดโดยใชสมการของการปรับจากการสอบเทียบ 

สําหรับการปรับเชิงเสน สมการใชรูปแบบของ 

y  =  ax + b        (ก.2)   

เม่ือ 

y  คือ  ตัวประกอบการตอบสนองของ หรืออัตราสวน (A/AIS) สําหรับคอนจีเนอรในตัวอยาง   

a   คือ  ความชันของเสนท่ีพอดีกับการสอบเทียบท่ีไดมาในสมการ (ก.1) 

x   คือ  ผลลัพธของเคร่ืองมือ (c/cIS โดยท่ี cIS มัก = 1) ในหนวย  ng/ml (ความเขมขนของคอนจีเนอรในสารสกัด) 

b   คือ  จุดตัด y หรือความเขมขนเม่ือตัวประกอบการตอบสนองเทากับ 0 ท่ีไดมาจากสมการ (ก.1) 

สําหรับการปรับเชิงกําลังสอง  สมการใชรูปแบบของ  

y =  ax2 + bx + c                (ก.3)  

เม่ือ 

y            คือ ตัวประกอบการตอบสนอง หรืออัตราสวน (A/AIS) สําหรับคอนจีเนอรในตัวอยาง  

a และ b  คือ คาคงท่ีซ่ึงสมนัยกับเสนท่ีพอดีกับการสอบเทียบ 

x             คือ ผลลัพธของเคร่ืองมือในหนวย ng/ml (ความเขมขนของสารสกัดคอนจีเนอร) 

c           คือ จุดตัด y หรือความเขมขนเม่ือตัวประกอบการตอบสนองเทากับ 0 

สมการ (ก.1) ซ่ึงอยูในรูปแบบของสมการเชิงเสน สามารถเขียนใหมในรูปแบบของสมการ (ก.4)  c = ቀ A
AIS

െ  bቁ ቀcIS

a
ቁ                                                              (ก.4) 

เม่ือ 

A   คือ พื้นท่ีพีกของ PBB, PBDE  หรือสารตัวแทนในสารละลายการสอบเทียบ 

AIS คือ พื้นท่ีพีกของมาตรฐานภายใน 

c คือ ความเขมขนของ PBB, PBDE  หรือสารตัวแทนตอคอนจีเนอร (ng/ml) 

cIS  คือ ความเขมขนของมาตรฐานภายใน (ng/ml) 

หมายเหตุ 1 เปนวิธีการทั่วไปที่จะปรับต้ังความเขมขนมาตรฐานภายในใหเปน 1.00 ng/ml สําหรับวิธีมาตรฐานภายในเมื่อปริมาณและความ
เขมขนของมาตรฐานภายในที่เติมใหตัวอยางและแคลิแบรนตกอนการฉีดเหมือนกัน 

a   คือ  ความชันของเสนการสอบเทียบ 
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b  คือ  จุดตัดบนแกน y ของเสนการสอบเทียบ  

หมายเหตุ 2 การถดถอยพหุนาม (เชน ลําดับที่ 2) อาจนํามาใชได ในกรณีที่ขอกําหนดเสนความเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธไมสามารถหาได
โดยใชการถดถอยเชิงเสน ขอกําหนดการควบคุมคุณภาพทั้งหมดยังคงมีผลเมื่อใชการถดถอยพหุนาม 

ถาความเขมขนของแตละคอนจีเนอรในตัวอยางไมอยูในพิสัยของแคลิแบรนตท่ีเกี่ยวของ เตรียมการเจือจาง
ตัวอยางเปนลําดับอยางตอเนื่องเพ่ือทําใหความเขมขนของคอนจีเนอรอยู ท่ีจุดกึ่งกลางของการสอบเทียบ   
วิเคราะหการเจือจาง และใชตัวประกอบการเจือจางสําหรับการหาเชิงปริมาณของความเขมขนคอนจีเนอรเหลานั้น
ท่ีไมอยูในพิสัยการสอบเทียบในการวิเคราะหคร้ังแรก   ตัวประกอบการเจือจาง (D) สามารถคํานวณโดยการหาร
ปริมาตรสุดทายของการเจือจางดวยปริมาตรท่ีนํามาใช  

D =  
Vf

Va
                                                                 (ก.5) 

เม่ือ 

D คือ ตัวประกอบการละลาย 

Vf คือ ปริมาตรสุดทาย เปน ml   

Va คือ ปริมาตรท่ีนํามาใช เปน ml 

สมการ (ก.4) ไมไดเปนความเขมขนสุดทายเม่ือปริมาตรของตัวทําละลายอินทรีย มวลของตัวอยางและปริมาตร
ของสารสกัด และตัวประกอบการเจือจางใดๆ ตองนํามาใชในการคํานวณดวย   จําเปนตองใชตัวประกอบการ
แปลง (F) สําหรับหนวยจาก ng ไปเปน μg  ความเขมขนสุดทายของ PBB, PBDE หรือสารตัวแทนตอคอนจีเนอร
ในตัวอยางสามารถคํานวณโดยใชสมการ (ก.6):  cfinal= ቀ A

AIS
െ  bቁ ×

cIS

a
×

V

m
×F                                              (ก.6) 

เม่ือ  
cfinal คือ ความเขมขนของ PBB,  PBDE  หรือสารตัวแทนตอคอนจีเนอรในตัวอยางเปน μg/g 

V    คือ ปริมาตรการแยกสุดทาย (100 ml) 
m    คือ มวลของตัวอยาง เปน กรัม 
F    คือ ตัวประกอบการแปลงสําหรับ ng ไปเปน μg (1 × 10-3) 

หมายเหตุ 3 จากประสบการณของการเปรียบเทียบระหวางหองปฏิบัติการตางๆ เม่ือคํานวณความเขมขน PBDE ในตัวอยาง   ควรนําคา 
แบลงกที่อาจเกิดข้ึน (ตามขอ 7.6.1.ก) มาคิดดวย 

หมายเหตุ 4 การคํานวณที่แสดงไวขางตนสําหรับการสอบเทียบการถดถอยเชิงเสนเทานัน้   ตองคํานวณแยก ถาใชการสอบเทียบการถดถอย
พหุนาม 
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ผลการทดสอบคือผลรวมของความเขมขนของ PBB แตละสาร (PBB ท้ังหมด)  และผลรวมของความเขมขนของ 
PBDE แตละสาร (PBDE ท้ังหมด) 

PBDE ท้ังหมดหรือ PBB ท้ังหมดสามารถคํานวณโดยรวมความเขมขนท่ีวัดไดของสัญญาณท้ังหมดท่ีเปนไปตาม
ขอกําหนดสําหรับการระบุเปน PBDE หรือ PBB     PBB  และ PBDE ท่ีถูกรวมถึงในปริมาณท้ังหมดตองรวมถึง
สัญญาณท้ังหมดท่ีเปนไปตามขอกําหนดท่ีระบุ สําหรับ PBB หรือ PBDE  (มวลที่เหมาะสม เวลาการยึดตรึงท่ี
เหมาะสม อัตราสวนไอออนท่ีถูกตอง)   PBB และ PBDE ท่ีรวมท้ังหมด ตองไมถูกจํากัดเฉพาะท่ีถูกใชใน
สารละลายการสอบเทียบเทานั้น เพราะหนวยงานสวนมากสนใจความเขมขนของ PBB ท้ังหมด และ PBDE 
ท้ังหมด ไมใชไอโซเมอรจําเพาะ  

สารละลายการสอบเทียบสามารถถูกใช เพื่อสรางตัวประกอบการตอบสนองเฉล่ียสําหรับแตละลําดับของ 
โบรมิเนชัน  ใน PBDE และ PBB  ดังนั้นตัวประกอบการตอบสนองเฉล่ียสามารถถูกใชในการคํานวณความ
เขมขนท่ีวัดไดของคอนจีเนอรท่ีตรวจหาในตัวอยางท่ีไมถูกรวมในการสอบเทียบ  (เชน สารประกอบท่ีถูกช้ีบง
อยางคราวๆ หรือ “TICS” ดูรายละเอียดท่ีสวนทายสุดของขอ ก.7)   การรวมสัญญาณโดยอัตโนมัติเพื่อใหเปนไป
ตามเกณฑสําหรับ PBB หรือ PBDE เปนการทํางานโดยปกติของซอฟตแวรท่ีใชในการวิเคราะหสารปริมาณนอย
ดวย GC-MS  ดังนั้นรายงาน PBB และ PBDE ท้ังหมดในผลรวมไมใชภาระหนักโดยเฉพาะ 

PBDE ท่ีแยกออกจากการสกัดตัวอยางในขอ ก.5.3 ถูกหาปริมาณโดยเติมมาตรฐานภายใน (CB 209) (ขอ ก.5.1.ข) 
เขาไปในบางสวนของสารสกัด ฉีดสารละลายเขาไปใน GC-MS วัดพื้นท่ีพีกของสารท่ีวิเคราะห และพ้ืนท่ีพีกของ 
CB  209  และคํานวณความเขมขนของสารท่ีวิเคราะหตามสูตรท่ีใหในขอ ก.6.3    ขอมูลเกี่ยวกับมาตรฐานสาร
ตัวแทน (DBOFB) (ขอ ก.5.1.ก) ไมใชในสูตรและไมถูกใชในทางใดทางหน่ึงในการคํานวณความเขมขนสารท่ี
วิเคราะห 

เฉพาะคาเชิงปริมาณท่ีวัดไดตองนํามาสรุปรวม   ซ่ึงไมมีประโยชนท่ีจะรวมขีดจํากัดของการตรวจหาสําหรับความ
เขมขนของสารท่ีวิเคราะหท่ีตรวจหาไมพบหรือไมมีในเชิงปริมาณ เนื่องจากคาเหลานี้จะตํ่าจนทําใหไรความหมาย
ในเชิงตัวเลข   ในเหตุการณที่ไมมี PBDE หรือไมมี PBB  ถูกตรวจพบในตัวอยาง PBDE ท้ังหมด (หรือ PBB) จะ
ถูกรายงานเปนฟงกชันของคอนจีเนอรท่ีมีขีดจํากัดการตรวจหาวิธีท่ีสูงท่ีสุด ตามขอ ก.8.2  ตัวอยางเชน ถาขีดจํากัด
การตรวจหาวิธี เปน 20 mg/kg สําหรับ decaBB  และ 10 mg/kg สําหรับ PBB อ่ืนๆท้ังหมด และไมมี PBB ถูกพบ
ในตัวอยาง  PBB ท้ังหมดจะถูกรายงานเปน นอยกวา 20 mg/kg 

เปนส่ิงสําคัญท่ีจะตองจําวาความเขมขนท่ีวัดไดของ decaBDE ตองถูกรายงานแยกจาก PBDE ท้ังหมด เพราะวาไม
เปนสารควบคุม และการหาของความเขมขนของสารนี้เปนไปเพื่อเปนสารสนเทศเทานั้น 

ก.7  GC-MS 
ภาวะท่ีแตกตางกันอาจจะจําเปนท่ีจะทําใหระบบ GC-MS เฉพาะดีท่ีสุดในการทําใหเกิดการแยกอยางมี
ประสิทธิผลของการสอบเทียบท้ังหมดของสารคอนจีเนอร และเปนไปตามขอกําหนดของ QC และ MDL     
พบวาพารามิเตอรตอไปนี้เหมาะสม และไดเตรียมไวเปนตัวอยาง ดังนี้ 
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ก)  คอลัมน GC:  ไมมีข้ัว (ฟนิล-อะรีลีน-พอลิเมอร เทียบเทากับ ฟนิล-เมทิลพอลิไซโลเซน 5%) ความยาว 15 m  
เสนผานศูนยกลางภายใน 0.25 mm  ความหนาฟลม 0.1 μm   คอลัมนชนิดอุณหภูมิสูง (สูงสุด = 400 °C) จะถูก
ใชสําหรับภาวะ GC ท่ีระบุไวในวิธี 

ข)  PTV, คอลัมนชนิดท่ีทําใหเย็น, หัวฉีดแบบสปลิต/สปลิตเลส (split/splitless)  หรือระบบการฉีดซ่ึงเปรียบเทียบ
กันไดสามารถนํามาใชได  พารามิเตอรตอไปนี้ไดถูกแนะนําไวเปนอีกทางเลือกหนึ่ง  

- โปรแกรม PTV : 50 °C ถึง 90 °C (0min) ท่ี 300 °C/min ถึง 350 °C (15min);    โมดัส : เวลาในการลาง
แบบสปลิตเลส 1 min อัตราไหลของการลาง 50 ml/min 

หมายเหตุ 1  อุณหภูมิเร่ิมตนที่ตองการถูกปรับโดยผูปฏิบัติงาน ซ่ึงจะข้ึนอยูกับจุดเดือดของตัวทําละลายที่ใช  

หมายเหตุ 2  การใชหัวฉีดบนคอลัมน (on-column injector) เปนอีกวิธีหนึ่งในการใสตัวอยางที่แนะนํา ซ่ึงอาจเปนประโยชนโดยเฉพาะอยาง
ย่ิงสําหรับความไวของคอนจีเนอรที่หนักกวา เหมือน octaBDE  และ nonaBDE   อยางไรก็ตาม ขอที่พึงระวัง คือ ความไวตอผลกระทบของ
เมทริกซ  

-  โปรแกรมแบบสปลิต/สปลิตเลส : 280 °C, 1.0 μl สําหรับสปลิตเลส, 0.5 min สําหรับเวลาท่ีใชแบบ 
สปลิตเลส อัตราการไหลทั้งหมด = 54.2 ml/min เปนเวลา 0.5 min 

ค) ไลเนอรหัวฉีด (injector liner): ไลเนอรแกวทรงสอบปลายกนเดี่ยว ขนาด 4 mm กับใยแกวท่ีกน (ท่ีปรับสภาพ
(deactivated)) 

หมายเหตุ 3  ไลเนอรหัวฉีดที่ซ้ือซ่ึงปรับสภาพใหพรอมใชงานแลวสามารถปรับสภาพเพิ่มเติมได  ซ่ึงเปนส่ิงสําคัญโดยเฉพาะ ถาขอกําหนด
การควบคุมคุณภาพ “PR-206” ในขอ ก.8 ไมบรรลุผล   ตัวอยางของข้ันตอนดําเนินการปรับสภาพทางสารเคมีเปนดังตอไปนี้: ใชไลเนอรที่
หาซ้ือได ซ่ึงไลเนอรไดรับการปรับสภาพจากโรงงาน (แบบสปลิต/สปลิตเลส ทรงสอบปลายกนเดี่ยวที่มีใยแกวที่กน)  จุมใน 5% ไดเมทิลได
คลอโรซิเลน (DMDCS) ในไดคลอโรมีเทน หรือโทลูอีน (ขอ ก.3.ก) เปนเวลา 15 min   ใชคีมหนีบข้ึน และสลัดน้ํา จุม 3 คร้ังใน DMDCS 
เพื่อใหแนใจวา ครอบคลุมใยแกวอยางทั่วถึง และสลัดน้ํา   ระบายน้ําอีกคร้ัง และซับสารละลายท่ีเปอนเหลืออยูดวยกระดาษซับที่สะอาด  
จุมไลเนอรในเมทานอลเปนเวลา 10 min ถึง 15 min  และระบายน้ําอีกคร้ัง/จุม 3 คร้ัง   ลางขางใน แลวลางออกดวยเมทานอลจากขวดบีบ  
แลวตามดวยไดคลอโรมีเทนจากขวดบีบ นําไลเนอรเขาตูอบสุญญากาศที่ลางทําความสะอาดดวยไนโตรเจน และอบใหแหงที่ 110 °C เปน
เวลาอยางนอย 15 min เม่ือแหงก็จะพรอมสําหรับการใช 

ง)  ตัวพา : ฮีเลียม (ขอ ก.3.ข), 1.0  ml/min การไหลคงท่ี 

จ)  ตูอบ:  110 °C เปนเวลา 2 min, เพิ่มอุณหภูมิดวยอัตรา 40 °C/min จนถึง 200 °C; เพิ่มอุณหภูมิดวยอัตรา  
10 °C/min จนถึง 260 °C;  เพิ่มอุณหภูมิดวยอัตรา 20 °C/min จนถึง 340 °C และแชท้ิงไวท่ีอุณหภูมินี้เปนเวลา  
2 min 

ฉ) ทรานสเฟอรไลน (transfer line) : ต้ังอุณหภูมิไวท่ี 300 °C 

ช) อุณหภูมิแหลงกําเนิดไอออน 230 °C   

ซ) วิธีไอออนไนเซชัน: ไอออนไนเซชันอิเล็กตรอน (EI), 70 eV   

ฌ) เวลาท่ีแชคางไว (dwell time): 80 ms 
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หมายเหตุ 4  เพื่อใหไดมาซ่ึงคุณภาพขอมูลที่ตองการสําหรับพีก (peak) GC ของ PBB หรือ PBDE แนะนําวาควรตั้งการสแกนของไอออนเชิง
ปริมาณที่ถูกเลือกประมาณ 3 ถึง 4 คร้ังตอวินาที   ซ่ึงจะใหเวลาที่แชคางไวที่เหมาะสมสําหรับการเฝาตรวจแตละไอออน(m/z)   อัตราสแกน
จะสงผลใหเวลาที่แชคางไวอยูในพิสัย 80 ms ตอไอออน   ควรสังเกตวา คาโดยปริยายของบางซอฟตแวรจะปรับต้ังเวลาที่แชคางไวเปน
ฟงกชันของอัตราสแกน    การวิเคราะห PBB  และ PBDE ดําเนินการในโหมดของ SIM (ซิงเกิลไอออน มอนิเทอริง) พรอมดวยมวลที่
วิเคราะห (ตัวอักษรหนาของมวลที่วิเคราะหใชสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณ) ที่ใหไวในตารางที่ ก.3 และตารางที่ ก.4 ซ่ึงพบวาเหมาะสม 
และมีไวเพื่อเปนตัวอยาง 

ตารางท่ี ก.3  มวลอางอิงสําหรับเชิงปริมาณของ PBB 
 ไอออน(m/z)ก ถูกเฝาตรวจในสารท่ีสกัดได 

Mono-BB 231.9ข 233.9  

Di-BB 309.8 311.8 313.8ค 

Tri-BB 387.8 389.8 391.8 

Tetra-BB 307.8 309.8 467.7 

Penta-BB 385.7 387.7 545.6 

Hexa-BB 465.6 467.6 627.5 

Hepta-BB 543.6 545.6 705.4 

Octa-BB 623.5 625.5 627.5 

Nona-BB 701.4 703.4 705.4 (863.4) 

Deca-BB 781.3 783.3 785.3 (943.1; 215.8, 382.6; 384.5) 
ก เครื่องหมายวงเล็บ( ) = ไอออนเผ่ือเลือก 
ข ตัวหนา = ไอออนเชิงปริมาณ 
ค ที่ขีดเสนใต =ไอออนเอกลักษณ 

ตารางท่ี ก.4 มวลอางอิงสําหรับเชิงปริมาณของ PBDE 
 ไอออน(m/z)ก ถูกเฝาตรวจในสารท่ีสกัดได 

Mono-BDE 247.9ข 249.9  

Di-BDE 325.8 327.8 329.8ค 

Tri-BDE 403.8 405.8 407.8 

Tetra-BDE 323.8 325.8 483.7 

Penta-BDE 401.7 403.7 561.6 

Hexa-BDE 481.6 483.6 643.5 

Hepta-BDE 559.6 561.6 721.4 

Octa-BDE 639.5 641.5 643.5 (801.3) 

Nona-BDE 717.4 719.4 721.4 (879.2) 

Deca-BDE 797.3 799.3 959.1 
ก เครื่องหมายวงเล็บ( ) = ไอออนเผ่ือเลือก   
ข ตัวหนา = ไอออนเชิงปริมาณ 
ค ที่ขีดเสนใต =ไอออนเอกลักษณ  
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แนะนําใหสแกนเต็มพิสัยโดยใชวิธี total ion current MS (“full scan”) สําหรับตัวอยางแตละตัวอยางเพื่อตรวจสอบ
การมีอยูของพีก/คอนจีเนอรท่ีไมปรากฏในการสอบเทียบ (สารประกอบท่ีช้ีบงท่ียังไมแนนอนหรือ “TICS”) 
หรือไมเห็นในการวิเคราะหดวย SIM   ถาปรากฏ ตองช้ีบงพีก และหาประเภทของสารประกอบ (เชน octa-BB, 
penta-BDE ฯลฯ)โดยการประเมินคาสเปกตรัมตางๆของไอออนท้ังหมด 

ก.8 การควบคุมคุณภาพ  
อยางนอยทุกป (หรือเวลาใดท่ีพารามิเตอรของเคร่ืองมีการเปล่ียนแปลง) ตองวิเคราะหสารละลาย decaBDE ทาง
เทคนิค ท่ีความเขมขน 5 μg/ml (BDE-209  ตัวอยางเชน TBDE-83R ซ่ึงเปนหมายเลขแค็ตตาล็อกสารของ
หองปฏิบัติการเวลลิงตัน  หรือ สารเทียบเทากับ BDE-209 ~ 96.9 %  และ BDE-206 ~ 1.5 %) กับสารมาตรฐาน
ภายใน (internal standard) เพื่อยืนยันวา ความเหมาะสมของระบบ GC-MS และพารามิเตอรท่ีใชสําหรับการหา
ปริมาณท่ีแมนของ nonaBDE ในการมีอยูใน BDE-209  และแสดงวาไมเกิดการเส่ือมสภาพของคอนจีเนอร   
หลังจากการวัดความเขมขน (ในหนวย μg/ml) ของ BDE-206 และ 209 ในสารละลายท่ีฉีด  อัตราสวนเปอรเซ็นต 
(“PR-206”) ของ 206/(206+209) จะถูกคํานวณตามสมการ 

 PR = cA

cA+ cB
                                         (ก.7) 

เม่ือ 

 PR  คือ อัตราสวนเปอรเซ็นต, “PR-206 ” 

 cA   คือ ความเขมขนท่ีวัดไดของ BDE-206  เปน μg/ml    

 cB  คือ ความเขมขนท่ีวัดไดของ BDE-209  เปน μg/ml 

ตารางท่ี ก.5  แสดงตัวอยางการคํานวณ 

ตารางท่ี ก.5  การคํานวณตวัอยาง 
BDE คอนจีเนอร ความเขมขนการฉีดทาง

ทฤษฎี 
μg/ml 

ความเขมขนท่ีวัดได 
 

μg/ml 

PR-206 
 

% 

BDE-209 4.845 5.200 

(0.107/5.307)×100 = 2.01 BDE-206 0.076 0.107 
ทั้งหมด 5.307 

PR-206 ท่ีคํานวณไดในการฉีด นอยกวา 4.0 ยอมรับได และสามารถทดสอบตัวอยางได     PR-206 ท่ีคํานวณได 
มากกวา 4.0 ยอมรับไมได และตัวอยางจะไมถูกทดสอบจนกระท่ังภาวะน้ีถูกแกไข การแกไขท่ีมีประสิทธิผล
รวมถึงการเปล่ียนไลเนอรหัวฉีด การลดอุณหภูมิการฉีด การลดอุณหภูมิตูอบ หรือเวลา และอ่ืนๆ  ตอง
ทําการศึกษา MDL ใหมถาพารามิเตอรของเคร่ืองมีการเปล่ียนแปลง 
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ก.8.1  วิธีการควบคุมคุณภาพ 
ข้ันตอนตอไปนี้ถูกใชสําหรับการควบคุมคุณภาพ   

ก)  แบลงกรีเอเจนต 1 แบลงกตองถูกสกัดไปพรอมกับตัวอยางในแตละลําดับ   แบลงกรีเอเจนตเปนจํานวน 60 ml 
ของตัวทําละลายท่ีไดมาจากข้ันตอนดําเนินการสกัดท้ังหมดตามขอ ก.5.3 หรือขอ ก.5.4 เทานั้น  

ข)  ตัวอยางตัวหนึ่งตอลําดับ หรือ 1 ตัวตอทุก 10 ตัวอยาง ซ่ึงข้ึนอยูกับการใสตัวอยาง ตองถูกสไปกดวย 10 μg 
ของแตละคอนจีเนอรในสารละลายเมทริกซสไปก (ดูขอ ก.5.1.จ)    สูตรตอไปนี้เปนสูตรท่ีใชสําหรับการ
คํานวณ  

  R = cmି c
cs 

×100                                                                    (ก.8) 

เม่ือ 

R  คือ คาคืนกลับของคอนจีเนอรแตละคอนจีเนอรใน PBB หรือ PBDE  เปน %   

cm คือ ความเขมขนของคอนจีเนอรแตละคอนจีเนอรในPBB หรือ PBDE ในเมทริกซสไปก  เปน ng/ml  

c   คือ ความเขมขนของคอนจีเนอรแตละคอนจีเนอรใน PBB หรือ PBDE ในตัวอยางเร่ิมตน  เปน ng/ml    

cs   คือ ความเขมขนของ PBB  หรือ PBDE ท่ีสไปกลงไป  เปน ng/ml  

เปอรเซ็นตคาคืนกลับสําหรับคอนจีเนอรแตละคอนจีเนอรตองอยูระหวาง 50 % และ 150 %   เปอรเซ็นตคาคืน
กลับสําหรับเมทริกซสไปกแตละเมทริกซจะถูกบันทึก และติดตามในตารางคํานวนเพื่อหาผลกระทบเมทริกซท่ี
อาจเกิดข้ึนในการวิเคราะห 

ค) หลังการวิเคราะหตัวอยางท่ีสิบทุกคร้ัง และตัวอยางสุดทายของชุดตัวอยางแตละชุด วิเคราะหมาตรฐาน
ตรวจสอบการสอบเทียบท่ีตอเนื่อง (CCC)    CCC คือแคลิแบรนตพิสัยกลางที่ไมถูกสกัด ซ่ึงถูกวิเคราะหใน
ลักษณะเดียวกับตัวอยาง เปอรเซ็นตคาคืนกลับสําหรับแตละคอนจีเนอรตองอยูระหวาง 70 % และ 130 %    ถา
เปอรเซ็นตคาคืนกลับสําหรับคอนจีเนอรใดๆในมาตรฐาน CCC อยูนอกพิสัยนี้ ควรฉีดมาตรฐาน CCC อีกคร้ัง
ภายใน 12 h  ถาคาคืนกลับยังคงอยูนอกพิสัยหลังการฉีดมาตรฐาน CCC ใหหยุดการวิเคราะห และซอมระบบ
เพื่อใหกลับคืนสูภาวะการทํางานท่ีดีท่ีสุด   ตัวอยางท้ังหมดท่ีถูกฉีดกอนมาตรฐาน CCC สุดทายท่ีอยูในพิสัย
อาจถูกรายงาน แตตัวอยางท้ังหมดหลังมาตรฐาน CCC ท่ีอยูนอกพิสัยตองถูกวิเคราะหดวยการสอบเทียบใหม  

ง)  คาคืนกลับสารตัวแทน (surrogate) จะถูกเฝาตรวจสําหรับตัวอยางแตละตัวอยาง   เปอรเซ็นต (%) คาคืนกลับ
สารตัวแทนสามารถคํานวณโดยสมการตอไปนี้ 

   SR = ms
10 μg ×100                                                                       (ก.9) 

เม่ือ 

 SR   คือ คาคืนกลับสารตัวแทน  เปนเปอรเซ็นต (%) 
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ms    คือ มวลทั้งหมดเปน μg ของสารตัวแทนท่ีวัดไดในสารละลายตัวอยางสุดทาย  

คาคืนกลับท่ียอมรับไดตองมีคาระหวาง 70 % และ 130 %    ถาคาคืนกลับสารตัวแทนสําหรับตัวอยางใดๆอยู
นอกขีดจํากัดเหลานี้  ตัวอยางตองถูกวิเคราะหอีกคร้ัง   ถา หลังจากการวิเคราะหอีกคร้ัง คาคืนกลับสาร
ตัวแทนไมอยูภายในขีดจํากัดเหลานี้ ตัวอยางตองถูกสกัดใหมและถูกวิเคราะหอีกคร้ัง 

จ)  จากผลลัพธของแคลิแบรนตจํานวน 5 แคลิแบรนต (ตามขอ ก.6.2, ตารางที่ ก.2) คํานวณการตอบสนองเฉล่ีย
(พื้นท่ีพีก) ของสารมาตรฐานภายใน   การตอบสนองสารมาตรฐานภายใน (IS) สําหรับแตละตัวอยาง (ตาม 
ขอ ก.5.4) ตองถูกเฝาตรวจตลอดการวิเคราะหและนํามาเปรียบเทียบกับคาเฉล่ีย ถาท่ีจุดใดๆในการวิเคราะห 
การตอบสนอง IS กระเพื่อมตํ่ากวา 50 % หรือสูงกวา 150 % ของคาเฉล่ีย ถือวาตัวอยางไมอยูในการควบคุม
และตองวิเคราะหอีกคร้ัง   ถาการตอบสนอง IS ยังคงออกนอกพิสัย ใหตรวจสอบผลวิเคราะหของสารสกัดท่ี
ทําซํ้าไว   ถาสารสกัดท้ังสองออกนอกพิสัยและเอนเอียงไปในทิศทางเดียวกัน ใหรายงานขอมูลท่ีตองสงสัย
เนื่องมาจากผลกระทบเมทริกซ  

ฉ)  ตัวอยางท่ีมีความเขมขนอยางมีนัยสําคัญของ decaBDE (BDE-209) จะประกอบดวย BDE-206 ท่ีเปน 
nonaBDE อยางเดนชัด แตมีเพียงปริมาณนอยมากของ nonaBDE ใน BDE-208    ความเขมขน nonaBDE เชิง
คุณภาพเหลานี้สามารถนํามาใชในการชี้บงความเหมาะสมในการปฏิบัติการของระบบ GC-MS    การสังเกต
ท่ีวา BDE-206 ไมไดเปน nonaBDE ตัวหลัก หรือการสังเกตที่วา BDE-208 มีอยูมากกวาปริมาณนอยท่ีเคยมีเม่ือ
เทียบกับ nonaBDE อ่ืนๆ ช้ีถึงความจําเปนตองดําเนินการแกไข (corrective action) เพื่อใหการใชเคร่ืองมือ
เหมาะสําหรับการหาท่ีแมนของ nonaBDE ในสารประกอบท่ีมีความเขมขนของ decaBDE อยางมีนัยสําคัญ 

ช)  แนะนําใหทําวิเคราะหแบลงกตัวทําละลายระหวางการฉีดแตละคร้ัง เพื่อใหแนใจวาไมมีการคางของสาร
วิเคราะหท่ีมีอยูกอนหนานี้จากตัวอยางหน่ึงไปยังอีกตัวอยางหน่ึง    ซ่ึงเปนเร่ืองสําคัญโดยเฉพาะเม่ือตัวอยางมี 
decaBDE ท่ีความเขมขนสูง และ/หรือสารหนวงเปลวไฟชนิดโบรมิเนเต็ดท่ีอาจรบกวนการวิเคราะห    ความ
ลมเหลวท่ีจะหาวาเครื่องทดสอบปราศจากการเจือปนของสารที่วิเคราะหอาจสงผลทําใหผลลัพธผิดพลาด
สูงข้ึน   แนะนําใหใส BSA หรือ BSTFA ในปริมาณเล็กนอยลงในตัวทําละลาย เพื่อรักษาความเฉ่ือยของ 
ไลเนอรหัวฉีด 

ซ)  เวลาการยึดตรึง (retention time) ของสารวิเคราะหท่ีมีมวลเอกลักษณสมนัยกับ BDE-209 และ BDE-206 ตอง
อยูภายใน + 20 s ของมาตรฐาน BDE-209 และ BDE-206 ท่ีใชในสารละลายการสอบเทียบเพื่อยืนยันวาเปน 
BDE-209 และ/หรือ BDE-206    พีกท่ีเกิดข้ึนนอกพิสัยนี้ไมสามารถบงช้ีเปน BDE-209 และ/หรือ BDE-206 
(ตัวอยางท่ีมี decaBDE จะมี BDE-206 ท่ีเปน nonaBDE อยางเดนชัด)   การใชเวลาการยึดตรึงเปนเกณฑการ
ยืนยันเปนท่ียอมรับกันอยางกวางขวางในทางปฏิบัติ 
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ก.8.2  ขีดจํากัดการตรวจหาวิธี และขีดจํากัดท่ีรายงาน 
การศึกษาขีดจํากัดการตรวจหาวิธี (MDL) ตองเสร็จสมบูรณกอนทําการทดสอบน้ี และในแตละคร้ังท่ีมีการ
เปล่ียนแปลงอยางมีนัยสําคัญในวิธีหรือชนิดเครื่องมือ   MDL ถูกกําหนดเปนความเขมขนตํ่าสุดของสารซ่ึง
สามารถวัดไดและรายงานดวยความม่ันใจ 99 % จากการตรวจหาเชิงคุณภาพของตัวอยางซ่ึงเปนคาท่ียอมใหมีสาร
วิเคราะหอยูในเมทริกซ  MDL ไดมาโดยคํานวณสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสําหรับการวิเคราะหซํ้าอยางตํ่า 7 คร้ัง    
จากนั้นคูณสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานดวยคา  Student’s t  สําหรับจํานวนท่ีวิเคราะหซํ้าท้ังหมด (n) สําหรับองศาเสรี 
n-1 

หมายเหตุ 1  การวิเคราะหทั้งหมดที่ใชเพื่อคํานวณ MDL ควรทําอยางตอเนื่องตามลําดับ  

ก)  บดพอลิเมอร ประมาณ 2 g โดยพอลิเมอรท่ีเหมาะสมมาจากแหลงท่ีสะอาดและไมมีสารหนวงเปลวไฟชนิด
โบรมิเนเต็ดหรือสารประกอบอ่ืนๆท่ีอาจรบกวนการวิเคราะห (เชน วัสดุพอลิเอทิลีน BCR-681 หรืออ่ืนๆ)  

ข)  ช่ังพอลิเมอรท่ีถูกบด 100 mg และใสในทิมเบิล (thimble) อันใหม (ขอ ก.2.1.ง) 

ทําซํ้าข้ันนี้อีก 6 คร้ัง 

ค)  วาง ทิมเบิล (ขอ ก.2.1.ง) ในเคร่ืองสกัด Soxhlet (ขอ ก.2.1.ค) 

ง)  สไปก 5 μg ของคอนจีเนอรแตละคอนจีเนอรการสอบเทียบท่ีประมาณความเขมขนของแคลิแบรนตตํ่าท่ีสุด ลง
ในทิมเบิล (ขอ ก.2.1.ง) 

จ)  ใชข้ันตอนดําเนินการ (การสกัดตามขอ ก.5.3 หรือขอ ก.5.4) เพื่อสกัดตัวอยางแตละตัว แลวดําเนินการ
วิเคราะห 

ฉ)  เปอรเซ็นตคาคืนกลับของแตละคอนจีเนอรตองอยูระหวาง 70 % และ 130 %   ถาคาคืนกลับสูงกวาหรือตํ่ากวา
ขีดจํากัดเหลานี้ ตองวิเคราะหซํ้า   ถาคาคืนกลับอยูนอกขีดจํากัดเหลานี้เปนคร้ังท่ีสอง ตองทําการสกัดและการ
วิเคราะหท้ังหมดซํ้า 

ช)  แตละคอนจีเนอรตองมี MDL ท่ีคํานวณไดนอยกวาหรือเทากับ 100 mg/kg    ถา MDL ท่ีคํานวณไดของ 
คอนจีเนอรใดสูงกวาขีดจํากัดเหลานี้ ข้ันตอนดําเนินการ การสกัด และการวิเคราะหคอนจีเนอรตองทําซํ้า 

ซ)  ขีดจํากัดท่ีรายงานสําหรับแตละคอนจีเนอรอยางนอยตองเปน 3 เทาของ MDL ท่ีเกี่ยวของ   ไมเหมือนกับ MDL 
ซ่ึงเกี่ยวของกับการตรวจหาเทานั้น ขีดจํากัดท่ีรายงานคือความเขมขนท่ีสามารถหาปริมาณไดแมนสําหรับ
สารประกอบท่ีกําหนด 

หมายเหตุ 2 ถาไมสามารถหา MDL ที่ตองการได ใหเพิ่มข้ันตอนความเขมขนในกระบวนการสกัด   เพราะวาข้ันตอนความเขมขนจะเพิ่ม
ความเขมขนของเรซินในสารที่ถูกสกัดดวย และแนะนําใหเพิ่มข้ันตอนทําความสะอาดสําหรับตัวอยางแตละตัวดวย   ซ่ึงจะยืดอายุของ
คอลัมน และลดความถี่ของการบํารุงรักษาเคร่ืองมือ    ถาข้ันตอนความเขมขนและทําความสะอาดถูกใชในการวิเคราะห ควรใชข้ันตอน
เหลานี้กับตัวอยาง MDL ดวย 

ก.9  การประเมินคาของวิธี 
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ความเท่ียงและความแมนของวิธี ขีดจํากัดการตรวจหาวิธี และวิถีทางในการทําใหแนใจถึงคุณภาพของขอมูลและ
กระบวนการการพิจารณา  จะไดรับการปรับปรุงอีกคร้ังเ ม่ือได รับปริมาณขอมูลท่ีเหมาะสมซ่ึงไดจาก
หองปฏิบัติการอาสาสมัครท่ีถูกเลือกโดย IEC TC111 WG3  

ก.10  แคลิแบรนต PBB และ PBDE 
โบรมิเนเต็ดทุกสกุลจากโมโน- ถึง เดคาโบรมิเนเต็ดไบฟนิล (PBB) และโมโน- ถึง เดคาโบรมิเนเต็ด ไดฟนิล
อีเทอร (PBDE) ตองรวมอยูในการสอบเทียบ   การเขาถึงมาตรฐานคอนจีเนอรสําหรับ PBB หรือ PBDE ท่ีเฉพาะ 
(ตัวอยางเชน pentaBDE) อาจแปรผันไปตามภูมิภาค  รายการตัวอยางของคอนจีเนอรท่ีมีอยูสําหรับการสอบเทียบ
ซ่ึงพบวาเหมาะสมสําหรับการวิเคราะหนี้แสดงไวในตารางตอไปนี้ 
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ตารางท่ี ก.6 รายการตัวอยางของสารคอนจีเนอรกับการสอบเทียบท่ีพบโดยท่ัวไปท่ีหาได 
ซ่ึงพบวาเหมาะสมสําหรับการวิเคราะหนี้ 

PBBก ชื่อสารประกอบ 
BB – 003 4-โบรโมไบฟนิล 
BB – 015 4,4 -ไดโบรโมไบฟนิล 
BB – 029 2,4,5 –ไทรโบรโมไบฟนิล 
BB – 049 2,2', 4,5'-เททระโบโมไบฟนิล 
BB – 077 3,3', 4,4'-เททระโบโมไบฟนิล 
BB – 103 2,2', 4,5',6-เพนตะโบรโมไบฟนิล 
BB – 153 2,2', 4,4', 5,5'-เฮกซะโบรโมไบฟนิล 
BB – 169 3,3', 4,4', 5,5'-เฮกซะโบรโมไบฟนิล 

Dow  FR – 250 สารผสมทางเทคนิคของโนนาโบรโมไบฟนิล,  
อ็อกตะโบรโมไบฟนิล (80 %)  และเฮพตะโบรโมไบฟนิล 

BB – 209 เดคาโบรโมไบฟนิล 
BDE- 003 4-โบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 015 4,4'-ไดโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 033 2', 3,4 –ไทรโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 028 2,4,4'-ไทรโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 047 2,2', 4,4'-เททระโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 099 2,2', 4,4',5-เพนตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 100 2,2', 4,4',6-เพนตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 153 2,2', 4,4', 5,5'-เฮกซะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 154 2,2', 4,4', 5,6'-เฮกซะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 183 2,2', 3,4,4',5',6-เฮพตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 203 2,2 , 3,4,4', 5,5',6-อ็อกตะโบรโมไดฟอีเทอร 
BDE- 206 2,2', 3,3', 4,4', 5,5',6-โนนาโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 209 เดคาโบรโมไดฟนิลอีเทอร 

ก การจัดหมวดหมูสําหรับ PBB  และ PBDE ใชการจัดหมวดหมูตาม Ballschmiter  และ Zell 

ก.11  ขั้นตอนดําเนินการการสกัดทางเลือกสําหรับพอลิเมอรท่ีละลายได 
สําหรับตัวอยางพอลิเมอรท่ีละลายได โดยเฉพาะ PS-HI อาจใชข้ันตอนดําเนินการสกัดทางเลือกตอไปนี้ 

ก)  ช่ังตัวอยาง 100 mg  ใหถูกตองถึง 0.1 mg ลงในขวดเล็กสีอําพัน (ปริมาตรอยางนอย 2 ml) 

หมายเหตุ 1  อาจใชปริมาณตัวอยางเปนอยางอื่นสําหรับตัวอยางที่มีความเปนไปไดที่จะมีความเขมขนของ PBB หรือ PBDE ตํ่ามากหรือสูง
มาก 

ข)  ถายตัวทําละลายท่ีเหมาะสม 9.8 ml ไปยังขวดเล็ก  และบันทึกมวลของสารผสม  
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หมายเหตุ 2  ปริมาตรตัวทําละลายอาจถูกปรับตามความเปนไปไดที่จะมีความเขมขนของ PBB หรือ PBDE ตํ่ามากหรือสูงมาก 

ค)  เติมสารตัวแทนมาตรฐาน DBOFB (ขอ ก.5.1.ก) (50 μg/ml) 200 μl ลงในขวดเล็ก และบันทึกมวลอีกคร้ัง  
บันทึกมวลท้ังหมดของตัวอยาง ตัวทําละลาย ขวดเล็ก และจุก 

ง)  ปดจุกขวดตัวอยางใหแนน วางในอางอัลตราโซนิกและเปดเคร่ืองส่ัน (sonicate) เปนเวลา 30 min จนกระท่ัง
ตัวอยางถูกละลาย   อาจใชเทปกาวช้ินเล็กๆ เพื่อปองกันจุกไมใหส่ันจนหลวม   หลังจากตัวอยางถูกละลาย 
ปลอยขวดเล็กใหเย็นลง และบันทึกมวล    ทวนสอบวามวลเทากับท่ีบันทึกไวในข้ันตอน ค   ขางตน 

จ)  ถายสารละลายไปยังขวดเล็กสีอําพันใบใหม (ปริมาตรอยางนอย 12 ml) 1.0 ml  และช่ังใหไดคาถูกตองถึง  
0.1 mg 

ฉ)  เลือกตัวทําละลายท่ีไมใชตัวทําละลายพอลิเมอร แตเปนตัวทําละลายที่ดีสําหรับ PBB /PBDE   ถายตัวทําละลาย
ดังกลาว 9.0 ml ไปยังขวดเล็ก และบันทึกมวลของขวดเล็กและส่ิงท่ีบรรจุอยูใหถูกตองถึง 0.1 mg 

ช) ปลอยพอลิเมอรใหจับตัวกัน หรือกรองสารผสมผานเยื่อบาง PTFE 0.45 μm  อีกทางเลือกใหถาย 1.0 ml ของ
สารละลายบางสวนไปยังขวดแกววัดปริมาตร 10 ml  และช่ังสารละลายบางสวนนั้นใหถูกตองถึง 0.1 mg  ปรับ
ปริมาตรใหสูงถึงขีดเครื่องหมายโดยใชตัวทําละลายใหม บันทึกมวลสุดทาย แลวผสมใหเขากัน 

หมายเหตุ 3   ตัวอยางเชน ละลายตัวอยางของ PS- HI ในโทลูอีน (ขอ ก.3.ก)  ตอมา  นําสารละลายบางสวน 1.0 ml  ทําใหเจือจางดวย 
ไอโซอ็อกเทน 9.0 ml 

ซ) ถามีข้ันตอนการตกตะกอนของพอลิเมอร ใหเตรียมสารละลายของตัวทําละลาย 10 % ในตัวทําละลายท่ีไมใช
ตัวทําละลายพอลิเมอร และใชขวดแกววัดปริมาตรท่ีไดรับการสอบเทียบเพื่อหาความหนาแนนของสารผสม ใช
ความหนาแนนนี้ในการคํานวณครั้งหลัง 

ฌ) เตรียมแบลงกการสกัดและการละลายโดยข้ันตอนดําเนินการเดียวกัน 

ญ) ปฏิบัติตามข้ันตอนดําเนินการเกี่ยวกับการวิเคราะหท่ีบรรยายในขอ ก.5.4 และขอ ก.6 และขอ ก.7   คํานวณ
ความเขมขน PBB หรือ PBDE ในตัวอยางตามขอ ก.6.3 

ก.12  ตัวอยางของโครมาโตแกรมท่ีสภาวะ GC-MS ท่ีไดรับการแนะนํา 
ตารางท่ี ก.7 แสดงคอนจีเนอรของ PBB และ PBDE ในสารผสมท่ีใชเปนตัวอยางของโครมาโตแกรมท่ีแสดงใน 
รูปท่ี ก.1 ถึงรูปท่ี ก.3 
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ตารางท่ี ก.7 คอนจีเนอรของ PBB และ PBDE ในสารผสม 
คอนจีเนอรของ PBB คอนจีเนอรของ PBDE 

B-2 = 3-โบรโมไบฟนิล BDE-1 = 2-โบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-10 = 2,6 –ไดโบรโมไบฟนิล BDE-7 = 2,4 -ไดโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-30 = 2,4,6 –ไทรโบรโมไบฟนิล BDE-28 = 2,4,4'-ไทรโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-80 = 3,3', 5,5'-เททระโบรโมไบฟนิล BDE-47 = 2,2', 4,4'-เททระโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-103 = 2,2', 4,5',6-เพนตะโบรโมไบฟนิล BDE-99 = 2,2', 4,4',5-เพนตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-169 = 3,3', 4,4', 5,5'-เฮกซะโบรโมไบฟนิล BDE-100 = 2,2', 4,4',6-เพนตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-194 = 2,2', 3,3', 4,4', 5,5'-อ็อกตะBB BDE-154 = 2,2', 4,4', 5,6'-เฮกซะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-206 = 2,2', 3,3', 4,4', 5,5',6-โนนาBB BDE-183 = 2,2', 3,4,4',5',6-เฮพตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-209 = เดคาโบรโมไบฟนิล BDE-203 = 2,2', 3,4,4', 5,5',6-อ็อกตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
 BDE-206 = 2,2', 3,3', 4,4', 5,5',6-โนนาโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
 BDE-209 = เดคาโบรโมไดฟนิลอีเทอร 

โครมาโตแกรมตอไปนี้ไดมาจากการใชพารามิเตอร GC ท่ีบรรยายในขอ ก.7 

 
รูปท่ี ก.1 ไอออนโครมาโตแกรมท้ังหมดของสารผสม PBDE, BDE-1 ถึง BDE-206 (5 μg/ml), 

 BDE-209 (50 μg/ml) 
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รูปท่ี ก.2 ไอออนโครมาโตแกรมท้ังหมดของสารผสม PBB (3.5 μg/ml) 

 

 

 
รูปท่ี ก.3 ไอออนโครมาโตแกรมท้ังหมดของสารผสม PBB และ PBDE 
(BDE-1 ถึง BDE-206 5 μg/ml, BDE-209 5.0 μg/ml, PBB 3.5 μg/ml) 
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ภาคผนวก ข. 
(ขอแนะนํา) 

การทดสอบการมีโครเมยีมเฮกซะเวเลนซ (Cr(VI)) ในสารเคลือบปองกันการกัดกรอนท่ีไมมีส ี
และมีสีบนโลหะ 

ข.1  ภาพรวม 
วิธีนี้กําหนดข้ันตอนดําเนินการสําหรับการตรวจหาเชิงคุณภาพของการมีโครเมียมเฮกซะเวเลนซ (Cr(VI))ในสาร
เคลือบปองกันการกัดกรอนมีสีและไมมีสีบนตัวอยางโลหะ    Cr(VI) เปนพิษตอมนุษย   ควรดําเนินการกับ
ตัวอยางท่ีอาจมี Cr(VI) และรีเอเจนตท้ังหมดท่ีใชในวิธีดังกลาวดวยความระมัดระวังอยางเหมาะสม 

เนื่องจากความไวในการเกิดปฏิกิริยาของ Cr(VI)  ความเขมขนท่ีอยูในช้ันสารเคลือบปองกันการกัดกรอน สามารถ
เปล่ียนแปลงอยางรวดเร็วตามเวลาและภาวะการเก็บ     เพราะฉะน้ันวิธีนี้จึงเปนวิธีท่ีเปนไปไดในทางปฏิบัติและมี
ประสิทธิผลในการตรวจหาการมี Cr(VI) ในเชิงคุณภาพในช้ันสารเคลือบ  ตัวอยางท่ีจะทดสอบตองเก็บไวท่ีภาวะ
โดยรอบ และวิธีการวิเคราะหที่บรรยายในท่ีนี้จะดําเนินการภายใน 30 วันของกระบวนการเคลือบ ภาวะโดยรอบ
ถูกกําหนดเปน 45 % RH (ความช้ืนสัมพัทธ)  ถึง 75 % RH และอุณหภูมิระหวาง 15 °C และ 35 °C    ถาตัวอยาง
ไมสามารถเปนไปตามขอกําหนดของการเก็บท่ีภาวะโดยรอบและวิเคราะหภายใน 30 วันของกระบวนการเคลือบ 
หรือถาไมทราบภาวะการเก็บและวันท่ีผลิต ของตัวอยาง ผลลัพธเกี่ยวกับการวิเคราะหของตัวอยางท่ีไดมาโดยวิธี
ตอไปนี้ท่ีบรรยายไวท่ีนี้ไมสามารถทวนสอบไดวา Cr(VI) มีมาแตเดิมในช้ันสารเคลือบหรือไม    ผลการทดสอบ
สามารถบงบอกไดเพียงการมี/การไมมี ของ Cr(VI) ภายในขีดจํากัดของวิธีดังกลาว ท่ีเวลาหน่ึงของการทดสอบ   
ตองกําหนดไวอยางชัดเจนในรายงานการวิเคราะหดวย  

วิธีนี้ประกอบดวย 2 ข้ันตอนดําเนินการหลัก : ข้ันตอนดําเนินการการทดสอบแบบจุด (spot-test) และข้ันตอน
ดําเนินการการสกัดดวยน้ําเดือด (boiling water extraction)  ข้ันตอนดําเนินการการทดสอบแบบจุดอาจดําเนินการ
เปนลําดับแรกเนื่องจากงายและสะดวกในการใช    เม่ือการทดสอบแบบจุดแสดงผลที่เปนลบหลังจากการเสร็จส้ิน
ข้ันตอนดําเนินการท้ังหมดท่ีแสดงรายการในขอ ข.5.1  หรือผูวิเคราะหไมแนใจเก่ียวกับผลการทดสอบแบบจุด  
หรือมีการแทรกสอดทางสีจากพื้นหลัง ข้ันตอนดําเนินการการสกัดดวยน้ําเดือด  จะถูกนํามาใชสําหรับการทดสอบ
อยางละเอียด   การแทรกสอดทางสีสามารถพบไดบอยคร้ังในสารเคลือบปองกันการกัดกรอนมีสี และทําใหผล
การทดสอบผิดพลาด    เม่ือพบวามี Cr(VI) ในตัวอยางจากการตรวจหาโดยใชข้ันตอนดําเนินการการทดสอบแบบ
จุด หรือวิธีการสกัดดวยน้ําเดือด ตัวอยางนั้นๆถูกพิจารณาวามี Cr (VI) ในช้ันสารเคลือบ 

หมายเหตุ  สารละลายมาตรฐานเปรียบเทียบ Cr (VI) ที่ใชในวิธีนี้ ถูกเลือกบนพื้นฐานของการศึกษาระหวางหองปฏิบัติระดับนานาชาติ (IIS) 
จํานวน 2 ชุดที่จัดโดย IEC TC 111 WG 3    ผลการทดสอบถูกแสดงในลักษณะที่เปนบวกและที่เปนลบสําหรับการมี Cr (VI)    สําหรับ
รายละเอียดอางถึงขอ ข.6 

ตองกําจัดสารละลายหรือวัสดุของเสียท่ีมี Cr(VI) อยางเหมาะสม  ตัวอยางเชน ใชกรดแอสคอรบิก (ascorbic) หรือ
รีดิวซิงเอเจนต (reducing agent) อ่ืนๆ เพื่อรีดิวซ Cr(VI) เปน Cr(III) 
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ข.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
รายการตอไปนี้ถูกนํามาใชเพื่อการวิเคราะห   
ก)  เคร่ืองช่ังท่ีผานการสอบเทียบ : เคร่ืองช่ังวิเคราะหท่ีช่ังไดแมนถึง 0.1 mg 
ข)  เทอรมอมิเตอร หรืออุปกรณวัดอุณหภูมิอ่ืนๆ ท่ีมีความสามารถวัดไดถึง 100 °C 
ค)  เคร่ืองวัดสี : สเปกโทรโฟโตมิเตอร (spectrophotometer) สําหรับการใชท่ี 540 nm ท่ีใหทางเดินแสงเปน 1 cm  

หรือยาวกวา  หรือโฟโตมิเตอรตัวกรอง (filter photometer) ท่ีใหทางเดินแสงเปน 1 cm  หรือยาวกวา  และมีตัว
กรองสีเหลืองแกมเขียวมีความสงผาน (transmittance) สูงสุดใกล 540 nm 

ง)  ภาชนะหองปฏิบัติการ (labware) : ภาชนะหองปฏิบัติการที่ใชซํ้าไดท้ังหมด (แกว, ควอตซ, พอลิเอทิลีน, 
 พอลิเทตระฟลูออโรเอทิลีน( PTFE ) อ่ืนๆ) รวมถึงท่ีใสตัวอยาง ตองแชคางคืนอยูในน้ํายาทําความสะอาดช้ัน
คุณภาพหองปฏิบัติการและน้ํา (ขอ ข.3.ช) ลางดวยน้ํา (ขอ ข.3.ช) และแชในกรดผสมเจือจาง (HNO3:HCl:H2O 
เทากับ 1:2:9 โดยปริมาตร) เปนเวลา 4 h ตามดวยการลางดวยน้ํา (ขอ ข.3.ช)  ข้ันตอนดําเนินการทําความ
สะอาดทางเลือกอ่ืนยอมใหใชไดหากสามารถแสดงไดวามีการทําความสะอาดท่ีพอเพียงดวยวิธีวิเคราะห 
แบลงก 

จ)  กระบอกตวงที่มีขีดบอกปริมาตร : เคร่ืองแกวช้ัน A  100 ml  หรือมีความเท่ียงและความแมนท่ีเทียบเทาท่ี
ยอมรับได    บริภัณฑวัดปริมาตรทางเลือก ตัวอยางเชน เคร่ืองเจือจางอัตโนมัติ ท่ีมีความเท่ียงและความแมน
ยอมรับได สามารถนํามาใชได 

ฉ)  ปเปตตท่ีผานการสอบเทียบ : เคร่ืองแกวช้ัน A หรือท่ีมีความเท่ียงและความแมนท่ีเทียบเทาท่ียอมรับได 
ช)  ภาชนะสําหรับการสกัด : บีกเกอรแกวโบโรซิลิเกต (borosilicate glass) หรือควอตซ 250 ml ท่ีมีขีดบอก

ปริมาตร หรือท่ีเทียบเทา 
ซ)  อุปกรณใหความรอน: ท่ีสามารถรักษาการเดือดของสารละลายท่ีสกัดได 
ฌ) เยื่อกรอง (0.45 μm) นิยมใชเยื่อพอลิคารบอเนตหรือเยื่อท่ีเปนเซลลูโลส 

ข.3  รีเอเจนต 
รีเอเจนตตอไปนี้จะถูกใช   
ก) 1,5-ไดฟนิลคารเบไซด, ช้ันคุณภาพรีเอเจนต สําหรับการวิเคราะห   
ข) สารละลายมาตรฐานโพแทสเซียม ไดโครเมต K2Cr2O7 (ท่ีมี Cr ท้ังหมด 400 mg/kg) : ในภาชนะแกว ละลาย 

K2Cr2O7 (ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห)  0.113 g ในน้ํา (ขอ ข.3.ช)  และทําใหเจือจางดวยน้ํา  
(ขอ ข.3.ช)  เพื่อใหไดมวลทั้งหมด 100 g   ปดจุกหรือฝาใหแนน อายุการเก็บของสารละลายน้ีประมาณ 1 ป 

ค)  สารละลายมาตรฐาน K2Cr2O7 (ท่ีมี Cr ท้ังหมด 1 mg/kg) : ช่ังสารละลายจากข้ันตอน ข  0.25 g ลงในภาชนะ
แกว และทําใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ ข.3.ช) เพื่อใหไดมวลทั้งหมด 100 g ปดจุกหรือฝาใหแนน   สารละลายนี้ตอง
ใชภายใน 24 h หลังการเตรียม   

ง)  อะซีโทน, ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห 
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จ)  เอทานอล C2H5OH (96 % (v/v)), ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห   
ฉ)  สารละลายกรดออโทฟอสฟอริก H3PO4 (75 % (m/m)), ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห   
ช)  น้ํา : ช้ันคุณภาพ 1 ท่ีระบุใน ISO 3696 ซ่ึงปราศจากการแทรกสอด 

ข.4  การเตรียมตัวอยาง 
กอนทดสอบ พื้นผิวตัวอยางดังกลาวตองปราศจากส่ิงเจือปน ลายนิ้วมือ และรอยเปอนท้ังหมด ถาพื้นผิวดังกลาว
ถูกเคลือบดวยน้ํามันบางๆ ใหกําจัดออกกอนที่จะทดสอบ โดยการใชกระดาษเช็ดสําหรับหองปฏิบัติการที่นุมและ
สะอาด ท่ีใหเปยกดวยตัวทําละลายท่ีเหมาะสม หรือโดยการลางพื้นผิวดังกลาวดวยตัวทําละลายท่ีเหมาะสมท่ี
อุณหภูมิหอง (ไมเกิน 35 °C)   ตัวอยางดังกลาวตองไมถูกทําใหแหงโดยวิธีเรงท่ีอุณหภูมิเกิน 35 °C   ตองไมควร
กระทําการในสารละลายแอลคาไลนเนื่องจากสารเคลือบปองกันการกัดกรอนจะถูกทําใหเสียหายดวยสาร 
แอลคาไลน 
ถามีสารเคลือบพอลิเมอรบนพื้นผิวตัวอยาง ขัดดวยกระดาษทรายละเอียดเบาๆ เชน กระดาษเจีย SiC ท่ีมีขนาดกริต 
800 เพื่อขัดช้ันพอลิเมอรออก แตตองไมทําใหสารเคลือบปองกันการกัดกรอนบนตัวอยางหลุดออกมา   วิธีอ่ืนๆ
สําหรับขัดสารเคลือบออกอาจนํามาใชได ถาพิสูจนไดวามีประสิทธิผลเทียบเทาหรือมากกวา 

ข.5  ขั้นตอนดาํเนินการทดสอบ 
ข.5.1  ขั้นตอนดําเนินการการทดสอบแบบจุด (spot-test) 
สําหรับข้ันตอนดําเนนิการการทดสอบแบบจุด  ใหทําตามข้ันตอนตอไปนี้   
ก)  ละลาย 1,5-ไดฟนิลคารเบไซด (ขอ ข.3.ก) 0.4 g ในสารผสมของอะซีโทน (ขอ ข.3.ง) 20 ml และเอทานอล  

(96 % (v/v), ขอ ข.3.จ)  20 ml หลังจากการละลาย ใหเติมสารละลายกรดออโทฟอสฟอริก (ขอ ข.3.ฉ)  
75 % (m/m) 20 ml และ น้ํา (ขอ ข.3.ช) 20 ml เตรียมสารละลายนี้กอนการใชไมเกิน 8 h  

ข) สําหรับตัวอยางโลหะท่ีเปนแผน หยดสารละลายทดสอบ (ท่ีเตรียมในขอ ข.5.1.ก) 1 ถึง 5 หยด ลงบนพื้นผิว
ตัวอยาง  ถามี Cr (VI)อยู สีแดงถึงสีมวงจะปรากฏภายในไมกี่นาที    ผลการทดสอบถูกพิจารณาเปนบวก   ถา
ไมเปนตามนี้ผลการทดสอบถูกพิจารณาเปนลบ   ผลการทดสอบท่ีเปนบวกหรือการเปล่ียนสีสามารถยืนยันได
โดยข้ันตอนดําเนินการตอไปนี้ท่ีอธิบายไวในขอยอยท่ี 4 และขอยอยท่ี 5 ของขอ ข.5.1.ง   ไมตองสนใจสีใดๆที่
ปรากฏหลังจากเวลานั้น  ตัวอยางเชน เม่ือแหง 
สําหรับตัวอยางอุปกรณเหนี่ยวยึด (fastener) ตัวอยางเชน หมุดเกลียวเล็ก ใหวางตัวอยางในภาชนะเล็กๆ เชน
หลอดแกวทดลอง  และเติมสารละลายทดสอบ (ท่ีเตรียมในขอ ข.5.1.ก) 1 ถึง 5 หยดลงในภาชนะดังกลาว   ถา
มี Cr(VI) อยู  สีแดงถึงสีมวงจะปรากฏภายใน 2-3 min การสังเกตสีของสารละลายทดสอบทําไดงายโดยนํา
ตัวอยางอุปกรณเหนี่ยวยึดออกจากภาชนะ แลวนําภาชนะดังกลาวไปวางบนพ้ืนหลังสีขาว   

ค)  ถาผลการทดสอบเปนบวก ตัวอยางถูกพิจารณาวามี Cr(VI)ในช้ันสารเคลือบ  ไมจําเปนตองวิเคราะหตอไปอีก 
ง)  ถาผลการทดสอบเปนลบ ใหดําเนินการตามข้ันตอนตอไปนี้ 
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-  เลือกพื้นท่ีท่ียังไมไดทดสอบบนพ้ืนผิวตัวอยางของแผนโลหะ หรือเลือกตัวอยางอุปกรณเหนี่ยวยึดอีกตัว
หนึ่งท่ีเปนชนิดเดียวกัน    ขัดเบาๆดวยกระดาษทรายละเอียด เชน กระดาษเจีย SiC ท่ีมีขนาดกริต 800 เพื่อ
ขัดพื้นผิวโครเมตท่ีอาจถูกรีดิวซ แตตองไมลอกช้ันเคลือบท้ังหมด 

-  บนพื้นผิวท่ีขัดใหมๆ ใหทําซํ้าขอ ข.5.ข   ถาผลการทดสอบเปนบวก ตัวอยางถูกพิจารณาวามี Cr(VI) ในช้ัน
สารเคลือบ 

-   ถาผลการทดสอบเปนลบอีก ใหทําซํ้าข้ันตอนแรกของขอ ข.5.ง  ดวยแรงที่มากกวาเพื่อขูดลงไปในช้ันสาร
เคลือบใหลึกกวาเดิม และทําซํ้าข้ันตอนท่ีสองของขอ ข.5.ง   ถาผลการทดสอบยังคงเปนลบจนถึงวัสดุฐาน 
ตัวอยางถูกพิจารณาวามีปริมาณตํ่ากวาขีดจํากัดของการตรวจหาของ Cr(VI) ณ เวลาท่ีทดสอบ 

-   ถาสีท่ีเกิดข้ึนในระหวางการทดสอบทําใหผูวิเคราะหตัดสินไดยาก, ใหหยดสารละลายมาตรฐาน K2Cr2O7 1 
หยด (ท่ีมี Cr 1 mg/kg ซ่ึงเตรียมในขอ ข.3.ค) ลงบนวัสดุฐานท่ีไมเคลือบและขัดใหม แลวผสมกับ
สารละลายทดสอบ (ท่ีเตรียมในข้ันตอนดําเนินการขอ ข.5.1.ก) 1 หยด   อีกทางเลือกหนึ่ง คือผสม
สารละลายมาตรฐาน K2Cr2O7 (Cr 1 mg/kg, ซ่ึงเตรียมในขอ ข.3.ค) กับสารละลายทดสอบ(ท่ีเตรียมใน
ข้ันตอนดําเนินการขอ ข.5.1.ก) ในปริมาณท่ีเทากัน ในภาชนะเล็กๆ เชนหลอดแกวทดลอง 

-  เปรียบเทียบสีท่ีไดจากตัวอยางกับสีท่ีไดจากสารละลายมาตรฐาน K2Cr2O7   ถาสีท่ีไดจากตัวอยางเหมือนกับ
หรือแดงกวาสีจากสารละลายมาตรฐาน ผลการทดสอบแบบจุดเปนบวก ถาสีท่ีไดมาจากตัวอยางใส (ไมมีสี) 
ผลการทดสอบเปนลบ   ถาสีท่ีไดมาจากตัวอยางแดงนอยกวาสีจากสารละลายมาตรฐานแตไมใส ใหไปท่ี 
ขอ ข.5.2 

-  ผลการทดสอบแบบจุดท่ีเปนบวกแสดงวามี Cr(VI) ในสารเคลือบ  ความเขมขนของ Cr(VI) ท่ีถูกตรวจหา
ในสารละลายการทดสอบแบบจุดเทากับหรือมากกวา 1 mg/kg อยางไรก็ตามตองไมแปลผลวาเปนความ
เขมขนของ Cr(VI) ในช้ันเคลือบของตัวอยาง และตองไมใชเปน MDL สําหรับการทดสอบเชิงคุณภาพนี้ 

จ)  สําหรับจุดประสงคการเปรียบเทียบ ใหทดสอบวัสดุฐานของตัวอยางในทํานองเดียวกัน   วัสดุฐานของตัวอยาง
สามารถไดมาโดยการนําช้ันเคลือบท้ังหมดออกจากพ้ืนผิวตัวอยาง ตัวอยางเชน การขัดดวยกระดาษทรายหรือถู
ดวยตะไบ หรือโดยเอาชั้นเคลือบออกดวยสารละลายกรด 

ฉ)  เม่ือการทดสอบแบบจุดแสดงผลเปนลบ หรือผูวิเคราะหไมแนใจเกี่ยวกับผลการทดสอบแบบจุดท่ีไดมา ตองใช
ข้ันตอนดําเนินการสกัดดวยน้ําเดือดในขอ ข.5.2 เพื่อทวนสอบผลการทดสอบ 

ข.5.2  ขั้นตอนดําเนินการสกัดดวยน้าํเดือด 
ก)  สารละลายทดสอบท่ีเตรียมในขอ ข.5.1.ก  สามารถใชโดยตรงในข้ันตอนดําเนินการนี้   สารละลายทดสอบ

ทางเลือกท่ีมีอายุการเก็บนานกวายังสามารถใชในข้ันตอนดําเนินการนี้   เตรียมสารละลายทางเลือกดังตอไปนี้ 
ละลาย ไดฟนิลคารเบไซด (ขอ ข.3.ก) 0.5 g ในอะซีโทน (ขอ ข.3.ง) 50 ml ทําใหเจือจางชาๆดวยน้ํา  
(ขอ ข.3.ช) 50  ml (การผสมเร็วอาจสงผลในการตกตะกอนของไดฟนิลคารเบไซด) พรอมท้ังกวนสารละลาย
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ไปดวยเพื่อใหเกิดความเสถียรสูงสุด ใหเก็บสารละลายทดสอบน้ีไวในขวดแกวสีอําพันในเคร่ืองทําความเย็น  
และท้ิงเม่ือสารละลายเปล่ียนสี   

ข)  ตัวอยางท่ีถูกทดสอบตองมีพื้นท่ีผิว 50 cm2 + 5 cm2    สําหรับช้ินสวนเล็กๆ เชน อุปกรณเหนี่ยวยึด หรือตัวอยาง
ท่ีมีรูปรางพื้นผิวไมแนนอน  ใหใชจํานวนตัวอยางท่ีเหมาะสมที่จะไดมาซ่ึงพื้นท่ีผิวท้ังหมดที่ตองการ  
50 cm2 + 5 cm2 

หมายเหตุ 1  สําหรับตัวอยางที่มีรูปรางซับซอน สามารถคาดคะเนพื้นที่ผิวตามขอกําหนดคุณลักษณะของการผลิต ถาหาได  หรือโดยใชมิติ
และรูปราง   ตัวอยางเชน หมุดเกลียวหัวจม อาจถูกพิจารณาเปนทรงกระบอกโลหะอันหนึ่ง(ตัวหมุดเกลียว) ประชิดกับกรวยโลหะอันหนึ่ง
(หัวหมุดเกลียว) 

พ้ืนที่ผิวคาดคะเนของตัวหมุดเกลียว  
Sb = 2ߨRbHb+2π(Rb)2                                                        (ข.1) 

เมื่อ 
 Sb  คือ พ้ืนที่พ้ืนผิวที่ถูกคาดคะเนของตัวหมุดเกลียว 
 Rb  คือ รัศมีของตัวหมุดเกลียว  
 Hb  คือ ความสูงของตัวหมุดเกลียว  
พ้ืนที่พ้ืนผิวคาดคะเนของหัวหมุดเกลียว 

Sh = π(Rc+ Rb)Hh + πRc
2                                                          (ข.2) 

เมื่อ 
Sh  คือ พ้ืนที่พ้ืนผิวที่ถูกคาดคะเนของตัวหมุดเกลียว 
Rc   คือ รัศมีบนสุดของหัวหมุดเกลียว 
Hh  คือ ความสูงของหัวหมุดเกลียว  
พ้ืนที่พ้ืนผิวคาดคะเนท้ังหมดของหมุดเกลียว 

St = Sh+ Sb െ  2π(Rb)2                                                             (ข.3) 
เมื่อ 
St   คือ พ้ืนที่พ้ืนผิวคาดคะเนทั้งหมดของหมุดเกลียว  

หมายเหตุ 2  อาจเปนการยากสําหรับชิ้นสวนอิเล็กทรอนิกสเล็กๆบางสวนที่จะไดพื้นที่ผวิทั้งหมด 50 cm2 + 5 cm2   ในกรณนีั้น อาจลดพื้นผิว
ตัวอยางทั้งหมดลง และปรับตัวประกอบการเจือจางใหสอดคลองกัน  ควรบันทกึการปรับไวในรายงานการวิเคราะห 

ค) ใหความรอนแกน้ํา (ขอ ข.3.ช) 50  ml ในบีกเกอรท่ีเหมาะสม (ท่ีมีขีดบอกปริมาตร) (ขอ ข.2.ง) จนกระท่ังเดือด  
และจุมตัวอยางใหจมในบีกเกอร (ขอ ข.2.ง)  ปดบีกเกอร (ขอ ข.2.ง) ดวยกระจกนาฬิกา (ขอ ข.2.ง)   ชะละลาย
เปนเวลา 10 min + 0.5 min ขณะท่ีน้ําเดือดอยางตอเนื่อง  นําตัวอยางออกแลวทําใหบีกเกอร (ขอ ข.2.ง) และ
สารละลายที่บรรจุอยูเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง    ถาน้ําบางสวนระเหย ใหเติมน้ํา (ขอ ข.3.ช) ใหกลับมาเปน  
50 ml ถาสารละลายเปนสีขาวขุนหรือตกตะกอน ใหกรองผานเยื่อกรอง (ขอ ข.2.ฌ) สูบีกเกอรแหง (ขอ ข.2.ง)   
เติมสารละลายกรดออโทฟอสฟอริก  (ขอ 8.3.ฉ) 1 ml  และผสมใหเขากัน   เทสารละลายคร่ึงหนึ่ง  
(25 ml โดยประมาณ) ลงในบีกเกอรแหง (ขอ ข.2.ง) อีกใบหนึ่ง  เติมสารละลายทดสอบ (ขอ ข.5.1.ก หรือ 
ขอ ข.5.2.ก) 1 ml ใหแกบีกเกอรใบหนึ่ง (ขอ ข.2.ง) ใน 2 ใบ   ผสมใหเขากันแลวสังเกตสีเทียบกับสารละลาย
ในบีกเกอรอีกใบ (ขอ ข.2.ง) ซ่ึงเปนแบลงก   สีแดงแสดงถึงการมี Cr(VI) 
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ง)   ถาสีท่ีเกิดข้ึนในระหวางการทดสอบทําใหผูวิเคราะหตัดสินไดยาก ใหถายสารละลายสวนหนึ่งไปสูเซลล 
แอบซอรบชัน (absorption cell) 1 cm (ขอ ข.2.ค)  หลังจากทําปฏิกิริยา 2 min ใหวัดแอบซอรแบนซท่ี 540 nm  
เทียบกับ แบลงกดวยเคร่ืองวัดสี (ขอ ข.2.ค)  วัดซํ้า 3 คร้ัง แลวใชคาเฉล่ียเปนแอบซอรแบนซสุดทายของ
ตัวอยาง   

จ)  เจือจางสารละลายมาตรฐาน K2Cr2O7(ท่ีมี Cr 1 mg/kg ท่ีถูกเตรียมในขอ ข.3.ค) 1 ml ดวยน้ํา (ขอ ข.3.ช)  ใหมี
ปริมาตรเปน 50  ml เติมสารละลายกรดออโทฟอสฟอริก (ขอ ข.3.ฉ)  1 ml แลวผสมใหเขากัน  เติมสารละลาย
ทดสอบ (ขอ ข.5.1.ก หรือขอ ข.5.2.ก) 2 ml ผสมใหเขากัน และวัดแอบซอรแบนซซํ้า 3 คร้ังดังขางตนใช
คาเฉล่ียของการวัด 3 คร้ังเปนแอบซอรแบนซสุดทายของสารละลายมาตรฐาน 

ฉ)  ถาคาแอบซอรแบนซท่ีไดมาในขอ ข.5.2.ง  เทากับหรือมากกวาคาท่ีไดมาในขอ ข.5.2.จ ตัวอยางถูกพิจารณา
เปนบวกสําหรับ Cr(VI)    ถาไมเปนตามนี้ ผลการทดสอบถือวาเปนลบ 

ช)  ผลทดสอบการสกัดดวยน้ําเดือดท่ีเปนบวกแสดงการมี Cr(VI)  ความเขมขนของ Cr(VI) ท่ีตรวจหาไดใน
สารละลายสกัดดวยน้ําเดือดเทากับหรือมากกวา 0.02 mg/kg เม่ือใชพื้นท่ีผิวตัวอยางเทากับ 50 cm2   อยางไรก็
ตามตองไมแปลผลวาเปนความเขมขนของ Cr(VI) ในช้ันเคลือบของตัวอยาง และตองไมใชเปน MDL สําหรับ
การทดสอบเชิงคุณภาพนี้ 

ข.6  การประเมินคาของวิธี 
หลักการของวิธีนี้ถูกประเมินคาและสนับสนุนโดยการศึกษาระหวางหองปฏิบัติการระดับนานาชาติ (IIS) 2 ชุด  ท่ี
จัดโดย IEC TC 111 WG 3    การศึกษาดังกลาวใหความสําคัญไปท่ีการตรวจหาการมี Cr(VI) ในสารเคลือบ
ปองกันการกัดกรอนบนตัวอยางโลหะ    หองปฏิบัติการระหวางประเทศ 14 แหงมีสวนรวมในการศึกษาชุดแรก 
และ 12 แหงในการศึกษาชุดท่ีสอง 
สารละลายมาตรฐานเปรียบเทียบ Cr(VI) ในวิธีนี้  กลาวคือ คา 0.5 mg/kg สําหรับข้ันตอนดําเนินการทดสอบแบบ
จุด และคา 0.02 mg/kg  สําหรับข้ันตอนดําเนินการสกัดดวยน้ําเดือด ถูกกําหนดจากผล IIS 2 ชุด สารละลาย
มาตรฐานเปรียบเทียบท่ีมีความแตกตางยังสามารถพบอยูในวิธีมาตรฐานท่ีเกี่ยวกับ Cr(VI) อ่ืนๆ ตัวอยางเชน EN 

15205:2006[49] ซ่ึงคาขีดเร่ิม (threshold)  0.1 μg/cm2 ถูกนํามาใชเปนคาเปรียบเทียบเชิงคุณภาพ เพื่อแสดงวา
ตัวอยางมี Cr(VI) ซ่ึงคาขีดเร่ิมนี้ไมถูกประเมินคาภายใตขอบขายของวิธีนี้   ใหสังเกตวาหนวยท่ีแตกตางกันนั้นถูก
ใชในวิธีท่ีตางกันดวย 
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ภาคผนวก ค. 
(ขอแนะนํา) 

การตรวจหาโครเมียมเฮกซะเวเลนซ (Cr(VI)) ในพอลิเมอรและอิเล็กทรอนิกสโดยวิธีวัดสี 

 ค.1  ภาพรวม 
วิธีนี้บรรยายข้ันตอนดําเนินการวัดปริมาณโครเมียมเฮกซะเวเลนซ Cr(VI)    ในตัวอยางพอลิเมอรและ
สวนประกอบอิเล็กทรอนิกส   วิธีนี้ใชข้ันตอนดําเนินการยอยดวยแอลคาไลนเพื่อสกัด Cr(VI) จากตัวอยาง   
การศึกษาไดแสดงใหเห็นวาสารละลายแอลคาไลนมีประสิทธิผลมากกวาสารละลายกรดในการสกัด Cr(VI) จาก
ตัวอยางละลายน้ําไดและละลายน้ําไมได   ในสารละลายการสกัดดวยแอลคาไลน การรีดิวซจาก Cr(VI) ไปเปน 
Cr(III) หรือออกซิเดชันจาก Cr(III) ไปเปน Cr(VI) เกิดข้ึนไดนอยมาก 

สารละลายการสกัดดวยแอลคาไลนคือสารผสมของ 0.28 mol/l  Na2CO3 กับ 0.5 mol/l NaOH    ตัวอยางเปาหมาย
ถูกยอยในสารละลายท่ี 90 °C ถึง 95 °C เปนเวลา 3 h     ความเขมขน Cr(VI) ในสารสกัดถูกหาโดยปฏิกิริยาทาง
เคมีภายใตภาวะกรดกับ 1,5-ไดฟนิลคารเบไซด Cr(VI) ถูกรีดิวซเปน Cr(III) ในการทําปฏิกิริยากับไดฟนิลคารเบ
ไซดซ่ึงถูกออกซิไดซไปเปนไดฟนิลคารบาโซน Cr(III) และไดฟนิลคารบาโซนจะทําปฏิกิริยาตอไปกลายเปน
สารประกอบเชิงซอนท่ีมีสีมวงแดง   สารละลายของสารประกอบเชิงซอนถูกวัดปริมาณโดยเคร่ืองวัดสี หรือ 
สเปกโทรโฟโตมิเตอรท่ี 540 nm 

เพื่อหนวงการเปล่ียนแปลงทางเคมีของ Cr(VI)  ตองเก็บตัวอยางและสารสกัดท่ีภาวะโดยรอบท่ีความช้ืนสัมพัทธ 
45 % ถึง 75 % และอุณหภูมิ 15 °C ถึง 35 °C กอนการวิเคราะห  เนื่องจากยังไมสามารถทําความเขาใจไดอยาง
สมบูรณเกี่ยวกับความเสถียรของ Cr(VI) ในสารสกัด  การวิเคราะหจึงตองดําเนินการทันทีท่ีเปนไปไดหลังจากการ
สกัด 

การศึกษาระหวางหองปฏิบัติการระดับนานาชาติท่ีจัดข้ึนในระหวางการพัฒนาของวิธีนี้พบวาเมทริกซตัวอยางมี
ผลกระทบอยางมากตอการสกัด Cr(VI)    เพราะฉะนั้นความเหมาะสมของวิธีนี้แปรผันและข้ึนอยูกับเมทริกซ
องคประกอบจําเพาะของตัวอยางภายใตการทดสอบ   ทุกตัวอยางจะถูกประเมินคาโดยข้ันตอนดําเนินการ 
สไปก  เมทริกซท่ีบรรยายในขอ ค.4.5.2  เพื่อพิจารณาวาวิธีใชไดกับตัวอยางเปาหมายหรือไม และผลทดสอบ
จําเปนตองปรับตามอัตราการคืนกลับของสไปกเมทริกซหรือไม    ผลการศึกษาระหวางหองปฏิบัติการแนะนําวา
วิธีนี้เหมาะสมสําหรับชนิดตัวอยางพอลิเมอรบางอยาง รวมถึงพอลิไวนิลคลอไรด (PVC) และอะครีโลไนทริลบิว
ทาไดอีนสไทรีน (ABS) แตไมเหมาะสมสําหรับเอทิลีนไวนิลอะซีเทต/พอลิเอทิลีนโคพอลิเมอร (EVAC/PE) 

วิธีหนึ่งท่ีเหมาะแกการวัดปริมาณ Cr ท้ังหมด รวมถึง Cr(VI) ในตัวอยางพอลิเมอรและสวนประกอบ
อิเล็กทรอนิกส ไดแก วิธีอินดักทิฟลี คัปเปล พลาสมา (Inductively Couple Plasma : ICP) คลายกับวิธีท่ีบรรยายใน
ขอ 8 ถึงขอ 10 อยางไรก็ตาม ICP ไมสามารถตรวจหา Cr(VI)  เปนการหาปริมาณของ Cr ท้ังหมดในทุกรูปแบบ
ทางเคมีในตัวอยาง 
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การแทรกสอดท่ีเปนไปไดอาจมีสาเหตุจากการรีดิวซของ Cr(VI), ออกซิเดชันของ Cr(III) หรือการแทรกสอดทาง
สีในการวัดสี    พารามิเตอรแทรกสอดอาจรวมถึง pH, Fe2 +, S2 -, Mo(VI)  เกลือปรอท และอ่ืนๆ 

ตัวอยางท้ังหมดท่ีเปนไปไดวาจะมี Cr(VI) และรีเอเจนตท่ีใชในวิธีตองดําเนินการดวยความระมัดระวังอยาง
เหมาะสม สารละลายหรือวัสดุของเสียท่ีมี Cr(VI) ตองกําจัดอยางเหมาะสม ตัวอยางเชน ใชกรดแอสคอบิกหรือ    
รีดิวซิงเอเจนตอ่ืนๆ เพื่อรีดิวซ Cr(VI) เปน Cr(III) 

ค.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
ค.2.1  เคร่ืองสําเร็จ 
ก)  เคร่ืองกรองสุญญากาศ 

ข)  อุปกรณกวนและใหความรอนท่ีสามารถรักษาสารละลายสกัดไวท่ีอุณหภูมิระหวาง 90 °C และ 95 °C และ
สามารถกวนไดอยางตอเนื่อง   แทงกวนแมเหล็กท่ีเคลือบดวยพอลิเทตระฟลูออโรเอทิลีน (PTFE) สามารถใช
สําหรับตัวอยางพอลิเมอร    อยางไรก็ตามไมแนะนําใหใชสําหรับตัวอยางท่ีเปนแฟรโรแมกเนติก เชนท่ีพบกัน
โดยท่ัวไปในตัวอยางโลหะและอิเล็กทรอนิกส  ในกรณีนั้น แนะนําใหใชท่ีกวนท่ีมีกานและใบกวนเปน PTFE 

ค)  พีเอชมิเตอร (pH meter) ท่ีผานการสอบเทียบ ซ่ึงอานชวง pH ไดจาก 0 ถึง 14 ดวยความแมน + 0.03  หนวย pH 

ง)  เคร่ืองช่ังวิเคราะหท่ีมีความสามารถช่ังไดละเอียดถึง 0.1 mg 

จ)  เทอรมอมิเตอร, เทอรมิสเตอรหรืออุปกรณวัดอุณหภูมิอ่ืนๆท่ีสามารถวัดไดถึง 100 °C 

ฉ)  เคร่ืองวัดสี : สเปกโทรโฟโตมิเตอร (spectrophotometer) สําหรับการใชท่ี 540 nm ท่ีใหทางเดินแสงเปน 1 cm  
หรือยาวกวา  หรือโฟโตมิเตอรตัวกรอง (filter photometer) ท่ีใหทางเดินแสงเปน 1 cm  หรือยาวกวา  และมีตัว
กรองสีเหลืองแกมเขียวมีความสงผาน (transmittance) สูงสุดใกล 540 nm 

ช)  เคร่ืองบด ชนิดมีหรือไมมีการทําใหเย็นดวย LN2  ท่ีสามารถบดตัวอยางพอลิเมอรและสวนประกอบ
อิเล็กทรอนิกส 

ค.2.2  บริภัณฑ 
ก)  ภาชนะหองปฏิบัติการ (labware) : ภาชนะหองปฏิบัติการที่ใชซํ้าไดท้ังหมด (แกว, ควอตซ, พอลิเอทิลีน, พอลิ

เทตระฟลูออโรเอทิลีน (PTFE) อ่ืนๆ) รวมถึงภาชนะใสตัวอยาง ตองแชคางคืนอยูในน้ํายาทําความสะอาดช้ัน
คุณภาพหองปฏิบัติการและน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) ลางดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) และแชในกรดผสมเจือจาง 
(HNO3:HCl:H2O เทากับ 1:2:9 โดยปริมาตร) เปนเวลา 4 h ตามดวยการลางดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)   ข้ันตอน
ดําเนินการทําความสะอาดทางเลือกอ่ืนยอมใหใชไดหากสามารถแสดงไดวามีการทําความสะอาดท่ีพอเพียง
ดวยวิธีวิเคราะหแบลงก 
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ข)  ขวดแกววัดปริมาตรและกระบอกตวงวัดปริมาตรชนิดมีขีดยอย : เคร่ืองแกวช้ัน A 1 000 ml และ 100 ml ท่ีมีฝา
ปด หรือสมมูลกับความเท่ียงและความแมนท่ียอมรับได    บริภัณฑวัดปริมาตรทางเลือก ตัวอยางเชน ตัวทําให
เจือจางอัตโนมัติ ท่ีมีความเท่ียงและความแมนท่ียอมรับได สามารถใชได 

ค)  ปเปตตท่ีผานการสอบเทียบแบงช้ันท่ีมีความเท่ียงและความแมนท่ียอมรับได  

ง)  ภาชนะการยอย : แกวโบโรซิลิเกต หรือบีกเกอรควอตซท่ีมีขีดปริมาตรยอย 250 ml หรือท่ีสมมูลกัน 

จ)  เยื่อกรอง (0.45 μm) นิยมใชชนิดท่ีเปนเซลลูโลสหรือเยื่อพอลิคารบอเนต 

ฉ)  ตัวกรองในกระบอกฉีด (syringe filter cartridge) C18 

ค.3  รีเอเจนต 
ก)  กรดไนตริก (HNO3) : ความหนาแนน  เทากับ 1.40 g/ml, 65 % (m/m), ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการ

วิเคราะหหรือช้ันคุณภาพสเปกโทรสโคปก   เก็บท่ี 20 °C ถึง 25 °C ในท่ีมืด   หามใช HNO3 เขมขน ถามีสี
เหลือง ซ่ึงเปนการช้ีบอกของการรีดิวซเนื่องจากแสงของ NO3

-  ไปเปน NO2 ซ่ึงเปนรีดิวซิงเอเจนตสําหรับ 
Cr(VI) 

ข)  โซเดียมคารบอเนต : Na2CO3 (ปราศจากนํ้า), ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห เก็บท่ี 20 °C ถึง 25 °C 
ในภาชนะท่ีปดสนิท 

ค)  โซเดียมไฮดรอกไซด : NaOH, ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห เก็บท่ี 20 °C ถึง 25 °C ในภาชนะท่ีปด
สนิท 

ง)  แมกนีเซียมคลอไรด :  MgCl2 (ปราศจากนํ้า), ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห   มวลของ MgCl2 400  
mg  เทียบเทาไดกับ Mg 2+ 100 mg     เก็บท่ี 20 °C ถึง 25 °C ในภาชนะท่ีปดสนิท 

จ)  ฟอสเฟตบัพเฟอร : เตรียมสารละลายบัพเฟอรท่ี pH 7, ละลาย K2HPO4 87.09 g (ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับ
การวิเคราะห)  และ KH2PO4 68.04 g (ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห) ในน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) 700 ml ถาย
ลงในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 1 ลิตร  แลวทําใหเจือจางจนถึงขีดปริมาตร  สารละลายที่เตรียมจะมี 
K2HPO4 0.5 mol/l  และ KH2PO4 0.5 mol/l   

ฉ)  ตะกั่วโครเมต : PbCrO4, ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห  เก็บท่ี 20 °C ถึง 25 °C ในภาชนะท่ีปดสนิท
สารนี้คือเมทริกซสไปกเอเจนตในรูปของแข็ง 

ช)  สารละลายการยอย : ละลาย NaOH 20.0 g + 0.05 g  และ Na2CO3 30.0 g + 0.05 g ในน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) ในขวดวัด
ปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 1 ลิตร  ทําใหเจือจางถึงขีดปริมาตร    เก็บสารละลายในขวดพอลิเอทิลีนท่ีปดสนิทท่ี  
20 °C ถึง 25 °C และเตรียมใหมทุกเดือน   ตรวจสอบ pH ของสารละลายการยอยกอนใช   ถา pH นอยกวา 11.5 
ใหท้ิงสารละลายแลวเตรียมใหม 
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ซ)  สารละลายสต็อกโพแทสเซียมไดโครเมต : ละลาย K2Cr2O7 ท่ีแหง (ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห) 
141.4 mg ในน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  และทําใหเจือจางถึง 1 ลิตร ในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) (1 ml มี Cr 50 μg) 

ฌ) สารละลายมาตรฐานโพแทสเซียมไดโครเมต : เจือจางสารละลายสต็อกโพแทสเซียมไดโครเมต 10 ml  
(ขอ ค.3.ซ) ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) เพื่อใหได 100 ml ในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) (1 ml มี Cr 5 μg) 

ญ) กรดซัลฟูริก, 10 % (v/v): เจือจาง H2SO4 ช้ันคุณภาพรีเอเจนตกล่ันหรือช้ันคุณภาพสเปกโทรสโคปก 10  ml  
ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) ใหถึง 100 ml ในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 

ฎ) สารละลายไดฟนิลคารเบไซด: ละลาย 1.5-ไดฟนิลคารเบไซด 250 mg ในอะซีโทน 50 ml (ขอ ค.3.ฒ)  เก็บใน
ขวดสีน้ําตาล   กอนท่ีจะใช ตรวจสอบการไมมีสีของสารละลาย  ถาสารละลายมีสีใหท้ิงแลวเตรียมใหม 

ฏ) โพแทสเซียมไดโครเมต, สารละลายสไปก K2Cr2O7 (1 000 mg/l Cr(VI)): ละลาย K2Cr2O7 ท่ีแหง 2.829 g 
(105 °C) ในน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) ใน ขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 1 ลิตร  แลวทําใหเจือจางถึงขีดปริมาตร    อีก
ทางเลือกหนึ่ง สามารถใชสารละลาย Cr(VI)  ท่ีไดรับการรับรอง 1 000 mg/l   เก็บไวสําหรับใชไดนานถึง  
6 เดือน ท่ี 20 °C ถึง 25 °C ในภาชนะท่ีปดสนิท 

ฐ) โพแทสเซียมไดโครเมต, สารละลายเมทริกซสไปก K2Cr2O7 (100 mg/l Cr(VI)): เติมสารละลาย Cr(VI)  
1 000 mg/l จากสารละลายสไปก K2Cr2O7  (ขอ ค.3.ฏ) 10.0 ml ลงในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 100 ml 
แลวทําใหเจือจางถึงขีดปริมาตรดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  ผสมใหเขากัน 

ฑ) น้ํา : ช้ันคุณภาพ 1 ท่ีระบุใน ISO 3696 ซ่ึงปราศจากการแทรกสอด   

ฒ) อะซีโทน, ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห 

ค.4  การเตรียมตัวอยาง 
ตองรวบรวมและเก็บตัวอยางโดยใชอุปกรณและภาชนะท่ีไมมีเหล็กกลาไรสนิม 

กอนการยอย ตัวอยางพอลิเมอรและสวนประกอบอิเล็กทรอนิกสจะถูกบดใหเปนผงละเอียด (ขอ ค.2.1.ช)  และ
ผานตะแกรง 250 μm (เชนตะแกรงมาตรฐาน ASTM # 60) ได 100 % 

 ค.5  ขั้นตอนดําเนินการทดสอบ 
 ค.5.1  การสกัด 
ก)  ช่ังตัวอยาง 2.5 g อยางถูกตอง ใสตัวอยางในภาชนะการยอยท่ีสะอาด (ขอ ค.2.2.ง) 

หมายเหตุ 1  ปริมาณตัวอยางทางเลือกอาจถูกใชสําหรับตัวอยางที่มีความเขมขน Cr(VI) ที่เปนไปไดตํ่ามากหรือสูงมาก  

ข)  เพื่อท่ีจะทดสอบการคืนกลับในทุกเมทริกซ ช่ังตัวอยางท่ีสองอยางถูกตอง 2.5 g (หรือปริมาณท่ีถูกเลือกอ่ืนๆ
ของตัวอยาง) และใสในภาชนะการยอย (ขอ ค.2.2.ง) ท่ีสะอาดใบท่ีสอง  เลือกสารละลายสไปก (ขอ ค.3.ฏ หรือ
ขอ ค.3.ฐ)  แลว เติมสารลงในตัวอยางโดยตรง 
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ค)  เติมสารละลายการยอย  (ขอ ค.3.ช)  50  ml  ลงในตัวอยางแตละตัว  โดยใชกระบอกตวงท่ีมีขีดบอกปริมาตร  
(ขอ ค.2.2.ก) 

ง)  เติม MgCl2 400 mg ท่ีละลายในฟอสเฟตบัพเฟอร 1.0 mol/l (ขอ ค.3.จ) 0.5 ml ลงในตัวอยางแตละตัว  อีก
ทางเลือกหนึ่งคือเติม MgCl2 ลงในสารละลาย ถาเทคนิคการวิเคราะหท่ีใชสามารถแกไขการเกิดออกซิเดชัน/
รีดักชันของโครเมียมเนื่องจากวิธีทดสอบท่ีเปนไปได 

หมายเหตุ 2  สําหรับตัวอยางพอลิเมอรซ่ึง  “ลอย”  บนพื้นผิวของสารละลายการยอย   ในข้ันตอนนี้อาจเติมตัวทําใหเปยก (ตัวอยางเชน  
“TritonX”) 1 หรือ 2 หยด เพื่อเพิ่มความเปยกใหแกตัวอยางในระหวางการยอย  ปดภาชนะการยอยทั้งหมดดวยกระจกนาฬิกาหรือฝาครอบ
พลาสติก 

จ) ทําตัวอยางใหรอนถึง 90 °C ถึง 95 °C พรอมกวนอยางตอเนื่อง (ขอ ค.2.1.ข)  ตอมารักษาตัวอยางไวท่ี 90 °C 
ถึง 95 °C เปนเวลาอยางนอย 3 h  พรอมกวนตลอดเวลาอยางสมํ่าเสมอ  หลังจาก 3 h ทําใหเย็นลงถึง
อุณหภูมิหองโดยกวนอยางตอเนื่อง 

ฉ)  กรองผานเยื่อกรอง 0.45 μm (ขอ ค.2.2.จ) ชะภาชนะการยอย (ขอ ค.2.2.ง) ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) 3 คร้ัง เท
สารละลายท่ีไดผานตัวกรอง (ขอ ค.2.2.จ)  ถาการใชเยื่อกรอง 0.45 μm  ทําใหตัวกรองเกิดการอุดตัน อาจใช
กระดาษกรองขนาดรูใหญเพื่อกรองตัวอยางกอน 

ช)  ชะขางในของขวดแกวกรองและแผนกรอง (ขอ ค.2.2.จ) ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  ถายส่ิงท่ีกรองไดและสารละลาย
ชะลงในภาชนะท่ีสะอาด 250 ml (ขอ ค.2.2.ก)   เก็บของแข็งท่ีคางบนตัวกรอง (ขอ ค.2.2.จ) ไวสําหรับความ
เปนไปไดในการใชประเมินการคืนกลับของเมทริกซสไปกของ Cr(VI) ท่ีไดคาตํ่า   เก็บของแข็งท่ีกรองไดไวท่ี 
4 °C + 2 °C  

ซ)  ดวยการกวนตลอดเวลาพรอมกับการเฝาระวังคา pH  ปรับ pH ของสารละลายใหได 7.5 + 0.5 โดยหยด HNO3 
(ขอ ค.3.ก) ลงในภาชนะ250 ml (ขอ ค.2.2.ก)  ถอดอุปกรณกวน (ขอ ค.2.1.ข) และชะ รวบรวมสารละลายท่ีชะ
ในบีกเกอร (ขอ ค.2.2.ก)  ถายสารละลายลงในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2 ก) 100 ml  แลวเติมใหถึงขีดปริมาตร
ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  ผสมใหเขากัน  สารท่ีถูกยอย (digestate) พรอมสําหรับการวิเคราะห 

ค.5.2  การพัฒนาสี และการวัด 
ก)  ถายสารท่ีถูกยอย (digestate) ท่ีจะทดสอบ 95 ml ลงในภาชนะ100 ml ท่ีสะอาด (ขอ ค.2.2.ก) เติมสารละลาย 

H2SO4 (ขอ ค.3.ญ) อยางชาๆลงในภาชนะ และปรับ pH ของสารละลายใหได 2.0 + 0.5   ถาสารละลายใสให
ดําเนินการตอไปตามขอ ค.5.2.ง   ถาสารละลายขุน มีตะกอนเกิดข้ึน (เต็มไปดวยตะกอน คลายแผนบาง และไม
ตกผลึก) หรือมีสี ใหดําเนินตอไปตามขอ ค.5.2.ข 

ข)  ถาสารละลายขุนหรือเปนตะกอน ใหกรองตัวอยางผานเยื่อกรอง 0.45 μm (ขอ ค.2.2.จ) หรือกระดาษกรอง
อัตราชา ถามีสีเกิดข้ึนในสารละลายตัวอยาง กรองสารละลายดวยตัวกรองในกระบอกฉีดยา C18 (ขอ ค.2.2.ฉ) 
กอนการเติมสารละลายไดฟนิลคารเบไซด (ขอ ค.3.ฎ)  ถาสารท่ีถูกยอย (digestate) ใส หลังจากข้ันตอนกรอง
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ใดข้ันตอนหน่ึง ใหดําเนินการตอไปถึงขอ ค.5.2.ง    ถาสารท่ีถูกยอย (digestate) มีสีหรือขุน หลังข้ันตอนกรอง
ใดข้ันตอนหน่ึง ใหดําเนินการตอไปถึงขอ ค.5.2.ค 

ค)  เทสารท่ีถูกยอย (digestate) ท่ีขุนแตละสารลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก)  100 ml  แลวเติมน้ํา  
(ขอ ค.3.ฑ) ใหถึงขีดปริมาตร กลับหัวข้ึนลงหลายคร้ังเพื่อผสมใหเขากัน  เอาสารออกจากขวดแกว 5 ml 
โดยประมาณ และบันทึกความดูดกลืนท่ีอานหลังจากปรับศูนยของการตรวจวัดดวยเคร่ืองอัลตราไวโอเลต  
(ขอ ค.2.1.ฉ) โดยใชสารมาตรฐาน 0.0 μg/ml     เติมสารละลายไดฟนิลคารเบไซด 2.0 ml (ขอ ค.3.ฎ) ลงใน
สารละลายการยอยท่ีขุนแตละตัว  ผสม แลวปรับปริมาตรตัวอยางเปน 100  ml ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  กลับหัวข้ึน
ลงหลายคร้ังเพื่อผสมใหเขากัน และปลอยต้ังข้ึน 5 min ถึง 10 min  เพื่อใหมีการพัฒนาสีเต็มท่ี ดําเนินการตอไป
ถึงขอ ค.5.2.ง 

ง)  เทปริมาณสารท่ีอยูในภาชนะลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 100 ml เติมสารละลายไดฟนิลคารเบไซด 
(ขอ ค.3.ฎ) 2.0 ml  และปรับปริมาตรตัวอยางเปน 100 ml ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  กลับหัวข้ึนลงหลายคร้ังเพื่อผสม
ใหเขากัน และปลอยต้ังข้ึน 5 min ถึง 10 min  เพื่อใหมีการพัฒนาสีเต็มท่ี 

จ)  เทสวนท่ีเหมาะสมของสารละลาย ลงในเซลลการดูดกลืน 1 cm  แลววัดความดูดกลืนท่ี 540 nm ดวยเคร่ือง
เทียบสี (ขอ ค.2.1.ฉ) 

ฉ)  แกไขความดูดกลืนท่ีอานไดของตัวอยางโดยลบความดูดกลืนของแบลงกท่ีทําผานข้ันตอนดําเนินการการ
พัฒนาสี    สําหรับสารละลายท่ีกรองไดในขอ ค.5.2.ข ใหแกไขความดูดกลืนโดยลบความดูดกลืนท่ีอานไดจาก
ข้ันตอน ค.5.2.ค 

ช)  จากความดูดกลืนท่ีแกคาแลว ใหหาความเขมขนของ Cr(VI) ท่ีมีโดยอางถึงเสนการสอบเทียบ 

ค.5.3  การเตรียมเสนการสอบเทียบ 
ก) ใชปเปตตดูดสารละลายมาตรฐาน Cr(VI) (ขอ ค.3.ฌ)  ในปริมาตรท่ีวัดไดลงในขวดแกววัดปริมาตร  

(ขอ ค.2.2.ก) 10 ml เพื่อสรางความเขมขนท่ีมีพิสัย Cr(VI) จาก 0.1 mg/l ถึง 5.0 mg/l ทําใหเจือจางจนได
ปริมาตร    เตรียมสารละลายแบลงกและสารละลายมาตรฐานอยางนอย 3 สารละลาย 

หมายเหตุ  พิสัยความเขมขนทางเลือกของสารละลายมาตรฐานอาจถูกใช ถาความเขมขน Cr(VI) ในสารละลายตัวอยางอยูนอกเสนการสอบ
เทียบที่เปนตนแบบ  สารละลายตัวอยางอาจถูกทําใหเจือจางลงถามีความเขมขนมากกวาสารละลายแคลิแบรนตที่สูงที่สุดดวย 

ข)  พัฒนาสีของสารละลายมาตรฐานเชนเดียวกับตัวอยางท่ีใชข้ันตอนดําเนินการในขอ ค.5.2 

ค)  เทสวนสารละลายท่ีเหมาะสมลงในเซลลการดูดกลืน 1 cm  แลววัดความดูดกลืนท่ี 540 nm โดยใชเคร่ืองเทียบ
สี (ขอ ค.2.1.ฉ) 

ง)  แกไขความดูดกลืนท่ีอานโดยลบความดูดกลืนของแบลงกท่ีทําผานข้ันตอนดําเนินการการพัฒนาสี 
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จ)  สรางเสนการสอบเทียบโดยพล็อตคาความดูดกลืนท่ีแกคาแลวเปรียบเทียบกับความเขมขนของ Cr(VI)   
สามารถใช การถดถอยเชิงเสนหรือกําลังสอง (quadratic) ในการสรางเสนการสอบเทียบ   คาสัมประสิทธ์ิ
สหสัมพันธ (R2) ของเสนตองมากกวา  0.99  มิฉะนั้นตองสรางเสนการสอบเทียบใหม 

ค.5.4  การคํานวณของผลการวิเคราะห 
ก)  ความเขมขนของ Cr(VI) (μg/g) ในตัวอยางท้ังหมด   C =  A×D×F

S                                                                      (ค.1) 
โดยท่ี 
C   คือ ความเขมขนของ Cr(VI)  เปน μg/g  
A   คือ ความเขมขนท่ีสังเกตในสารท่ีถูกยอย (digestate) เปน μg/ml   
D   คือ ตัวประกอบการเจือจาง 
F   คือ ปริมาตรสุดทายของสารท่ีถูกยอย (digestate) เปน ml   
S   คือ มวลตัวอยางเร่ิมตน   เปน g 

ข)  ความแตกตางเปอรเซ็นตสัมพัทธ  R =  |S െ D|
0.5×(S + D)×100                                                                     (ค.2) 

เม่ือ 
R   คือ ความแตกตางเปอรเซ็นตสัมพัทธ  เปน  %  
S    คือ ความเขมขน Cr(VI) ในตัวอยางท่ีสังเกตในการทดสอบเร่ิมตน  เปน μg/g  
D   คือ ความเขมขน Cr(VI) ในตัวอยางท่ีสังเกตในการทดสอบซํ้า  เปน μg/g  

หมายเหตุ 1  การคํานวณซ่ึงคลายที่แสดงรายการใน (ขอ ค.4.4.ก) ยังสามารถใชเพื่อใหไดมาซ่ึงความเขมขน Cr(VI) ในการทดสอบ  เร่ิมตน
และการทดสอบซํ้า  

ค) การคืนกลับสไปก 

SR =  SS െ US
SA ×100                                                                     (ค.3) 

เม่ือ 
SR    คือ การคืนกลับสไปก  เปน  %  
SS    คือ ความเขมขน Cr(VI) ในตัวอยางสไปก  เปน μg/g  
US   คือ ความเขมขน Cr(VI) ในตัวอยางไมสไปก  เปน μg/g  
SA   คือ ความเขมขน Cr(VI) ท่ีใชในสารละลายสไปก  เปน μg/g 

หมายเหตุ 2   การคํานวณซ่ึงคลายที่แสดงรายการใน (ขอ ค.5.4.ก)  ยังสามารถใชเพื่อใหไดมาซ่ึงความเขมขน Cr(VI)    ในตัวอยางสไปกและ
ไมสไปก 

ค.5.5  การควบคุมคุณภาพ 
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 ค.5.5.1  วิธีท่ัวไป 
ตัวอยางตองวิเคราะหอยูในชุดซ่ึงไมมากกวา 20 ตัวอยาง  นับตัวอยางท้ังหมด, แบลงก, การทดสอบซํ้าและการ
ทดสอบสไปกคืนกลับ   ตองเตรียมแบลงกอยางนอยหนึ่งแบลงกตอชุดและวิเคราะหเพื่อทดสอบการปนเปอน 
และเม็มโมรีเอฟเฟกต (memory effect) ในทุกชุด อยางนอยหนึ่งตัวอยางตองถูกเตรียมเพื่อการทําซํ้า   ผลทดสอบ
สําหรับตัวอยางทําซํ้าตองมีความแตกตางสัมพัทธ ไมเกิน 20 % หรือชุดตัวอยางตองถูกวิเคราะหใหม   ตัวอยาง
ควบคุมของหองปฏิบัติการตองถูกวิเคราะหท่ีความถ่ีหนึ่งคร้ังตอชุด ตัวอยางควบคุมเปนอยางใดอยางหน่ึง
ดังตอไปนี้ 

ก) ใชสารละลายเมทริกซสไปก (ขอ ค.3.ฐ) สไปกสารละลายการยอย (ท่ีเตรียมในขอ ค.3.ซ) 50 ml จากวัสดุ
ตัวอยางหนึ่ง  หรือ 

ข) ใชเมทริกซสไปกเอเจนตแข็ง PbCrO4 (ขอ ค.3.ฉ) สไปกออกเปน 50 ml ของสารละลายการยอย (ท่ีเตรียมใน 
ขอ ค.3.ซ)   การคืนกลับท่ียอมรับไดจะอยูในพิสัย 80 % ถึง 120 % หรือตองวิเคราะหชุดตัวอยางอีกคร้ัง 

ค.5.5.2  วิธีแกไขการคืนกลับเมทริกซสไปก 
เพราะวาวิธีทดสอบนี้เกี่ยวของกับผลกระทบเมทริกซคอนขางมาก จึงจําเปนท่ีจะแสดงการคืนกลับเมทริกซสไปก
สําหรับทุกตัวอยางท่ีมีแหลงกําเนิดหนึ่งเดียว   แหลงกําเนิดหนึ่งเดียวรวมถึงสถานการณใดๆตอไปนี้ ลูกคา
แตกตาง (ถึงแมวาเปนพอลิเมอรเดียวกันกับตัวอยางกอน)  รุนการผลิตแตกตาง (ถึงแมวาเปนพอลิเมอรเดียวกันกับ
ตัวอยางกอน)  พอลิเมอรแตกตาง สารเติมแตงแตกตาง (ถึงแมวาเปนพอลิเมอรเดียวกันกับตัวอยางกอน)  และกรณี
อ่ืนๆท้ังหมดของการเปล่ียนแปลงในแหลงกําเนิดตัวอยาง   การทดสอบการคืนกลับเมทริกซสไปกเร่ิมตนดวย 
การสไปกตัวอยางกอนการยอย ทําการสไปกผานการยอย และการพัฒนาสี 

ก)  ตัวอยางเมทริกซสไปกท่ีมีการยอยกอนตองถูกวิเคราะหสําหรับตัวอยางแตละตัว   เลือกส่ิงหนึ่งส่ิงใดตอไปนี้ 

-  สไปกตัวอยางดวยสารละลายเมทริกซสไปก (ขอ ค.3.ฐ) 1.0 ml หรือสไปกท่ีความเขมขน 2 เทาของความ
เขมขนของตัวอยางแลวแตคาใดจะมากกวา  

-  สไปกตัวอยางโดยการช่ัง PbCrO4 (ขอ ค.3.ฉ) หรือ PbCrO4 ใหมีความถูกตองอยางนอย  1.0 mg โดย
พอเพียงท่ีจะมีความเขมขนของตัวอยางเปน 2 เทา แลวแตคาใดจะมากกวา   

ข)  นําตัวอยางท่ีสไปกแลวไปผานการยอย และข้ันตอนดําเนินการวัดเทียบสี โดยเร่ิมดวยขอ ค.4.1  

ค)  พิสัยการยอมรับสําหรับการคืนกลับเมทริกซสไปกตองเปน 10 % ถึง 125 %  มิฉะนั้นตองวิเคราะหตัวอยางอีก
คร้ัง  ในกรณีการคืนกลับนอยกวา 10 %  เติมปริมาณสารละลายเมทริกซสไปกเปน 2 เทาในการวิเคราะหอีก
คร้ัง   ในกรณีการคืนกลับ มากกวา 125 %  ทําซํ้าการวิเคราะหดวยปริมาณเดียวกันของสารละลายสไปกในการ
วิเคราะหอีกคร้ัง   ถาการคืนกลับจากการวิเคราะหทําซํ้ายังคงอยูนอกพิสัย 10 % ถึง 125 % วิธีดังกลาวจะถูก
พิจารณาวาใชกับตัวอยางท่ีวิเคราะหไมได  และไมสามารถรายงานผลการทดสอบได 
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ง)  ถาการคืนกลับ มากกวา 75 % หรือ นอยกวา 125 % ไมตองแกไขผลทดสอบสําหรับตัวอยางและ LOD  

จ)  ถาการคืนกลับสําหรับตัวอยางอยูระหวาง 10 % และ 75 % ท้ังผลทดสอบและ LOD (ดูขอ ค.6) สําหรับตัวอยาง
ตองแกไขตามการคืนกลับ  นั่นคือ คูณผลทดสอบดวยอัตราสวน (100 % /การคืนกลับสไปก)  ตอมาคูณ LOD 
ท่ีคาดคะเนสําหรับวิธีดวยอัตราสวนเดียวกัน   

ฉ)  ถาการทดสอบตัวอยางสงผลท่ีแกคาในขอ ค.5.5.2.จ มากกวา LOD ท่ีคาดคะเนท่ีแกไขดังในขอ ค.5.5.2.จ 
รายงานผลการทดสอบท่ีแกคา    มิฉะนั้นก็ใหรายงานคา LOD ท่ีแกคาเปนผลสําหรับตัวอยางนั้น 

ตัวอยาง  สมมุติวา LOD ท่ีคาดคะเนของ Cr(VI) 2 μg/g ของตัวอยาง และ 50 % เมทริกซสไปกการคืนกลับสําหรับ
ตัวอยาง  LOD ท่ีถูกตองสําหรับตัวอยางการทดสอบน้ัน เทากับ 2 μg/g × (100 %/50 %) เทากับ 4 μg/g    ถาผลการ
ทดสอบเปน 100  μg/g  ผลการทดสอบท่ีถูกตอง เทากับ 100 μg/g (100 %/50 %) เทากับ 200 μg/g   ในกรณีนี้ ผลท่ี
รายงานคือ 200 μg/g 

ค.6  การหาขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี และขีดจํากัดเชิงปริมาณ 
ขอ 4 กําหนดถึงการอธิบายท่ัวไปของขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี และขีดจํากัดเชิงปริมาณ  

ข้ันตอนดําเนินการทดลองตอไปนี้ถูกปฏิบัติเพื่อหาขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี และขีดจํากัดเชิงปริมาณสําหรับ 
Cr(VI) ในพอลิเมอรและอิเล็กทรอนิกส   

ก)  ช่ังพอลิเมอรท่ีถูกบด (ดูขอ ค.4) หรือตัวอยางอิเล็กทรอนิกสท่ีรูวาไมมี Cr(VI) (ตัวอยางเชน วัสดุอางอิง IRMM  
VDA) หรือสารประกอบอ่ืนๆท่ีอาจแทรกสอดการวิเคราะห 2.5 g  อยางถูกตอง และวางในบีกเกอร 250 ml  
(ขอ ค.2.2.ก)  ทําซํ้าข้ันตอนนี้อยางตํ่า 5 คร้ัง  

ข)  สไปกบีกเกอรแตละอัน (ขอ ค.2.2.ก) ดวย Cr(VI) 10 μg โดยใชสารละลายเมทริกซสไปก (ดูขอ ค.3.ฐ) 100 μl 

ค)  ปฏิบัติตามข้ันตอนดําเนินการทดสอบในขอ ค.5.1 (ไมรวม (ขอ ค.5.1 ข), ขอ ค.5.2 และขอ ค.5.3)  

ง)  คํานวณความเขมขน Cr(VI) (μg/g) ท่ีช้ีบอก (ขอ ค.5.4.ก)  และหาเปอรเซ็นการคืนกลับของ Cr(VI) สไปก 
สําหรับตัวอยางแตละตัว  SR =  C × M

SA ×100                                                                     (ค.4) 
เม่ือ 
SR   คือ อัตราของการคืนกลับ เปน % ของ Cr (VI) สไปก  
C    คือ ความเขมขนท่ีวัดได  เปน μg/g 
M    คือ มวลตวัอยาง  เปน g  
SA   คือ ปริมาณสไปก (10 μg) 

-  เปอรเซ็นตการคืนกลับของ Cr(VI) จะอยูระหวาง 70 % และ 125 % สําหรับตัวอยางแตละตัว   ถาการคืน
กลับอยูนอกขีดจํากัดการซํ้าใดๆ ตองทําซํ้าข้ันตอนดําเนินการแยกและข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหท้ังหมด 
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จ)  ขีดจํากัดการตรวจหาของวิธีไดมาโดยคํานวณสวนเบ่ียงเบนมาตรฐาน, s, สําหรับการวิเคราะหซํ้า (ตํ่าสุด 6)   
ตอมาใหคูณสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานดวยคา Student’s t สําหรับจํานวนซํ้าท้ังหมด (n)  สําหรับองศาอิสระ n-1    
รายการคา Student’s t สําหรับการซํ้า 6 ถึง 10 ตัวอยางถูกแสดงในตารางท่ี ค.1 

ตัวอยาง  สําหรับการซํ้า 6  องศาอิสระ จะเปน 6-1 = 5 , คา  t  จะเปน 3.36 

หมายเหตุ  การวิเคราะหทั้งหมดที่ใชเพื่อคํานวณ MDL ควรเปนลําดับ 

ตารางท่ี ค.1 ขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี = t × sn-1 

จํานวนตัวอยาง สถิติ Student’s t 
(ความเช่ือม่ัน 99 %) 

6 3.36 
7 3.14 
8 3.00 
9 2.90 
10 2.82 

ฉ)  ขีดจํากัดเชิงปริมาณหาโดยคูณคาขีดจํากัดการตรวจหาของวิธีดวยตัวประกอบของ 5  

ขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี และขีดจํากัดเชิงปริมาณจะแปรผันจากหองปฏิบัติการถึงหองปฏิบัติการ โดยท่ัวไป 
ขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี  2 μg/g (ขีดจํากัดเชิงปริมาณ 10 μg/g) สามารถบรรลุโดยการใชวิธีนี้  

 ค.7  การประเมินวิธี 
การศึกษาระหวางหองปฏิบัติการระหวางประเทศ (IIS) ท่ีจัดโดย WG3 ของ IEC TC 111 ในระหวางการพัฒนา
ของวิธีนี้พบวาการแยก Cr(VI) ไดรับผลกระทบอยางมากโดยเมทริกซตัวอยาง    เพราะฉะน้ันความเหมาะสมของ
วิธีนี้แปรผันไดและข้ึนอยูกับเมทริกซเชิงองคประกอบจําเพาะของตัวอยางท่ีทดสอบ   จากผลการศึกษาแสดงให
เห็นวาผลทดสอบในวงกวางสําหรับพอลิเมอร 3 แบบ ท่ีมีระดับของ Cr(VI) อยูระหวาง 250 μg/g และ 1 100 μg/g 
ผลทดสอบสําหรับวัสดุ PVC ท่ีแสดงการวิเคราะหซํ้าไดถึง 3.9 % ของสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธ และการคืน
กลับของ Cr(VI) ประมาณ 70% ในจํานวน 6 หองปฏิบัติการ  สําหรับวัสดุ ABS ท่ีหาไดเปนวัสดุอางอิงท่ีไดรับการ
รับรอง การวิเคราะหซํ้าไดประมาณ 13 % ของสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธ และการคืนกลับของ Cr(VI) 
ประมาณ 27 %   ผลทดสอบสําหรับวัสดุ EVAC/PE แสดงใหเห็นวาไมมีการคืนกลับท่ีสามารถวัดได 
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ภาคผนวก ง. 
(ขอแนะนํา) 

การประยุกตในทางปฏิบัติของการคัดเบื้องแรกดวยเอกซเรยฟลูออเรสเซนซสเปกโทรเมตรี (XRF) 
ง.1  การกลาวนํา 
ภาคผนวกน้ีใหขอมูลท่ัวไปเพื่อชวยในการประยุกตในทางปฏิบัติของวิธีท่ีบรรยายกอนหนานี้  ผูผลิตบางรายอาจ
จัดเตรียมข้ันตอนดําเนินการมาตรฐาน (SOP) ใหมาพรอมกับเคร่ืองมือ   ขอแนะนําตอไปนี้ท่ีมีอยูในเอกสารทําให
ผูปฏิบัติงานม่ันใจในคุณภาพท่ีเปนไปไดท่ีดีท่ีสุดของผลการวิเคราะห 

ง.2  เมทริกซและผลกระทบการแทรกสอด 
ในลักษณะท่ีเปนขอแนะนําท่ัวไป สําหรับผูใชวิธีนี้ ขีดจํากัดในการแกคาสําหรับการแทรกสอดเชิงสเปกตรัม และ
การแปรผันของเมทริกซจากวัสดุหนึ่งไปยังอีกวัสดุหนึ่งอาจกระทบความไว  ขีดจํากัดการตรวจหา หรือความแมน
ของสารท่ีวิเคราะหแตละสารอยางมาก   รายการตอไปนี้ครอบคลุมเนื้อหาท่ีปกติมากท่ีสุด   

ก) ความเขมของการแผรังสีท่ีมีลักษณะเฉพาะ (characteristic radiation) ของธาตุในตัวอยางไดรับอิทธิพลท่ีสงผล
เสียโดยกระบวนการกระเจิงของการแผรังสีการกระตุน ซ่ึงทําใหเกิดแบกกราวดเชิงสเปกตรัม (spectral 
background)   นอกจากนี้จะเกิดผลกระทบหลัก 2 อยางคือ 

1)  การดูดกลืนของการแผรังสีการกระตุน และการแผรังสีฟลูออเรสเซนซโดยสารท่ีวิเคราะห และโดยธาตุ
อ่ืนๆ (เมทริกซ) ในตัวอยาง 

2)  การกระตุนทุติยภูมิ (การเพิ่ม) ของสารท่ีวิเคราะหโดยธาตุอ่ืนๆในตัวอยาง  

-  พอลิเมอร : ในตัวอยางพอลิเมอร เมทริกซมีอิทธิพลตอความเขมเอกซเรยท่ีมีลักษณะเฉพาะของสารท่ี
วิเคราะหมาจาก : 

•  การกระเจิง (สวนใหญไมอยูในทิศทางเดียวกัน) ของการแผรังสีปฐมภูมิ ซ่ึงทําใหเกิดแบกกราวดเชิง
สเปกตรัมอยางมาก  

•  การดูดกลืนของการแผรังสีฟลูออเรสเซนซสวนใหญโดย Cl ใน PVC, โดยธาตุซ่ึงเพิ่มเชน Ca, Ti, 
Zn, Sn,  และโดยธาตุ เชน Br และ Sb, ซ่ึงมีอยูในสารหนวงเปลวไฟ 

•  การกระตุนทุติยภูมิโดยธาตุ เชน Sb, Sn, และ Br 

•  WDXRF (> 500 W) สเปกโทรมิเตอรกําลังสูงบางเคร่ือง สามารถทําใหพื้นผิวของตัวอยางพอลิเมอร
เปล่ียนไป ถาถูกฉายดวยรังสีเปนเวลานาน  ในกรณีนี้ตองใชตัวอยางเตรียมใหมๆ เสมอ 

-  โลหะ : ในตัวอยางโลหะ การกระเจิงของการแผรังสีปฐมภูมิ ขณะท่ียังคงมีอยู ไมมีบทบาทสําคัญ สวนใหญ
ผลกระทบเมทริกซท่ีถูกทําใหมีข้ึนโดยการดูดกลืนและผลกระทบการกระตุนท่ีสอง  ส่ิงเหลานี้จะแตกตาง
กันสําหรับเมทริกซโลหะแตละชนิด   รายการตอไปนี้แสดงธาตุท่ีพบโดยท่ัวไปในเมทริกซตางๆ 
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•  เหล็กเจือ : Fe, Cr, Ni, Nb, Mo, W  

•  อะลูมิเนียมเจือ : Al, Mg, Si, Cu, Zn 

•  ทองแดงเจือ: Cu, Zn, Sn, Pb, Mn, Ni, Co  

•  โลหะบัดกรีเจือ : Pb, Cu, Zn, Sn, Sb, Bi, Ag  

•  สังกะสีเจือ : Zn, Al  

•  โลหะมีคา เจือ : Rh, Pd, Ag, Ir, Pt, Au, Cu, Zn 

•  โลหะอ่ืนๆ เชน Ti, Mg 

-  อิเล็กทรอนิกส : ในหลักการ ผลกระทบท้ังหมดท่ีถูกกลาวถึงสําหรับพอลิเมอร และโลหะ  

ข)  นอกจากนี้ ความเขมของการแผรังสีท่ีมีลักษณะเฉพาะ ของธาตุในตัวอยางสามารถไดรับอิทธิพลจากเสนท่ี
แทรกสอดจากธาตุอ่ืนๆในตัวอยาง   สําหรับธาตุเปาหมายโดยท่ัวไปเสนท่ีแทรกสอดสามารถเปนดังนี้ 

-  Cd: การแทรกสอดท่ีเปนไปไดจาก Br, Pb, Sn, Ag และ Sb   

-   Pb: การแทรกสอดท่ีเปนไปไดจาก Br, As, Bi 

-   Hg: การแทรกสอดท่ีเปนไปไดจาก Br, Pb, Bi, Au และจาก Ca  และ Fe  ถาตัวอยางประกอบดวย Ca และ 
Fe ท่ีความเขมขนสูง 

-   Cr: การแทรกสอดท่ีเปนไปไดจาก Cl 

-  Br: การแทรกสอดท่ีเปนไปไดจาก Fe, Pb และ Hg  ในโอกาสท่ีพบไมบอยการแทรกสอดจาก Al อาจ
เกิดข้ึนได ถาเสน BrLα ถูกเลือกใชเพื่อวิเคราะห Br   

ค)  อิทธิพลของผลกระทบเมทริกซตอ LOD 

 ตารางท่ี ง.1 ผลกระทบขององคประกอบเมทริกซตอขีดจํากัดของการตรวจหาของธาตุท่ีถูกควบคมุบางธาต ุ
ธาตุ/สารที่วิเคราะห พอลิเมอรบริสุทธ์ิ พอลิเมอรท่ีมี Sb > 2% โดย

ปราศจาก Br 
พอลิเมอรท่ีมี Br > 2% โดย

ปราศจาก Sb 
แคดเมียม A ~ A  2A > 2A 

ตะก่ัว B ~ 2B > 3B 

หมายเหตุ 1  ถา A และ B เปนขีดจํากัดของการตรวจหา (LOD) สําหรับ Cd และ Pb ในพอลิเมอรบริสุทธ์ิตามลําดับ ดังนั้น LOD ถึงที่คาดไว
สําหรับเมทริกซที่ซับซอนมากกวาถูกแสดงเปนพหุคูณของ A และ B ดังในตารางที่ ง.1 
หมายเหตุ 2  ขอมูลในตารางที่ ง.1 ใหไวในลักษณะที่เปนคําแนะนําเทานั้น LOD จริงสําหรับสารที่วิเคราะหเปาหมายเปนความจําเพาะ
สําหรับเคร่ืองวัดแตละเคร่ือง และภาวะ/พารามิเตอรการวิเคราะหที่ใช 
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ง.3  การตีความผลการทดสอบ 
สําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสาร ผูวิเคราะหตองเตรียมหาแหลงคาความไมแนนอนโดยการประมาณคาความไม
แนนอนขยาย (U) ท่ีแสดงท่ีระดับความม่ันใจท่ีเลือก  การใชคาสําหรับ U  และระดับท่ียอมใหสูงสุด (L) ของสาร 
ผูวิเคราะหตองจัดหมวดหมูแตละตัวอยางดังนี้ 

ก)  “ตํ่ากวาขีดจํากัด” - ถาผลการทดสอบ, Ri, ของการวิเคราะหเชิงปริมาณสําหรับสารท่ีวิเคราะหท้ังหมดตํ่ากวาคา, 
Pi, ท่ีคํานวณโดยสมการ (ง.1)  ผลการทดสอบสําหรับตัวอยางคือ “ตํ่ากวาขีดจํากัด” 

 Pi  =  Li - Ui       (ง.1) 

เม่ือ “ i ” คือสารท่ีวิเคราะหแตละสาร 

ข)  “สูงกวาขีดจํากัด” - ถาผลการทดสอบ, Ri, ของการวิเคราะหเชิงปริมาณสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสารท่ีสูง
กวาคา, Fi, ท่ีคํานวณจากสมการ (ง.2)  ผลการทดสอบสําหรับตัวอยางคือ “สูงกวาขีดจํากัด” 

 Fi  =  Li + Ui       (ง.2) 

หมายเหตุ 1  ในกรณีของการบัญญัติกฎหมายจริง ซ่ึงเขมงวดกับ PBB/PBDE และ Cr(VI) คอนขางมากกวา Br และ Cr ขอยกเวนคือผลการ
หา Br และ Cr ดวย XRF   ถาผลการทดสอบเชิงปริมาณสําหรับธาตุ Br และ/หรือ Cr สูงกวาขีดจํากัด(สําหรับ Br ที่คํานวณบนพื้นฐานของ
ปริมาณสัมพันธ (stoichiometry) ของ Br ที่มาจากคอนจีเนอรพื้นฐานของแตละคอนจีเนอรใน PBB/PBDE) ตัวอยางคือ “ไมสามารถสรุปได” 
และถึงแมวาผลการทดสอบเชิงปริมาณสําหรับสารที่วิเคราะหอื่นๆทั้งหมดคือ “ตํ่ากวาขีดจํากัด” 

ค)  “ไมสามารถสรุปได” - ถาผลการทดสอบ, Ri, ของการวิเคราะหเชิงปริมาณสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสารใน
ตัวอยางอยูระหวาง Pi  กับ Fi การทดสอบจะเปน “ไมสามารถสรุปได” สําหรับตัวอยางนั้น 

-  คา L ถูกกําหนดโดยขอบังคับท่ีใชเพื่อตัดสินการยอมรับของวัสดุในผลิตภัณฑ   ถาวัสดุท่ีแสดงรายการใน
ขอบังคับท่ีควบคุมอยูในรูปแบบธาตุ ตองใช L โดยตรงจากขอบังคับท่ีควบคุม   ถาวัสดุท่ีแสดงรายการใน
ขอบังคับท่ีควบคุมอยูในรูปแบบสารประกอบ ตองคํานวณคา L โดยใชกราวิเมตริกแฟกเตอร (gravimetric 
factor) สําหรับธาตุท่ีหาโดยใช XRF ในสารประกอบเคมีเปาหมาย 

-  คา U ขางตน หมายถึงการประมาณคาของความไมแนนอนท่ีเกี่ยวของกับผลการหาดวย XRF ของสารท่ี
วิเคราะหแตละสาร  กลาวคือ  U แตกตางกันสําหรับการรวมเขาดวยกันของแตละสารท่ีวิเคราะห ข้ันตอน
ดําเนินการเตรียมตัวอยาง การสอบเทียบ และสเปกโทรมิเตอร   คําแนะนําเกี่ยวกับการประมาณความไม
แนนอนอาจไดมาจาก ISO/IEC Guide 98  

หมายเหตุ 2  ผูใชอาจเลือกคาที่จะแทน U บนพื้นฐานของชวงความปลอดภัยที่ตองการ   อยางไรก็ตาม แนะนําวาใหพยายามทําเพื่อประมาณ
คา U ใหแนใจวานอยกวาหรือเทากับของชวงความปลอดภัยที่เลือก 

ง)  แผนตัวอยางสําหรับการแปลผลการทดสอบท่ีขีดจํากัดตัวอยางท่ีใหไวในตารางท่ี ง.2 
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ตารางท่ี ง.2 - ขีดจํากัดการคดักรองเปน mg/kg สําหรับธาตุควบคุมในเมทริกซตางๆ 
ธาตุ พอลิเมอร โลหะ วัสดุเชิงประกอบ 
Cd BL < (70-3σ) < X < 

(130+3σ) < OL 
BL < (70-3σ) < X < 

(130+3σ) < OL 
LOD < x< (150+3σ) < OL 

Pb BL < (700-3σ) < X <  
(1 300+3σ) < OL 

BL < (700 -3σ) < X <  
(1 300+3σ) < OL 

BL < (500-3σ) < X <  
(1 500+3σ) < OL 

Hg BL < (700-3σ) < X <  
(1 300+3σ) < OL 

BL < (700-3σ) < X <  
(1 300+3σ) < OL 

BL < (500-3σ) < X <  
(1 500+3σ) < OL 

Br BL < (300-3σ) < X  BL < (250-3σ) < X 
Cr BL < (700-3σ) < X BL < (700-3σ) < X BL < (500-3σ) < X 

-  ชุดรวมของขีดจํากัดสําหรับสารท่ีสนใจถูกสมมุติสําหรับจุดประสงคของตัวอยางนี้    ขีดจํากัดเปน  
100 mg/kg สําหรับ Cd และ 1 000 mg/kg สําหรับ Pb, Hg และ Cr    ขีดจํากัดสําหรับ Br ถูกคํานวณบน
พื้นฐานของปริมาณสัมพันธ ของ Br ในคอนจีเนอรพื้นฐานท่ีสุด ของ PBB/PBDE  และขีดจํากัดเปน 1 000 
mg/kg    “ระดับปฏิบัติ” สําหรับวิธีนี้ต้ังข้ึนเพื่อจุดประสงคของข้ันตอนดําเนินการการคัดเบ้ืองแรกท่ีมีชวง
ความปลอดภัย 30 % (50 % สําหรับวัสดุเชิงประกอบ) 

-  การตรวจหา “ตํ่ากวาขีดจํากัด” (BL)  หรือ “สูงกวาขีดจํากัด” (OL) จะต้ังคาไวท่ี 30 % (50 % สําหรับวัสดุ
เชิงประกอบ) ซ่ึงนอยกวาหรือมากกวาขีดจํากัด ตามลําดับ   ชวงความปลอดภัยไดตกลงกันบนพ้ืนฐานของ
ประสบการณของผูเช่ียวชาญและผูประกอบการในอุตสาหกรรมจํานวนมาก   การอธิบายตอไปของวิธีนี้
เพื่อการประมาณคาความไมแนนอน (ซ่ึงในท่ีนี้แปลความเปน “ชวงความปลอดภัย”) สามารถพบไดใน 
ขอ 6.6 ค 

-  สัญลักษณ “X” เปนเคร่ืองหมายวาบริเวณใดท่ีจําเปนตองตรวจสอบตอไป 

-  เทอม “3σ” แสดงความทวนซํ้าไดของเคร่ืองวิเคราะหท่ีระดับปฏิบัติ โดยท่ี σ ถูกคํานวณเปนสวนเบ่ียงเบน
มาตรฐานของตัวอยางท่ัวไปที่มีปริมาณของสารควบคุมใกลขีดจํากัดของสารท่ีสนใจ (ดูการทดสอบเพ่ือ
ทวนสอบสมรรถนะของสเปกโทรมิเตอรขอ 6.5.4)     ความทวนซํ้าไดแสดงในเทอมของ “3σ” ท่ีระดับ
ความม่ันใจ 99.7 % มากกวา “2σ” ท่ีระดับความม่ันใจ 95 % ท่ีใชกันท่ัวไป   ระดับความม่ันใจ 99.7 % จะ
ยอมใหวิธีมี “ความคลาดเคล่ือนท่ีผิดในทางลบ” นอยกวา 

หมายเหตุ 3  ขีดจํากัดของการตรวจหาของเคร่ืองมือควรต่ํากวา “ระดับปฏิบัติ” และควรใชตามหมายเหตุในขอ 6.5.4.ง 

ง.4  ผลสรุปของ IIS2 ท่ีเก่ียวของกับวิธี XRF 
 IEC TC111 WG3 เลือกหองปฏิบัติการอาสาสมัคร เขารวมในการศึกษาระหวางหองปฏิบัติการระหวางประเทศ 
(IIS2) เพื่อหาสมรรถนะของวิธีทดสอบนี้    CRM (วัสดุอางอิงรับรอง) ซ่ึงไดรับบริจาคเปนตัวอยางการวิจัยท่ีรู
องคประกอบแลว  และตัวอยางจริงถูกวิเคราะหตามข้ันตอนดําเนินการท่ีอธิบายในขอนี้ บริภัณฑท่ีใชในการ
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ทดสอบเหลานี้มีต้ังแตจากหองปฏิบัติการ ED-XRF  หรือ WD-XRF ไปเคร่ืองวิเคราะห XRF  แบบตั้งโตะทดสอบ 
จนถึงแบบเคล่ือนยายงายและแบบมือถือ   ตัวอยางถูกวิเคราะห “ในลักษณะท่ีเปนอยู”  ตัวอยางท้ังหมดถูกสมมุติ
วาเปนเนื้อเดียวกัน ถึงแมวาสมมุติฐานนี้มีผลใชไดสําหรับตัวอยาง CRM เทานั้น  ท่ียังเปนคําถามสวนมากคือความ
เปนเนื้อเดียวกันของตัวอยางท่ีเปนแผนวงจรพิมพท่ีถูกบด (F20 และ F21) 

ตารางท่ี ง.3  ถึงตารางท่ี ง.7  แสดงการสรุปรายละเอียดของผลการทดสอบสําหรับแตละสารและวัสดุท่ีทดสอบ ท่ี
ไดมาเพ่ือจุดประสงคของการประเมินวิธี XRF นี้   ผลการทดสอบเหลานี้สนับสนุนบทสรุปเกี่ยวกับสมรรถนะของ
วิธี (XRF) ท่ีทําในขอ 6.7 
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ตารางท่ี ง.3 ผลการทดสอบเฉล่ีย และอัตราคาคืนกลับสําหรับตะกั่วท่ีไดมาในการศึกษา IIS2 
เลข

ตัวอยาง 
คําอธิบายตัวอยาง คาท่ีไดรับ

การ
รับรอง
ของ Pb  
mg/kg 

ผลเฉล่ีย
ของ Pb 

 
 

 mg/kg 

สวน
เบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

 
mg/kg 

อัตราคา
คืนกลับ ก 

 
 

% 

พิสัยของ
อัตราคา
คืนกลับ 

 
% 

จํานวน
ชุดขอมูล
ท้ังหมด ข 

จํานวน
ชุดขอมูล
ท่ีใช ข 

IIS2-C10 EC 680 (พอลิเอทิลีน) 107.9 115 20 107 91 - 152 10 10 
IIS2-C11 EC 681 (พอลิเอทิลีน) 13.8 18 10 132 92 - 278 10 8 
IIS2-C12 NMIJ CRM-8112-a  

(อะครีโลไนไทรล 
บิวทาไดอีนสไทรีน) 

108.9 95 15 87 66 - 110 13 12 

IIS2-C13 NMIJ  CRM 8113-a 
(อะครีโลไนไทรล 
บิวทาไดอีนสไทรีน) 

1 084 952 156 88 67 - 106 13 12 

IIS2-F22 BCR 126  
(แกวผลึกตะก่ัว) 

240 000 232 192 58 270 97 62 - 129 5 4 

IIS2-D14 NIST SRM 2166 
(เหล็กกลาเจือตํ่า) 

30 NDค    5 0 

IIS2 - 
D15 

NIST SRM 855a 
(อะลูมิเนียมหลอเจือ) 

190 187 50 98 64-122 6 3 

IIS2-D16 NIST SRM 87a 
(อะลูมิเนียมเจือซิลิคอน) 

930 1 021 269 110 73 - 150 11 7 

IIS2-D18 MBH CRM 74X  CA4 
(โลหะเจือดีบุก) 

174 NDค 
(พิสัยจาก 

60 ถึง 
377) 

   9 4 

IIS2-F20 ตัวอยางจริง 
(แผนวงจรพิมพที่ถูกบด) 

23 000 18 735 5 897 81 54 - 87 6 4 

IIS2 - F21 ตัวอยางจริง 
(แผนวงจรพิมพที่ถูกบด) 

22 000 7 991 1 931 36 23 - 44 5 4 

ก  อัตราคาคืนกลับถูกกําหนดเปนอัตราสวนของความเขมขนที่วัดไดตามความเปนจริงของสารท่ีวิเคราะห กับความเขมขนที่

คาดหวังและคูณดวย 100 %    กลาวอีกนัยหน่ึงคือ แสดงถึงความไมแมนของผลการทดสอบ 
ข  ชุดขอมูลแตละชุด โดยทั่วไปแทนการวิเคราะหซ้ํา 3 ครั้งของตัวอยาง 
ค  ND หมายถึง “ตรวจหาไมพบ” 
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ตารางท่ี ง.4  ผลการทดสอบเฉล่ียและอัตราคาคืนกลับสําหรับปรอทท่ีไดมาในการศึกษา IIS2 
เลข

ตัวอยาง 
คําอธิบายตัวอยาง คาท่ีไดรับ

การรับรอง
ของ Hg  
mg/kg 

เฉล่ีย
สงผลของ 

Hg 
 mg/kg 

สวน
เบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

 mg/kg 

อัตราคา
คืนกลับ ก 

 
% 

พิสัยของ
อัตราคาคืน

กลับ  
% 

จํานวนชุด
ขอมูล
ท้ังหมดข 

จํานวน
ชุด

ขอมูลท่ี
ใช 

IIS2-C10 EC 680  
(พอลิเอทิลีน) 

25.3 25 11 100 0-146 10 8 

IIS2-C11 EC 681 
(พอลิเอทิลีน) 

4.5 4 3 89 0-133 10 5 

IIS2-C12 NMIJ CRM 8112-a 
(อะครีโลไนไทรล 
บิวทาไดอีนสไทรีน) 

100 92 15 92 67-117 13 12 

IIS2-C13 NMIJ CRM 8113-a 
(อะครีโลไนไทรล 
บิวทาไดอีนสไทรีน) 

941.5 893 109 95 80-120 13 12 

ก  อัตราคาคืนกลับถูกกําหนดเปนอัตราสวนของความเขมขนที่วัดไดจริงของสารที่วิเคราะห กับความเขมขนที่คาดหวังคูณดวย

100 % กลาวอีกนัยหน่ึงคือ แสดงถึงความไมแมนของผลการทดสอบ 
ข  ชุดขอมูลแตละชุด โดยทั่วไปแทนการวิเคราะหซ้ํา 3 ครั้งของตัวอยาง 
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ตารางท่ี ง.5  ผลการทดสอบเฉล่ียและอัตราคาคืนกลับสําหรับแคดเมียมท่ีไดมาในการศึกษา IIS2 

เลข
ตัวอยาง คําอธิบายตัวอยาง 

คาท่ีไดรับ
การ

รับรอง
ของ Cd 
mg/kg 

เฉล่ีย
สงผลของ 

Cd  
 

mg/kg 

สวน
เบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

 
mg/kg 

อัตราคา
คืนกลับ ก 

 
 

% 

พิสัยของ
อัตราคา
คืนกลับ  

 
% 

จํานวนชุด
ขอมูล
ท้ังหมดข 

จํานวนชุด
ขอมูลท่ีใช 

IIS2-
C10 

EC 680(พอลิเอทิลีน) 140.8 133 19 94 78-116 10 9 

IIS2-
C11 

EC 681(พอลิเอทิลีน) 21.7 20 5 91 65-124 10 9 

IIS2-
C12 

NMIJ CRM 8112-a 
(อะครีโลไนไทรล 
บิวทาไดอีนสไทรีน) 

10.77 16 13 155 90-500 13 10 

IIS2-
C13 

NMIJ CRM 8113-a 
(อะครีโลไนไทรล 
บิวทาไดอีนสไทรีน) 

106.9 92 13 86 72 - 111 13 9 

IIS2-
D18 

CRM “MBH”  
(โลหะเจือดีบุก) 

3.3 NDค    8 0 

ก อัตราคาคืนกลับถูกกําหนดเปนอัตราสวนของความเขมขนที่วัดไดตามความเปนจริงของสารท่ีวิเคราะห กับความเขมขนที่คาดหวัง

และคูณดวย 100 %    กลาวอีกนัยหน่ึงคือ แสดงถึงความไมแมนของผลการทดสอบ 
ข ชุดขอมูลแตละชุด โดยทั่วไปแทนการวิเคราะหซ้ํา 3 ครั้งของตัวอยาง 
ค ND หมายถึง “ตรวจหาไมพบ” 
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ตารางท่ี ง.6  ผลการทดสอบเฉล่ียและอัตราคาคืนกลับสําหรับโครเมียมท้ังหมดท่ีไดมาในการศึกษา IIS2 
เลข

ตัวอยาง 
คําอธิบายตัวอยาง คาท่ี

ไดรับ
การ

รับรอง
ของ Cr 
mg/kg 

ผลเฉล่ีย
ของ Cr 

 
mg/kg 

สวน
เบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

mg/kg 

อัตราคา
คืนกลับ ก  

 
% 

พิสัยของ
อัตราคา
คืนกลับ  

% 

จํานวนชุด
ขอมูล

ท้ังหมด ข 

จํานวนชุด
ขอมูลท่ีใช 

IIS2-C10 EC 680  
(พอลิเอทิลีน) 

114.6 134 38 117 61-182 10 10 

IIS2-C11 EC 681 
(พอลิเอทิลีน) 

17.7 20 6 112 68-185 10 7 

IIS2-C12 NMIJ CRM 8112-a 
(อะครีโลไนไทรล 
บิวทาไดอีนสไทรีน) 

27.87 125ค 42 448  13 13 

IIS2-C13 NMIJ CRM 8113-a 
(อะครีโลไนไทรล 
บิวทาไดอีนสไทรีน) 

269.5 1 016ค 303 377  13 13 

IIS2-F22 BAM S004(แกว) 94 77 32 82 50-110 3 2 
IIS2-D14 SRM 2166 

(เหล็กกลาเจือตํ่า) 
240 NDง 

(ที่พิสัย
จาก ND 
ถึง 827 ) 

   5 0 

IIS2-D15 SRM 855a 
(อะลูมิเนียมเจือหลอ) 

130 NDง  
(ที่พิสัย

จาก 89 ถึง 
890) 

   5 0 

IIS2-D16 SRM 87a 

(โลหะเจือ
อะลูมิเนียมซิลิคอน) 

1 100 1 107 450 110 55-152 11 4 

ก อัตราคาคืนกลับถูกกําหนดเปนอัตราสวนของความเขมขนที่วัดไดตามความเปนจริงของสารท่ีวิเคราะห กับความเขมขนที่

คาดหวังและคูณดวย 100 %    กลาวอีกนัยหน่ึงคือ แสดงถึงความไมแมนของผลการทดสอบ 
ข ชุดขอมูลแตละชุด โดยทั่วไปแทนการวิเคราะหซ้ํา 3 ครั้งของตัวอยาง 
ค ผลลัพธขีดเสนใตสําหรับตัวอยาง C12 และ C13 สําหรับเปนขอมูลเทาน้ัน  ในตัวอยางทั้งสอง ผลการทดสอบ Cr ที่รายงานโดย

หองปฏิบัติการคือแฟกเตอรที่มากกวาคารับรองประมาณ 4 เทา  เหตุผลสําหรับสิ่งน้ีไมไดใหไว 
ง ND หมายถึง “ตรวจหาไมพบ” 

 



มอก.2388-2556 

-113- 
 

ตารางท่ี ง.7  ผลการทดสอบเฉล่ีย และอัตราคาคืนกลับสําหรับโบรมีนท้ังหมดท่ีไดมาในการศึกษา IIS2 

เลข
ตัวอยาง คําอธิบายตัวอยาง 

คาท่ีไดรับ
การรับรอง
ของ Br 
mg/kg 

ผลเฉล่ีย
ของ Br 

 
mg/kg 

สวน
เบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

mg/kg 

อัตราคา
คืนกลับ ก 

 
% 

พิสัยของ
อัตราคาคืน

กลับ         
% 

จํานวนชุด
ขอมูล

ท้ังหมด ข 

จํานวนชุด
ขอมูลท่ีใช 

IIS2-C10 EC 680 (พอลิเอทิลีน) 808 826 90 102 70-125 10 8 
IIS2-C11 EC 681 (พอลิเอทิลีน) 98 90 13 92 65-102 10 8 
IIS2-A01 HIPS 

(พอลิสไทรีนการ
กระทบสูง),  

ตัวอยางวิจัยบริจาค 

99 138 104 976 15 353 105 84-124 12 5 

IIS2-A02 HIPS(พอลิสไทรีนการ
กระทบสูง),ตัวอยางวิจัย

บริจาค 

100 050 116 007 10  053 116 100-125 12 5 

IIS2-A03 ABS 
(อะครีโลไนไทรล 

บิวทาไดอีนสไทรีน),
ตัวอยางวิจัยบริจาค 

116 800 118 817 29 351 102 69-123 6 5 

IIS2-A04 ABS 
(อะครีโลไนไทรล 

บิวทาไดอีนสไทรีน),
ตัวอยางวิจัยบริจาค 

118 400 127 856 32 346 108 90-131 6 5 

IIS2-A05 PC/ABS 
(พอลิคารบอเนต

และอะครีโลไนไทรล
บิวทาไดอีนสไทรีน),
ตัวอยางวิจัยบริจาค 

800 995 90 124 114-136 4 3 

IIS2-A06 PC/ABS 
(พอลิคารบอเนต

และอะครีโลไนไทรล
บิวทาไดอีนสไทรีน),
ตัวอยางวิจัยบริจาค 

2 400 3 034 467 126 111-148 4 3 

ก  อัตราคาคืนกลับถูกกําหนดเปนอัตราสวนของความเขมขนที่วัดไดจริงของสารท่ีวิเคราะห กับความเขมขนที่คาดหวังคูณดวย 100 %

กลาวอีกนัยหน่ึงคือ แสดงถึงความไมแมนของผลการทดสอบ  
ข  ชุดขอมูลแตละชุด โดยทั่วไปแทนการวิเคราะหตัวอยางซ้ํา 3 ครั้ง 
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ภาคผนวก จ. 
(ขอแนะนํา) 

การใชงานในทางปฏิบัติของการตรวจหาของปรอทในพอลิเมอร, โลหะ และอิเล็กทรอนิกส 
โดย CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES และ ICP-MS 

จ.1  บริภัณฑ 
ตัวอยางของบริภัณฑท่ีใช 

 
รูปท่ี จ.1 ตัวยอยใชความรอนติดตั้งภาชนะปฏิกิริยา ตัวทําความเย็นรีฟลักซและภาชนะดูดกลืน 

 
 

ภาชนะดูดกลืน

ตัวทําความเย็นรีฟลกัซ 

ภาชนะปฏิกิริยา

กลองทาํความสะอาด
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ตารางท่ี จ.1 –โปรแกรมสําหรับการยอยดวยไมโครเวฟของตัวอยาง (กําลังดานออกสําหรับภาชนะ 5 ใบ) 

ขั้นตอน เวลา 
min 

กําลังดานออก 
W 

ความดันจํากัดไวท่ี 
MPa 

1 5 400 3.5 
2 5 600 3.5 
3 12 800 3.5 
4 20 800 4.0 
5 3 500 4.0 

ขั้นตอนการระบายอากาศ 20 0 - 

จ.2  พารามิเตอรของเคร่ืองมือ 
พารามิเตอรของเคร่ืองมือท่ีแสดงรายการคือตัวอยางของพารามิเตอรของเครื่องมือใชการได และอาจตางออกไป 
เพราะวาเคร่ืองมือแตละเคร่ืองอาจตองการพารามิเตอรอ่ืน   การใชความยาวคล่ืนท่ีแสดงรายการไวและอัตราสวน
มวลตอประจุถูกแนะนําอยางมาก   การเลือกของพารามิเตอรอ่ืนๆในบริบทนี้สามารถทําใหเกิดผลการทดสอบท่ี
ผิดพลาดได 

ก)  CV-AAS 

-  แหลงกําเนิดแสง: หลอดปลอยประจุไมมีอิเล็กโทรด หรือหลอดแคโทดกลวง 

-  ความยาวคล่ืน : 253.7 nm  

-  ความกวางแถบความถ่ีเชิงสเปกตรัม :  0.7 nm  

-  กาซไล :  N2 หรือ Ar 

ข)  CV-AFS 

-  แหลงกําเนิด : หลอดแคโทดกลวง Hg, กระแสไฟฟา  30 mA, ความยาวคล่ืน 253.7 nm  

-  แรงดันไฟฟาไบแอสตัวตรวจหา : -360 V 

-  อุณหภูมิเตาอบ : 800 °C 

-   กาซพาหะไหลของ Ar : 0.6 l/min, กาซฉาก  1.0  l/min 

-  น้ําลาง : 6 % (m/m) HNO3 

ค)  ICP-OES  

-   ความยาวคล่ืน  Hg: 194.227 nm  

-   เคร่ืองกําเนิดกําลัง  RF : 1 150 W 
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-  ความถ่ีของเคร่ืองกําเนิด RF : 27.12 MHz 

-   ความดัน  Ar : 016 MPa 

-   กาซพาหะไหลของ Ar : กาซเย็น : 14 l/min, กาซชวย: 0.5  l/min 

-  อัตราเอาตัวอยางข้ึน : 1.6 ml/min 

ง)   ICP-MS 

-  อัตราสวนมวลตอประจุสําหรับ Hg: m/z = 199, 200, 201, 202  

-   กําลังเคร่ืองกําเนิด RF: 1 200 W 

-  ความถ่ีของเคร่ืองกําเนิด RF : 27.12 MHz 

-   ความดัน Ar: 0.28 MPa 

-   กาซพาหะไหลของ Ar : กาซเย็น : 16 l/min, กาซชวย: 1.0  l/min 

หมายเหตุ  ตําแหนงของทอรช ความลึกการเก็บตัวอยาง, แนวระดับ, แนวดิ่ง; เลนส: ภาวะทั้งหมดควรจัดการใหเกิดผลดีที่สุดกอนการวัด  
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ภาคผนวก ฉ. 
(ขอแนะนํา) 

การใชงานในทางปฏิบัติของการตรวจหาของตะกั่วและแคดเมียม 
ในพอลิเมอรโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS 

ฉ.1  ICP-OES 
ตารางท่ี ฉ.1 - การแทรกสอดเชิงสเปกตรัมสําหรับความยาวคล่ืนของแคดเมียมและตะกั่ว 

 Cd Cd Cd Cd Pb Pb Pb Pb
nm 214.439 226.502 228.802 361.051 217.000 220.353 261.417 283.305
Ag + + + + + + + + 
As ++ + +++ + + + + + 
Au + + ++ + + + + +++ 
B + + + +++ + + ++ + 

Ca + + + + + + + + 
Co + ++ +++ +++ ++ +++ +++ ++ 
Cr + + + + + + ++ + 
Cu + + + + + + + ++ 
Eu + + + +++ ++ + +++ +++ 
Ga + + + + + + + + 
Ge + + + + + + + + 
In + + + + + + + + 
Ir ++ ++ ++ ++ +++ +++ +++ +++ 

Mg + + + + + + + ++ 
Mn + + + +++ + ++ +++ + 
Mo ++ + + +++ ++ + ++ +++ 
Ni + + ++ +++ +++ ++ + + 
Pd + + + + + +++ + + 
Pt +++ + ++ + + + + + 
Re ++ ++ + +++ ++ +++ ++ +++ 
Ru ++ + ++ + ++ + +++ + 
Sb ++ + + + ++ + + + 
Sc + + +++ ++ ++ ++ +++ ++ 
Sn + + + + ++ + + ++ 
V + + ++ +++ ++ ++ ++ + 
W ++ ++ ++ ++ +++ + +++ ++ 
Zn + + + + +++ + + + 
Al + + + + +++ +++ + ++ 
Ti + + + ++ + +++ + ++ 
Fe +++ +++ + ++ +++ ++ +++ +++ 
Nb + + + - - + - +++ 
Hf - - - - - + - +++ 
Ta - - - - - + - ++ 
Pb + + + + - - - - 
Cd - - - - + + + + 

หมายเหตุ  ตารางแสดงความแรงของการแทรกสอดสําหรับความยาวคล่ืนของ Cd และ Pb เมื่อใสเมทริกซที่สมนัยกัน 1 000 mg/kg 
+  ไมมีหรือมีการแทรกสอดนอย (โดยทั่วไปนอยกวา 0.05 mg/kg) 
++  การแทรกสอดปานกลาง (โดยทั่วไประหวาง 0.05 mg/kg และ 0.2 mg/kg) 
+++  การแทรกสอดมาก (โดยทั่วไปมากกวา 0.2 mg/kg) 
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ฉ.2   ICP-MS 
ถาพบไอโซโทปเสถียร, คามวลตอประจุ (m/z) ของไอโซโทปหลายๆตัวสามารถวัดเพื่อคาดคะเนระดับของการ
แทรกสอดเชิงสเปกตรัม   ถาตัวอยางมีดีบุกหรือโมลิบดินัม ตองใหความสนใจตอการแทรกสอดท่ีเปนบวกในการ
วัดมวลแคดเมียม 

ตารางท่ี ฉ.2 - ตัวอยางของอัตราสวนมวลตอประจุ (m/z) 
ธาตุ ไอโซโทป ไอโซบาร พอลิอะตอมิก ไอออน 
Cd 111Cd  MoO, MoOH, ZrOH 

 112Cd Sn MoO, MoOH 
 113Cd In MoO, MoOH, ZrOH, RuO 
 114Cd Sn MoO, MoOH, RuO 

Pb 204Pb   
 206Pb  PtO 
 207Pb  IrO 
 208Pb  PtO 

ฉ.3  AAS 
ความยาวคล่ืนการวัดแนะนําสําหรับ AAS  

ตารางท่ี ฉ.3 - ตัวอยางของความยาวคล่ืนสําหรับ AAS 
ธาตุ ความยาวคล่ืน 

nm 
ความกวางสลิต 

nm 
Cd 228.8 0.7 
Pb 261.4 0.7 

 217.0 0.7 
 283.3 0.7 

แหลงกําเนิดแสง: หลอดปลอยประจุไมมีอิเล็กโทรด หรือหลอดแคโทดกลวง  ชนิดของกาซ: อะเซทิลีน/อากาศ 
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ภาคผนวก ช. 
(ขอแนะนํา) 

การใชงานในทางปฏิบัติของการตรวจหาตะก่ัวและแคดเมียม 
ในโลหะโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS 

 ช.1   ICP-OES 
ตารางที่ ช.1 การแทรกสอดเชิงสเปกตรัมสําหรับความยาวคลื่นของแคดเมียมและตะกั่ว 

 Cd Cd Cd Cd Pb Pb Pb Pb 
nm 214.439 226.502 228.802 361.051 217.000 220.353 261.417 283.305 
Ag + + + + + + + + 
As ++ + +++ + + + + + 
Au + + ++ + + + + +++ 
B + + + +++ + + ++ + 

Ca + + + + + + + + 
Co + ++ +++ +++ ++ +++ +++ ++ 
Cr + + + + + + ++ + 
Cu + + + + + + + ++ 
Eu + + + +++ ++ + +++ +++ 
Ga + + + + + + + + 
Ge + + + + + + + + 
In + + + + + + + + 
Ir ++ ++ ++ ++ +++ +++ +++ +++ 

Mg + + + + + + + ++ 
Mn + + + +++ + ++ +++ + 
Mo ++ + + +++ ++ + ++ +++ 
Ni + + ++ +++ +++ ++ + + 
Pd + + + + + +++ + + 
Pt +++ + ++ + + + + + 
Re ++ ++ + +++ ++ +++ ++ +++ 
Ru ++ + ++ + ++ + +++ + 
Sb ++ + + + ++ + + + 
Sc + + +++ ++ ++ ++ +++ ++ 
Sn + + + + ++ + + ++ 
V + + ++ +++ ++ ++ ++ + 
W ++ ++ ++ ++ +++ + +++ ++ 
Zn + + + + +++ + + + 
Al + + + + +++ +++ + ++ 
Ti + + + ++ + +++ + ++ 
Fe +++ +++ + ++ +++ ++ +++ +++ 
Nb + + + - - + - +++ 
Hf - - - - - + - +++ 
Ta - - - - - + - ++ 
Pb + + + + - - - - 
Cd - - - - + + + + 

หมายเหตุ  ตารางแสดงความแรงของการแทรกสอดสําหรับความยาวคล่ืนของ Cd และ Pb    เมื่อ 1 000 mg/kg   ของธาตุเมทริกซ
สมนัยถูกใสเขามา 
+  ไมมีหรือการแทรกสอดนอย (โดยทั่วไปนอยกวา 0.05 mg/kg) 
++  การแทรกสอดปานกลาง (โดยทั่วไประหวาง 0.05 mg/kg และ 0.2 mg/kg) 
+++  การแทรกสอดมาก (โดยทั่วไปมากกวา 0.2 mg/kg) 
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ช.2  การแกไขพื้นหลัง (background correction) 
ในกรณีท่ีเปล่ียนพื้นหลังโดยเมทริกซหลักของสารละลายซ่ึงกระทบความเขมการปลอยพลังงาน (Ix), ความเขมการ
ปลอยพลังงานเหลานี้ตองไดมาโดยหักความเขมพื้นหลัง (Ix’)   รูปท่ี ช.1 แสดงตัวอยางของผลกระทบของการแก
พื้นหลัง   รูปท่ี ช.1ก  แสดงตัวอยางของพ้ืนหลังสมํ่าเสมอกับความยาวคล่ืน  ในกรณีนี้พื้นหลังสามารถถูกแกโดย
ท้ังตําแหนง A และ B    รูปท่ี ช.1ข  แสดงตัวอยางของพ้ืนหลังท่ีเปล่ียนกับความยาวคล่ืน  ในกรณีนี้ความเขมพื้น
หลังตองถูกแกโดยการไดมาซ่ึงความเขมพื้นหลัง (Ix’), ซ่ึงถูกคํานวณโดยท้ังตําแหนง A และตําแหนง B ของความ
เขมการปลอยพลังงาน 

 
รูปท่ี ช.1ก - พ้ืนหลังสมํ่าเสมอ กับความยาวคลื่น 

 
รูปท่ี ช.1ข – พ้ืนหลังท่ีเปล่ียน กับความยาวคลื่น 

รูปท่ี ช.1 การแกไขพื้นหลัง 
เม่ือใชวิธีการเพิ่มสารมาตรฐาน (standard addition method) ตองลบพื้นหลังออกโดยวิธีการแกไขพื้นหลังขางตน
กอนท่ีจะสามารถทําการสอบเทียบการเพิ่มสารมาตรฐาน 

 ช.3  ICP-MS 
ถาพบไอโซโทปเสถียร จํานวนมวลตอประจุ (m/z) ของหลายไอโซโทปสามารถวัดไดเพื่อคาดคะเนระดับของการ
แทรกสอดเชิงสเปกตรัม   ถาตัวอยางบรรจุดีบุกหรือโมลิบดินัม ตองใหความสนใจตอการแทรกสอดท่ีเปนบวกใน
การวัดมวลแคดเมียม 

 

พ้ืนหลัง

พ้ืนหลัง

ความยาวคลื่น

ความยาวคลื่น

คว
าม
เขม

การ
ปล

อย
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ตารางที่ ช.2 – ตัวอยางของอัตราสวนมวลตอประจุ (m/z) 
ธาตุ ไอโซโทป ไอโซบาร พอลิอะตอมิก ไอออน 
Cd 111Cd  MoO, MoOH, ZrOH 

 112Cd Sn MoO, MoOH 
 113Cd In MoO, MoOH, ZrOH, RuO 
 114Cd Sn MoO, MoOH, RuO 

Pb 204Pb   
 206Pb  PtO 
 207Pb  IrO 
 208Pb  PtO 

ช.3  AAS 
ความยาวคล่ืนการวัดแนะนําสําหรับ AAS  

ตารางที่ ช.3 - ตัวอยางของความยาวคลื่นสําหรับ AAS 

ธาตุ ความยาวคล่ืน 
nm 

ความกวางสลิต 
nm 

Cd 228.8 0.7 
Pb 261.4 0.7 

 217.0 0.7 
 283.3 0.7 
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ภาคผนวก ซ. 
(ขอแนะนํา) 

การใชงานในทางปฏิบัติของการตรวจหาตะก่ัวและแคดเมียม 
ในอิเล็กทรอนิกสโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS 

ซ.1 โปรแกรมสําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ 
ตารางท่ี ซ.1 –โปรแกรมสําหรับการยอยตัวอยางดวยไมโครเวฟ ก 

ขั้นตอน เวลา 
min 

กําลังดานออก 
W 

ความดันจํากัดไวท่ี 
MPa 

1A 5 300 2.5 
2A 5 350 2.5 
3A 17 450 2.5 
4A 2 300 2.5 

ขั้นตอนการระบายอากาศ A 3 0 2.5 
1B 5 300 2.5 
2B 5 400 2.5 
3B 17 450 2.5 

ขั้นตอนการระบายอากาศ B 3 0 2.5 
ก กําลังดานออกสําหรับภาชนะ 5 ใบ 
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ซ.2  ICP-OES 

ตารางท่ี ซ.2 การแทรกสอดเชิงสเปกตรัมสําหรับความยาวคล่ืนของแคดเมียมและตะกั่ว 
 Cd Cd Cd Cd Pb Pb Pb Pb

nm 214.439 226.502 228.802 361.051 217.000 220.353 261.417 283.305
Ag + + + + + + + + 
As ++ + +++ + + + + + 
Au + + ++ + + + + +++ 
B + + + +++ + + ++ + 

Ca + + + + + + + + 
Co + ++ +++ +++ ++ +++ +++ ++ 
Cr + + + + + + ++ + 
Cu + + + + + + + ++ 
Eu + + + +++ ++ + +++ +++ 
Ga + + + + + + + + 
Ge + + + + + + + + 
In + + + + + + + + 
Ir ++ ++ ++ ++ +++ +++ +++ +++ 

Mg + + + + + + + ++ 
Mn + + + +++ + ++ +++ + 
Mo ++ + + +++ ++ + ++ +++ 
Ni + + ++ +++ +++ ++ + + 
Pd + + + + + +++ + + 
Pt +++ + ++ + + + + + 
Re ++ ++ + +++ ++ +++ ++ +++ 
Ru ++ + ++ + ++ + +++ + 
Sb ++ + + + ++ + + + 
Sc + + +++ ++ ++ ++ +++ ++ 
Sn + + + + ++ + + ++ 
V + + ++ +++ ++ ++ ++ + 
W ++ ++ ++ ++ +++ + +++ ++ 
Zn + + + + +++ + + + 
Al + + + + +++ +++ + ++ 
Ti + + + ++ + +++ + ++ 
Fe +++ +++ + ++ +++ ++ +++ +++ 
Nb + + + - - + - +++ 
Hf - - - - - + - +++ 
Ta - - - - - + - ++ 
Pb + + + + - - - - 
Cd - - - - + + + + 

หมายเหตุ  ตารางแสดงความแรงของการแทรกสอดสําหรับความยาวคล่ืนของ Cd และ Pb    เมื่อ 1 000 mg/kg  ของธาตุเมทริกซ
สมนัยถูกใสเขามา 

+  ไมมีหรือการแทรกสอดนอย (โดยทั่วไปนอยกวา 0.05 mg/kg) 
++  การแทรกสอดปานกลาง (โดยทั่วไประหวาง 0.05 mg/kg และ 0.2 mg/kg) 
+++  การแทรกสอดมาก (โดยทั่วไปมากกวา 0.2 mg/kg) 

ซ.3  การแกไขพื้นหลัง 
ในเหตุการณท่ีเปล่ียนพื้นหลังโดยเมทริกซหลักของสารละลายซ่ึงกระทบความเขมการปลอย (Ix) ความเขมการ
ปลอยเหลานี้ตองไดมาโดยลบออกดวยความเขมพื้นหลัง (Ix’)   รูปท่ี ซ.1 แสดงตัวอยางของผลกระทบของการแก
พื้นหลัง   รูปท่ี ซ.1ก  แสดงตัวอยางของพ้ืนหลังสมํ่าเสมอกับความยาวคล่ืน  ในกรณีนี้พื้นหลังสามารถถูกแกโดย
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ท้ังตําแหนง A และ B    รูปท่ี ซ.1ข  แสดงตัวอยางของพ้ืนหลังท่ีเปล่ียนกับความยาวคล่ืน  ในกรณีนี้ความเขมพื้น
หลังตองถูกแกโดยการไดมาซ่ึงความเขมพื้นหลัง (lx’) ซ่ึงถูกคํานวณโดยท้ังตําแหนง A และตําแหนง B ของความ
เขมการปลอย 

 
รูปท่ี ซ.1ก - พ้ืนหลังสมํ่าเสมอ กับความยาวคลื่น 

 
รูปท่ี ซ.1ข – พ้ืนหลังท่ีเปล่ียน กับความยาวคล่ืน 

รูปท่ี ซ.1 การแกไขพื้นหลัง 

เม่ือใชวิธีการเพิ่มมาตรฐาน ตองลบพื้นหลังออกโดยวิธีการแกพื้นหลังขางตนกอนการสอบเทียบการเพิ่มมาตรฐาน
จะสามารถทําได 

 ซ.4  ICP-MS 
ถาพบไอโซโทปเสถียร จํานวนมวลตอประจุ (m/z) ของหลายไอโซโทปสามารถวัดไดเพื่อคาดคะเนระดับของการ
แทรกสอดเชิงสเปกตรัม   ถาตัวอยางบรรจุดีบุกหรือโมลิบดินัม ตองใหความสนใจตอการแทรกสอดท่ีเปนบวกใน
การวัดมวลแคดเมียม 

ตารางท่ี ซ.3 - ตัวอยางของอัตราสวนมวลตอประจุ (m/z) 
ธาตุ ไอโซโทป ไอโซบาร พอลิอะตอมิก ไอออน 
Cd 111Cd  MoO, MoOH, ZrOH 

 112Cd Sn MoO, MoOH 
 113Cd In MoO, MoOH, ZrOH, RuO 
 114Cd Sn MoO, MoOH, RuO 

Pb 204Pb   
 206Pb  PtO 
 207Pb  IrO 
 208Pb  PtO 

พ้ืนหลัง

พ้ืนหลัง

ความยาวคลื่น

ความยาวคลื่น
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ซ.5  AAS 
ความยาวคล่ืนการวัดแนะนําสําหรับ AAS  

ตารางท่ี ซ.4  - ตัวอยางของความยาวคล่ืนสําหรับ AAS 

ธาตุ ความยาวคล่ืน 
nm 

ความกวางสลิต 
nm 

Cd 228.8 0.7 
Pb 261.4 0.7 

 217.0 0.7 
 283.3 0.7 

ชนิดของกาซ : อะเซทิลีน/อากาศ 

แหลงกําเนิดแสง : หลอดปลอยประจุไมมีอิเล็กโทรดหรือหลอดแคโทดกลวง 
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