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มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรม 
ผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา - การหาระดับของสารควบคุม 6 ชนิด (ตะกั่ว, ปรอท, 

แคดเมยีม, โครเมียมเฮกซะเวเลนซ, พอลิโบรมิเนเต็ดไบฟนิล, 
พอลิโบรมเินเต็ดไดฟนิลอเีทอร) 

1.  ขอบขาย 
มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมน้ีระบุการหาระดับของตะกั่ว (Pb),  ปรอท (Hg),  แคดเมียม (Cd), โครเมียม 
เฮกซะเวเลนซ (Cr(VI)) ท่ีอยูในสารประกอบอนินทรียและอินทรีย  และสารหนวงเปลวไฟ (flame retardant) ชนิด
โบรมิเนเต็ด 2 กลุม,  พอลิโบรมิเนเต็ดไบฟนิล (PBB)  และพอลิโบรมิเนเต็ดไดฟนิลอีเทอร (PBDE) ท่ีอยูใน
ผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา 

มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้อางถึงตัวอยางในลักษณะท่ีเปนส่ิงซ่ึงนํามาผานกระบวนการและวัดคา  
ธรรมชาติของตัวอยางและลักษณะท่ีตองการถูกกําหนดโดยหนวยงาน (entity) ท่ีดําเนินการการทดสอบ และไม
ครอบคลุมโดยมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้ 

หมายเหตุ 1  คําแนะนําเพิ่มเติมเกี่ยวกับการไดมาซ่ึงตัวอยางที่เปนตัวแทนจากผลิตภัณฑอิเล็กทรอนิกสสําเร็จรูปที่ถูกทดสอบหาระดับของ
สารควบคุมสามารถอานเพิ่มเติมจาก IEC/PAS 62596 สําหรับการแยกสวนตัวอยาง  

ตองสังเกตวาการเลือกตัวอยางอาจสงผลกระทบตอการแปลผลการทดสอบ 
มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้ไมไดพิจารณาถึง 
• บทนิยามของ “หนวย” หรือ “วัสดุซ่ึงเปนเนื้อเดยีวกัน” ท่ีเปนตัวอยาง   
• ข้ันตอนดําเนนิการถอดประกอบท่ีใชสําหรับการไดมาซ่ึงตัวอยาง 
• ข้ันตอนดําเนนิการประเมิน 

หมายเหตุ 2  คําแนะนําเพิ่มเติมเกี่ยวกับข้ันตอนดําเนินการการประเมินสามารถอานเพิ่มเติมจากขอกําหนดคุณลักษณะทางเทคนิคของ IEC  
(IEC/TS 62476  [1] ) ในอนาคต 

2.  เอกสารอางอิง 
เอกสารอางอิงตอไปนี้ใชรวมกับมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี ้ 
สําหรับเอกสารอางอิงซ่ึงแสดงวันท่ีหรือวันเดือนป ใหใชฉบับท่ีอางถึงเทานั้น   สําหรับเอกสารอางอิงซ่ึงไมแสดง
วันท่ีหรือวันเดือนป ใหใชเอกสารอางอิงฉบับลาสุด (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 ตัวเลขในวงเล็บกามปู อางถึงบรรณานุกรม 
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ISO 17025, General requirements for the competence of testing and calibration laboratories 

3.  คํา บทนิยาม และคํายอ 
3.1  คํา และบทนิยาม 
สําหรับจุดประสงคของเอกสารนี้ ใหนําคําและบทนยิามดังตอไปนี้มาใช 
3.1.1  สารท่ีวิเคราะห (analyte) 
สารท่ีถูกวัดคา 
3.1.2   แคลิแบรนต (calibrant) 
สารมาตรฐานการสอบเทียบ 
สารในรูปของของแข็งหรือของเหลวซ่ึงมีสารท่ีวิเคราะหท่ีสนใจซ่ึงทราบคาความเขมขนและมีความเสถียร ท่ีถูก
ใชเพื่อสรางการตอบสนองของเคร่ืองมือ (เสนการสอบเทียบ) เม่ือเทียบกับความเขมขนของสารท่ีวิเคราะห 
3.1.3   แบลงกสอบเทียบ (calibration blank) 
สารท่ีมีรูปแบบและองคประกอบเมทริกซเหมือนกันทุกประการกับแคลิแบรนต  แตไมมีสารท่ีวิเคราะห 
3.1.4   วัสดุอางอิงรับรอง (certified reference material) 
CRM 
วัสดุอางอิงท่ีมีใบรับรอง ซ่ึงมีสมบัติหนึ่งหรือมากกวาไดรับการรับรองโดยข้ันตอนดําเนินการซ่ึงสรางความสอบ
กลับไดจนถึงระดับความแมนท่ีไดของหนวยซ่ึงสอดคลองกับคาสมบัติท่ีถูกแสดง   และคาท่ีไดรับการรับรอง 
แตละคาตองมีคาความไมแนนอนท่ีระดับของความเช่ือม่ันท่ีระบุ 
[ISO Guide 30][2] 
3.1.5   สารท่ีถูกยอย (digestate) 
สารละลายท่ีไดหลังกระบวนการการยอยตัวอยางเสร็จส้ิน 
3.1.6   ชุดประกอบอิเล็กทรอนิกส (electronic assembly) 
กลุมของสวนประกอบ อยางนอยท่ีสุดส่ิงหนึ่งซ่ึงเปนอุปกรณอิเล็กทรอนิกส  แตละสวนอาจถูกแทนท่ีโดยไมทํา
ความเสียหายใหแกชุดประกอบ 
ตัวอยาง  กลุมของสวนประกอบท่ีติดต้ังบนแผนวงจรพมิพ 
[IEC  60730 -1:1999, บทนิยาม H.2.5.9 ][3] 
3.1.7   สวนประกอบอิเล็กทรอนิกส (electronic component) 
อุปกรณไฟฟาหรืออิเล็กทรอนิกสท่ีไมตองถอดประกอบโดยปราศจากการทําลายหรือทําใหการใชงานตามแบบท่ี
ออกแบบไวดอยลง  บางคร้ังถูกเรียกวา ช้ินสวนอิเล็กทรอนิกส (electronic part) หรือสวนของช้ินสวน (piece part) 
ตัวอยาง  ตัวตานทาน ตัวเก็บประจุ ไดโอด วงจรรวม วงจรลูกผสม วงจรรวมใชงานจําเพาะ สวนประกอบที่ไดจากการพัน และ
รีเลย 

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

ชุดประกอบอิเล็กทรอนิกส และ/หรือสวนประกอบอิเล็กทรอนิกส และ/หรือ หนวยท่ีสามารถเปล่ียนไดในสนาม 
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3.1.9  หนวยท่ีสามารถเปล่ียนไดในสนาม (field replaceable unit) 
FRU  
ช้ินสวน, สวนประกอบ หรือชุดประกอบยอย ซ่ึงถอดไดโดยงาย (แยกโดยวิธีทางกล) โดยใชเคร่ืองมือธรรมดา 
หมายเหต ุ“ถอดไดโดยงาย” หมายความวา การใชเคร่ืองมือธรรมดาเพือ่ทําหนาที่ขันเกลยีวหรือปลด โดยปราศจากการทําลายหนวยจนคืน
สภาพไมได 
[IEC Guide 114: 2005, บทนิยาม 3.7][5] 

3.1.10  เมทริกซ (matrix) 
วัสดุหรือสาร และรูปแบบหรือสถานะของวัสดุหรือสารนั้นมีสารท่ีวิเคราะหแฝงหรือติดอยู 

3.1.11  ระบบการวัดท่ีมีพื้นฐานจากการเปรียบเทียบสมรรถนะ (performance-based measurement system) 
PBMS 
ชุดของกระบวนการที่มีการระบุถึงความจําเปนในดานขอมูล ขอบังคับ หรือขอจํากัด ของโปรแกรมหรือโครงการ  
ท่ีใชเปนเกณฑสําหรับเลือกวิธีท่ีเหมาะสมท่ีจะทําใหเปนไปตามความจําเปนเหลานั้นในลักษณะคุมคา 

หมายเหตุ  เกณฑอาจถูกพิมพอยูในกฎระเบียบ เอกสารคําแนะนําทางเทคนิค, ใบอนุญาต, แผนงาน หรือใบส่ังใหปฏิบัติตาม 

3.1.12  วัสดุอางอิง (reference material) 
วัสดุหรือสาร ท่ีมีคาสมบัติหนึ่งหรือมากกวาเปนเนื้อเดียวกันเพียงพอ และจัดทําข้ึนเปนอยางดีเพื่อใชสําหรับการ
สอบเทียบของเคร่ืองสําเร็จ การประเมินวิธีการวัด  หรือสําหรับการกําหนดคาใหแกวัสดุตางๆ 
[ISO Guide 30, ดัดแปลง] 
3.2  คํายอ 
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 สามารถแบงออกเปน 2 ข้ันตอนสําคัญ 
• วิธีทดสอบเชิงวิเคราะห 
• การนําไปใชงานในหองปฏิบัติการ 

วิธีทดสอบเชิงวิเคราะหถูกพฒันาและตรวจสอบความใชไดเพื่อทําใหม่ันใจถึงความเหมาะสมกับงาน 
วิธีทดสอบเชิงวิเคราะหถูกแบงออกเปน 5 สวนหลัก 
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• ภาพรวม 
• เคร่ืองสําเร็จ/บริภัณฑ และวัสดุตางๆ 
• รีเอเจนต 
• การเตรียมตัวอยาง 
• วิธีทดสอบ ซ่ึงรวมถึง 
 - การสอบเทียบ   
 - สมรรถนะเคร่ืองมือ   
 - การวิเคราะหตัวอยาง   
 - การคํานวณผลการวิเคราะห   
 - รายงานการทดสอบ   
 - การควบคุมคุณภาพ  

คําอธิบายของวิธีทดสอบแตละสวน ปฏิบัติตามเคาโครงนี้ 

มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมน้ีไมครอบคลุมถึงการนําไปใชงานในหองปฏิบัติการ  เพราะหองปฏิบัติการ
สามารถท่ีจะใชวิธีทดสอบท่ีอธิบายโดยใชวิธีทดสอบและมาตรฐานท่ีใหไวในแหลงอ่ืนๆ   ข้ันตอนการนําไปใช
งานรวมถึงมาตรการการประกันคุณภาพท่ีเหมาะสม และโพรโทคอล (protocol) การตรวจสอบความใชไดท่ีระบุ
สมรรถนะของวิธีวิเคราะหไวเปนเอกสารโดยใชเคร่ืองมือในหองปฏิบัติการ  ระบบการประกันคุณภาพ เชน วิธี
ปฏิบัติท่ีดีของหองปฏิบัติการ(Good Laboratory Practice: GLP) และ/หรือการรับรองระบบระหวางประเทศหรือ
แหงชาติท่ีคลายกัน (ตัวอยางเชน  ISO 17025) ไดรับการสงเสริมเปนอยางยิ่ง 

4.2  ตัวอยาง 
มาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้อางถึงตัวอยางในลักษณะท่ีเปนส่ิงซ่ึงนํามาผานกระบวนการและวัดคาตามท่ีวิธี
ทดสอบท่ีจะหาระดับของสารควบคุม ตัวอยางอาจเปนพอลิเมอร โลหะ หรืออิเล็กทรอนิกส 
ตัวอยางจะเปนอะไรหรือจะไดตัวอยางมาอยางไร ตองถูกกําหนดโดยเอกสารอางอิงโดยหนวยงานที่ดําเนินการ
ตามวิธีทดสอบ 

หมายเหตุ  หนวยงานอาจเปนองคกรที่กํากับดูแลหรือองคกรที่ดําเนินการ   ในทางปฏิบัติ ผูรองขอและผูวิเคราะหจะตกลงกันเกี่ยวกับตัวอยาง
ที่จะใช 

หนวยงานอาจจะตัดสินใจท่ีจะเตรียมตัวอยางท่ีเปนวัสดุซ่ึงเปนเนื้อเดียวกัน  สําหรับตัวอยางชนิดนี้ วิธีทดสอบท่ีใช
กับโลหะหรือพอลิเมอรจะเหมาะสมเปนพิเศษ 
หนวยงานอาจจะตัดสินใจท่ีจะเตรียมตัวอยางซ่ึงเปนสวนประกอบอิเล็กทรอนิกส ชุดประกอบอิเล็กทรอนิกส หรือ
หนวยท่ีสามารถเปล่ียนไดในสนาม (FRU)   สําหรับตัวอยางชนิดนี้ วิธีทดสอบที่ใชไดกับอิเล็กทรอนิกสจะ
เหมาะสมเปนพิเศษ 
วิธีท่ีจะใหไดตัวอยางมาอยูนอกขอบขายของมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมน้ี  คําแนะนําเพิ่มเติมเกี่ยวกับการ
แยกสวนตัวอยางสามารถอานเพิ่มเติมไดจาก  IEC/PAS 62596 
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4.3  วิธีทดสอบ - แผนภูมิการไหล 
รูปท่ี 1 แสดงแผนภูมิการไหลของวิธีทดสอบท่ีจะหาระดับของสารควบคุมในผลิตภณัฑเทคนิคทางไฟฟา 

 

รูปท่ี 1 แผนภมิูการไหลของวิธีทดสอบ 
หลังจากการไดมาซ่ึงตัวอยาง ซ่ึงอาจเปนพอลิเมอร โลหะ หรืออิเล็กทรอนิกส (เชน ในรูปแบบของสวนประกอบ
อิเล็กทรอนิกส, ชุดประกอบอิเล็กทรอนิกส หรือ FRU) ใหตัดสินใจวาจะใชข้ันตอนดําเนินการการคัดเบ้ืองแรก
หรือข้ันตอนดําเนินการทดสอบอยางละเอียด โดยใชวิธีทดสอบท่ีหลากหลาย 
ข้ันตอนดําเนินการการคัดเบ้ืองแรกอาจจะดําเนินการอยางใดอยางหนึ่งโดยการวัดคาตัวอยางโดยตรง (การเตรียม
ตัวอยางแบบไมทําลาย)  หรือโดยทําลายตัวอยางเพื่อท่ีจะทําใหเกิดความสมํ่าเสมอ (การเตรียมตัวอยางทางกล)  
การตัดสินใจนี้ตองทําโดยการพิจารณาความสมํ่าเสมอของตัวอยาง  การคัดเบ้ืองแรกตัวอยางท่ีเปนตัวแทนของ
วัสดุท่ีมีความสม่ําเสมอหลายๆชนิด เชน พอลิเมอร โลหะเจือ  แกว  อาจเตรียมตัวอยางแบบไมทําลาย ในขณะท่ี
ตัวอยางอ่ืนๆท่ีมีความซับซอนมากกวา  เชน FRU  การเตรียมตัวอยางทางกลอาจจะเปนวิธีการท่ีเหมาะสม  การ
เตรียมตัวอยางทางกลสําหรับข้ันตอนดําเนินการคัดเบ้ืองแรกและการทดสอบอยางละเอียด เปนวิธีการอยาง
เดียวกัน   ข้ันตอนดําเนินการสําหรับการเตรียมตัวอยางทางกลอธิบายไวในขอ 5  

ตัวอยางถูกคัดเบ้ืองแรกโดยใช XRF สเปกโทรมิเตอรใดๆ เชน สเปกโทรมิเตอร EDXRF (เอกซเรยฟลูออเรสเซนซ 
กระจายตามพลังงาน)  หรือ WDXRF (เอกซเรยฟลูออเรสเซนซ กระจายตามความยาวคล่ืน) ตามที่บรรยาย
สมรรถภาพไวในขอ 6   ข้ันตอนดําเนินการการคัดเบ้ืองแรกตองปฏิบัติภายใตภาวะควบคุม  ถึงแมวาเทคนิคการ
วิเคราะห XRF จะมีขอดีทางดานความเร็วและประสิทธิผลทางดานทรัพยากร โดยเฉพาะอยางยิ่งตรงกับความ
ตองการของอุตสาหกรรมเทคนิคทางไฟฟา  แตเทคนิคนี้มีขอจํากัดเกี่ยวกับการใชและการนําผลวิเคราะหไปใช 
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ข้ันตอนดําเนินการทดสอบอยางละเอียดดําเนินการไดหลังจากการเตรียมตัวอยางทางกลโดยใชวิธีทดสอบท่ี
หลากหลายซ่ึงไดจัดทําข้ึนใหเหมาะกับสารควบคุมและตัวอยาง ซ่ึงอาจเปนพอลิเมอร โลหะ หรืออิเล็กทรอนิกส   
ตารางท่ี 1 แสดงภาพรวมของวิธีการทดสอบอยางละเอียด ซ่ึงไดบรรยายรายละเอียดในขอ 7 ถึงขอ 10  และใน
ภาคผนวก ก.  ภาคผนวก ข. และภาคผนวก ค.  จุดประสงคของการใชวิธีการทดสอบอยางละเอียดอยางหน่ึงอยาง
ใดเพื่อใหแนใจวาผลทดสอบมีความแมนท่ีสุดเทาท่ีเปนไปได  ถึงแมวาตองใชทรัพยากรที่มากกวาในการ
ดําเนินการ 

ตารางท่ี 1  ภาพรวมของขัน้ตอนดําเนนิการทดสอบอยางละเอียด 

ขั้น สาร พอลิเมอร โลหะ อิเล็กทรอนิกส 
(PWB/สวนประกอบ) 

การเตรียมตัวอยางทาง
กล (ดูขอ 5) 

 การวัดโดยตรง 
การบด 

การวัดโดยตรง 
การเจีย 

การบด 

การเตรียมตัวอยางทาง
เคมี 

 การยอยดวยไมโครเวฟ 
การยอยดวยกรด 
การเผาเปนเถาแหง 
การสกัดดวยตัว 
ทําละลาย 

การยอยดวยไมโครเวฟ 
การยอยดวยกรด 

การยอยดวยไมโครเวฟ 
การยอยดวยกรด 
การแยกดวยตัว 
ทําละลาย 

เทคนิคการวิเคราะห 
(รวมถึงสวนที่เพ่ิมของ
ขอผิดพลาดท่ีพบตาม 
ปกติ) 
  
  

 PBB/PBDE   GC–MS  
(ดูภาคผนวก ก.) 

 ไมเขาขาย (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
การสกัดดวยนํ้าเดือด 
(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 (ดูขอ 7) 
 Pb/Cd ICP-OES, ICP-MS, 

AAS (ดูขอ 8)  
ICP-OE  ICP-MS, 
AAS (ดูขอ 9)  

ICP-OES, ICP-MS, 
AAS (ดูขอ 10) 

หลังข้ันตอนดําเนินการทดสอบอยางละเอียด ตองตัดสินใจวาตัวอยางเปนไปตามขีดจํากัดบนพื้นฐานของเกณฑ
ของสารควบคุมตามท่ีหนวยงานกําหนดหรือไม 

4.4  การปรับใหเหมาะสมกับเมทริกซ 
วิธีทดสอบสําหรับสารควบคุมซ่ึงมีระดับคอนขางตํ่าในธาตุหรือสารประกอบทางเคมีอ่ืนๆท่ีมีความเขมขน
คอนขางสูง  หรือท่ีเปนองคประกอบหลักของตัวอยาง  สวนใหญเปนวิธีการทดสอบท่ีข้ึนอยูกับเมทริกซหรือวัสดุ  
ดังนั้นวิธีทดสอบตองปรับตามวัสดุตางๆที่ถูกทดสอบ ไมวาโดยการใชแบลงกท่ีเหมาะสมและสารมาตรฐานการ
สอบเทียบท่ีไดรับการปรับเมทริกซ  หรือโดยข้ันการเตรียมซ่ึงแยกสารที่วิเคราะหออกจากเมทริกซหลักหรือวัสดุท่ี
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สารนั้นติดอยู ชนิดวัสดุหลัก (หรือเมทริกซ) ในบริภัณฑอิเล็กทรอนิกสคือพอลิเมอร (พอลิเมอรท่ีใชงานทาง
เทคนิคสวนมากประกอบดวยสารเติมแตง และบางคร้ังมีการเคลือบผิว) โลหะหรือโลหะเจือ (อาจถูกเคลือบผิว) 
และอิเล็กทรอนิกส 

4.5  ขีดจํากัดของการตรวจหา (LOD) และขีดจํากัดเชิงปริมาณ (LOQ) 
ในรูปแบบท่ีงายท่ีสุด  LOD หรือ MDL โดยท่ัวไปคือปริมาณหรือความเขมขนท่ีตํ่าท่ีสุดของสารท่ีวิเคราะหใน
ตัวอยางทดสอบซ่ึงสามารถแสดงใหเห็นความแตกตางไดจากศูนย อยางเช่ือถือไดสําหรับระบบการวัดท่ีระบุไว 

ขีดจํากัดการตรวจหาของเคร่ืองมือ (IDL) คือความสามารถของเคร่ืองมือท่ีจะทําใหเห็นความแตกตางของความ
เขมขนตํ่าของสารท่ีวิเคราะหจาก “ศูนย” ในแบลงกหรือสารละลายมาตรฐาน  และมักใชโดยผูผลิตท่ีจะแสดง
ความสามารถในการวัดของระบบ (เชน อะตอมมิกแอบซอรพชันสเปกโทรมิเตอร)  ในขณะท่ีขีดจํากัดการ
ตรวจหาของเคร่ืองมือมีประโยชน  แตบอยคร้ังท่ีขีดจํากัดนี้จะตํ่ากวา LOD ซ่ึงเปนขีดจํากัดของกระบวนการวัด
ของวิธีการวิเคราะหท้ังหมด 

ขีดจํากัดของการตรวจหาดวยวิธีวิเคราะหท่ีสมบูรณสวนใหญกําหนดข้ึนโดยการทดลองท่ีเหมาะสมโดยทําการวัด
ซํ้าแบบเดิมท่ีเปนอิสระกันหลายคร้ังกับเมทริกซท่ีมีการเติมตัวอยางท่ีระดับความเขมขนตํ่า (เชน พลาสติก) ท่ีถูก
ดําเนินการดวยข้ันตอนดําเนินการทดสอบท้ังหมด รวมท้ังการยอยตัวอยางหรือการสกัด  โดยการทําซํ้าแบบเดิม
อยางนอย 6 คร้ัง ท่ีความเขมขนวิเคราะห 3 ถึง 5 เทาของขีดจํากัดของการตรวจหาดวยวิธีคาดคะเน    ขีดจํากัดของ
การตรวจหาวิธีสมบูรณสําหรับขั้นตอนดําเนินการทดสอบท้ังหมดถูกหาโดยคูณสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานของการ
ซํ้าแบบเดิมดวยตัวประกอบท่ีเหมาะสม  IUPAC แนะนําตัวประกอบเปน 3 สําหรับการซํ้าแบบเดิม 6 คร้ัง ในขณะ
ท่ี US EPA ใชชวงความเช่ือม่ันขางเดียวท่ีมีตัวคูณเทากับคา Student’s t ท่ีถูกเลือกจากจํานวนซํ้าแบบเดิมและระดับ
ความเช่ือม่ัน (คือ t = 3.36 สําหรับการซํ้า 6 คร้ัง ท่ีระดับความเช่ือม่ัน 99 %) 

ขีดจํากัดเชิงปริมาณหรือขีดจํากัดเชิงปริมาณคาดคะเนสําหรับระบบการวัดท่ีกําหนดให ถูกอธิบายในลักษณะท่ี
เปนคาความเขมขนตํ่าท่ีสุดท่ีสามารถหาไดอยางนาเช่ือถือภายในขีดจํากัดท่ีระบุหรือขีดจํากัดความเท่ียงท่ียอมรับ
ไดในระหวางภาวะการทํางานของหองปฏิบัติการท่ีทําเปนประจํา  ขีดจํากัดความเท่ียงท่ียอมรับไดมักกําหนดไว
เปน 10 %  เทียบกับสวนเบ่ียงเบนมาตรฐาน หรือแสดงอยางงายเปนตัวคูณคงท่ี (2 ถึง 10) ของวิธีขีดจํากัดของการ
ตรวจหา 

4.6  รายงานการทดสอบ 
งานท่ีดําเนินการโดยหองปฏิบัติการทดสอบตองครอบคลุมโดยรายงานท่ีแสดงผลทดสอบและขอมูลอ่ืนๆท่ี
เกี่ยวของ อยางถูกตอง ชัดเจน และไมคลุมเครือ  รายงานการทดสอบแตละรายงานอยางนอยตองรวมถึงขอมูล
ดังตอไปนี้  
1)  ช่ือ ท่ีอยู และที่ต้ัง ของหองปฏิบัติการใดๆท่ีเกี่ยวของกบัการวิเคราะห และช่ือของผูปฏิบัติการ 
2)  วันท่ีของการรับตัวอยาง และวันท่ีดําเนินการทดสอบ 
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3)  การระบุเอกลักษณของรายงาน (เชน หมายเลขลําดับ) และของแตละหนา รวมถึงจํานวนหนาท้ังหมดของ
รายงาน 

4)  คําอธิบาย และการระบุตัวอยาง รวมถึงคําอธิบายการถอดประกอบของผลิตภัณฑใดๆที่ปฏิบัติเพื่อใหไดมาซ่ึง
ตัวอยางทดสอบ 

5)  การอางอิงใดๆมายังมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมน้ี  วิธีท่ีใช หรือวิธีท่ีมีพื้นฐานจากการเปรียบเทียบ
สมรรถนะท่ีเทียบเทา (รวมถึงวิธีการยอยตัวอยาง  และเคร่ืองวิเคราะห) 

6)  LOD หรือ LOQ 
7)  ผลการทดสอบของตัวอยาง แสดงในหนวยมิลลิกรัมตอกิโลกรัม (mg/kg) 
8)  รายละเอียดใดๆที่ไมไดระบุไวในมาตรฐานน้ีซ่ึงเปนทางเลือก  และปจจัยอ่ืนใดๆท่ีอาจมีผลกระทบตอผลการ

ทดสอบ   ความเบ่ียงเบนจากข้ันตอนดําเนินการทดสอบท่ีไดมีการตกลงหรืออยางอ่ืนใหระบุไวดวย 

ตองมีผลของการทดสอบท่ีเกี่ยวกับการควบคุมคุณภาพท้ังหมด เชน ผลจากแบลงกของวิธีทดสอบ  เมทริกซสไปก 
(matrix spike) ฯลฯ  และรายการของวัสดุอางอิงท่ีใช และแหลงกําเนิด  เม่ือมีการรองขอ 

การแกไขหรือการเพิ่มเติมรายงานการทดสอบหลังจากการออกรายงานตองทําเปนเอกสารเพ่ิมเติมท่ีมีการระบุ
อยางเหมาะสม  เชน  “การแกไข/การเพิ่มเติม รายงานการทดสอบหมายเลขลําดับ XXX”  หรือตามท่ีระบุไวอ่ืนๆ 
และตองเปนไปตามขอกําหนดท่ีเกี่ยวของของขอ 4.2  ถึงขอ 4.6 

4.7  วิธีทดสอบทางเลือก 
วิธีทดสอบ วิธีการยอย หรือเทคนิคเกี่ยวกับการวิเคราะห ท่ีเปนทางเลือก อาจนํามาใชเม่ือประสิทธิผลของ
สมรรถนะไดรับการตรวจสอบความใชไดตามเกณฑ PBMS  ท่ีอางอิงในขอการควบคุมคุณภาพของวิธีทดสอบ  
ความเบ่ียงเบนใดๆจากวิธีทดสอบท่ีอธิบายไวตองไดรับการประเมินและจัดทําเปนเอกสารไวในรายงานการ
ทดสอบ 

5.  การเตรียมตัวอยางทางกล 
5.1  ภาพรวม 
5.1.1  สาขาท่ีนําไปใช 
หัวขอนี้บรรยายเทคนิคสําหรับการลดขนาดโดยวิธีทางกลของผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา หนวยยอย หรือสวน
ท่ีมาจากผลิตภัณฑนั้นกอนการวิเคราะหสารควบคุม  หัวขอวิธีทดสอบในมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้มี
ขอกําหนดสําหรับการจัดการและการเตรียมตัวอยางในสภาวะจําเพาะ  หัวขอนี้ใหคําแนะนําท่ัวไปเกี่ยวกับ
กระบวนการคัดเลือกสวนของตัวอยาง ผูใชอาจเลือกใชวิธีใดวิธีหนึ่งหรือมากกวาตามท่ีบรรยายในขอนี้เพื่อใชใน
การเตรียมตัวอยางท่ีจะสงทดสอบ  การเลือกเทคนิคท่ีเหมาะสมข้ึนอยูกับขนาดอนุภาคท่ีตองการสําหรับวิธี
ทดสอบท่ีนํามาใช   การเตรียมตัวอยางทางกลวิธีอ่ืนสามารถใชไดหากไดขนาดอนุภาคของตัวอยางท่ีตองการโดย
ปราศจากการปนเปอนหรือกอใหเกิดการเปล่ียนแปลงของสารควบคุม 
5.1.2  การประกันคุณภาพ 
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การเลือกบริภัณฑและข้ันตอนการทําความสะอาดท่ีเหมาะสม เปนส่ิงสําคัญ  เนื่องจากมีความเส่ียงของความ 
เอนเอียงเกี่ยวกับการวิเคราะหซ่ึงเปนผลจากการปนเปอน การระเหยขององคประกอบท่ีระเหยงาย (เชนการระเหย
เนื่องจากความรอน)  หรือจากการสูญหายของวัสดุโดยการฟุงกระจาย 

การปนเปอนอาจมีสาเหตุจากเคร่ืองบดหรือเจีย  และอุปกรณประกอบใดๆท่ีสัมผัสตัวอยาง   สําหรับเคร่ืองบด
หรือเจียท่ีใช ตองทราบวามีธาตุใดสามารถหลุดออกมาปนเปอนตัวอยางท่ีวิเคราะห  เชน โคบอลต (Co)  และ
ทังสเตน (W) สามารถหลุดออกมาจากเครื่องท่ีทําดวยทังสเตนคารไบด (WC) ในขณะท่ีโครเมียม (Cr), นิกเกิล  
(Ni),โมลิบดินัม (Mo)  และวาเนเดียม (V) สามารถหลุดออกมาจากเคร่ืองท่ีทําดวยเหล็กกลาไรสนิม 

หองปฏิบัติการตองทําการทดลองเพื่อแสดงวากระบวนการทางกลไมสงผลในการปนเปอนหรือการสูญหายของ
ปริมาณท่ีสามารถตรวจสอบไดของสารควบคุม  หองปฏิบัติการตองทําการทดลองเพ่ือแสดงวาข้ันตอนดําเนินการ
ท่ีใชสําหรับทําความสะอาดบริภัณฑทางกลมีการปองกันการปนเปอนของตัวอยางจากสารควบคุมในตัวอยางกอน
หนานี้ 

การประกันคุณภาพอาจแสดงไดโดยการเตรียมและการวิเคราะหวัสดุอางอิงท่ีไดรับการรับรอง และแบลงก กอน
หรือหลังการเตรียมวัสดุท่ีทราบวามีสารควบคุมอยูในระดับท่ีมีนัยสําคัญ   การใชวัสดุอางอิงท่ีไดรับการรับรอง
ไมใชส่ิงบังคับ  วัสดุท่ีใชตองมีสารควบคุมท่ีทราบปริมาณเพ่ือพิจารณาวากระบวนการทางกล เชน การเจีย/ 
การบด/การกัด/การตัด ไมทําใหเกิดการปนเปอนหรือการสูญหายของสารควบคุม  ประสิทธิผลของข้ันตอน
ดําเนินการการเตรียมตัวอยางทางกลสามารถเฝาติดตามอยางตอเนื่องโดยการปฏิบัติการควบคุมคุณภาพ รวมถึง
การใชเมทริกซสไปก หรือตัวอยางควบคุม 

5.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวสัดุ มีดังนี ้
ก)  เคร่ืองบดหยาบหรือเคร่ืองตัด  ท่ีมีตะแกรงเหล็กกลาไรสนิมท่ีสวนลาง ขนาด 4 mm และ 1 mm หรือท่ีคลายกัน 
ข)  เคร่ืองบดแบบหนีศูนยกลาง (centrifugal mill) ท่ีมีตะแกรงเหล็กเคลือบทังสเตนคารไบด (WC) หนา 25 μm 

และมีโรเตอรเคลือบทังสเตนคารไบดแบบ 6 แฉก (fold) (สําหรับวัสดุพลาสติกท่ีสมํ่าเสมอ ตะแกรงเหล็ก  
1 mm ถือวาเหมาะสม)   เพื่อท่ีจะหลีกเล่ียงความเส่ียงของสารปนเปอนท่ีเขามาระหวางการบด ตองใชตะแกรง
ไทเทเนียมขนาด 1 mm  และโรเตอรตะแกรงเหล็ก/ไทเทเนียม 

ค)  เคร่ืองบดกระแทกแบบภาวะเย็นยวดยิ่ง (cryogenic) ไมมีใบมีด  เชน “Freezer” ท่ีมีถังบรรจุไนโตรเจนเหลว 
(LN2) ในตัว  ตัวถังหุมฉนวน  ตัวควบคุมความเร็ว  เคร่ืองต้ังเวลาท่ีโปรแกรมได  และอินเตอรล็อกนิรภัย  

ง)  เคร่ืองผสมใหเปนเนื้อเดียวกัน (เชน เคร่ืองปนผสม) 
จ)  เคร่ืองช่ังวิเคราะหท่ีมีความสามารถชั่งไดละเอียดถึง 0.000 1 g  
ฉ) แปรงขนาดตางๆ 
ช)  กระดาษ 
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ซ)  กรรไกร เคร่ืองตัดแผนหนา 
ฌ) บีกเกอรแกว 
ญ) LN2 

  หมายเหตุ  ไนโตรเจนเหลวระเหยงายมาก และสามารถทําเกิดการขาดออกซิเจนในพื้นที่ใชงาน  โดยเฉพาะอยางยิ่งถาเปนพื้นที่ปด  หองปฏิบัติการมี
หนาท่ีในการตรวจสอบใหมีการปฏิบัติตามขั้นตอนดานความปลอดภัยอยางเหมาะสม และมีการใชเคร่ืองปองกันในระหวางการบดแบบภาวะเย็น
ยวดยิ่ง 

ฎ)  กรวยสําหรับผง 
ฏ)  ถุงมือ 
ฐ)  แวนตานิรภยั  
ฑ) ท่ีรองรับพอลิเอทิลีน สําหรับใชกับ LN2 

5.3  ขั้นตอนดาํเนินการ 
5.3.1  การตัดดวยมือ 
การตัดดวยมือเหมาะสมสําหรับการตัดหยาบ และการเตรียมตัวอยางสําหรับการลดขนาดในข้ันตอนตอไป 
ขนาดตัวอยางใหญสุดท่ีแนะนําไดแสดงไวในรายการขางลางนี้  แตจะข้ึนอยูกับขอกําหนดคณุลักษณะของเคร่ืองท่ี
ใชในกระบวนการเตรียมตัวอยางข้ันตอไป 
ก)  อิเล็กทรอนิกส :  ตัดตัวอยางใหมีขนาด 40 mm × 40 mm โดยใชเคร่ืองตัดแผนหนา (ขอ 5.2.ซ) 
ข)  โลหะแผน : ตัดตัวอยางใหมีขนาด 40 mm × 40 mm โดยใชเคร่ืองตัดแผนหนา (ขอ 5.2.ซ) 
ค)  พอลิเมอร : ตัดตัวอยางใหมีขนาด 5 mm × 5 mm โดยใชเคร่ืองตัดแผนหนา หรือกรรไกร (ขอ 5.2.ซ) สําหรับ

พอลิเมอรฟอยล ตองตัดออกเปนช้ินเล็กๆดวยเคร่ืองตัด (ขอ 5.2.ซ) 
5.3.2  การเจีย/การบด  หยาบ 
การเจีย/การบด หยาบ เหมาะสําหรับการลดขนาดตัวอยางลงใหมีขนาดเสนผานศูนยกลางประมาณ 1 mm   ถา
จําเปนใหทําตัวอยางใหเย็นลงดวย LN2 (ขอ 5.2.ญ)   สําหรับตัวอยางอินทรีย แนะนําใหบดแบบภาวะเย็นยวดยิ่ง    
ตัวอยางของการเตรียมแบบภาวะเย็นยวดยิ่ง  คือการใสตัวอยางลงในที่รองรับพอลิเอทิลีน (ขอ 5.2.ฑ) เพื่อทําให
เย็นดวย LN2 (ขอ 5.2.ญ)  และรอจนกระท่ัง LN2 (ขอ 5.2.ญ) แผคลุมตัวอยาง  แลวรอตอไปอีก 10 min  นําตัวอยาง
ไปบดในเคร่ืองบด (ขอ 5.2.ค) ท่ีใชตะแกรงสวนลางเหล็กกลาไรสนิม 4 mm  ในระหวางการบดคงอุณหภูมิ
ตัวอยางไวท่ีนอยกวา -20 °C  กวาดและรวบรวมอนุภาคทั้งหมดอยางระมัดระวัง  เปล่ียนตะแกรงเหล็กกลาไรสนิม
ขนาด 1 mm ท่ีช่ังน้ําหนักแลว เขากับเคร่ืองบด (ขอ 5.2.ค) แลวดําเนินกระบวนการบดวัสดุขนาด 4 mm ท่ีรวบรวม
ไดอีกคร้ัง   กวาดเคร่ืองบด (ขอ 5.2.ค) อยางระมัดระวัง และรวบรวมอนุภาคทั้งหมด  การระบายความรอน
ระหวางการบดในแตละรอบใชเวลา 5 min 

หมายเหตุ   วัสดุที่เปนโลหะอาจถูกบดใหมีขนาดอนุภาคเปน 4 mm (ถึงแมวา ขนาดอนภุาคที่ตองการควรเปน 1 mm) 

5.3.3  การทําใหเปนเนื้อเดียวกัน 
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การทําใหเปนเนื้อเดียวกันเหมาะสมสําหรับการเตรียมตัวอยางท่ีบดอยางหยาบๆในเคร่ืองผสมกอนการลดขนาดใน
เคร่ืองบดแบบหนีศูนยกลาง (ขอ 5.2.ข)  ใชภาชนะท่ีมีความจุเปนสองเทาของปริมาณของผงท่ีจะผสมกัน  ปรับต้ัง
เคร่ืองผสมไวท่ีความเร็วกลาง  และผสมผงจนกระท่ังเปนเนื้อเดียวกัน 

 5.3.4  การเจีย/การบด ละเอียด 
การเจียหรือการบดละเอียดเหมาะสมสําหรับลดขนาดตัวอยางลงถึงขนาดท่ีมีเสนผานศูนยกลางนอยกวา 1 mm   ทํา
ผงตัวอยางท่ีถูกทําใหเปนเนื้อเดียวกันใหเย็นลงดวย LN2 (ขอ5.2.ญ) ถาจําเปน   สําหรับตัวอยางอินทรียท่ีไมมีสวน
โลหะ  แนะนําใหใชการบดท่ีอุณหภูมิตํ่ามาก   ตองระมัดระวังไมให LN2 (ขอ 5.2.ญ) ออกมาสัมผัสโดยตรงกับผง
เพื่อปองกันการกระเด็นและการสูญหายของตัวอยาง  เชน โดยใชท่ีรองรับพอลิเอทิลีน (ขอ 5.2.ฑ)   บดผงตัวอยาง
ดวยเคร่ืองบดแบบหนีศูนยกลาง (ขอ 5.2.ข)   กวาดเคร่ืองบดแบบหนีศูนยกลาง (ขอ5.2.ข) อยางระมัดระวังและ
รวบรวมผงท้ังหมด  วัสดุท่ีรวบรวมไดอาจถูกรอนดวยตะแกรงเพื่อใหไดสวนซ่ึงเปนเนื้อเดียวกันท่ีทราบพิสัย
ขนาดของอนุภาคเพียงพอ 

5.3.5  การเจียละเอียดมากของพอลิเมอรและวัสดุอินทรีย 
ข้ันตอนดําเนินการนี้เหมาะสําหรับลดขนาดของตัวอยางใหเสนผานศูนยกลางเล็กลงถึง 500  μm หรือนอยกวา  ไม
เหมาะสําหรับโลหะ แกว หรือวัสดุแข็งและคมท่ีคลายกัน  ใสเศษตัดอยางหยาบๆประมาณ 3 g ถึง 10 g (3 mm ถึง 
5 mm) ในภาชนะแกวเล็กๆสําหรับใสตัวอยาง ในลักษณะท่ีอยูประมาณสองในสามถึงสามในส่ีท่ีจะเต็ม  ใส
แทงเจียแลวติดปลายของภาชนะแกวเล็กๆใหม่ันคง  ทําเคร่ืองบดท่ีอุณหภูมิตํ่ามากไรใบมีด (ขอ 5.2.ค) ใหเย็นลงท่ี
อุณหภูมิหองเปนเวลา 15 min โดยเติม LN2 (ขอ 5.2.ญ) ลงในอาง   วางภาชนะแกวเล็กๆสําหรับเจียท่ีมีตัวอยางใน
เคร่ืองบด (ขอ 5.2.ค)  แลวล็อกฝาครอบใหเขาท่ี   อาจเพิ่มตะแกรงอันหนึ่งหรือมากกวาเพื่อใหแนใจวาตัวอยางเปน
เนื้อเดียวกันเพียงพอ 

6.  การคัดเบื้องแรกดวยเอกซเรยฟลูออเรสเซนซ (XRF) สเปกโทรมิเตอร 
6.1  ภาพรวม 
วิธีทดสอบนี้บรรยายขั้นตอนดําเนินการสําหรับการวิเคราะหคัดเบ้ืองแรกของธาตุ 5 ธาตุ โดยเฉพาะ ตะกั่ว (Pb) 
ปรอท (Hg)  แคดเมียม (Cd) โครเมียม (Cr) ท้ังหมด และโบรมีน (Br) ท้ังหมด ในวัสดุท่ีมีเนื้อสมํ่าเสมอท่ีพบใน
ผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา โดยใชเทคนิคการวิเคราะหของเอกซเรยฟลูออเรสเซนซ (XRF) สเปกโทรเมตรี  ใชได
กับพอลิเมอร โลหะ และวัสดุเซรามิกส 
วิธีทดสอบดังกลาวอาจใชกับวัตถุดิบ วัสดุแตละอยางท่ีนํามาจากผลิตภัณฑ และสารผสม “ท่ีถูกทําใหเปนเนื้อ
เดียวกัน” ประกอบดวยวัสดุมากกวาหนึ่งอยาง   การคัดเบ้ืองแรกของตัวอยางทําโดยใช XRF สเปกโทรมิเตอร 
แบบใดข้ึนอยูกับเครื่องนั้นมีสมรรถนะตรงตามท่ีระบุในวิธีทดสอบน้ี   เนื่องจาก XRF สเปกโทรมิเตอรทุกแบบ
ไมไดเหมาะสําหรับตัวอยางทุกขนาดและทุกรูปราง ดังนั้นตองระมัดระวังในการเลือกสเปกโทรมิเตอรท่ีเหมาะสม
ซ่ึงออกแบบไวสําหรับงานท่ีเกี่ยวของ 
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วิธีทดสอบนี้ถูกออกแบบโดยเฉพาะเพ่ือคัดเบ้ืองแรกสําหรับ Pb, Hg, Cd, Cr, Br ในวัสดุท่ีมีเนื้อสมํ่าเสมอ ซ่ึงมีอยู
ในผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟาสวนใหญ   โดยท่ัวไป XRF สเปกโทรมิเตอรใหขอมูลเกี่ยวกับปริมาณท้ังหมดของ
ธาตุแตละธาตุท่ีมีอยูในตัวอยาง แตไมไดระบุสารประกอบหรือสถานะเวเลนซีของธาตุ เพราะฉะน้ัน ตอง
ระมัดระวังเปนพิเศษเม่ือคัดเบ้ืองแรกโครเมียมและโบรมีน ซ่ึงผลลัพธจะแสดงคาโครเมียมท้ังหมดและโบรมีน
ท้ังหมดท่ีมีอยูเทานั้น  การพบ Cr(VI) หรือสารหนวงเปลวไฟชนิดโบรมิเนเต็ด PBB  หรือ PBDE ตองพิสูจนโดย
วิธีทดสอบอ่ืนตามท่ีระบุในตารางท่ี 1 

เม่ือนําวิธีนี้มาใชกับอิเล็กทรอนิกส “ในลักษณะที่ไดรับ” ซ่ึงโดยธรรมชาติของการออกแบบของวัสดุ
อิเล็กทรอนิกสเหลานั้นจะมีเนื้อท่ีไมสมํ่าเสมอ  ตองระมัดระวังในการแปลผล   ในทํานองเดียวกันการวิเคราะห Cr 
ในสารเคลือบเปล่ียนสภาพผิว (conversion coatings) อาจจะยากเนื่องจากการมี Cr ในวัสดุฐาน และ/หรือเนื่องจาก
ความไวไมเพียงพอในการตรวจหา Cr ในช้ันหุมเปล่ียนสภาพผิวท่ีบางมากซ่ึงพบเห็นกันท่ัวไป (หลายรอย nm) 

XRF สเปกโทรมิเตอร สามารถถูกสอบเทียบเพื่อใหครอบคลุมพิสัยของเศษสวนมวลจากขีดจํากัดของการตรวจหา
ในเมทริกซท่ีเจาะจงถึงสวนประกอบ 100 % โดยมวล    การใช XRF สเปกโทรมิเตอร คือเทคนิคเชิงเปรียบเทียบ 
สมรรถนะของวิธีนี้ข้ึนอยูกับคุณภาพของการสอบเทียบ ซ่ึงข้ึนอยูกับคุณภาพของแคลิแบรนตและรูปแบบการ
วิเคราะหท่ีใชเพื่อแสดงการตอบสนองของเคร่ือง   การวิเคราะห XRF มักมีผลกระทบจากเมทริกซ (การดูดกลืน 
และการเพิ่ม) รวมท้ังการแทรกสอดเชิงสเปกตรัม 
สมรรถนะของวิธีทดสอบน้ีไดจากการทดสอบสารตอไปนี้ในตัวกลางตางๆภายใตพิสัยความเขมขนตามท่ีระบุไว
ในตารางท่ี 2 ถึงตารางท่ี 6 

ตารางท่ี 2  พสัิยความเขมขนท่ีทดสอบสําหรับตะกั่วในวัสดุ 
สาร/ธาตุ ตะก่ัว 

พารามิเตอร หนวยของ 
การวัด 

ตัวกลาง/วัสดุ ที่ทดสอบ 
ABS PE เหล็กกลา

เจือตํ่า 
โลหะเจือ
อะลูมิเนียม-
ซิลิคอน 

โลหะ
เจือที่มี
ดีบุก 

แกว แผนวงจรพิมพ
ที่ถูกบด 

ความเขมขนหรือ
พิสัยความเขมขน
ที่ทดสอบ 

mg/kg 109 ถึง 
184 

14 ถึง 
108 

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

 
ตารางท่ี 3 พิสัยความเขมขนท่ีทดสอบสําหรับปรอทในวัสดุ 

สาร/ธาตุ ปรอท 

พารามิเตอร หนวยของการวัด 
ตัวกลาง/วัสดุ ที่ทดสอบ 

ABS PE 
ความเขมขนหรือพิสัยความ
เขมขนที่ทดสอบ 

mg/kg 100 ถึง 940 4 ถึง 25 
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ตารางท่ี 4 พิสัยความเขมขนท่ีทดสอบสําหรับแคดเมียมในวัสด ุ
สาร/ธาตุ แคดเมียม 

พารามิเตอร หนวยของการวัด 
ตัวกลาง/วัสดุ ที่ทดสอบ 

โลหะเจือที่มีดีบุก ABS PE 
ความเขมขนหรือพิสัย
ความเขมขนที่ทดสอบ 

mg/kg 3 11 ถึง 107 22 ถึง 141 

ตารางท่ี 5 พิสัยความเขมขนท่ีทดสอบสําหรับโครเมียมท้ังหมดในวัสด ุ
สาร/ธาตุ โครเมียม 

พารามิเตอร หนวยของการวัด 
ตัวกลาง/วัสดุ ที่ทดสอบ 

ABS PE เหล็กกลาเจือตํ่า โลหะเจือ
อะลูมิเนียม-ซิลิคอน 

แกว 

ความเขมขนหรือ
พิสัยความเขมขน
ที่ทดสอบ 

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

ตารางท่ี 6 พิสัยความเขมขนทดสอบสําหรับโบรมีนในวัสดุ 
สาร/ธาตุ โบรมีน 

พารามิเตอร หนวยของการวัด 
ตัวกลาง/วัสดุ ที่ทดสอบ 

PS-HI, ABS PC/ABS PE 
ความเขมขนหรือพิสัย
ความเขมขนที่ทดสอบ 

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

สารเหลานี้ในตัวกลางท่ีคลายกันนอกพิสัยความเขมขนท่ีระบุอาจใชการวิเคราะหตามวิธีทดสอบนี้  อยางไรก็ตาม 
สมรรถนะดังกลาวไมไดกําหนดข้ึนสําหรับมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้ 

วิธีการสอบเทียบ XRF สเปกโทรมิเตอร มี 2 วิธีหลัก : 

•  การสอบเทียบท่ัวไป (universal calibration) สามารถทําไดโดยใชวิธีพารามิเตอรมูลฐาน (fundamental 
parameter: FP)  วิธี FP สามารถสอบเทียบโดยใชธาตุหรือสารประกอบบริสุทธ์ิ หรือวัสดุอางอิงจํานวนนอยๆ 
ท่ีมีการระบุสวนประกอบเมทริกซไวอยางแนนอน   เพราะในการสอบเทียบ XRF ความแมนสามารถปรับปรุง
ใหดีข้ึนเม่ือแคลิแบรนตคลายกับตัวอยางมากข้ึน 

•   การสอบเทียบเชิงประจักษ (empirical calibration) สามารถสรางข้ึนโดยใชวัสดุอางอิงรวมกับอัลกอริทึมการ
สอบเทียบท่ีมีความสามารถในการแกเมทริกซและการแทรกสอดเชิงสเปกตรัม  ในหลักการ การสอบเทียบเชิง
ประจักษจะมีผลใชไดเฉพาะเมทริกซวัสดุจําเพาะซ่ึงถูกสรางข้ึน  ดังนั้นจึงจําเปนตองมีการสอบเทียบหลายการ
สอบเทียบสําหรับการวิเคราะหหลายเมทริกซ   อยางไรก็ตาม สําหรับจุดประสงคของการทดสอบคัดเบ้ืองแรก 
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อาจจะเปนไปไดท่ีจะนําการสอบเทียบเชิงประจักษเดียวกันมาใชสําหรับวัสดุเมทริกซซ่ึงคลายกัน  แคลิแบรนต
ตองครอบคลุมพิสัยท้ังหมดของธาตุแตละธาตุในเมทริกซ   ถาธาตุท่ีมีแนวโนมในการรบกวนไมรวมอยูใน
แบบการสอบเทียบ การมีอยูในตัวอยางอาจทําใหมีความลําเอียงที่มีนัยสําคัญ   เนื่องจากการมีขอจํากัดในการ
จัดหาแคลิแบรนต คือวัสดุอางอิง จึงเปนงานท่ีมีความซับซอนและบอยคร้ังท่ีเปนไปไมไดท่ีจะรวมเมทริกซท่ี
เปนไปไดและการแทรกสอดเชิงสเปกตรัมท้ังหมดไวในวิธีดังกลาวในขณะท่ีคงความแมนสูงสุดไว 

สําหรับวัสดุเคลือบและโครงสรางหลายช้ัน ผลลัพธท่ีแมนไมสามารถไดมาโดยปราศจากความรูท่ีมีมากอน
เกี่ยวกับโครงสรางช้ันและการใชแบบการสอบเทียบซ่ึงอธิบายโครงสรางของตัวอยาง   ในกรณีของช้ันเคลือบหรือ
ช้ันบาง (coating or thin layer)  ตองเอาใจใสเปนพิเศษเพื่อทําใหแนใจวา XRF สเปกโทรมิเตอรมีความไว 
เพียงพอท่ีจะตรวจสอบสารปริมาณนอยๆในช้ันดังกลาว   ถาความไวของ XRF สเปกโทรมิเตอรไมเพียงพอท่ีจะวัด
คาสารควบคุมในช้ันเคลือบโดยตรง อาจตองนําช้ันเคลือบออกจากวัสดุฐานโดยวิธีทางกายภาพเพื่อทําใหมีวัสดุ
มากพอสําหรับการวิเคราะห 

การวิเคราะหการคัดเบ้ืองแรกสามารถดําเนินการโดยวิธีใดวิธีหนึ่งใน 2 วิธีตอไปนี้ 

•   แบบไมทําลาย - โดยการวิเคราะหตัวอยางโดยตรง “ในลักษณะท่ีไดรับ” 

•   แบบทําลาย - โดยใชข้ันตอนการเตรียมตัวอยางทางกลหรือทางเคมีหนึ่งข้ันตอนหรือมากกวา กอนการวิเคราะห  
ในกรณีหลัง ผูใชตองใชข้ันตอนดําเนินการสําหรับการเตรียมตัวอยางตามท่ีอธิบายในขอ 5  วิธีทดสอบนี้จะแนะนํา
ผูใชในการเลือกวิธีท่ีเหมาะสมกับตัวอยางท่ีไดรับ 

6.1.1  หลักการ 

เพื่อใหบรรลุจุดประสงค วิธีทดสอบน้ีตองช้ีบงธาตุท่ีสนใจอยางไมกํากวมและรวดเร็ว   วิธีทดสอบตองมีระดับ
ความแมนอยางนอยท่ีสุดเทียบเทาการวิเคราะหในลักษณะก่ึงเชิงปริมาณ  นั่นคือ ความไมแนนอนสัมพัทธของ
ผลลัพธท่ัวไปจะเปน 30 % หรือดีกวา ท่ีระดับของความเช่ือม่ันท่ีกําหนดเทากับ 68 %   ผูใชบางรายอาจยอมให
ความไมแนนอนสัมพัทธสูงกวานี้ ข้ึนอยูกับความตองการของผูใชรายนั้น   ระดับการปฏิบัติการน้ีชวยใหผูใช
สามารถจัดเรียงลําดับวัสดุสําหรับการทดสอบเพิ่มเติม   เปาหมายท้ังหมดก็เพื่อใหไดมาซ่ึงขอมูลสําหรับ
จุดประสงคในการบริหารความเส่ียง 

วิธีทดสอบนี้ถูกออกแบบเพ่ือใหใชไดกับ XRF สเปกโทรมิเตอรทุกรูปแบบ ทุกความซับซอน และทุกขีด
ความสามารถท่ีนําไปสูการวิเคราะหคัดเบ้ืองแรก   อยางไรก็ตาม ขีดความสามารถของ XRF สเปกโทรมิเตอรท่ี
แตกตางกันจะครอบคลุมพิสัยกวาง ซ่ึงบางเคร่ืองจะมีความสามารถในการเลือกและความไวไมเพียงพอ ในขณะท่ี
บางเคร่ืองมีความสามารถมากเกินพอ   สเปกโทรมิเตอรบางเคร่ืองสามารถใชไดกับตัวอยางที่มีรูปรางและขนาดท่ี
หลากหลาย ในขณะท่ีเคร่ืองอ่ืนๆโดยเฉพาะอยางยิ่งเคร่ือง WDXRF ช้ันคุณภาพการวิจัย จะมีขอจํากัดในเร่ืองสวน
ท่ีทดสอบ 
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ถึงแมวา XRF สเปกโทรมิเตอรจะมีระดับของสมรรถนะท่ีตองการและมีความหลากหลายท่ีสามารถใชสําหรับการ
วัดท่ีใหขอมูลท่ีเปนประโยชน  แตกระน้ันคุณลักษณะท่ีตองการสําหรับขอกําหนดคุณลักษณะของข้ันตอน
ดําเนินการนี้ก็ยังตํ่ากวาวิธีทดสอบท่ีมีสมรรถนะสูงสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณท่ีมีการประมาณคาความ 
ไมแนนอนตํ่า 

วิธีทดสอบนี้ต้ังอยูบนพื้นฐานของแนวคิดวิธีท่ีมีพื้นฐานจากการเปรียบเทียบสมรรถนะ   เคร่ืองสําเร็จ การเตรียม
ตัวอยาง และการสอบเทียบท่ีระบุไวในมาตรฐานน้ีในลักษณะท่ัวไป  เปนความรับผิดชอบของผูใชท่ีจะตองจัดทํา
เอกสารข้ันตอนดําเนินการท้ังหมดท่ีพัฒนาในหองปฏิบัติการซึ่งใชวิธีทดสอบน้ัน   ผูใชตองจัดทําข้ันตอน
ดําเนินการเปนลายลักษณอักษรสําหรับทุกกรณีท่ีระบุในวิธีนี้ในลักษณะ “วิธีปฏิบัติงาน” 

วิธีนี้เนนย้ําใหผูใชงานจัดทําเอกสารของสเปกโทรมิเตอรและพารามิเตอรสําหรับสมรรถนะของวิธี 

6.1.2  คําเตือน 
คําเตือน 1  ผูท่ีใชวิธีทดสอบ XRF ตองไดรับการฝกอบรมการใช XRF สเปกโทรมิเตอร และมีความรูในการ
ทํางานเกี่ยวกับขอกําหนดดานเทคนิคและการชักตัวอยาง 
คําเตือน 2  รังสีเอกซเปนอันตรายตอมนุษย   ตองระมัดระวังในการใชบริภัณฑตามขอแนะนําความปลอดภัยท่ี
ผูผลิตใหไว และกฎระเบียบความปลอดภัยเกี่ยวกับสุขภาพและอาชีวอนามัยแหงชาติท่ีใชได 

6.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ  
6.2.1   XRF สเปกโทรมิเตอร 
XRF สเปกโทรมิเตอร ประกอบดวยแหลงกระตุนรังสีเอกซ วิธีการของการแสดงตัวอยางท่ีทําซํ้าได ตัวตรวจวัด
รังสีเอกซ ระบบควบคุมและประมวลผลขอมูล 
ก)  แหลงกระตุนรังสีเอกซ - ทอรังสีเอกซ หรือแหลงไอโซโทปกัมมันตรังสีท่ีใชกันโดยท่ัวไป 
ข)  ตัวตรวจหารังสีเอกซ (ระบบยอยท่ีใชในการตรวจวัด) – อุปกรณท่ีใชเพื่อแปลงพลังงานของโฟตอนของ 

รังสีเอกซไปเปนพัลสไฟฟาท่ีสมนัยกันท่ีมีแอมพลิจูดเปนสัดสวนกับพลังงานโฟตอน 

 6.2.2 วัสดุและเคร่ืองมือ (material and tool) 

วัสดุท่ีใชในการเตรียมตัวอยางสําหรับการวัด XRF ตองปราศจากการปนเปอน โดยเฉพาะอยางยิ่งจากสารท่ี
วิเคราะหของวิธีทดสอบนี้   กลาวคือวัสดุท่ีเจีย/บด ตัวทําละลาย ฟลักซ ฯลฯ ท้ังหมด ตองไมมีปริมาณของ Pb, Hg, 
Cd, Cr และ/หรือ Br ท่ีตรวจสอบได 
เคร่ืองมือท่ีใชในการจัดการของตัวอยางตองเลือกเพื่อลดการปนเปอนจากสารท่ีวิเคราะหของวิธีทดสอบน้ี 
เชนเดียวกับการปนเปอนโดยธาตุอ่ืนๆ   ข้ันตอนดําเนินการใดๆที่ใชเพื่อทําความสะอาดเคร่ืองมือตองไมนํามาซ่ึง
ส่ิงปนเปอน 

6.3  รีเอเจนต 
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รีเอเจนตตองไมมีปริมาณของ Pb, Hg, Cd, Cr และ/หรือ Br ท่ีตรวจสอบได 

6.4  การชักตัวอยาง 

เปนความรับผิดชอบของผูใชวิธีทดสอบนี้ท่ีจะกําหนดตัวอยางทดสอบโดยใชวิธีปฏิบัติงานท่ีทําเปนเอกสาร   ผูใช
อาจเลือกท่ีจะกําหนดตัวอยางทดสอบในวิธีตางๆมากมาย ไมวาจะโดยวิธีไมทําลายซ่ึงสวนท่ีถูกวัดถูกกําหนดโดย
พื้นท่ีท่ีสองของสเปกโทรมิเตอร  หรือโดยวิธีทําลายซ่ึงสวนท่ีถูกวัดถูกนําออกมาจากตัววัสดุท่ีใหญกวา และวัดใน
ลักษณะท่ีเปนอยู หรือทําลายแลวเตรียมโดยใชข้ันตอนดําเนินการท่ีกําหนด 

6.4.1 วิธีไมทําลาย 

ผูใชวิธีทดสอบนี้ตอง 
ก)  กําหนดพื้นท่ีท่ีจะสองดวยสเปกโทรมิเตอร และวางตัวอยางทดสอบภายในพ้ืนท่ีนั้น โดยตองระมัดระวังเพื่อทํา

ใหม่ันใจวาจะไมมีการตรวจพบเอกซเรยฟลูออเรสเซนซจากวัสดุท่ีนอกเหนือจากสวนทดสอบท่ีกําหนด  
ตามปกติพื้นท่ีท่ีจะสองดวยสเปกโทรมิเตอรจะถูกกําหนดโดยรูปรางและเสนขอบเขตของชองวัดของเคร่ืองมือ 

ข)  พยายามทุกวิถีทางท่ีจะกําหนดรูปทรงทางเรขาคณิตของการวัดท่ีสามารถทวนซํ้าไดดวยระยะระหวาง 
สเปกโทรมิเตอรกับสวนทดสอบท่ีสามารถทวนซํ้าได 

ค)  ใชข้ันตอนซ่ึงเหมาะแกการปฏิบัติท้ังหมดที่จะช้ีบงสวนทดสอบกับรูปรางปกติธรรมดาเทาท่ีเปนไปได โดย
ตองคํานึงถึงความเรียบตลอดพื้นท่ีท้ังหมด  ความขรุขระของพื้นผิว และโครงสรางทางกายภาพท่ีทราบ 

ง)  จัดทําเอกสารขั้นตอนท่ีจะใชในการถอดประกอบวัตถุท่ีใหญเพื่อใหไดมาซ่ึงสวนทดสอบ 

6.4.2  วิธีทําลาย 

ตองนําประเดน็ตอไปนี้มาพจิารณาในวิธีทําลาย 

ก)  ผูใชตองจัดทําและปฏิบัติตามวิธีปฏิบัติงานท่ีเปนเอกสารสําหรับวิธีการของการทําลายท่ีใชเพื่อใหไดมาซ่ึงสวน
ทดสอบ เพราะวาขอมูลนี้สําคัญมากสําหรับการแปลผลที่ถูกตองของผลการวัด 

ข) ข้ันตอนดําเนินการท่ีทําใหตัวอยางเปนผงจะตองใหผงตัวอยางท่ีทราบขนาดอนุภาคหรือควบคุมขนาดอนุภาค
ได  ในกรณีท่ีอนุภาคมีองคประกอบทางเคมี สถานะ หรือสวนประกอบทางแรวิทยา (mineralogical) ท่ีแตกตาง
กัน  เปนเร่ืองสําคัญมากท่ีจะลดขนาดเหลานี้ใหเพียงพอท่ีจะทําใหผลกระทบดานความแตกตางในการดูดซึม
พลังงานมีนอยท่ีสุด 

ค)  ในข้ันตอนดําเนินการท่ีทําใหตัวอยางเปนวัสดุท่ีถูกละลายในเมทริกซของเหลว ปริมาณและลักษณะทาง
กายภาพของวัสดุท่ีถูกละลายตองควบคุมและจัดทําเปนเอกสาร  สารละลายท่ีไดตองเปนเนื้อเดียวกันอยาง
สมบูรณ  ตองมีขอแนะนําเกี่ยวกับการจัดการกับสวนท่ีไมละลายเพื่อใหแนใจในการแปลผลท่ีเหมาะสมของผล
ท่ีวัดได   ตองมีขอแนะนําสําหรับการนําสวนทดสอบที่เปนสารละลายเขาสูเอกซเรยสเปกโทรมิเตอรใน
ลักษณะท่ีสามารถทําซํ้าได  เชน ในเซลลบรรจุของเหลวท่ีกําหนดรูปรางและมิติ 
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ง)  ในข้ันตอนดําเนินการท่ีทําใหตัวอยางเปนวัสดุท่ีถูกหลอมหรือถูกกดใหเปนของแข็ง  ปริมาณและลักษณะทาง
กายภาพของวัสดุตัวอยางตองควบคุมและจัดทําเปนเอกสาร  ของแข็งท่ีได (เม็ดท่ีถูกหลอมหรือกด) ตอง
สมํ่าเสมออยางสมบูรณ   ตองมีขอแนะนําเกี่ยวกับการจัดการกับสวนท่ีไมไดถูกผสมเพื่อใหแนใจในการแปล
ผลอยางเหมาะสมของผลที่วัดได 

6.5  ขั้นตอนดาํเนินการ 

 6.5.1 ท่ัวไป 
ข้ันตอนดําเนินการทดสอบครอบคลุมถึงการเตรียมเอกซเรยสเปกโทรมิเตอร การเตรียมและการติดต้ังของสวน
ทดสอบและการสอบเทียบ   ขอแนะนําบางขอปรากฏในรูปแบบท่ัวไปเนื่องจากพิสัยท่ีกวางของบริภัณฑ XRF  
และความหลากหลายมากของหองปฏิบัติการและตัวอยางทดสอบซ่ึงจะนําวิธีทดสอบนี้ไปใช   อยางไรก็ตาม ตอง
ปฏิบัติตามกฎหลักโดยไมมีขอยกเวนกับสเปกโทรมิเตอรและวิธีวิเคราะหท้ังหมด    กลาวคือ การสอบเทียบและ
การวัดตัวอยางตองทําภายใตภาวะเดียวกัน และใชข้ันตอนดําเนินการเตรียมตัวอยางเหมือนกัน 
เม่ือพิจารณาถึงพิสัยท่ีกวางของการออกแบบ XRF สเปกโทรมิเตอร และพิสัยความสามารถการตรวจหาท่ีมาพรอม
กัน เปนส่ิงสําคัญท่ีตองเขาใจขีดจํากัดของเคร่ืองมือท่ีถูกเลือก 
การออกแบบบางการออกแบบอาจไมสามารถตรวจสอบหรือหาสวนประกอบท่ีถูกตองของพ้ืนท่ีซ่ึงเล็กมาก หรือ
ตัวอยางท่ีบางมาก   ผลท่ีตามมาคือหลีกเล่ียงไมไดท่ีผูใชตองจัดทําสมรรถนะของวิธีทดสอบอยางระมัดระวัง และ
ทําเปนเอกสารอยางชัดเจนในขณะท่ีนําไปใชในหองปฏิบัติการ   เปาหมายหนึ่งก็คือปองกันผลการทดสอบเชิงลบ
ท่ีผิดพลาด 

6.5.2  การเตรียมสเปกโทรมิเตอร 

เตรียมสเปกโทรมิเตอรดังตอไปนี ้
ก)  เปดสวิตชเคร่ือง และเตรียมเคร่ืองสําหรับการทํางานตามคูมือของผูผลิต   ปลอยเครื่องใหมีเสถียรภาพตาม

ขอแนะนําท่ีต้ังข้ึนโดยผูผลิต หรือวิธีปฏิบัติงานของหองปฏิบัติการ 
ข)  ปรับต้ังภาวะการวัดใหเขาสูภาวะดีท่ีสุดท่ีต้ังข้ึนกอนหนาโดยผูผลิต หรือหองปฏิบัติการ 

หมายเหตุ  เคร่ืองทดสอบจํานวนมากมายที่หาไดในทองตลาดถูกทําใหเหมาะสมเสร็จเรียบรอยแลว และปรับต้ังไวลวงหนาสําหรับการใช
งานที่เจาะจง  และเพราะฉะนั้นข้ันตอนนี้อาจไมจําเปน  ไมเชนนั้น หองปฏิบัติการควรจัดทําภาวะการทํางานดีที่สุดสําหรับการสอบเทียบแต
ละการสอบเทียบ   ตองเตรียมทางเลือกเพื่อเพิ่มประสิทธิภาพความไวในการตรวจหาและลดการแทรกสอดเชิงสเปกตรัมใหนอยที่สุด 
ภาวะการกระตุนอาจจะหลากหลายตามวัสดุ สารที่วิเคราะห และพลังงานเสนเอกซเรย  รายการของคําแนะนําที่เกี่ยวกับการวิเคราะหเสน
เอกซเรยใหไวในตารางที่ 7    การปรับต้ังระบบตรวจหาตองทําใหเกิดสมดุลระหวางความไวกับความละเอียดเพื่อใหไดผลวิเคราะหที่ดีที่สุด  
คําแนะนําโดยปกติสามารถพบอยูในคูมือเคร่ืองทดสอบ และในขอความอธิบายบนเอกซเรยสเปกโทรมิเตอร 
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ตารางท่ี 7  เสนเอกซเรยท่ีแนะนําสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสาร 
สารที่วิเคราะห เสนท่ีนิยม เสนท่ีนิยมรองลงมา 
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  ตัวเลือกเสนเอกซเรยอื่นๆอาจใหสมรรถนะเพียงพอ  อยางไรก็ตาม เม่ือตัดสินใจเก่ียวกับเสนเชิงวิเคราะหที่เลือกได  ควร
ตระหนักถึงการแทรกสอดเชิงสเปกตรัมที่เปนไปไดจากธาตุอื่นในตัวอยาง (ตัวอยางเชน เสน BrKα บนเสน PbLα  หรือเสน AsKα บนเสน 
PbLα  ดูขอ ง.1.ข) สําหรับตัวอยางโดยทั่วไปเพิ่มเติม) 
หมายเหตุ 2  K- L2,3 ( Kα1,2) หมายถึง ณ ระดับชั้นพลังงาน K ที่จริงแลว มีการเปล่ียนแปลงระดับชั้นพลังงานอยู 2 ระดับ นั่นคือ หนึ่งจาก
ระดับชั้นพลังงาน L2 ซ่ึงกระตุนใหปลอยเอกซเรย Kα2 และที่เหลือ จากระดับชั้นพลังงาน L3 ซ่ึงกระตุนใหปลอยเอกซเรย Kα1 อยางไรก็ตาม 
เนื่องจากพลังงานทั้งสองมีคาใกลกันมาก สเปกโทรมิเตอรกระจายพลังงานไมสามารถแยกความแตกตางได ดังนั้นจึงถูกวิเคราะหในลักษณะ
พลังงาน Kα1,2 รวม 

6.5.3   สวนทดสอบ 
การสรางของสวนทดสอบถูกบรรยายในขอ 6.4 
ในกรณีของการเตรียมตัวอยางแบบทําลาย วัดมวลและมิติของสวนทดสอบตามท่ีตองการโดยวิธีการสอบเทียบ 
และวิธีปฏิบัติงานท่ีกําหนดข้ึนโดยหองปฏิบัติการเพื่อใหแนใจการชกัตัวอยางท่ีทวนซํ้าได 

6.5.4   การทวนสอบสมรรถนะของสเปกโทรมิเตอร 

สมรรถนะของสเปกโทรมิเตอรจะถูกทวนสอบดังตอไปนี้ 

ก)  ผูใชตองจัดใหมีหลักฐานเชิงจุดประสงคของสมรรถนะของวิธีตามท่ีนําไปใชในหองปฏิบัติการ  ส่ิงนี้จําเปนท่ี
จะทําใหผูใชและลูกคาของเขาเขาใจขีดจํากัดของวิธี และตัดสินใจใชผลของการวิเคราะห   ลักษณะท่ีสําคัญ
มากเกี่ยวกับสมรรถนะของวิธีเปนดังตอไปนี้ 

 -  สมรรถนะของสเปกโทรมิเตอร  
•  ความไวสําหรับการตรวจหาสารท่ีวิเคราะหแตละสาร 
•  ความละเอียดเชิงสเปกตรัม 
•  ขีดจํากัดของการตรวจหา 
•  การแสดงพื้นท่ีที่วัด 
•  ความทวนซํ้าไดของการเตรียมตัวอยางและการวัด 
•  ความแมนของการสอบเทียบ ซ่ึงจะถูกตรวจสอบตามขอ 6.8 

ความหลากหลายของสเปกโทรมิเตอรและระบบการทํางานของซอฟตแวรท่ีเกี่ยวของเปนท่ียอมรับของผูใชท่ี
จะไดมาซ่ึงขอมูลนี้ ในหองปฏิบัติการท่ีใชข้ันตอนดําเนินการของตนเองหรือเปนการบริการท่ีผูผลิตจัดให   
เปนเร่ืองสําคัญท่ีจะใหไดมาซ่ึงการทวนสอบของสเปกโทรมิเตอรและสมรรถนะของวิธีเม่ือวิธีนั้นถูกนําไปใช   
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หลักฐานของการรักษาไวของสมรรถนะอาจไดมาโดยการใชแผนภูมิควบคุม หรือโดยทําการวัดและการ
คํานวณซํ้าอีก ในการใชงาน  

ข)  ความไวสเปกโทรมิเตอรถูกใชเปนเกณฑในการเปรียบเทียบสเปกโทรมิเตอรแตละเคร่ือง และทําใหแนใจวา
การสอบเทียบท่ีเปนประโยชนเปนไปได 

ค)  ความละเอียดเชิงสเปกตรัมมีความสําคัญท่ีจะทําใหแนใจวาสารท่ีวิเคราะหและเสนสเปกตรัมรบกวนไดรับการ
จัดการอยางถูกตองในการรวบรวมขอมูลและในการสอบเทียบ  สําหรับจุดประสงคของมาตรฐานน้ี การแกของ
เสนท่ีซอนทับกันถูกพิจารณาวาเปนสวนของการสอบเทียบสเปกโทรมิเตอร 

ง)  ขีดจํากัดของการตรวจหา  LOD  ตองถูกประมาณสําหรับภาวะการทํางานแตละชุดท่ีใชในวิธีทดสอบตาม
สมการ (1)  

LOD  =  3σ                                                            (1) 
เม่ือ 
LOD  คือ ขีดจํากัดของการตรวจหา (LOD) ท่ีแสดงในหนวยของความเขมขน 
σ       คือ สวนเบ่ียงเบนมาตรฐานของผลการทดสอบของการตรวจหาหลายคร้ังเม่ือใชวัสดุแบลงก  โดยปกติสวน

เบ่ียงเบนมาตรฐานจะถูกประมาณโดยใชจํานวนการตรวจหานอยคร้ัง (แตไมนอยกวา 7 คร้ัง)  ซ่ึงในกรณี
ดังกลาวสัญลักษณ s  (การประมาณคาอยางไมลําเอียงของสวนเบ่ียงเบนมาตรฐาน, σ) ถูกแทนท่ีสําหรับ σ 

หมายเหตุ  ขีดจํากัดของการตรวจหาคือพารามิเตอรที่สําคัญซ่ึงบอกผูใชวา สเปกโทรมิเตอรถูกใชภายใตภาวะซ่ึงยอมใหการตรวจหาสารที่
วิเคราะหที่ระดับตํ่ากวาขีดจํากัดของสารที่ยอมใหมี ซ่ึงจะเปนประโยชนสําหรับการตัดสินใจ ขีดจํากัดของการตรวจหาคือฟงกชันของ
กระบวนการวัดซ่ึงวัสดุเปนสวนที่มีความสําคัญ   ถากระบวนการวัดเปล่ียนเมื่อวัสดุเปลี่ยน ขีดจํากัดของการตรวจหาอาจเปล่ียนดวย   เพื่อให
สมรรถนะดีที่สุด ขีดจํากัดของการตรวจหาควรเทากับหรือนอยกวา 30 % ของขีดจํากัดการกระทําของหองปฏิบัติการที่ต้ังข้ึน เพื่อใหความ
เส่ียงของการไมเปนไปตามขอกําหนดสามารถยอมรับไดสูงสุด 

จ)  การแสดงพ้ืนท่ีท่ีวัดไดมีความสําคัญท่ีจะทําใหแนใจวาทราบพ้ืนท่ีสองสําหรับสเปกโทรมิเตอรท่ีติดต้ังเครื่อง
ประกอบใดๆซ่ึงกําหนดขนาดลําแสงของเอกซเรย รูปราง และตําแหนง   ในหลายกรณี ขนาดลําแสง รูปราง 
และตําแหนง จะกําหนดสวนทดสอบ   หองปฏิบัติการหรือผูผลิตตองหาวิธีท่ีจะกําหนดขนาดลําแสงและ
รูปราง และช้ีบงตําแหนงของลําแสงบนสวนทดสอบ 

ฉ)  ความทวนซํ้าไดของการเตรียมตัวอยาง และการวัดคือพารามิเตอรสําคัญท่ีจะแสดงวาวิธีทดสอบมีการควบคุม
ทางสถิติ   ถามีการเตรียมตัวอยางแบบทําลายมากอนการวัด ตองทดสอบความทวนซํ้าได รวมถึงการเตรียม
ตัวอยาง ไมเชนนั้นความทวนซํ้าไดของการวัดตองทดสอบบนตัวอยางเดียวกัน   ความทวนซํ้าไดสามารถแสดง
ในรูปสวนเบี่ยงเบนมาตรฐานของการวัดตัวอยางท่ีเตรียมโดยใชภาวะการทํางานท่ีดีท่ีสุดของสเปกโทรมิเตอร 
7 คร้ังเปนอยางนอย   ความทวนซํ้าไดสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสารตองวัดในสวนทดสอบท่ีมีความเขมขน
ของสารท่ีวิเคราะหมากกวา 5 เทาของขีดจํากัดของการตรวจหาท่ีประมาณในขอ 6.5.4 
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6.5.5  การทดสอบ 

วางสวนทดสอบในตําแหนงท่ีถูกตองสําหรับการวัดดวย XRF สเปกโทรมิเตอร  ถาจําเปนปรับบรรยากาศภายในตู 
(chamber) ของสเปกโทรมิเตอรตามท่ีตองการ และรอจนกระท่ังสเปกโทรมิเตอรเกิดความเสถียร 

หมายเหตุ โดยทั่วไป การวัดถูกทําในบรรยากาศที่เปนอากาศปกติ  อยางไรก็ตาม ถามีความจําเปนตองวัดคาธาตุเบา เชน S, Al ฯลฯ   อาจจะ
เปนประโยชนที่จะวัดคาในสุญญากาศหรือบรรยากาศที่เปนฮีเลียม (ขอ ก.3.ข) 

วัดสวนทดสอบโดยการรวบรวมจํานวนของการนับเอกซเรยท่ีเพียงพอเพื่อใหไดความไมแนนอนทางสถิติของการ
นับนอยกวาสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธสําหรับความทวนซํ้าไดของการวัดท่ีต้ังข้ึน (ดูขอ 6.5.4)  การปรับต้ัง
ของ XRF สเปกโทรมิเตอร สําหรับการวิเคราะหของสวนทดสอบจะตองเหมือนกันทุกประการกับการปรับต้ังท่ีใช
สําหรับการวัดการสอบเทียบ 

6.5.6  การสอบเทียบ 
วิธีเกี่ยวกับการวิเคราะหตองสอบเทียบโดยคํานึงถึงผลกระทบเมทริกซและผลกระทบอ่ืนๆท่ีมีอิทธิพลตอการ
ตรวจหาความเขมของการแผรังสีฟลูออเรสเซนซ   รายการของผลกระทบเหลานี้ใหไวในภาคผนวก ง. 

มีการสอบเทียบหลัก 2 ทางเลือกใน XRF สเปกโทรเมตรี 

•  วิธีพารามิเตอรหลักมูลท่ีใชพสัิยของแคลิแบรนต 
-  ธาตุบริสุทธ์ิ และสารประกอบบริสุทธ์ิ  หรือ 
-  สารผสมสังเคราะหท่ีเตรียมจากสารบริสุทธ์ิ  หรือ 
-  วัสดุอางอิงแตละสวนท่ีแทนวัสดุท่ีถูกวเิคราะหแตละวัสด ุ

•  การสอบเทียบเชิงประจักษ (แบบดั้งเดิม) ท่ีใชแบบจําลองท่ีข้ึนอยูกับสัมประสิทธ์ิท่ีไดรับผลกระทบ 
-  โดยใชขอมูลจากชุดของแคลิแบรนตซ่ึงคลายกับตัวอยางท่ีไมรู  หรือ 
-  โดยใชวิธีพารามิเตอรหลักมูล 

ปฏิบัติตามขอแนะนําในคูมือของผูผลิตเม่ือเลือกทางเลือกการสอบเทียบท่ีหาไดในซอฟตแวรระบบปฏิบัติการ 

ผูใชอาจทําการสอบเทียบหรือไม ข้ึนอยูกบัเคร่ืองทดสอบ 

มีเคร่ืองมือเชิงพาณิชยท่ีหาไดซ่ึงถูกทําใหมีภาวะท่ีดีท่ีสุด ไดรับการสอบเทียบ และถูกปรับต้ังไวลวงหนาสําหรับ
การใชงานจําเพาะ เรียบรอยแลว   เคร่ืองมือเหลานี้ไมตองการการสอบเทียบโดยผูวิเคราะห 
การเลือกแคลิแบรนตสวนหนึ่งข้ึนอยูกับการเลือกแบบจําลองการสอบเทียบ   สําหรับทางเลือกเชิงประจักษ  
แคลิแบรนตตองมีองคประกอบทางเมทริกซคลายกับวัสดุท่ีถูกวิเคราะห 
ในชุดของแคลิแบรนต ความเขมขนของธาตุจะครอบคลุมพิสัยของความเขมขนท่ีคาดหวังในตัวอยาง และจะแปร
ผันอยางอิสระซ่ึงกันและกัน   ถาการสอบเทียบครอบคลุมธาตุหลายธาตุในพิสัยความเขมขนท่ีกวาง อาจ
จําเปนตองใชตัวอยางการสอบเทียบจํานวนมาก   จํานวนตํ่าสุดของแคลิแบรนต สําหรับวิธีเชิงประจักษคือ 2(n+2), 
โดยท่ี n = จํานวนของสารท่ีวิเคราะห 
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วิธีการสอบเทียบพารามิเตอรหลักมูลสามารถลดจํานวนตัวอยางการสอบเทียบ   ซอฟตแวรพารามิเตอรหลักมูล
ยอมใหผูใชสอบเทียบความไวของการตรวจหาในแตละธาตุโดยใชสารประกอบและธาตุบริสุทธ์ิ   เพื่อเปน
ทางเลือกสําหรับแคลิแบรนตบริสุทธ์ิ โดยท่ัวไปซอฟตแวรจะยอมใหใชวัสดุอางอิงซ่ึงคลายกับตัวอยางจํานวนนอย   
การเพิ่มของวิธีรวมถึงการใชการแผรังสีกระเจิงในการแกผลกระทบเกี่ยวกับเมทริกซหรือสัณฐานวิทยาของ
ตัวอยาง 

6.6  การคํานวณ 
เม่ือใชวิธีทดสอบนี้ การคํานวณดังตอไปนีต้องนํามาปฏิบัติตามความจาํเปน  

ก)  โดยท่ัวไปเคร่ืองทดสอบในปจจุบัน การคํานวณจะทําโดยซอฟตแวรระบบปฏิบัติการของสเปกโทรมิเตอรโดย
อัตโนมัติ    ถาการคํานวณตองทําดวยมือ ข้ันตอนวิธีและพารามิเตอรท้ังหมดตองระบุไวในวิธีปฏิบัติงาน
สําหรับวิธีทดสอบ   คํานวณผลการทดสอบสําหรับสารวิเคราะหแตละสาร เปนเปอรเซ็นตโดยมวล ในแตละ
สวนทดสอบท่ีใชแบบจําลองการสอบเทียบท่ีต้ังข้ึนสําหรับชนิดของตัวอยาง  

ข)  ถาสวนทดสอบถูกเตรียมโดยการเจือจาง คํานวณผลการทดสอบบนพ้ืนฐานของตัวอยางการทดสอบเดิมท่ีใช
ตัวประกอบการเจือจางท่ีเหมาะสม 

ประมาณคาความไมแนนอนของผลการทดสอบโดยใชวิธีดังตอไปน้ีวิธีหนึ่ง  แลวเปรียบเทียบผลการทดสอบกับ
ความเขมขนท่ียอมใหสูงสุดของสารท่ีวิเคราะหในวัสดุ 
ค)  วิธีท่ีนิยมคือการสรางแหลงท่ีมาของความไมแนนอนสําหรับการสอบเทียบแตละคร้ังที่ไดดําเนินการทดสอบ 

แหลงท่ีมาของความไมแนนอนตองเปนไปตาม ISO/IEC Guide 98 และแสดงการประมาณคาความไมแนนอน
ขยายท่ีระดับความเช่ือม่ัน 95 % 

หมายเหตุ 1  เปนการงายเกินไปที่จะกําหนดความไมแนนอนในลักษณะที่เปนพหุคูณจํานวนหนึ่งของสวนเบี่ยงเบนมาตรฐานความทวนซํ้า
ไดของการตรวจหาซํ้า   ภายใตสถานการณบางสถานการณการวัด XRF มีความเที่ยงเกินไป ซ่ึงนําไปสูคาความไมแนนอนที่ถูกประมาณนอย
เกินไปที่จะครอบคลุมแหลงทั้งหมดของขอผิดพลาด    วิธีนี้ละเลยการมีสวนรวมที่สําคัญจากแคลิแบรนต แบบจําลองทางคณิตศาสตรที่ใช
เพื่อสรางเสนการสอบเทียบ และความเปนไปไดในการมีความลําเอียงในระหวางการเตรียมตัวอยาง    ย่ิงกวานั้น บทนิยามของแหลงที่มาของ
ความไมแนนอนเกินกวาขอบขายของมาตรฐานนี้ 

ง)  วิธีนี้ทราบกันวาอาจจะทําไมได หรือเปนไปไมไดท่ีจะประเมินแหลงท่ีมาของความไมแนนอนท่ีเหมาะสม  
เพราะฉะนั้น ทางเลือกหนึ่งคือเลือกตัวประกอบความปลอดภัยท่ีมากกวาหรือเทากับคาความไมแนนอนขยาย
ออกไปท่ีคาดไวสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสารที่ระดับความเขมขนที่ยอมใหสูงสุด   ไดตกลงกันวาสําหรับ
จุดประสงคของวิธีทดสอบนี้ เปนการเหมาะสมท่ีจะสมมุติวาคาความไมแนนอนสัมพัทธเปน 30 % ในผลการ
ทดสอบท่ีไดมาจากตัวอยางท่ีมีคาท่ียอมใหสูงสุดสําหรับธาตุในวัสดุท่ีตองการทราบ   ในทางปฏิบัติการตั้ง
สมมุติฐานนี้สามารถใชเพื่อกําหนดชวงความเชื่อม่ันรอบๆคาความเขมขนท่ียอมใหสูงสุด ซ่ึงสามารถใชกับ
จุดประสงคของการตัดสินใจท่ีเกี่ยวกับความจําเปนในการทดสอบเพ่ิมเติม 

หมายเหตุ 2  การใชตัวประกอบความปลอดภัยเปนการทําใหงายข้ึนในสวนของความจริงที่วา ในแทบทุกกรณีความไมแนนอนสัมพัทธเปน
ฟงกชันของความเขมขน  โดยทั่วไป ความไมแนนอนสัมพัทธเพิ่มข้ึนอยางรวดเร็วในขณะที่ความเขมขนสารที่วิเคราะหลดลง   ผูวิเคราะห
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ควรระวังไมใหตีความวาตัวประกอบความปลอดภัย 30 % เปนความไมแนนอนสัมพัทธของผลการตรวจหา  ผูวิเคราะหควรระวังใหประเมิน
คาตัวประกอบความปลอดภัยอีกคร้ังถาขีดจํากัดการตรวจหามากกวา 20 % สัมพัทธกับความเขมขนที่ยอมใหสูงสุดดวย  หรือถาความเขมขน
สูงสุดที่ยอมใหถูกลดโดยหนวยงานที่ควบคุม 

6.7  การประเมินวิธี 
ผลสรุปสําหรับสารแตละสารและวัสดุท่ีทดสอบท่ีใช XRF ถูกแสดงรายการในตารางท่ี ง.3 ถึงตารางท่ี ง.7 (ดู
ภาคผนวก ง.)  ผลการทดสอบเหลานี้เทานั้นท่ีจะเปนพื้นฐานสําหรับบทสรุปใดๆเกี่ยวกับสมรรถนะของวิธี 
บทสรุปท่ัวไปตอไปนี้สามารถทําได บนพื้นฐานของผลการทดสอบที่สรุปในตาราง และการวิเคราะหของขอมูล
จาก IIS2   บทสรุปท่ีไดของสมรรถนะของวิธีนี้สําหรับสารท่ีถูกทดสอบและวัสดุแตละชนิด ใหไวในขอยอย
ตอไปนี้ 

ก)  การประเมินผลการทดสอบและสมรรถนะของวิธีสามารถทําไดเพียงบางชวง เพราะความขาดแคลน CRM  ท่ี
จะใหครอบคลุมถึงพิสัยความเขมขนท่ีตองการและชนิดของวัสดุท้ังหมด 

ข)  เนื่องจากปริมาณของ CRM ท่ีจํากัด  หองปฏิบัติการไมสามารถทดสอบตัวอยางทั้งหมดไดทุกหองปฏิบัติการ 
ดังนั้น ผลการทดสอบไมสามารถเปรียบเทียบกันไดเสมอไป    

ค)  ตัวอยางถูกวิเคราะห “ตามท่ีไดรับ” นั่นคือไมมีการเตรียมตัวอยางเขาไปเกี่ยวของ   
ง)  ความเที่ยงท่ีรายงานโดยหองปฏิบัติการแตละแหงสําหรับแตละผลการทดสอบโดยท่ัวไปนอยกวาสวน

เบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธ (RSD) 5% มาก 
จ)  หองปฏิบัติการที่เขารวมใชวิธีการสอบเทียบแตกตางกัน  เชน วิธีเชิงประจักษ, คอมพตัน นอรมัลไลเซชัน 

(Compton normalization)  และวิธีท่ีอยูบนพื้นฐานของพารามิเตอรหลักมูล 
ฉ)  เปนเร่ืองสําคัญมากท่ีสมรรถนะของวิธีตองไดรับการวิจัยและทดสอบตอไปในระหวางการศึกษาระหวาง

หองปฏิบัติการตางๆ 

6.7.1  ตะก่ัว 
ความไมแมนเฉล่ียของการตรวจหา Pb ในพอลิเมอรท่ีสูงกวาระดับ 100 mg/kg ดีกวา + 13 % สัมพัทธ และความ
ไมเท่ียงดีกวา + 19 % สัมพัทธ  ท่ีความเขมขน Pb เปน 10 mg/kg ความไมแมนและความไมเท่ียงเปน + 30 % 
สัมพัทธ และ + 70 % สัมพัทธตามลําดับ  ในโลหะเจือ Al ความไมแมนและความไมเท่ียงนอยกวา + 10 % 
สัมพัทธ และ + 25 % สัมพัทธตามลําดับ  ความเขมขน Pb เปน 174 mg/kg ในโลหะเจือท่ีมีดีบุกเปนหลักท่ีใหผล
การทดสอบท่ีไมสามารถสรุปไดท่ีมีพิสัยจาก 60 mg/kg ถึง 380 mg/kg    ปริมาณของ Pb 30 mg/kg ในเหล็กกลา
โลหะเจือจะตรวจหาไมพบ 
ผลการทดสอบสําหรับแผนวงจรพิมพ ท่ีถูกบด ช้ีใหเห็นถึงความเปนไปไดของความไมเปนเนื้อเดียวกันของวัสดุ 
ซ่ึงสงผลใหเกิดความไมเท่ียงและความไมแมนของผลลัพธท่ีสูง 
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6.7.2  ปรอท 
ความไมแมนเฉล่ียของการตรวจหา Hg ในพอลิเมอรท่ี 1 000 mg/kg หรือตํ่ากวา ดีกวา + 10 % สัมพัทธ ขณะท่ี
ความไมเท่ียงดีกวา + 25 % สัมพัทธ  วัสดุโลหะเจือไมถูกทดสอบเพ่ือหา Hg 

 6.7.3  แคดเมียม 
ความไมแมนเฉล่ียของการตรวจหา Cd ในพอลิเมอรท่ี 100 mg/kg หรือสูงกวาเปน + 10 % สัมพัทธ และความไม
เท่ียงดีกวา + 15 % สัมพัทธ   ท่ีระดับของ Cd 20 mg/kg ความไมแมนจะแปรผันจาก + 10 % ถึง + 50 % สัมพัทธ 
และความไมเท่ียงจะแปรผันจาก 20 % ถึง 100 % สัมพัทธ   ระดับของ Cd 3.3 mg/kg ในโลหะเจือท่ีมีดีบุกเปน
หลักจะตรวจหาไมพบโดยเคร่ืองมือใดๆเลย 

6.7.4  โครเมียม 
ความไมแมนเฉล่ียของการตรวจหา Cr ท้ังหมดในพอลิเมอรท่ี 115 mg/kg หรือตํ่ากวา พบวาดีกวา 17 % สัมพัทธ
ในขณะท่ีความไมเท่ียงประมาณ + 30 % สัมพัทธ   สําหรับระดับความเขมขนท่ีใกลเคียงกันในแกว ความไมแมน
และความไมเท่ียงสําหรับ Cr ท้ังหมดจะดีกวา + 20 % สัมพัทธและ 35 % สัมพัทธตามลําดับ   ในอะลูมิเนียมเจือท่ี
มี Cr    1 100 mg/kg   ความไมแมนและความไมเท่ียงจะเปน + 10 % สัมพัทธและดีกวา + 41 % สัมพัทธตามลําดับ   
ความเขมขนของ Cr  ประมาณ 100 mg/kg ในอะลูมิเนียมเจือจะตรวจหาไมพบ 

 6.7.5  โบรมีน 
บนพื้นฐานของ CRM ความไมแมนเฉล่ียของการหาของความเขมขนของ Br ท้ังหมดในพอลิเมอรท่ี 1 000  mg/kg 
หรือตํ่ากวา ดีกวา + 10 % สัมพัทธ  และสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานดีกวา + 13 % สัมพัทธ   ท่ีความเขมขนของ Br ท่ี
มากข้ึน 10 %  ความไมแมนดีกวา + 25 % สัมพัทธ และความไมเท่ียงประมาณ + 30 % สัมพัทธ   ผลการทดสอบ
ชุดหลังเหลานี้สะทอนความไมพอเพียงของการสอบเทียบเชิงประจักษสําหรับความเขมขนของ Br ท่ีสูงข้ึน 

โดยท่ัวไป ความไมแมนและความไมเท่ียงของการวิเคราะหสําหรับท้ัง 5 ธาตุดีกวา + 20 % สัมพัทธสําหรับความ
เขมขนสูงกวา 100 mg/kg ในพอลิเมอรและอะลูมิเนียมเจือ 

6.8  การควบคุมคุณภาพ 
6.8.1  ความแมนของการสอบเทียบ 
ตองใชข้ันตอนตอไปนี้เพื่อตรวจสอบความใชไดของความแมนของการสอบเทียบ 

ก)  ความแมนของการสอบเทียบแตละการสอบเทียบตองถูกตรวจสอบความใชไดโดยวิเคราะหวัสดุอางอิงช้ินหนึ่ง
หรือมากกวาท่ีเปนตัวแทนของวัสดุแตละวัสดุท่ีใชในการนําวิธีทดสอบนี้ไปใชงาน 

ระดับความเขมขนสารท่ีวิเคราะหในวัสดุอางอิงตองอยูภายในความเขมขนสูงสุดท่ียอมรับสําหรับสารท่ี
วิเคราะหในวัสดุ   ในทางอุดมคติ วัสดุอางอิงท่ีหาไดจะจํากัดคาสูงสุดท่ียอมรับ 
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ข)  ผลการทดสอบของการวัดของวัสดุอางอิงตองคํานวณและแสดงตามขอ 6.6 รวมท้ังการประมาณคาความไม
แนนอน  

ค)  ใชการทดสอบความลําเอียงกับผลการทดสอบ และคาท่ีไดรับการรับรองหรือคาท่ีกําหนดของวัสดุอางอิง   การ
ทดสอบความลําเอียงตองนําคาความไมแนนอนของคาท่ีกําหนดใหมาพิจารณาดวย 

หมายเหตุ  สําหรับคําแนะนําเกี่ยวกับการทดสอบความลําเอียง อางถึงส่ิงตีพิมพพิเศษ ของ National Institute of Standatds and Technology 
Special Publication 829 [6] หรือเอกสารที่คลายกัน 

ง)  ถาความลําเอียงถูกตรวจพบ ใหแกการสอบเทียบและตรวจวัดซํ้า 

6.8.2  ตัวอยางควบคุม 
ตัวอยางควบคุมตองเตรียมและใชดังตอไปนี้  

ก)  ระบุปริมาณของวัสดุเสถียรเปนตัวอยางควบคุมสําหรับการสอบเทียบแตละการสอบเทียบ  จะเปนส่ิงท่ีดีกวา 
ถาเปนของแข็งอยูในรูปของแผนกลม (เม็ดกลมเล็กๆ) 

ข)  เตรียมสวนทดสอบของตัวอยางควบคุม และตองทดสอบโดยใชการสอบเทียบแตละการสอบเทียบทันทีท่ีไดทํา
การตรวจสอบความใชได   ทําเชนนี้ 4 คร้ังเปนอยางนอย  คํานวณคาเฉล่ียและสวนเบ่ียงเบนมาตรฐาน และใช
คาเหลานี้จัดทําแผนภูมิควบคุมสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสารในการสอบเทียบแตละการสอบเทียบ   ตัวอยาง
ควบคุมอาจถูกสรางโดยผูวิเคราะห    ผูผลิตเคร่ืองมือบางรายจัดเตรียมตัวอยางควบคุมใหกับบริภัณฑท่ีผลิต 

ค)  ท่ีชวงเวลาท่ีเหมาะสม เตรียมสวนทดสอบของตัวอยางควบคุมและทดสอบโดยใชการสอบเทียบแตละการสอบ
เทียบท่ีนําไปใชในวิธีทดสอบ   เปรียบเทียบผลการทดสอบกับขีดจํากัดของแผนภูมิควบคุม   ถาผลการทดสอบ
อยูนอกเกณฑการยอมรับสําหรับการควบคุม ใหหาทางแกไขวิธีทดสอบ แกปญหาใหถูกตอง และทําการ
ทดสอบบนตัวอยางควบคุมใหม 

6.9  กรณีพิเศษ 
6.9.1  การนําเสนอตัวอยางสําหรับการวัด 
ข้ันตอนดําเนินการสําหรับการนําเสนอตัวอยางสําหรับการวัด เปนดังตอไปนี้  

ก)  ถาการวัดตองทําดวยเคร่ืองทดสอบท่ีมีตูวิเคราะห  ช้ินสวนท่ีรวมตัวอยางท่ีจะวัดตองถูกวางขางในตูตัวอยาง
ของเอกซเรยฟลูออเรสเซนซสเปกโทรมิเตอร   ตัวอยางท้ังหมดตองถูกติดต้ังในลักษณะท่ีตัวอยางเปาหมาย
สามารถวางอยางเหมาะสมอยูในตําแหนงท่ีจะวัด   ถาตัวอยางไมเหมาะพอดีกับตู ตองตัดใหมีขนาดท่ีเหมาะสม
สําหรับการวัด 

ข)  ถาการวัดทําดวยเคร่ืองวิเคราะห XRF แบบมือถือท่ีเคล่ือนยายงาย ตองระมัดระวังเพื่อทําใหแนใจวาชองเปดท่ี
วัดครอบคลุมสวนท่ีจะตรวจ 
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ค)  การวิเคราะหของตัวอยางซ่ึงไมแบนหรือโตพอท่ีจะครอบคลุมชองเปดท่ีวัดของสเปกโทรมิเตอร (เชน หมุด
เกลียวเล็กๆ) อาจถูกดําเนินการโดยวิธีพารามิเตอรหลักมูลบางวิธีซ่ึงถูกออกแบบมาเพื่อชดเชยผลการทดสอบ
ของตัวอยางท่ีมีรูปรางแปลก  ในกรณีเชนนั้น และปฏิบัติตามขอแนะนําของผูผลิต ผูวิเคราะหตองจัดตําแหนง
ของตัวอยางหนึ่งหรือมากกวาอยางระมัดระวัง ในตัวยึดท่ีเหมาะสมกอนการวัด และตองไดรับการประมาณ
ขององคประกอบท่ีใชเคร่ืองมือซอฟตแวร (software tool) ท่ีเตรียมไวโดยวิธีนั้น 

ง)  การวิเคราะหของตัวอยางท่ีบาง จะซับซอนโดยข้ึนอยูกับอัตราการนับท่ีวัดไดของความเขมขนของสารท่ี
วิเคราะหในตัวอยาง และกับความหนาตัวอยาง   ผูวิเคราะหตองตระหนักถึงโครงสรางและองคประกอบของ
ตัวอยางภายในพื้นท่ีท่ีวัดได 

6.9.2  ความเปนรูปแบบเดียวกันของตัวอยาง 
จากมุมมองของการวิเคราะห XRF  ความเปนรูปแบบเดียวกันข้ึนอยูกับความเปนรูปแบบเดียวกันทางกายภาพของ
องคประกอบของวัสดุท่ีทดสอบภายในปริมาตรของวัสดุท่ีถูกฉายรังสีโดยเคร่ืองมือในระหวางการทดสอบ   
ประเภทหน่ึงหรือมากกวาใน 3 ประเภทตอไปนี้อาจใชไดเม่ือพิจารณาความเปนรูปแบบเดียวกันของตัวอยาง 

ก)  ตัวอยางท่ีมีพื้นผิวมาก (ใชไดกับตัวอยางท้ังหมด): 

การประเมินความเปนรูปแบบเดียวกันของวัสดุทดสอบสําหรับจุดประสงคของการวิเคราะห XRF ทําโดยการ
ตรวจพินิจ และใชขอมูลเพิ่มเติมใดๆชวย   ตัวอยางเชน วัตถุใดๆซ่ึงปรากฏความสม่ําเสมอของสี รูปราง และ
ลักษณะจะมีความเปนรูปแบบเดียวกันมากท่ีสุด  และไมจําเปนตองทําลายทางกลกอนการวิเคราะห   ตัวอยางท่ี
พบโดยท่ัวไปอาจเปนวัตถุพลาสติกท่ีขยายออกและใหญ เชน เปลือกหุมพลาสติก, เทปหนา, โลหะเจือ ฯลฯ   
ขอมูลเพิ่มเติมใดๆเกี่ยวกับวัตถุทดสอบจะถูกใชเพื่อกําหนดความเปนรูปแบบเดียวกัน   ตัวอยางเชน เปลือกหุม
พลาสติกจํานวนมากมาย และแมแตเปลือกหุมโลหะ ท่ีถูกทาสี 

เปลือกหุมพลาสติกอาจจะถูกเคลือบดานในดวยโลหะ   ในกรณีเชนนั้นการทดสอบตองทําบนเศษท่ีแตกออกท่ี
ไมไดทาหรือไมเคลือบโลหะ ซ่ึงอาจตองการการถอดแยกในระดับหนึ่ง ถึงแมวาไมตองทําลายวัตถุ   สวน
โลหะอาจจะถูกเคลือบดวยโลหะอ่ืนๆ เชน สังกะสีบนเหล็กกลา  Cd บนเหล็กกลา  หรือ Cr บนเหล็กกลา และ 
Al   เหลานี้จะถูกช้ีบอกโดยคาท่ีอานไดของโลหะท่ีเคลือบจะคอนขางสูงมาก  ยกเวนท่ีเปนไปไดในกรณีของ 
Cr  เพราะการชุบ Cr โดยท่ัวไปจะบางมาก   ส่ิงหุมท้ังหมดตองถูกเอาออกเม่ือพยายามท่ีจะวิเคราะหวัสดุฐาน  

ข)  ตัวอยางท่ีมีพื้นท่ีนอย 

สวนหรือภาคสวนอิเล็กทรอนิกสเล็กๆแตละสวน อาจถูกวิเคราะหอยูในตําแหนงโดยไมตองแยกออก ตราบ
เทาท่ีเคร่ืองทดสอบท่ีใชมีความละเอียดแนวลึกและแนวนอนเพียงพอท่ีจะตรวจหาวัสดุท่ีต้ังใจจะตรวจ โดย
ปราศจากการตรวจวัดบนพื้นท่ีท่ีติดกัน   ตัวอยางตองอยูในลักษณะสมํ่าเสมอ เชน ใสในแคปซูลพลาสติก 
ตะกั่วบัดกรีแตละสวนหรือพื้นท่ีท่ีแยกเปนพอลิเมอร/อีพอกซี   ตองเอาใจใสเปนพิเศษเพื่อหลีกเล่ียงความ
ซับซอนของการแทรกสอดโดยการเคลือบโลหะ การหุมพอลิเมอร หรือทาสี  เม่ือวิเคราะหวัสดุฐาน 



มอก.2388-2556 

 -28-

ส่ิงหุมใดๆตองถูกเอาออกทางกายภาพ 

ค)  ส่ิงหุม และตัวอยางบาง 

ตัวอยางท่ีเล็กเกินไปหรือบางมากอาจไมเปนไปตามภาวะของความหนาตัวอยางตํ่าสุดหรือมวลท่ีตองการได
สําหรับผลการทดสอบท่ีจะมีผลใชได  ในกรณีดังกลาววัตถุเล็กจํานวนหนึ่งท่ีเปนชนิดเดียวกัน (ตัวอยางเชน
หมุดเกลียวเล็ก) ตองวางอยูในถวยตัวอยาง แลววิเคราะหเฉพาะลักษณะนี้  ในทํานองเดียวกันตัวอยางบางท่ีเปน
ชนิดเดียวกันตองกองซอนกันเพื่อใหมีความหนาท่ีจะเปนไปตามเกณฑความหนาตัวอยางตํ่าสุด และวิเคราะห
ในลักษณะนั้น  เปนกฎทั่วไปที่ตัวอยางท้ังหมดจะตองครอบคลุมหนาตาง/พื้นท่ีวัดคาของสเปกโทรมิเตอรอยาง
สมบูรณ   ตัวอยางจะตองมีความหนาต่ําสุดเปน 5 mm ในกรณีของพอลิเมอร และโลหะเจือท่ีเบา เชน Al,  Mg  
หรือ Ti  15 mm ในกรณีท่ีเปนของเหลว และประมาณ 1 mm สําหรับโลหะเจืออ่ืนๆท้ังหมด 

กฎเหลานี้อาจใชไมไดถาซอฟตแวรเกี่ยวกับการวิเคราะหของเคร่ืองมือยอมใหมีการแกคาท่ีมีประสิทธิผลของ
ผลทดสอบสําหรับความหนา รูปราง และขนาด ของตัวอยางท่ีถูกวิเคราะหท่ีเปล่ียนแปลงไป 

ฉนวนบนลวดบางและสายเคเบิลริบบ้ินอาจไมถือวาสมํ่าเสมอ และตองวัดโดยแยกตัวนําโลหะเปนอันดับแรก   
อีกนัยหนึ่ง สายออนกําลังเกือบท้ังหมดท่ีมีเสนผานศูนยกลางใหญกวา 5 mm ท่ีมีสายไฟฟาทองแดงดานในอาจ
ถือวาสมํ่าเสมอสําหรับจุดประสงคของการวิเคราะหฉนวน   โลหะอาจถูกวิเคราะหหลังการแยกออกดวย  

ส่ิงหุมโลหะบางส่ิงอาจถูกวิเคราะหถาผูใชรูโครงสรางของวัสดุ  และสเปกโทรมิเตอรถูกสอบเทียบเพื่อ
วิเคราะหตัวอยางท่ีประกอบดวยช้ันซ่ึงซับซอนดังกลาว ตัวอยางเชน รูวาส่ิงหุมเปน SnAgCu (โลหะเจือดีบุก-
เงิน-ทองแดง) (เคลือบบน) ทองแดง (เคลือบบน) อีพอกซี   โลหะเจือดีบุกอาจถูกวิเคราะห หากเคร่ืองมือถูก
สอบเทียบสําหรับตัวอยางแบบจําเพาะน้ี   เปนท่ียอมรับกันโดยท่ัวไปวาเคร่ืองมือ XRF สวนมากจะตรวจไมพบ 
Cr ในส่ิงหุมเปล่ียนสภาพ ดวยความไวท่ีเพียงพอ นอกจากวาส่ิงหุมนั้นมีความหนาอยางนอย 200 ถึง 300  
นาโนเมตร   เนื่องจากการแปรผันของขนาดตัวอยางท่ีตองการที่แตกตางกันออกไประหวางเคร่ืองหนึ่งกับอีก
เคร่ืองหนึ่ง  แนะนําใหผูใชงานสเปกโทรมิเตอรศึกษาคูมือเคร่ืองมือหรือผูผลิตอยางสม่ําเสมอ เพื่อใหรู
ขอกําหนดเกี่ยวกับเง่ือนไข ขนาด/มวล/ความหนา ตํ่าสุด ของตัวอยาง 

ง)  ขีดจํากัดคัดเบ้ืองแรกเชิงตัวเลขที่แสดงรายการไว (ดูตารางท่ี ง.2 ) อาจไมเหมาะสมเพ่ือหาการเปนไปตาม
ขอกําหนดควบคุมของตัวอยางท่ีเปนไปไดท้ังหมด  โดยเฉพาะอยางยิ่งถาตัวอยางคือสารประกอบของวัสดุ
ผลิตภัณฑท่ีแตกตางกัน   คือจะไมเหมาะสมอยางยิ่งสําหรับตัวอยางท่ีถูกผสมใหอยูในสถานะ “ถูกทําใหเปน
เนื้อเดียวกัน”  หรือสําหรับปริมาณนอยๆของวัสดุซ่ึงเปนเนื้อเดียวกัน เชนส่ิงหุมบางๆ   วิธีนี้อางอิงความเปน
รูปแบบเดียวกันเพื่อใหการวิเคราะห XRF มีความแมน  และไมพยายามท่ีจะสรางเกณฑตัดสินของขอกําหนด
การชักตัวอยาง “ที่ถูกกฎหมาย” 

จ)  สรุป 

 วัตถุท่ีถูกทดสอบอาจถูกพิจารณาวาสมํ่าเสมอและถูกวิเคราะหแบบไมทําลาย  ถา 

-  ไมถูกทา หรือเคลือบ และปรากฏตอตาเปลาวามีสีเดียวกันและมีลักษณะสอดคลองกันโดยตลอด   
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-  ไมมีทางท่ีจะทราบไดวามีความไมสมํ่าเสมอเกี่ยวกับโครงสรางหรือการออกแบบ  

-  ช้ันบนสุดของส่ิงหุมบางๆสามารถถูกวิเคราะหแยกจากวัสดุฐานในเมทริกซท่ีรูแลวเทานั้น  และเคร่ืองมือ
ถูกสอบเทียบสําหรับเมทริกซท่ีรูแลวนี้ 

ฉ)  เม่ือใชเคร่ืองมือ XRF ใดๆ แนะนําวาใหทดสอบวัตถุในพื้นท่ีมากกวาหนึ่งพื้นท่ี ถาการออกแบบยอมใหทําได   
ความแตกตางทางสถิติอยางมีนัยสําคัญใดๆระหวางการวัดอาจช้ีบอกความไมเปนรูปแบบเดียวกันท่ีเปนไปได   
ถาสงสัยเกี่ยวกับความเปนรูปแบบเดียวกันของวัสดุทดสอบ แนะนําใหใชการวิเคราะหแบบทําลาย 

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

7.1  ภาพรวม 
ขอนี้บรรยายวิธีทดสอบสําหรับการตรวจหาปรอท (Hg) ในวัสดุท่ีใชในผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา   วัสดุเหลานี้
คือพอลิเมอร โลหะ และอิเล็กทรอนิกส (ตัวอยางเชน แผนวงจรพิมพ หลอดฟลูออเรสเซนซชนิดแคโทดเย็น  
สวิตชปรอท) แบตเตอร่ีท่ีบรรจุ Hg จะถูกจัดการตามท่ีบรรยายใน [22]   การศึกษาระหวางหองปฏิบัติการตางๆมี
เพียงแคประเมินคาวิธีทดสอบเหลานี้สําหรับพลาสติก  ไมครอบคลุมถึงเมทริกซอ่ืนๆ 

ขอนี้บรรยายการใชวิธีวิเคราะห 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
หลากหลายสําหรับเตรียมสารละลายตัวอยางซ่ึงวิธีเหมาะสมที่สุดของการวิเคราะหจะไดรับการเลือกโดย
ผูเช่ียวชาญ   CV-AAS เปนวิธีท่ีนิยมเนื่องจากความไวและทําไดงาย 

การวิเคราะหโดย CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES  และ ICP-MS ใชในการตรวจหาธาตุเปาหมาย Hg มีความเท่ียง
สูง (ความไมแนนอนในชวงเปอรเซ็นตตํ่า)  และ/หรือความไวสูง (ลงถึงระดับ μg/kg)  ข้ันตอนดําเนินการทดสอบ
ท่ีบรรยายในขอนี้มีเจตนาใหมีความถูกตองและความเท่ียงในระดับสูงท่ีสุด สําหรับความเขมขนของปรอทในชวง
จาก 4 mg/kg ถึง 1 000 mg/kg   ข้ันตอนดําเนินการไมถูกจํากัดสําหรับความเขมขนสูงกวา 

มวลท่ีเหมาะสมของตัวอยางท่ีมีความเปนเนื้อเดียวกันและถูกบดแบบภาวะเย็นยวดยิ่ง ถูกยอยในสารละลายกรด
เขมขนภายใตภาวะอุณหภูมิหรือความดันคงท่ี   หลังจากการยอย สารละลายตัวอยางตองถูกเก็บท่ี 4 °C  เพื่อให
ระเหยนอยท่ีสุด   เพื่อใหการเก็บ Hg ไดยาวนานข้ึน แนะนําใหใสสารละลายโพแทสเซียมเปอรแมงกาเนต 1 ถึง 2 
หยด 

ในท่ีสุดเม่ือไดสารละลายท่ีถูกยอย Hg ถูกตรวจหาโดย CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES หรือ ICP-MS   สําหรับ 
ICP- OES และ  ICP-MS สารละลายท่ีถูกยอยนี้อาจนําไปวิเคราะหโดยไมมีการเตรียมตัวอยางเพ่ิมเติม  สําหรับการ
ใช CV-AAS และ CV-AFS   Hg ถูกรีดิวซสูสถานะธาตุ (element state) กอนจะถูกวิเคราะห 
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ตัวอยางสําหรับการวิเคราะหตองเตรียมทางกลกอนการยอยทางเคมี  เพื่อท่ีจะทําใหบรรลุขอกําหนดตํ่าสุดสําหรับ
การวิเคราะหท่ีถูกตอง ตองระบุขนาดอนุภาคใหญสุดและปริมาณตํ่าสุดของตัวอยางไวในรายงานการทดสอบ   มี
ความเปนไปไดสูงมากท่ีหลังจากการยอย จะมีกากท่ีเปนของแข็ง  ตองทําใหแนใจวาไมมีธาตุเปาหมายรวมอยูใน
กากเหลานี้   มาตรฐานน้ีแนะนําวาการใชเคร่ืองยอยดวยความรอนไมควรจัดใหมีเฉพาะแตภาชนะ และเคร่ืองทํา
ความเย็นรีฟลักซเทานั้น แตยังตองมี แอปซอรพชัน เวสเซล หรือใชระบบการยอยดวยไมโครเวฟ   การใชบริภัณฑ
ท่ีซับซอนนี้เพื่อหลีกเล่ียงการสูญหายของ Hg ท่ีระเหยงาย แตถาผูใชสามารถทําใหแนใจถึงความเหมาะสมของวิธี
ท่ีงายกวาก็อาจนํามาใชได  ความเบ่ียงเบนใดๆจากข้ันตอนดําเนินการท่ีบรรยายขางตนตองไดรับการประเมิน และ
จัดทําเปนเอกสารในรายงานการทดสอบ 

ข้ันตอนดําเนินการนี้แนะนําสําหรับการปฏิบัติงานโดยผูชวย และ/หรือ เจาหนาท่ีเทคนิคในหองปฏิบัติการ ท่ี
ทํางานภายใตการควบคุมอยางใกลชิดของนักเคมีท่ีมีประสบการณในขอกําหนดการเตรียมตัวอยางสําหรับการ
วิเคราะห  สารอนินทรีย  และโดยนักเคมีท่ีทํางานโดยอิสระ 

ประเด็นตอไปนี้ตองนํามาพิจารณา 

•  สารประกอบ Hg จํานวนมากมีความเปนพิษสูง ถากลืนกิน สูดดม หรือดูดซึมผานผิวหนัง  

ตองระมัดระวังเปนอยางยิ่งในการกระทําท่ีเกี่ยวกับรีเอเจนต Hg เขมขน   เนื่องจากความเส่ียงของ Hg ใน
ส่ิงแวดลอมหองปฏิบัติการ  ภาชนะการทดลองท้ังหมดและเคร่ืองมือรวบรวมตัวอยางตองเก็บในส่ิงแวดลอม
สะอาด ปราศจาก Hg   

•  การปฏิบัติการทั้งหมดกอนการวิเคราะหดวยเคร่ืองมือ ตองดําเนินการในเคร่ืองดูดควัน  

•  เคร่ืองควบแนนจะตองถูกใชเพื่อปองกันการระเหยภายใตภาวะทดสอบ  

•  เตาอบไมโครเวฟตองใชงานตามขอแนะนําของผูจําหนายอยางเครงครัด 

7.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
โดยท่ัวไป การรวบรวมและการเก็บเคร่ืองแกวเปนสวนสําคัญมากในการวิเคราะห Hg  โดยไมคํานึงถึงชนิดของ
ตัวอยางท่ีจะวิเคราะห   เนื่องจากความไวของเทคนิคการวิเคราะห Hg ดังท่ีบรรยายแลว  ข้ันตอนการชักตัวอยาง 
แตละสวนตองดําเนินการดวยความระมัดระวังเปนอยางมาก   การชักตัวอยาง การเก็บ และเคร่ืองสําเร็จท้ังหมดท่ี
ใชตองปราศจาก Hg   แชเคร่ืองแกวท้ังหมดในกรดไนตริก 50 % (m/m) (ขอ7.3.ค) เปนเวลา 24 h ท่ีอุณหภูมิหอง 
แลวลางดวยน้ําใหท่ัว (ขอ 7.3.ก) 

ตองใชบริภัณฑตอไปนี้  

ก)  เคร่ืองช่ังวิเคราะห ท่ีสามารถวัดคาถูกตองถึง 0.000 1 g 

สําหรับการยอยเปยกตามท่ีบรรยายในขอ 7.4.2 
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ข)  เคร่ืองยอยดวยความรอนท่ีติดต้ังภาชนะปฏิกิริยา (reaction vessel)  เคร่ืองทําความเย็นรีฟลักซ และแอปซอรชัน 
เวสเซล (สําหรับการยอยของโลหะ และอิเล็กทรอนิกส) 

ค) ตัวกรองใยแกว 0.45 μm 

สําหรับการยอยดวยไมโครเวฟตามท่ีบรรยายในขอ 7.4.3   

ง) ระบบการเตรียมตัวอยางไมโครเวฟที่ติดต้ังท่ีจับตัวอยางและ high-pressure polytetrafluoroethylene/ 
tetrafluoroethylene modified (PTFE/TFM) หรือ perfluoro alkoxyl alkane resin/tetrafluoroethylene modified 
(PFA/TFM) หรือภาชนะอ่ืนๆท่ีทําจากวัสดุฟลูออโรคารบอน (สําหรับการยอยโลหะท่ีมีปริมาณซิลิคอน (Si), 
เซอรโคเนียม (Zr), ฮาฟเนียม (Hf), ไทเทเนียม (Ti), แทนทาลัม (Ta), ไนโอเบียม (Nb)  หรือทังสเตน(W) อยาง
มีนัยสําคัญ และสําหรับพลาสติก) 

จ)  ตัวกรองไมโครไฟเบอรแกว (แกว borosilicate) ขนาดรูพรุน 0.45 μm  และถวยกรองท่ีเหมาะสม 

ฉ)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 25 ml  250 ml ฯลฯ (บริภัณฑ PTFE-PFA หรือเคร่ืองแกว)  ในกรณีท่ีเหมาะสมอาจ
ใช บริภัณฑเกี่ยวกับการวัดปริมาตรชนิดอ่ืนๆท่ีมีความเท่ียงและความถูกตองยอมรับไดเปนทางเลือกแทนขวด
แกววัดปริมาตร   

ช) ปเปตต เชน 1ml, 2 ml, 5 ml, 10 ml, ฯลฯ (บริภัณฑ PTFE-PFA หรือเคร่ืองแกว) 

ซ) ไมโครปเปตต เชน 200 μl, 500 μl, 1 000 μl ฯลฯ 

ฌ) ภาชนะพลาสติกสําหรับสารละลายมาตรฐานและสารละลายท่ีถูกยอย 

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) กาซอารกอนท่ีมีความบริสุทธ์ิอยางนอย 99.99 % (v/v) 

7.3  รีเอเจนต 
สําหรับการตรวจหาธาตุท่ีระดับตํ่ามาก  รีเอเจนตตองมีความบริสุทธ์ิพอเพียง 

การปนเปอนอาจเปนแหลงขอผิดพลาดสําคัญเม่ือทํางานดวยเคร่ืองมือในชวง 1 ng   การใชเคร่ืองมืออยางรอบคอบ 
และใชเทคนิคอยางระมัดระวังจะทําใหปญหานี้ลดนอยท่ีสุด  เพราะฉะน้ันตองใชน้ําช้ันคุณภาพ 1 เทานั้น  
(ขอ 7.3.ก)  ตองระมัดระวังวาวัสดุท้ังหมดท่ีสัมผัสกับน้ํานั้นปราศจาก Hg 
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สารเคมีตางๆที่ใชสําหรับการเตรียมตัวอยางอาจเปนแหลงปนเปอนสําคัญ  ตองใชรีเอเจนตท่ีปราศจาก Hg เทานั้น   
เพราะฉะน้ันจึงแนะนําวาใหวัดคาแบลงกของเอเจนตท่ีใชรีดิวซและสารเคมีอ่ืนๆกอนท่ีจะนําไปใชสําหรับการ
เตรียมตัวอยาง   บีกเกอร  ปเปตต  ขวดแกววัดปริมาตร ฯลฯ คือแหลงปนเปอนโลหะท่ีสําคัญ   เปนส่ิงจําเปนท่ีตอง
ใชพลาสติกหรือเคร่ืองแกวควอตซท่ีปราศจาก Hg สําหรับการกระทําท่ีเกี่ยวกับตัวอยาง 

สําหรับการวัดโดย ICP-OES  และ ICP-MS  เม็มโมรีเอฟเฟกต (memory effect) เกิดข้ึนในกรณีท่ีมีการนํา Hg 
ความเขมขนสูงเขามาตรวจหา   การเจือจางสารละลายตัวอยางมีความจําเปนสําหรับ Hg ท่ีมีความเขมขนสูง    ถา
เม็มโมรีเอฟเฟกตไมถูกลดโดยการเจือจาง ตองทําความสะอาดบริภัณฑอยางท่ัวถึง 

ก)  น้ํา : ช้ันคุณภาพ 1, ตามท่ีระบุใน ISO 3696 จะถูกใชสําหรับการเตรียมและการเจือจางสารละลายตัวอยาง
ท้ังหมด 

ข)  กรดไนตริก (กรดไนตริกเขมขน): 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”    (สําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ) 

ฌ) ไฮโดรเจนเปอรออกไซด H2O2, 30 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal”   (สําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ) 

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

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

ฏ)  สารละลายโพแทสเซียม เปอรแมงกาเนต: KMnO4, 5% (m/v), ช้ันคุณภาพ “trace metal”   ละลายโพแทสเซียม
เปอรแมงกาเนต 5g ในน้ํา 100 ml (ขอ 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) ท่ีไมรบกวนธาตุเปาหมายถูกนํามาใชสําหรับ ICP-OES  
และ ICP-MS   ธาตุมาตรฐานภายในเหลานี้ในสารละลายตัวอยางจะตองอยูท่ีระดับนอยมากดวย  Sc, In, Tb, 
Lu, Re, Rh,  Bi  และ Y อาจถูกใชเปนธาตุมาตรฐานภายใน  

-  สําหรับใชกับ ICP-OES,  แนะนํา Sc หรือ Y    ความเขมขนแนะนําคือ 1 000 mg/l  
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-  สําหรับใชกับ ICP-MS,  แนะนํา Rh    ความเขมขนแนะนําคือ 1 000 μg/l  

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

 เติมน้ําประมาณ 800 ml (ขอ 7.3.ก) ลงในขวดแกววัดปริมาตร 1 ลิตร ตามดวยการเติมโซเดียมไฮดรอกไซด 
10.0 g (ขอ 7.3.ฑ)   เติมผงโซเดียม เททราไฮไดรโดบอเรต 30.0 g (ขอ 7.3.ฐ)  กวนจนกระท่ังละลาย เติมน้ํา
จนถึงขีดปริมาตร (ขอ 7.3.ก) และกรอง   เตรียมใหมทุกวัน 

หมายเหตุ 1  แนะนําใหใชสารละลายรีดักแทนตที่มีโซเดียม เททราไฮไดรโดบอเรต ในสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด    ถาระบบ Hg 
hydride ที่มีอยูไมสามารถใชรวมกับรีดักแทนตนี้ได สามารถใช tin (II) chloride แทน ควรปฏิบัติตามขอแนะนําที่ใหไวในคูมือการใช
เคร่ืองมือของผูปฏิบัติงาน 

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

 เติมน้ําประมาณ 800  ml (ขอ 7.3.ก) ลงในขวดแกววัดปริมาตร 1 ลิตร ตามดวยการเติมโซเดียมไฮดรอกไซด 
0.50 g (ขอ 7.3.ฑ)     เติมโซเดียม เททราไฮไดรโดบอเรต 10.0 g (ขอ 7.3.ฎ)  กวนจนกระท่ังละลาย เติมน้ํา
จนถึงขีดปริมาตร (ขอ 7.3.ก) และกรอง   เตรียมใหมทุกวัน 

หมายเหตุ 2  แนะนําใหใชสารละลายรีดักแทนตที่มีโพแทสเซียม เททราไฮไดรโดบอเรต ในสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด    ถาระบบ Hg 
hydride ที่มีอยูไมสามารถใชรวมกับรีดักแทนตนี้ได สามารถใช tin (II) chloride แทน ควรปฏิบัติตามขอแนะนําที่ใหไวในการใชเคร่ืองมือ
ของผูปฏิบัติงาน 

7.4  การเตรียมตัวอยาง 
7.4.1  สวนทดสอบ 
วิธีทดสอบท่ีแตกตาง ซ่ึงสามารถใชเปนทางเลือกตามมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้ ตองการปริมาณของ
ตัวอยางท่ีแตกตางเพื่อใหไดมาซ่ึงคุณภาพของผลการทดสอบท่ีตองการ 

ในกรณีของอิเล็กทรอนิกส เร่ิมแรกตัวอยางจะถูกทําลายทางกลโดยวิธีการที่เหมาะสม (ตัวอยางเชน การเจีย  
การบด การตัดดวยเคร่ือง)  กอนการละลายทางเคมีของผงจะเร่ิมข้ึน เพื่อใหแนใจการเปนตัวแทนตัวอยางท่ีจะได
ในข้ันนี้ แตขนาดอนุภาคที่แนนอนเปนฟงกชันของปริมาณของตัวอยางเร่ิมตน (ดูขอ 5) 

หลอดฟลูออเรสเซนซชนิดแคโทดเย็น (CCFL)  และตัวอยางท่ีมี Hg เหลวตองถูกแชแข็งแลวบด กอนท่ีจะสามารถ
ดําเนินการตามท่ีบรรยายในขอนี้   แนะนําวาใหปฏิบัติตามขอแนะนําของ California EPA SOP No. 914–S [21] 
สําหรับการตรวจหา Hg ในหลอดฟลูออเรสเซนซปลายเด่ียว หลอดฟลูออเรสเซนซกะทัดรัด (compact fluorescent 
lamp) ปฏิบัติตามขอแนะนําใหใน Annex E ของ 2002/747/EC [20] 

สําหรับหลอดฟลูออเรสเซนซสองปลาย (ยาวกวา) การแชแข็งหลอดท้ังหลอดแทบเปนไปไมได   ในกรณีนี้ใหใช
ข้ันตอนดําเนินการท่ีใหไวใน JEL303-2004, 4.1.3.1 ff [19] 
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สารละลายเขมขนท่ีไดอาจถูกวัดโดยตรงโดย ICP-OES และ ICP-MS นั่นคือสารละลายท่ีถูกยอยอาจถูกวิเคราะห
โดยไมมีการเตรียมตัวอยางตอไป   การใช CV-AAS และ CV-AFS  Hg  ถูกรีดิวซสูสถานะธาตุ (element state) 
กอนจะถูกวิเคราะห 

7.4.2  การยอยเปยก (การยอยอิเล็กทรอนิกส) 
แนะนําใหใชการยอยเปยกสําหรับการยอยโลหะและอิเล็กทรอนิกส ยกเวนโลหะท่ีมีปริมาณของ Si, Zr, Hf, Ti, Ta, 
Nb หรือ W  อยางมีนัยสําคัญ สําหรับวัสดุเหลานี้และสําหรับพอลิเมอร แนะนําใหใชการยอยดวยไมโครเวฟตามที่
บรรยายในขอ 7.4.3 

ก)  ช่ังตัวอยางประมาณ 1 g ลงในภาชนะปฏิกิริยา  และเติมกรดไนตริกเขมขน(ขอ 7.3 ข)  30 ml (เม่ือปริมาณ
ตัวอยางท่ีหาไดเปน 500 mg  หรือนอยกวา ปฏิบัติตามขอแนะนําในขอ 7.4.3)    
ภาชนะใหติดตัวทําความเย็นรีฟลักซและ แอปซอรพชัน เวสเซล  (บนสวนบนสุดของตัวทําความเย็นรีฟลักซ  
ดูรูปท่ี จ.1 ในภาคผนวก จ.) ท่ีมีกรดไนตริก 0.5 mol/l ปริมาณ 10 ml (ขอ 7.3.ง)   ตอมาใหเร่ิมโปรแกรม
อุณหภูมิเพื่อยอยตัวอยางเปนเวลา 1 h ท่ีอุณหภูมิหอง และเปนเวลา 2 h ท่ี 90 °C 

หลังจากทําใหเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง ใหนําส่ิงท่ีอยูในทอดูดกลืนใสในภาชนะปฏิกิริยา และสารละลายท่ีไดถูก
ถายโอนไปยังขวดแกวปริมาตร 250 ml และเติมดวยกรดไนตริก 5% (m/m) (ขอ 7.3.ช) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย 
(ถาตัวอยางถูกยอยอยางสมบูรณ) 

ข)  สําหรับการวัด ICP-OES  และ ICP-MS  สารละลายตัวอยางท่ีไดอาจเจือจางดวยน้ํา (ขอ 7.3.ก) เพื่อใหไดระดับ
ความเขมขนเหมาะสมสําหรับการวัด   เติมสารมาตรฐานภายใน 250 μl (ขอ 7.3.ฒ) สําหรับปริมาตร 250 ml  
กอนเติมน้ําใหถึงขีดปริมาตร 

ค)  ถาตัวอยางถูกยอยไมสมบูรณ (ตัวอยางเชน แผนวงจรพิมพ) ตัวอยางจะถูกกรองดวยตัวกรอง (ขอ 7.2.ค)  และ
ลางกากของแข็ง 4 คร้ัง ดวยกรดไนตริก 5% (m/m) 15 ml  (ขอ 7.3.ช) เทสารละลายท่ีไดไปยังขวดแกววัด
ปริมาตร 250  ml และเติมดวยกรดไนตริก 5% (m/m) (ขอ 7.3.ช) ใหถึงขีดปริมาตร 

ง)  กากของแข็งจากตัวอยางจะถูกแยกโดยเครื่องแยกแบบหนีศูนยกลางหรือการกรอง กากจะถูกทดสอบโดยการ
วัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 

7.4.3  การยอยดวยไมโครเวฟ 
การยอยดวยไมโครเวฟแนะนําสําหรับวัสดุตอไปนี้ 

• โลหะท่ีมีปริมาณของ Si, Zr, Hf, Ti, Ta,  Nb หรือ W อยางมีนัยสําคัญ 

• พอลิเมอร  

• ในกรณีท่ีปริมาณตัวอยางมีนอยกวา 0.5 g 

หมายเหตุ 1  แนะนําวาตัวอยางที่มีปริมาณเทากัน และตัวอยางชนิดเดียวกัน ใหชั่งอยูในการยอยรอบเดียวกัน 
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หมายเหตุ 2  Hg สามารถตรวจหาในสารละลายเดียวกันกับ Pb  และCd ที่ไดมาในระบบปดสําหรับการทําใหสลายตัวดวยกรดตามที่บรรยาย
ในขอ 8 ถึงขอ 10  

ก)  ช่ังวัสดุประมาณ 100 mg ลงในภาชนะ PTFE-TFM  หรือ PFA-TFM    เติมกรดไนตริกเขมขน (ขอ 7.3.ข) 5 ml  
สารละลาย 50 % (m/m)  HBF4 (ขอ 7.3.ซ)  1.5 ml 30 % (m/m)  H2O2 (ขอ 7.3.ฌ)  1.5 ml  และนํ้า (ขอ 7.3.ก)  
1 ml    ปดภาชนะ และยอยตัวอยางในเตาอบไมโครเวฟตามโปรแกรมการยอยท่ีระบุในกอนหนานี้   ตัวอยาง
ของโปรแกรมไมโครเวฟท่ีเหมาะสมใหไวในภาคผนวก จ.  

ข)  หลังจากทําใหภาชนะเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง (เวลาท่ีตองการประมาณ 1 h)  เปดภาชนะ และกรองสารละลาย
ดวยตัวกรอง (ขอ 7.2.จ) ลงในขวดแกววัดปริมาตร 25 ml  ลางและเติมน้ําใหถึงขีดปริมาตร (ขอ 7.2.ก) 

ค)  กากของแข็งจากตัวอยางตองถูกแยกโดยเคร่ืองแยกแบบหนีศูนยกลางหรือการกรอง กากตองทดสอบโดยการ
วัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันวาไมมีธาตุเปาหมาย 

หมายเหตุ 3  ถาหา HBF4 ที่มีความบริสุทธ์ิเพียงพอไมได  HF อาจถูกใชเปนทางเลือก 

7.4.4  การเตรียมรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ 
ข้ันตอนดําเนินการเหมือนกันทุกประการกับการเตรียมตัวอยาง และดําเนินการพรอมกันโดยไมตองใชตัวอยาง 

7.5  ขั้นตอนดําเนินการทดสอบ 
7.5.1  การเตรียมสารละลายแคลิแบรนต 
ทุกการวิเคราะหตองการใหเสนการสอบเทียบท่ีเตรียมใหครอบคลุมชวงความเขมขนท่ีเหมาะสม   แคลิแบรนตถูก
เตรียมโดยการเจือจางสารละลายโลหะสต็อก (stock metal solution) (ขอ 7.3.ญ)  ดวยกรดไนตริก (ขอ 7.3.ฉ)  
1.5 % (m/m)   เม่ือใชวิธีมาตรฐานภายใน (ICP-OES และ ICP-MS) สารละลายมาตรฐานภายใน (ขอ 7.3.ฒ) จะถูก
เติมเขาไปในปริมาณท่ีเหมาะสม 

เตรียมรีเอเจนตแบลงกของกรดไนตริก 1.5 % (m/m) (ขอ 7.3.ฉ)  และแคลิแบรนตอยางนอย 3 ระดับความเขมขน
ในชวงท่ีเหมาะสมของสวนท่ีเปนเสนตรงของเสนการสอบเทียบ 

สารมาตรฐานตองเก็บอยูในภาชนะพลาสติกท่ีปราศจาก Hg    โดยปกติสารละลายมาตรฐานสต็อก (ขอ 7.3.ญ) 
มักจะมีความเสถียรเปนเวลาอยางนอย 1 ป ในขณะท่ีสารละลายมาตรฐานอ่ืนๆตองเตรียมทุกวัน 

การดูดซับ (absorption) บนผนังของภาชนะท่ีใชเก็บมีผลกระทบอยางรุนแรงตอความเสถียรของสารละลาย
มาตรฐาน Hg   ดังนั้นจึงแนะนําใหเติมสารละลาย 5% (m/m)  KMnO4 (ขอ 7.3.l ) 2 ถึง 3 หยด เพื่อทําใหสารละลาย
มาตรฐาน Hg มีความเสถียร  

หมายเหตุ  สารละลายทอง(Au) 1 % (m/v) สามารถใชแทนโพแทสเซียมเปอรแมงกาเนตได 
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7.5.2  การสรางเสนการสอบเทียบ 
เตรียมสเปกโทรมิเตอรสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณดวยรีเอเจนตแบลงก และสารละลายมาตรฐาน อยางนอย 3 
ความเขมขน 

ก)  CV-AAS 

• คาท่ีอานไดเปนแอบซอรแบนซ (absorbance) ของธาตุเปาหมาย Hg  เสนการสอบเทียบท่ีไดแสดง
ความสัมพันธระหวางคาแอบซอรแบนซของ Hg กับความเขมขน 

• ความยาวคล่ืนท่ีแนะนํา  และตัวอยางพารามิเตอรของเคร่ืองมือท่ีใชในการทํางานแสดงรายการใน 
ภาคผนวก จ.   

ข)  CV-AFS 

• คาท่ีอานไดเปนความเขมฟลูออเรสเซนซ (fluorescence intensity) ของธาตุเปาหมาย Hg 

เสนการสอบเทียบท่ีไดแสดงความสัมพันธระหวางความเขมฟลูออเรสเซนซของ Hg กับความเขมขน 

• ความยาวคล่ืนท่ีแนะนํา  และตัวอยางพารามิเตอรของเคร่ืองมือท่ีใชในการทํางานแสดงรายการใน 
ภาคผนวก จ.   

ค)  ICP-OES  

• คาท่ีอานไดเปนความเขมการปลอยพลังงาน (emission intensity) ของธาตุเปาหมาย Hg  และของสาร
มาตรฐานภายในใดๆ    เสนการสอบเทียบท่ีไดมาแสดงความสัมพันธระหวางอัตราสวนของความเขมการ
ปลอยพลังงานของ Hg  และของสารมาตรฐานภายในกับความเขมขนของ Hg 

• ความยาวคล่ืนท่ีแนะนําสําหรับ Hg และตัวอยางพารามิเตอรของเคร่ืองมือท่ีใชในการทํางานแสดงรายการใน
ภาคผนวก จ.   

ง)  ICP-MS 

• คาท่ีอานไดเปนความเขมมวลตอประจุ (m/z) ของธาตุเปาหมาย Hg  และของสารมาตรฐานภายใน (internal 
standard) เสนการสอบเทียบท่ีไดมาแสดงความสัมพันธระหวางอัตราสวนของมวลตอประจุของ Hg และของ
สารมาตรฐานภายใน กับความเขมขนของ Hg 

• อัตราสวน m/z ท่ีแนะนําสําหรับ Hg  และตัวอยางพารามิเตอรของเคร่ืองมือท่ีใชในการทํางานแสดงรายการ
ในภาคผนวก จ. 

ในการสอบเทียบเร่ิมตน เสนถดถอยเชิงเสนตรง (straight-line regression curve) ตองมีคาสหสัมพันธ (R2)ไมนอย
กวา 0.998   ในกรณีผลทดสอบของสารมาตรฐานท่ีใชในการตรวจสอบ (ตัวอยางเชน สารมาตรฐาน, แคลิแบรนต 
และอ่ืนๆ) แตกตางจากคาท่ีคาดไวมากกวา 20 %   ตองทําการสอบเทียบและวัดตัวอยางท้ังหมดท่ีวัดกอนหนานี้
ใหมอีกคร้ัง 
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7.5.3  การวัดของตัวอยาง 
หลังการสรางเสนการสอบเทียบ ใหวัดรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการและสารละลายตัวอยาง   ถาความเขมขน
ตัวอยางสูงกวาชวงความเขมขนของเสนการสอบเทียบ สารละลายตองถูกเจือจางลงดวยกรดไนตริก 1% (m/m) 
(ขอ 7.3.จ) ใหอยูในชวงของเสนการสอบเทียบ แลววัดอีกคร้ัง 

ความเท่ียงการวัดถูกตรวจสอบดวยสารมาตรฐาน สารละลายการสอบเทียบ และอ่ืนๆ ท่ีชวงเวลาสม่ําเสมอ (เชน  
1 คร้ัง ทุก 10 ตัวอยาง)  ถาจําเปนตองสรางเสนการสอบเทียบใหม 

หมายเหตุ  ถาตัวอยางถูกเจือจางอยูในชวงของการสอบเทียบ ควรทําใหแนใจวาความเขมขนของสารมาตรฐานภายในในสารละลายตัวอยาง
ที่ถูกเจือจางไดปรับใหเขาสูระดับความเขมขนของสารละลายมาตรฐานภายในเดิม 

7.5.4  การคํานวณ 
ความเขมขนท่ีวัดไดในขอ 7.5.3  คือความเขมขนของ Hg ในสารละลายตัวอยาง   ความเขมขนของ Hg ในตัวอยาง
คํานวณจากสมการตอไปนี้  c = (A1 ି A2)

m × V      (2) 

เม่ือ 

c คือ ความเขมขนของ Hg ในตัวอยาง เปน μg/g 

A1 คือ ความเขมขนของ Hg ในสารละลายตัวอยาง เปน mg/l 

A2  คือ  ความเขมขนของ Hg ในรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ เปน mg/l 

V  คือ  ปริมาตรท้ังหมดของสารละลายตัวอยาง เปน ml  ซ่ึงข้ึนอยูกับ 

-   แบบการยอยท่ีดําเนินการ (250 ml สําหรับการยอยเปยก 25 ml สําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ) 

-   แบบของลําดับของการเจือจางท่ีใช 

m คือ ปริมาณของตัวอยางท่ีวัดได เปน g 

7.6  การประเมินวิธี 
หองปฏิบัติการอาสาสมัครท่ีถูกเลือกโดย IEC  TC111  WG3 มีสวนรวมในการศึกษาระหวางหองปฏิบัติการระดับ
นานาชาติ (IIS2) เพื่อพิจารณาวาข้ันตอนดําเนินการภายใตเง่ือนไขใหผลการทดสอบท่ีสามารถทําซํ้าได (และ
นาเช่ือถือ) หรือไม   เพื่อใหไดขอสรุป จึงไดสงวัสดุอางอิงท่ีไดรับการรับรองจํานวน 4 ช้ิน ใหแกหองปฏิบัติการ
ตางๆ เพื่อตรวจหาคา Hg   อัตราสวนระหวางคาท่ีกําหนดให (หรือท่ีไดรับการรับรอง) กับคาท่ีตรวจหาไดอยู
ระหวาง 90 % กับ 97 %   รายละเอียดของผลการทดสอบท่ีไดแสดงในตารางท่ี 8   ขอสังเกตของขีดจํากัดของการ
ตรวจหา และขีดจํากัดของการวิเคราะหเชิงปริมาณ ใหไวในขอ 4 
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ตารางท่ี 8 - ผลทดสอบเฉล่ีย และอัตราการคืนกลับของปรอทท่ีไดจากการศึกษา IIS2 
หมายเลข คําอธิบายตัวอยาง คาท่ีไดรบั

การรับรอง
ของ Hg   
mg/kg  

ผลทดสอบ
เฉล่ียของ 

Hg   
mg/kg  

สวนเบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

 
mg/kg  

อัตราการคืน
กลับ 

 
% 

ชวงของอัตรา
การคนืกลับ 

 
% 

จํานวนชุดขอมูลที่ใช 

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

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

 ตัดคานอกชวงออกไป 1คา 
 IIS2 - C12   NMIJ  CRM  8112-a 

(acrylonitrile  
butadiene styrene)  

 100  90 6 90 83 - 99  9
แตละครั้งทาํซํ้า 3 คร้ัง; 

 ตัดคานอกชวงออกไป 3คา 
 IIS2 - C13   NMIJ  CRM  8113-a 

(acrylonitrile  
butadiene styrene)  

941.5  893.0 53 95 89 - 103  9 
แตละครั้งทาํซํ้า 3 คร้ัง; 

 ตัดคานอกชวงออกไป 3คา 
หมายเหตุ  ชุดขอมูลถูกระบุเปนคานอกชวง (outlier) เมื่ออัตราการคืนกลับของชุดขอมูลที่ไดตํ่ากวา 50 % หรือสูงกวา 200 % 

8. การตรวจหาตะกั่วและแคดเมียมในพอลิเมอรโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS 
8.1  ภาพรวม 
ขอนี้บรรยายข้ันตอนดําเนินการสําหรับการตรวจหาธาตุตะกั่ว (Pb) และแคดเมียม (Cd) ในพอลิเมอรจากผลิตภัณฑ
เทคนิคทางไฟฟา   วิธีท้ัง 3 วิธีถูกอธิบาย (ICP-OES, ICP-MS และ AAS) เชนเดียวกันกับข้ันตอนการดําเนินการ
หลาย ๆ แบบสําหรับการเตรียมตัวอยางทางเคมี นั่นคือผูเช่ียวชาญสามารถเลือกสารละลายตัวอยางท่ีเหมาะสมกับ
วิธีวิเคราะหมากท่ีสุด 

ข้ันตอนการดําเนินการทดสอบท่ีอธิบายในขอนี้จะกําหนดชวงความเขมขนของสารควบคุมท่ีใหคาความเท่ียงและ
ความแมนสูงท่ีสุด 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   ข้ันตอนดําเนินการสามารถใชไดกับความเขมขนชวงท่ีสูงกวา 

ตัดหรือบดตัวอยางใหไดขนาดท่ีเหมาะสมสําหรับวิธีท่ีเลือกตามที่ข้ันตอนการดําเนินการท่ีอธิบายในขอ 5    
วิธีการเตรียมสารละลายทดสอบ ปริมาณตัวอยางท่ีใชอาจเปล่ียนแปลงตามรายละเอียดท่ีอธิบายในขอนี้ 

สารละลายทดสอบอาจถูกเตรียมโดยวิธีเถาแหง หรือโดยการยอยตัวอยางดวยกรด เชน กรดไนตริกหรือ 
กรดซัลฟูริก   การยอยดวยกรดสามารถทําไดในระบบปดโดยใชภาชนะสําหรับยอยดวยไมโครเวฟ    รายละเอียด
ของวิธีการยอยข้ึนกับธาตุท่ีมีอยู ข้ันตอนการดําเนินการระบุไวในขอนี้   ขอมูลเกี่ยวกับธาตุท่ีมีอยูเหลานี้อาจไดจาก
การทดลองคัดเบ้ืองแรกกอนหนานี้ (ดูขอ 6) สุดทาย   Pb และ Cd ในสารละลายท่ีไดจากการยอยจะถูกตรวจหา 
โดย ICP-OES,  ICP-MS หรือโดย AAS 
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โดยท่ัวไปการวิเคราะหโดย ICP-OES, ICP-MS หรือ AAS  สามารถตรวจวัดธาตุท่ีตองการดวยความเที่ยงสูง 
(ความไมแนนอนในชวงเปอรเซ็นตตํ่า) และ/หรือความไวสูง (ลงไปถึงระดับ μg/kg)  มีขอจํากัดบางประการ 
ข้ันตอนดําเนินการนี้ไมใชกับวัสดุท่ีมีพอลิเมอรชนิด  polyfluorinated เนื่องจากความเสถียรของวัสดุเหลานั้น    ถา
จําเปนตองใชกรดซัลฟูริกในข้ันตอนดําเนินการเกี่ยวกับการวิเคราะห จะมีความเส่ียงของการสูญเสีย  Pb  ดังนั้น 
ผลท่ีไดจะมีคาผิดพลาดไปทางคาท่ีตํ่าลงสําหรับสารท่ีวิเคราะห     การใชบริภัณฑท่ีซับซอนแตเหมาะสม  เชน
ระบบการยอยดวยไมโครเวฟเปนส่ิงท่ีแนะนําเปนอยางยิ่ง  อยางไรก็ตาม  ถาผูเช่ียวชาญสามารถทําใหแนใจถึง
ความเหมาะสมได อาจเลือกใชระบบท่ีงายกวา ตัวอยางเชน การเติมกรดบอริก แทนการใชท่ีใสตัวอยางท่ีทนตอ  
HF    การแทรกสอดเชิงสเปกตรัมท่ีเกิดข้ึนบอยแสดงในตารางท่ี ฉ.1 

ขอจํากัดและความเส่ียงเกิดข้ึนในข้ันตอนการละลายของตัวอยาง ตัวอยางเชน การตกตะกอนของธาตุเปาหมาย
หรือธาตุอ่ืนอาจเกิดข้ึน ซ่ึงกรณีดังกลาวกากท่ีเหลือจะตองถูกตรวจสอบแยกจากกัน หรือละลายโดยวิธีอ่ืน ๆ แลว
นําไปรวมกับสารละลายตัวอยางทดสอบ 

สําหรับผลการประเมินของวิธีตางๆ ดูขอ 8.6 

งานตามมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้เกี่ยวของกับการใชสารพิษและสารอันตราย 

รายละเอียดคําเตือนแสดงไวดานลาง 

8.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
รายการตอไปนี้ตองใชสําหรับการวิเคราะห  

ก)  ICP-OES:  บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมาทอรช (plasma torch), สเปรย แชมเบอร (spray 
chamber) , ตัวทําใหเปนละออง(nebulizer), หนวยท่ีเกี่ยวของกับแสง(optical unit), ตัวตรวจหา, ระบบควบคุม 
และอุปกรณแสดงผลขอมูล 

ข)  ICP-MS: บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมาทอรช, สเปรย แชมเบอร, ตัวทําใหเปนละออง, สวนตอ
ประสาน(interface), หนวยแยกมวล, ระบบควบคุม และอุปกรณแสดงผลขอมูล  

ค)  AAS: เคร่ืองสําเร็จประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, ระบบตัวทําใหเปนละออง/การเผา ท่ีมีหัวเผาชนิดอากาศ/
อะเซทิลีน, หลอดแหลงกําเนิดรังสี, ตัวตรวจหา, ตัวประมวลผลขอมูล และระบบควบคุม 

ง)  เคร่ืองช่ังสําหรับการวิเคราะห ท่ีสามารถช่ังไดแมนถึง 0.000 1 g  

จ)  ระบบการนําตัวอยางเขาท่ีทนตอ HF:  ระบบซ่ึงสวนใสตัวอยางและทอรช ถูกทําใหทนตอ HF 

ฉ)  กาซอารกอน: กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v) 

ช)  กาซ อะเซทิลีน:  กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v ) 

ซ)  เคร่ืองแกว: เคร่ืองแกวท้ังหมดจะถูกทําความสะอาดดวยกรดไนตริก 10 % (m/m) กอนการใช  
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1)  ขวดแกวกลมคอยาว (Kjeldahl flask):  100 ml 

2)  บีกเกอร เชน 100 ml, 200 ml ฯลฯ 

3)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 50 ml, 100 ml, 200 ml ฯลฯ 

ในกรณีท่ีเหมาะสม บริภัณฑเกี่ยวกับการวัดปริมาตรชนิดอ่ืน ๆ ท่ีมีความเท่ียงและความแมนท่ียอมรับได
สามารถนํามาใชแทนขวดแกววัดปริมาตร 

4)  ปเปตต เชน 1 ml, 5ml, 10 ml, 20 ml ฯลฯ 

5)  กรวย 

6)  กระจกนาฬิกา 

ฌ) เบาหลอมทําดวยแพลทนิัม เชน 50 ml, 150 ml ฯลฯ 

ญ) เบาหลอมทําดวยพอรซเลน เชน 50 ml, 150 ml ฯลฯ 

ฎ) บริภัณฑ polytetrafluoroethylene (PTFE)/perfluoro alkoxyl alkane resin (PFA) : บริภัณฑท้ังหมดตองทําความ
สะอาดดวยกรดไนตริก 10 % (m/m) (ขอ 8.3.ง) กอนการใช 

1)  บีกเกอร เชน 100 ml, 200 ml ฯลฯ 

2)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ 
ฏ)  ไมโครปเปตต  เชน 10 μl, 100 μl, 200 μl ฯลฯ 

ฐ)  ภาชนะ สําหรับการเก็บสารละลายมาตรฐานและแคลิแบรนต   

ฑ) ภาชนะทําดวยพอลิเอทิลีนความหนาแนนสูง (PE-HD) ตองใชกับการวัดธาตุท่ีมีความเขมขนปกติ  สําหรับการ
หาท่ีระดับตํ่ามาก ๆ ตองใชภาชนะทําดวย perfluoro alkoxyl alkane (PFA) หรือ perfluoro (ethylene - 
propylene) plastic (FEP)   ในแตละกรณี ผูใชตองยืนยันความเหมาะสมของภาชนะท่ีเลือก 

ฒ) เตาไฟฟาหรืออางทรายรอน   

ณ) เตาเผา ท่ีสามารถรักษาอุณหภูมิใหอยูท่ี 550 °C + 25 °C  

ด)  ตะเกียงบุนเซนหรือตะเกียงกาซท่ีคลายกัน 

ต) ระบบการเตรียมตัวอยางไมโครเวฟท่ีติดต้ังท่ีจับตัวอยางและ  high-pressure polytetrafluoroethylene/ 
tetrafluoroethylene modified (PTFE/TFM) หรือ perfluoro alkoxyl alkane resin/tetrafluoroethylene modified 
(PFA/TFM) หรือภาชนะอ่ืนๆท่ีทําจากวัสดุฟลูออโรคารบอน 

หมายเหตุ  มีขอแนะนําความปลอดภัยและคูมือปฏิบัติการจํานวนมากที่จําเพาะกับแบบรุนและผูผลิตของบริภัณฑไมโครเวฟใชอยูใน
หองปฏิบัติการแตละหอง   ผูวิเคราะหตองศึกษาคูมือบริภัณฑจําเพาะ, ผูผลิต และเนื้อหาสําหรับการปฏิบัติการที่เหมาะสมและปลอดภัยของ
บริภัณฑและภาชนะไมโครเวฟ 
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ถ)  ภาชนะการยอยดวยไมโครเวฟ PTFE  เชน 100 ml ฯลฯ  

ท)  แผนฉนวนความรอนตานทานความรอน 

ธ)  กระดาษกรอง 

8.3  รีเอเจนต 
สําหรับการตรวจหาธาตุท่ีระดับตํ่ามาก  รีเอเจนตตองมีความบริสุทธ์ิเพียงพอ   ความเขมขนของสารท่ีวิเคราะห
หรือสารท่ีแทรกสอดในรีเอเจนต และนํ้าตองนอยมากเม่ือเปรียบเทียบกับความเขมขนตํ่าสุดท่ีจะหา 
รีเอเจนตท้ังหมดสําหรับการวิเคราะห ICP–MS รวมถึงกรดหรือสารเคมีท่ีใชตองมีความบริสุทธ์ิสูง : ปริมาณโลหะ
รวมท้ังหมดตองนอยกวา 1 × 10-6 % (m/m) 

ก)  น้ํา ช้ันคุณภาพ 1 ท่ีระบุใน ISO 3696 ใชสําหรับการเตรียมและการเจือจางของสารละลายตัวอยางท้ังหมด   

ข)  กรดซัลฟูริก (H2SO4) ความหนาแนน เทากับ 1.84 g/ml, 95 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ค)  กรดไนตริก (HNO3) ความหนาแนน เทากับ 1.40 g/ml, 65 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

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

จ)  ไฮโดรเจนเปอรออกไซด (H2O2) ความหนาแนน เทากับ 1.10 g/ml, 30 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฉ)  กรดไฮโดรคลอริก (HCl) ความหนาแนน เทากับ 1.19 g/ml, 37 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ช)  กรดไฮโดรฟลูออริก (HF) ความหนาแนน เทากับ 1.18 g/ml, 40 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

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

ฌ) สารละลายมาตรฐานท่ีไดรับการรับรองท่ีมี Pb 1 000 mg/kg   

ญ) สารละลายมาตรฐานท่ีไดรับการรับรองท่ีมี Cd 1 000 mg/kg   

ฎ) สารละลายมาตรฐานภายในท่ีไดรับการรับรอง 

-  ตองใชธาตุมาตรฐานภายในท่ีไมแทรกสอดธาตุเปาหมาย 

ยิ่งกวานั้น การมีธาตุมาตรฐานภายในเหลานี้ในสารละลายตัวอยางตองอยูท่ีระดับซ่ึงตัดท้ิงได   Sc, In, Tb, 
Lu, Re, Rh, Bi และ Y อาจถูกใชเปนธาตุมาตรฐานภายใน 

-  สําหรับการใชกับ ICP-OES แนะนํา Sc หรือ Y สําหรับการใชกับ ICP-MS  แนะนํา Rh   ความเขมขนท่ีใช
ตองเปน 1 000 mg/kg  

หมายเหตุ 1  ความเปนพิษของรีเอเจนตแตละชนิดที่แสดงรายการภายใตขอ ข) ถึงขอ ญ) ในวิธีนี้ไมไดกําหนดไวอยางแนนอน   อยางไรก็
ตาม สารประกอบทางเคมีแตละชนิดควรถูกปฏิบัติเสมือนวาเปนอันตรายตอสุขภาพ   จากแนวความคิดนี้จึงแนะนําวาใหสัมผัสสารเคมี
เหลานี้ในระดับตํ่าที่สุดเทาที่เปนไปไดโดยวิธีการใดๆเทาที่มีอยู 
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หมายเหตุ 2  วิธีการเตรียมที่เกี่ยวของกับการใชกรดเขมขนซ่ึงกัดกรอนและทําใหเกิดการไหม  ควรสวมใสเส้ือคลุมหองปฏิบัติการ ถุงมือ 
และแวนตานิรภัย เม่ือมีการทํางานเกี่ยวกับกรด 

หมายเหตุ 3  กรดไนตริกทําใหเกิดไอพิษ   ทุกคร้ังตองดําเนินการยอยในตูดูดควัน และเม่ือเติมกรดลงในตัวอยาง เนื่องจากมีความเปนไปได
ที่จะปลอยกาซพิษดวย 

หมายเหตุ 4  กาซที่ปลอยจากพลาสมาตองถูกดูดดวยทอออกไปโดยระบบดูดควันที่มีประสิทธิภาพ 

หมายเหตุ 5  เม่ือใชกรดไฮโดรฟลูออริกตองใชมาตรการการปองกันพิเศษ นั่นคือ  เจลลาง HF (2.5 % แคลเซียม กลูโคเนต ในเจลละลายได
ในน้ํา) สําหรับการปฐมพยาบาลรอยไหมบนผิวหนังเนื่องจาก HF 

8.4  การเตรียมตัวอยาง 
8.4.1  สวนทดสอบ 
ข้ันตอนดําเนินการเกี่ยวกับการวิเคราะหท่ีแตกตางซ่ึงสามารถเลือกใชไดตามมาตรฐานน้ี ตองการปริมาณตัวอยาง
ท่ีแตกตางกันเพื่อใหไดมาซ่ึงผลการทดสอบท่ีมีคุณภาพตามตองการ   โดยท่ัวไปจะเร่ิมท่ีปริมาณตัวอยางสูงท่ีสุดท่ี
เหมาะสมสําหรับข้ันตอนดําเนินการท่ีเลือก 

การพิจารณาท่ัวไปบางอยางเกี่ยวกับขีดจํากัดและความเส่ียงใหไวในขอ 8.1 

สําหรับการยอยดวยกรด ช่ังตัวอยาง 400 mg ท่ีถูกเจีย บด หรือตัดแลว ใหมีความถูกตองถึงระดับ 0.1 mg    สําหรับ
วิธีเถาแหง หรือสําหรับระบบปดท่ียอยสลายดวยกรด ช่ังตัวอยาง 200 mg ท่ีถูกเจีย บด หรือตัด แลว ใหมีความ
ถูกตองถึงระดับ 0.1 mg 

8.4.2  การเตรียมสารละลายทดสอบ 
8.4.2.1  วิธีเถาแหง 
ถาตัวอยางไมมีสารประกอบแฮโลเจน (ขอมูลอาจไดจากทดลองการคัดเบ้ืองแรกกอนหนานี้) ตองทําตามข้ันตอน
ตอไปนี้  

ก)  ช่ังตัวอยางลงในเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) ท่ีติดต้ังในหลุมในแผนฉนวนความรอนตานทานความรอน (ขอ 8.2.ท) 

ข)  คอย ๆ ใหความรอนกับเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) ดวยตะเกียง (ขอ 8.2.ด) ในตูดูดควันสําหรับการระบายอากาศ
เหมาะสม ระวังไมใหตัวอยางลุกไหม  

ค)  เม่ือตัวอยางยอยสลายเปนเถาดํา ใหความรอนเพ่ิมข้ึนอยางชาๆจนกระท่ังผลิตภัณฑท่ีระเหยงายท่ีเกิดจากการ
ยอยถูกขับออกไปและเหลือเถาท่ีเปนถานท่ีแหงอยู 

ง)  นําเบาหลอมและส่ิงท่ีบรรจุอยูเขาเตาเผา (ขอ 8.2.ณ) ที่ 550 °C + 25 °C [27] ท่ีประตูเปดไวเล็กนอยเพื่อใหมี
อากาศพอที่จะออกซิไดซคารบอน  

จ)  ใหความรอนตอไปจนกระท่ังคารบอนถูกออกซิไดซอยางสมบูรณ และไดเถาสะอาดมา  

ฉ)  นําเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) และส่ิงท่ีบรรจุอยูออกจากเตาเผา (ขอ 8.2.ณ) และปลอยใหเย็นลงถึงอุณหภูมิโดยรอบ  
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ช)  เติมกรดไนตริก 5 ml (ขอ 8.3.ค) ถายสารละลายท่ีไดลงขวดแกววัดปริมาตร 50 ml (ขอ 8.2.ซ.3) และเติมน้ํา  
(ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีดปริมาตร   จะไดสารละลายตัวอยางเขมขน 

ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงระดับความเขมขนที่เหมาะสมสําหรับเคร่ือง
สําเร็จท่ีใชวัดแตละชนิด   ถามีการใชสารมาตรฐานภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ตองเติมกอนการปรับปริมาตร    สําหรับ
ปริมาตรสุดทาย 50 ml เติมสารมาตรฐานภายใน 500 μl (ขอ 8.3.ฎ) สําหรับ ICP-OES และ ICP–MS (หลัง
ข้ันตอนการเจือจาง 1:1 000) กอนการปรับปริมาตร 

ถาตัวอยางมีปริมาณสารประกอบแฮโลเจนอยางมีนัยสําคัญ (ขอมูลอาจไดจากทดลองการคัดเบ้ืองแรกกอนหนานี้) 
ตองทําตามข้ันตอนตอไปนี้ 

1)  ช่ังตัวอยางลงในเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) 

2)  เติมกรดซัลฟูริก 5 ml ถึง 15 ml (ขอ 8.3.ข) และใหความรอนเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) และส่ิงท่ีอยูภายในบนเตา
ไฟฟาหรืออางทราย (ขอ 8.2.ฒ) จนกระท่ังพลาสติกหลอมและเปนสีดํา 

3)  หลังจากทําใหเย็น  เติมกรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) 5 ml  และใหความรอนตอไปจนกระท่ังพลาสติกสลายตัวอยาง
สมบูรณ และมีควันขาวเกิดข้ึน 

4)  หลังจากทําใหเย็น นําเบาหลอม (ขอ 8.2.ญ) ใสในเตาเผา (ขอ8.2.ณ) ซ่ึงรักษาอุณหภูมิไวท่ี 550 °C + 25 °C 
และตัวอยางถูกทําใหระเหยเปนไอ แหง และเปนเถา จนกระท่ังคารบอนถูกเผาจนเปนเถาอยางสมบูรณ 

5)  หลังการทําใหเปนเถา เติมกรดไนตริก 5 ml (ขอ 8.3.ค) ถายสารละลายท่ีไดลงขวดแกววัดปริมาตร 50 ml  
(ขอ 8.2.ซ.3) และเติมน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีดปริมาตร  จะไดสารละลายตัวอยางเขมขน 

ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงระดับความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ือง
สําเร็จท่ีใชวัดแตละชนิด   ถามีการใชสารมาตรฐานภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ตองเติมกอนการปรับปริมาตร    สําหรับ
ปริมาตรสุดทาย 50 ml เติมสารมาตรฐานภายใน 500 μl (ขอ 8.3.ฎ) สําหรับ ICP-OES และ ICP–MS (หลัง
ข้ันตอนการเจือจาง 1:1 000) กอนการปรับปริมาตร 

6)  กากของแข็งจากตัวอยางจะถูกแยกโดยเครื่องแยกแบบหนีศูนยกลางหรือการกรอง กากจะถูกทดสอบโดยการ
วัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 

หมายเหตุ  วิธีนี้ไมใชกับฟลูออโรคารบอน (ดูขอ 8.1) 

8.4.2.2  วิธียอยดวยกรด 
วิธีนี้ใชเพื่อหา Cd เทานั้น  ไมเหมาะสมสําหรับหา Pb   เพราะวากรดซัลฟูริกสามารถทําใหเกิดการสูญเสีย Pb ใน
ตัวอยางเนื่องจากการรวมตัวกันเปน PbSO4 

ก)  ช่ังตัวอยางลงในขวดแกว (ขอ 8.2.ซ.1)   เติมกรดซัลฟูริก (ขอ 8.3.ข)  5 ml  และ กรดไนตริก 1 ml (ขอ 8.3.ค)  
และใหความรอนขวดแกวจนกระท่ังตัวอยางเปนเถาและมีควันขาว   หลังจากหยุดใหความรอนเติมกรดไนตริก 
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(ขอ 8.3.ค) ในปริมาณนอยๆ (ประมาณ 0.5 ml)  แลวใหความรอนตอไปจนกระท่ังมีควันขาว   ใหความรอน 
และแยกองคประกอบดวยกรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) ซํ้าจนกระท่ังสารละลายท่ียอยสลายแลวมีสีเหลืองซีด  

ข)  ปลอยใหตัวอยางเย็นลงเปนระยะเวลาหนึ่ง  เติมไฮโดรเจนเปอรออกไซด (ขอ 8.3.จ) ในปริมาณนอยๆคร้ังละ
หลายมิลลิลิตร  และใหความรอนแกตัวอยางจนกระท่ังมีควันขาว    หลังจากทําใหเย็น ถายสารละลายลงขวด
แกววัดปริมาตร 100 ml (ขอ 8.2.ซ.3)  และเติมน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีดปริมาตร   สารละลายท่ีไดคือสารละลาย
ตัวอยางเขมขน  ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงระดับความเขมขนท่ีเหมาะสม
สําหรับเครื่องสําเร็จท่ีใชวัดแตละชนิด   ถามีการใชสารมาตรฐานภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ตองเติมกอนการปรับ
ปริมาตร สําหรับปริมาตรสุดทาย 100 ml เติมสารมาตรฐานภายใน 1 000 μl (ขอ 8.3.ฎ) สําหรับ ICP-OES และ
สําหรับ ICP–MS (หลังข้ันตอนการเจือจาง 1:1 000)  กอนการปรับปริมาตร 

ค)  เม่ือการยอยแบบทั่วไปไมเพียงพอ หรือเม่ือตัวอยางมีปริมาณท่ีมีนัยสําคัญของ Si, Ti  และอ่ืนๆ (ขอมูลอาจหา
ไดจากการคัดเบ้ืองแรกกอนหนานี้) ตองทําตามข้ันตอนตอไปนี้ 

-  ช่ังตัวอยางลงในขวดแกว  เติมกรดซัลฟูริก 5 ml  และ กรดไนตริก 1 ml  และใหความรอนขวดแกว
จนกระท่ังตัวอยางเปนเถาและมีควันขาว   หลังจากหยุดใหความรอนเติมกรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) ในปริมาณ
นอยๆ (ประมาณ 0.5  ml)  แลวใหความรอนตอไปจนกระท่ังมีควันขาว   ใหความรอน และยอยสลายดวย
กรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) ซํ้าจนกระท่ังสารละลายท่ียอยสลายแลวมีสีเหลืองซีด  

-  ปลอยใหตัวอยางเย็นลงเปนระยะเวลาหนึ่ง     เติมไฮโดรเจนเปอรออกไซด (ขอ 8.3.จ) ในปริมาณนอยๆ 
คร้ังละ 2 ml ถึง 3ml  และใหความรอนแกตัวอยางจนกระท่ังมีควันขาว    หลังจากทําใหเย็น ถายสารละลาย
ลงภาชนะฟลูออโรคารบอนเรซิน   เติม HF 5 ml (ขอ 8.3.ช) แลวใหความรอนจนกระท่ังมีควันขาว  เติม 
กรดบอริก (ขอ 8.3.ซ)  ตามตองการเพื่อใหเกิดสารประกอบเชิงซอนของฟลูออไรดสําหรับปองกัน 
พลาสมาทอรชท่ีทําจากควอตซ (ถาไมมีระบบการนําตัวอยางท่ีทนตอกรด)   หลังทําใหเย็นถายสารละลาย
ลงขวดวัดปริมาตร PTFE/PFA (ขอ 8.2.ฏ.2) ขนาด 100 ml และเติมน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีดปริมาตร  
สารละลายท่ีไดคือสารละลายตัวอยางเขมขน  ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ให
ถึงระดับความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ืองสําเร็จ ท่ีใชวัดแตละชนิด  ถามีการใชสารมาตรฐานภายใน 
(ขอ 8.3.ฏ) ตองเติมกอนการปรับปริมาตร  สําหรับปริมาตรสุดทาย 100 ml  เติมสารมาตรฐานภายใน  
1 000 μl (ขอ 8.3.ฏ) สําหรับ ICP-OES และสําหรับ ICP–MS (หลังข้ันตอนการเจือจาง 1:1 000)  กอนการ
ปรับปริมาตร 

ง)  กากของแข็งจากตัวอยางจะถูกแยกโดยเครื่องแยกแบบหนีศูนยกลางหรือการกรอง กากจะถูกทดสอบโดยการ
วัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 

8.4.2.3  ระบบปดสําหรับการแยกองคประกอบดวยกรด  
ถาใชระบบปด ตองทําตามข้ันตอนตอไปนี้ 

ก)  ช่ังตัวอยางลงในภาชนะสําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ และเติมกรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) 5 ml 
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เติมไฮโดรเจนเปอรออกไซด (ขอ 8.3.จ) เล็กนอยหรือในปริมาณท่ีใชเปนตัวเรงปฏิกิริยา (เชน 0.1 ml ถึง1 ml) 
ตามท่ีตองการเพื่อชวยใหสารอินทรียเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันท่ีสมบูรณ  ปดฝาภาชนะ และวางในเคร่ืองสําเร็จ
การยอยดวยไมโครเวฟ (ขอ 8.2.ต) ยอยในเตาอบไมโครเวฟตามโปรแกรมการยอยสลายท่ีระบุไว   ทําตัวอยาง
ใหเย็นลง และถายสารละลายลงขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 8.2.ซ.3) ขนาด 50 ml เติมน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีด
ปริมาตร  

สารละลายท่ีไดคือสารละลายตัวอยางเขมขน  ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึง
ระดับความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ืองสําเร็จการวัดท่ีใชวัดแตละชนิด     ถามีการใชสารละลายมาตรฐาน
ภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ตองเติมกอนการปรับปริมาตร    สําหรับปริมาตรสุดทาย 50 ml  เติมสารละลายมาตรฐาน
ภายใน 500 μl (ขอ 8.3.ฎ) สําหรับ ICP-OES และสําหรับ ICP–MS (หลังข้ันตอนการละลาย 1:1 000) กอนปรับ
ปริมาตร 

หมายเหตุ 1 ควรเติมไฮโดรเจนเปอรออกไซดเฉพาะเม่ือทราบสวนประกอบที่ไวตอปฏิกิริยาของตัวอยาง   ไฮโดรเจนเปอรออกไซดอาจทํา
ปฏิกิริยาอยางรวดเร็วและรุนแรงกับวัสดุที่สามารถออกซิไดซไดงาย และไมควรเติมถาตัวอยางมีองคประกอบอินทรียในปริมาณมากและ
สามารถออกซิไดซไดงาย 

ข)  เม่ือการยอยสลายไมเพียงพอ หรือเม่ือตัวอยางมีปริมาณท่ีมีนัยสําคัญของ Si, Ti  และอ่ืนๆ (ขอมูลอาจหาไดจาก
การคัดเบ้ืองแรกกอนหนานี้) ตองทําตามข้ันตอนตอไปนี้ 

-  ช่ังตัวอยางลงในภาชนะสําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ และเติมกรดไนตริก (ขอ 8.3.ค) 5 ml  เติมกรด
ไฮโดรฟลูออริก 1 ml  เติมไฮโดรเจนเปอรออกไซด (ขอ 8.3.จ) เล็กนอยหรือในปริมาณที่ใชเปนตัวเรง
ปฏิกิริยา (เชน 0.1 ml ถึง1 ml)  ตามท่ีตองการเพื่อชวยใหสารอินทรียเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันท่ีสมบูรณ  ปด
ฝาภาชนะ และวางในเคร่ืองสําเร็จการยอยดวยไมโครเวฟ (ขอ 8.2.ต) ยอยในเตาอบไมโครเวฟตาม
โปรแกรมการยอยสลายที่ระบุไว   ทําตัวอยางใหเย็นลง และถายสารละลายลงขวดแกววัดปริมาตร 
(ขอ 8.2.ซ.3) ขนาด 50 ml เติมน้ํา (ขอ 8.3.ก) ใหถึงขีดปริมาตร 

สารละลายท่ีไดคือสารละลายตัวอยางเขมขน  ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 8.3.ก) ให
ถึงระดับความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ืองสําเร็จการวัดท่ีใชวัดแตละชนิด     ถามีการใชสารมาตรฐาน
ภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ตองเติมกอนการปรับปริมาตร    สําหรับปริมาตรสุดทาย 50 ml  เติมสารมาตรฐาน
ภายใน 500 μl (ขอ 8.3.ฎ) สําหรับ ICP-OES และสําหรับ ICP–MS (หลังข้ันตอนการละลาย 1:1 000) กอน
ปรับปริมาตร 

หมายเหตุ 2 ควรเติมไฮโดรเจนเปอรออกไซดเฉพาะเม่ือทราบสวนประกอบที่ไวตอปฏิกิริยาของตัวอยาง   ไฮโดรเจนเปอรออกไซดอาจทํา
ปฏิกิริยาอยางรวดเร็วและรุนแรงกับวัสดุที่สามารถออกซิไดซไดงาย และไมควรเติมถาตัวอยางมีองคประกอบอินทรียในปริมาณมากและ
สามารถออกซิไดซไดงาย 

ค)  กากของแข็งจากตัวอยางจะถูกแยกโดยเครื่องแยกแบบหนีศูนยกลางหรือการกรอง กากจะถูกทดสอบโดยการ
วัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 
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8.4.3  การเตรียมรีเอเจนตแบลงกของหองปฏิบัติการ 
ข้ันตอนดําเนินการเหมือนกันทุกประการกับการเตรียมตัวอยาง และดําเนินการพรอมกันแตไมตองมีตัวอยาง 

8.5  ขั้นตอนดําเนินการทดสอบ 
ตัวอยางตองสันนิษฐานวาไมรูองคประกอบ ในกรณีนี้แนะนําวิธีท่ีใชสารละลายมาตรฐานภายใน (internal 
standard) (วิธีการเปรียบเทียบความเขมสัญญาณ)   ถาจําเปน อาจใชวิธีการเติมสารมาตรฐาน  (standard addition 
method)   ถาไมมีการแทรกสอดจากตัวเมทริกซ หรือรูองคประกอบของตัวอยาง สามารถใชวิธีเสนการสอบเทียบ  

หมายเหตุ  ในทุกกรณี กรดตองปรับใหเขากับความเขมขนของตัวอยาง 

8.5.1  การเตรียมของสารละลายการสอบเทียบ 
หลังจากเจือจางสารละลายมาตรฐานแตละธาตุเปนลําดับ  สารละลายมาตรฐานท่ีเจือจางของแตละธาตุท่ีมีความ
เขมขนต้ังแต  0 μg  ถึง 100 μg ถูกถายลงขวดแกววัดปริมาตรขนาด (ขอ 8.2.ซ.3) 100 ml   ตอมา ในกรณีของวิธีท่ี
ใชสารละลายมาตรฐานภายใน ใหเติมสารละลายมาตรฐานภายใน (ขอ 8.3.ฎ) ในปริมาณท่ีเหมาะสมใหแก 
รีเอเจนตแตละรีเอเจนต เพื่อใหไดความเขมขนรีเอเจนตท่ีเหมือนกับท่ีมีอยูในสารละลายตัวอยาง   สารละลายท่ีได
คือสารละลายแคลิแบรนตผสม 

8.5.2  การสรางเสนการสอบเทียบ 
เตรียมสเปกโทรมิเตอรสําหรับการวัดเชิงปริมาณ   สารละลายท่ีไดมาตามท่ีอธิบายในขอ 8.5.1 ถูกทําใหเปนละออง
เขาสูพลาสมาอารกอน หรือเปลวไฟ อะเซทิลีน/อากาศ ตองใชระบบใสตัวอยางท่ีทนตอ HF เม่ือสารละลาย
ตัวอยางมี HF 

ก)  ICP-OES 

-  คาท่ีอานไดเปนคาความเขมการปลอยพลังงานของธาตุเปาหมาย (และของธาตุมาตรฐานภายใน ถาตองการ)   
ในวิธีเสนการสอบเทียบ เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางความเขมการปลอยพลังงานของธาตุเปาหมายกับ
ความเขมขนจะถูกสรางเปนเสนการสอบเทียบ   ในวิธีท่ีใชสารมาตรฐานภายใน เสนที่แสดงความสัมพันธ
ระหวางอัตราสวนความเขมการปลอยพลังงานกับความเขมขนของธาตุเปาหมาย ซ่ึงมีความสอดคลองกับ
เสนการสอบเทียบของธาตุมาตรฐานภายใน จะถูกสรางเปนเสนการสอบเทียบ 

-  ความยาวคล่ืนท่ีแนะนําและธาตุท่ีแทรกสอด แสดงไวในตารางท่ี ฉ.1   

ข)  ICP-MS 

-  คาท่ีอานไดเปนคามวลตอประจุ (m/z) ของธาตุเปาหมาย (และของธาตุมาตรฐานภายใน ถาตองการ)   ในวิธี
เสนการสอบเทียบ เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางความเขมมวลตอประจุ ของธาตุเปาหมายกับความ
เขมขนจะถูกสรางเปนเสนการสอบเทียบ   ในวิธีท่ีใชสารมาตรฐานภายใน เสนท่ีแสดงความสัมพันธ
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ระหวางอัตราสวนความเขมมวลตอประจุ กับความเขมขนของธาตุเปาหมาย ซ่ึงมีความสอดคลองกับเสน
การสอบเทียบของธาตุมาตรฐานภายใน จะถูกสรางเปนเสนการสอบเทียบ 

-  อัตราสวน m/z อาจกําหนดจากขอมูลพื้นฐานท่ีแสดงไวในตารางท่ี ฉ.2  

ค)  AAS 

-  คาท่ีอานไดเปนแอบซอรแบนซของธาตุเปาหมาย  ในวิธีการสอบเทียบ เสนที่แสดงความสัมพันธระหวาง
แอบซอรแบนซของธาตุเปาหมายกับความเขมขนจะถูกสรางเปนเสนการสอบเทียบ  

-  ในวิธีการเติมสารมาตรฐาน สารมาตรฐานท่ีถูกเติมลงในสารละลายตัวอยาง และความเขมขนท่ีไมรูคาถูก
ตรวจหาโดยการประมาณคานอกชวงดวยการตอเสนการสอบเทียบออกไปสูแอบซอรแบนซท่ีมีคาเปนศูนย 

 -  ตองเลือกความยาวคล่ืนโดยคํานึงถึงความยาวคล่ืนท่ีใชวัดโดยท่ัวไปสําหรับธาตุ ท่ีใหไวในตารางท่ี ฉ.3   ถา
มีการแทรกสอดจากสารท่ีมีอยูดวย ตองใชวิธีการเติมสารมาตรฐาน 

ในการสอบเทียบเร่ิมตน เสนถดถอยเชิงเสนตรง (straight-line regression curve) ตองมีคาสหสัมพันธ (R2)ไมนอย
กวา 0.998   ในกรณีผลทดสอบของสารมาตรฐานท่ีใชในการตรวจสอบ (ตัวอยางเชน สารมาตรฐาน, แคลิแบรนต 
และอ่ืนๆ) แตกตางจากคาท่ีคาดไวมากกวา 20 %   ตองทําการสอบเทียบและวัดตัวอยางท้ังหมดท่ีวัดกอนหนานี้
ใหมอีกคร้ัง 

8.5.3  การวัดของตัวอยาง 
เม่ือสรางเสนการสอบเทียบแลว ใหวัดรีเอเจนตแบลงกของหองปฏิบัติการและสารละลายตัวอยาง   ถาความเขมขน
ตัวอยางสูงกวาชวงความเขมขนของเสน ตองเจือจางสารละลายใหอยูในชวงของเสนการสอบเทียบโดยตองแนใจ
วามีการทําใหเปนกรดท่ีเหมาะกับแคลิแบรนต แลววัดอีกคร้ัง 

ความเท่ียงของการวัดถูกตรวจสอบดวยสารมาตรฐาน, สารละลายการสอบเทียบ, และอ่ืนๆ ท่ีชวงเวลาสม่ําเสมอ 
(เชนหนึ่งคร้ังทุก 10 ตัวอยาง) ถาจําเปน เสนการสอบเทียบตองสรางข้ึนอีกคร้ัง 

ในกรณีผลทดสอบของแคลิแบรนต แตกตางจากคาท่ีคาดไวมากกวา 20 %   ตองทําการสอบเทียบและวัดตัวอยาง
ท้ังหมดท่ีวัดกอนหนานี้ใหมอีกคร้ัง 

หมายเหตุ  ถาตัวอยางถูกทําใหเจือจางใหอยูในชวงของการสอบเทียบ ตองแนใจวาความเขมขนมาตรฐานภายในในสารละลายทําใหตัวอยาง
เจือจางถูกปรับใหเหมือนสารละลายมาตรฐาน 

8.5.4  การคํานวณ 
ความเขมขนท่ีวัดไดในขอ 8.5.3 คือความเขมขนของแตละธาตุในสารละลายตัวอยาง   ความเขมขนของแตละธาตุ
ในตัวอยางคํานวณไดจากสมการตอไปนี้  c = (A1ିA2)

m  × V      (3) 
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เม่ือ 

C คือ ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในตัวอยาง เปน μg/g 

A1   คือ ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในสารละลายตัวอยาง เปน mg/l 

A2 คือ ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ เปน mg/l 

V คือ ปริมาตรของสารละลายตัวอยางท้ังหมด เปน ml ซ่ึงข้ึนอยูกับลําดับของการเจือจาง  

M คือ  ปริมาณตัวอยาง เปน g 

8.6  การประเมินคาของวิธี 
ตามท่ีอธิบายรายละเอียดไวในขอ 4.5 ขีดจํากัดการตรวจหาของเครื่องมือโดยท่ัวไปจะคอนขางตํ่า (บางคร้ังตํ่ามาก) 
แตไมไดแทน LOD ท่ีแทจริงของวิธีท่ีใชกับการวิเคราะหตัวอยางจริง เพื่อใหวิธีเหลานี้ไมมีอุปสรรค IEC TC111  
WG 3 จึงไดจัดทําการศึกษาการเปรียบเทียบผลระหวางหองปฏิบัติการระดับนานาชาติ (IIS) 

ในการศึกษาเหลานี้ วัสดุอางอิงรับรอง ตัวอยางท่ีไดรับบริจาคซ่ึงท่ีรูสวนประกอบ และตัวอยางจริง ถูกวิเคราะห
ตามข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหท่ีอธิบายในขอนี้ ผลท่ีไดใหภาพรวมของ LOD ท่ีไดรับในทางปฏิบัติ และท่ีสําคัญ
ไปกวานั้น คือความเท่ียงและความแมนของข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหในงานวิเคราะหประจํา 

สําหรับวิธีท่ีอธิบายในขอนี้ IIS แสดงใหเห็นวาความเท่ียงและความแมนอยูภายใน + 20 % สําหรับปริมาณของ Pb 
และ Cd ท่ีสูงกวา 10 mg/kg โดยไมคํานึงถึงวิธีหรือบริภัณฑท่ีเลือก 

9.  การตรวจหาตะกั่วและแคดเมียมในโลหะโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS 
9.1  ภาพรวม 
ขอนี้ระบุข้ันตอนดําเนินการสําหรับการหาตะกั่ว (Pb) และแคดเมียม (Cd) ในโลหะจากผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟา    
บรรยายวิธีวิเคราะห 3 วิธี คือ ICP-OES,  ICP-MS และ AAS  ตัวอยางถูกยอยดวยกรด เชน กรดไฮโดรคลอริกหรือ
กรดไนตริก   Pb และ Cd ในสารละลายไดมาดังกลาวถูกหาโดย ICP-OES, ICP-MS หรือ AAS    ข้ันตอน
ดําเนินการในรายละเอียดข้ึนอยูกับเมทริกซเชนเดียวกันกับการมีธาตุท่ีเจาะจง   ส่ิงเหลานี้ไดรับการบรรยายดวย   
ข้ันตอนดําเนินการใหไวสําหรับตัวอยางท่ีไมรูองคประกอบ และสําหรับตัวอยางซ่ึงวิธีการคัดเบ้ืองแรกไดช้ีบอก
องคประกอบเกี่ยวกับคุณภาพเสร็จเรียบรอยแลว 

ข้ันตอนดําเนินการทดสอบท่ีบรรยายในขอนี้มีความประสงคเพื่อใหเกิดความแมนและความเท่ียงระดับสูงสุด
สําหรับความเขมขนของสารควบคุม 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   ข้ันตอนดําเนินการไมถูกจํากัดสําหรับความเขมขนท่ี
สูงกวา 

วิธีการนี้มีขีดจํากัดและความเส่ียงเนื่องจากข้ันตอนการทําใหเปนสารละลายของตัวอยาง  อันดับแรก การ
ตกตะกอนของธาตุเปาหมายหรือธาตุอ่ืนๆอาจเกิดข้ึน (ความเส่ียงของการตกตะกอนรวม)  ซ่ึงกรณีนี้กากจะตองถูก
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ตรวจสอบแยกหรือละลายโดยวิธีอ่ืนๆแลวก็ผสมกับสารละลายตัวอยางทดสอบ   อันดับท่ีสอง การระเหยของ
สารละลายตัวอยางอาจเกิดเนื่องจากปฏิกิริยาทางเคมีท่ีรุนแรง โดยเฉพาะเม่ือกระจกนาฬิกาถูกใชเพื่อครอบ
ปริมาตรปฏิกิริยา  

การใชบริภัณฑท่ีซับซอนแตเหมาะสม นั่นคือระบบการยอยดวยไมโครเวฟ เปนส่ิงท่ีแนะนําเปนอยางยิ่ง   อยางไร
ก็ตาม  ถาผูเช่ียวชาญสามารถทําใหแนใจถึงความเหมาะสมได อาจใชทางเลือกท่ีงาย   สารสนเทศแจงรายละเอียด
ใหไวในขอนี้ 

ผลลัพธของการประเมินคาของความเท่ียง, ความแมน และ LOD ของวิธีไดสรุปไวในขอ 9.7 

งานตามมาตรฐานน้ีเกี่ยวของการใชสารพิษและสารอันตราย   คําเตือนในรายละเอียดใหไวในขอนี้ 

9.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
รายการตอไปนี้จะถูกใชกับการวิเคราะห 

ก)  ICP-OES:  บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมา ทอรช (plasma torch), สเปรย แชมเบอร (spray 
chamber) , ตัวทําใหเปนละออง(nebulizer), หนวยท่ีเกี่ยวของกับแสง (optical unit), ตัวตรวจหา, ระบบควบคุม 
และอุปกรณแสดงผลขอมูล 

ข)  ICP-MS: บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมา ทอรช, สเปรย แชมเบอร, ตัวทําใหเปนละออง, สวน
ตอประสาน (interface), หนวยแยกมวล, ระบบควบคุม และอุปกรณแสดงผลขอมูล 

ค)  AAS: เคร่ืองสําเร็จประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, ระบบตัวทําใหเปนละออง/การเผา ท่ีมีหัวเผาชนิดอากาศ/
อะเซทิลีน, หลอดแหลงกําเนิดรังสี, ตัวตรวจหา, ตัวประมวลผลขอมูล และระบบควบคุม 

ง)  เคร่ืองช่ังสําหรับการวิเคราะห ท่ีสามารถช่ังไดแมนถึง 0.000 1 g  

จ)  เคร่ืองแกว: เคร่ืองแกวท้ังหมดจะถูกทําความสะอาดดวยกรดไนตริก 10 % (m/m) กอนการใช  

1)  บีกเกอร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ 

2)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ 

3)  ปเปตต เชน 1 ml, 5ml, 10 ml, 20 ml ฯลฯ 

4)  กระจกนาฬิกา 

ฉ) ไมโครปเปตต  เชน 200 μl, 500 μl, 1000 μl ฯลฯ 

ช) บริภัณฑ PTFE/PFA (polytetrafluoroethylene (PTFE)/perfluoro alkoxyl (PFA): บริภัณฑท้ังหมดจะถูกทํา
ความสะอาดดวยกรดไนตริก 10 % (m/m) กอนการใช 

1)  บีกเกอร เชน 100 ml, 200 ml ฯลฯ 
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2)  ฝาครอบสําหรับบีกเกอร 

3)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ  

ซ)  ขวดแกววัดปริมาตรทําดวยพอลิเอทิลีนความหนาแนนสูง (PE-HD): เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml  ฯลฯ 

ฌ) ภาชนะ สําหรับการเก็บสารละลายมาตรฐานและแคลิแบรนต  ทําดวยพอลิเอทิลีนความหนาแนนสูง (PE-HD) 
หรือขวด PFA 

ญ) เตาไฟฟา หรืออางทรายรอน 

ฎ) ท่ีใสตัวอยางทน HF: ท่ีใสตัวอยางซ่ึงสวนการใสตัวอยาง และทอรชท่ีทําใหทน HF 

ฏ) กาซอารกอน: กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v) 

ฐ) กาซอะเซทิลีน:  กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v) 

ฑ) กระดาษกรอง 

9.3  รีเอเจนต 
สําหรับการตรวจหาธาตุท่ีระดับตํ่ามาก  รีเอเจนตตองมีความบริสุทธ์ิเพียงพอ   ความเขมขนของสารท่ีวิเคราะห
หรือสารท่ีแทรกสอดในรีเอเจนต และนํ้าตองนอยมากเม่ือเปรียบเทียบกับความเขมขนตํ่าสุดท่ีจะหา 

รีเอเจนตท้ังหมดสําหรับการวิเคราะห ICP–MS รวมถึงกรดหรือสารเคมีท่ีใชตองมีความบริสุทธ์ิสูง : ปริมาณโลหะ
รวมท้ังหมดตองนอยกวา 1 × 10-6 % (m/m) 

ก)  น้ํา ช้ันคุณภาพ 1 ท่ีระบุใน ISO 3696 ใชสําหรับการเตรียมและการเจือจางของสารละลายตัวอยางท้ังหมด 

ข)  กรดไนตริก (HNO3) ความหนาแนน  เทากับ 1.40 g/ml,  65 %(m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ค)  กรดไนตริก ความเจือจาง (1:2): 1 ปริมาตรของกรดไนตริกเขมขน (ขอ 9.3.ข) ท่ีมี 2 ปริมาตรของนํ้า (ขอ 9.3.ก) 

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

จ)  ไฮโดรเจนเปอรออกไซด (H2O2) ความหนาแนน เทากับ 1.10 g/ml,  30 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฉ)  กรดเปอรคลอริก (HClO4) ความหนาแนน เทากับ 1.67 g/ml, 70 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ช)  กรดฟอสฟอริก (H3PO4) เทากับ 1.69  g/ml, มากกวา 85 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ซ)  กรดซัลฟูริก (H2SO4) เทากับ 1.84 g/ml, 95 % (m/m) 

ฌ) กรดซัลฟูริก ความเจือจาง (1:2): เจือจาง 1 ปริมาตรของกรดซัลฟูริกเขมขน (ขอ 9.3.ซ) ท่ีมี 2 ปริมาตรของน้ํา  
(ขอ 9.3.ก) 

ญ) กรดไฮโดรฟลูออริก (HF) ความหนาแนน เทากับ 1.18 g/ml, 40 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ฎ)  กรดไฮโดรคลอริก (HCl) ความหนาแนน เทากับ 1.16 g/ml, 37 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 
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ฏ)  กรดไฮโดรโบรมิก (HBr) ความหนาแนน เทากับ 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 สวน (ขอ 9.3.ฎ) กรดไนตริก 1 สวน (ขอ 9.3.ข) และนํ้า 2 สวน (ขอ 9.3.ก)) 

ฒ) กรดผสม 2 (กรดไนตริก 1 สวน (ขอ 9.3.ข) กรดไฮโดรฟลูออริก 3 สวน (ขอ 9.3.ญ)) 

ณ) กรดผสม 3 (กรดไฮโดรคลอริก 3 สวน (ขอ 9.3.ฎ) กรดไนตริก 1 สวน (ขอ 9.3.ข)) 

ด)  สารละลายมาตรฐาน ท่ีมี Pb 1 000 mg/l 

ต) สารละลายมาตรฐาน ท่ีมี Cd  1 000 mg/l 

ถ)  สารละลายมาตรฐานภายใน    ตองใชธาตุมาตรฐานภายในท่ีไมแทรกสอดธาตุเปาหมาย  การมีธาตุมาตรฐาน
ภายในเหลานี้ในสารละลายตัวอยางตองอยูท่ีระดับซ่ึงตัดท้ิงได   Sc, In, Tb, Lu, Re, Rh,  Bi และ Y อาจถูกใช
เปนธาตุมาตรฐานภายใน 

หมายเหตุ 1  ความเปนพิษของรีเอเจนตแตละชนิดที่แสดงรายการในวิธีน้ีไมไดกําหนดไวอยางแนนอน   อยางไรก็ตาม 
สารประกอบทางเคมีแตละชนิดควรถูกปฏิบัติเสมือนวาเปนอันตรายตอสุขภาพ   จากแนวความคิดน้ีจึงแนะนําวาใหสัมผัสสารเคมี
เหลาน้ีในระดับตํ่าที่สุดเทาที่เปนไปไดโดยวิธีการใดๆเทาที่มีอยู 

หมายเหตุ 2  วิธีการเตรียมที่เก่ียวของกับการใชกรดเขมขนซึ่งกัดกรอนและทําใหเกิดการไหม  ควรสวมใสเสื้อคลุมหองปฏิบัติการ 
ถุงมือ และแวนตานิรภัย เมื่อมีการทํางานเก่ียวกับกรด 

หมายเหตุ 3  กรดไนตริกทําใหเกิดไอพิษ   ทุกครั้งตองดําเนินการยอยในตูดูดควัน และเมื่อเติมกรดลงในตัวอยาง เน่ืองจากมีความ
เปนไปไดที่จะปลอยกาซพิษดวย 

หมายเหตุ 4  กาซที่ปลอยจากพลาสมาตองถูกดูดดวยทอออกไปโดยระบบดูดควันที่มีประสิทธิภาพ 

หมายเหตุ 5  เมื่อใชกรดไฮโดรฟลูออริกตองใชมาตรการการปองกันพิเศษ น่ันคือ  เจลลาง HF (2.5 % แคลเซียม กลูโคเนต ในเจล
ละลายไดในนํ้า) สําหรับการปฐมพยาบาลรอยไหมบนผิวหนังเน่ืองจาก HF 

9.4  การเตรียมตัวอยาง 
9.4.1  สวนทดสอบ 
ช่ังตัวอยาง 1 g ใหถูกตองถึงระดับ 0.1 mg  และวางในบีกเกอรแกว หรือบีกเกอร PTFE/PFA (ขอ 9.2.ช.1) เม่ือใช 
HF (ขอ 9.3.ญ) 

9.4.2  การเตรียมสารละลายตัวอยางทดสอบ 
การเตรียมสารละลายตัวอยางทดสอบตามท่ีบรรยายในท่ีนี้ไมจําเปนตองครอบคลุมโลหะและสารประกอบท้ังหมด   
โดยท่ัวไป การเตรียมสารละลายดวยกรดไฮโดรคลอริก กรดไนตริก หรือกรดผสมไดรับการแนะนํา สําหรับ
ตัวอยางท่ียากท่ีจะละลายดวยกรดเหลานี้ ตองเติมกรดเปอรคลอริก, กรดซัลฟูริก  และอ่ืนๆตามท่ีจําเปน   ตอง
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ตระหนักวาการใชกรดซัลฟูริกเปนส่ิงท่ีตองระวังในการหา Pb เนื่องจากความเส่ียงของการสูญเสียธาตุเปาหมาย
บางอยาง   ตัวอยางจะถูกละลายอยางสมบูรณโดยปราศจากกากใดๆภายใตการทําความรอนท่ีอุณหภูมิสูง   ตัวอยาง
อาจถูกละลายโดยใชกรดฟอสฟอริก ไดดวย 

เม่ือโลหะท่ีละลาย หรือโดยเฉพาะอยางยิ่งสารผสมจากส่ิงนั้นกับกรดเขมขน  มีความเส่ียงตอการตกตะกอนเสมอ
(ตัวอยางเชน Pb และ Ba กับกรดซัลฟูริก และ Ag กับกรดไฮโดรคลอริก Al อาจเกิดการรวมตัวเปนออกไซด/
ออกไซด-ไฮเดรต และส่ิงท่ีคลายกัน)    ถึงแมวาธาตุเหลานี้ไมถูกครอบคลุมโดยขอบังคับใดแตมีความเส่ียงของ
การสูญหายของธาตุเปาหมายเนื่องจากการตกตะกอนรวม   สําหรับจุดประสงคของขอนี้ จะตองทําใหแนใจวาไมมี
ธาตุเปาหมายสูญเสียในสารละลายตัวอยางทดสอบ   กากใดๆตองถูกตรวจสอบโดยวิธีแตกตางวิธีใดวิธีหนึ่งท่ีจะ
หาวามีธาตุเปาหมายหรือไม  หรือหลังการสลายดวยกรดกากจะถูกละลายอยางสมบูรณโดยวิธีการสลายตัวอ่ืนๆ
(เชน การหลอมละลายดวยดางหรือการใชภาชนะกันอากาศ)   กากท่ีถูกกระทําในวิถีทางนี้ตอมาใหผสมกับ
สารละลายท่ีละลายดวยกรด แลววัด 

ก)  วิธีรวมของการยอยตัวอยาง 

ปดบีกเกอรแกว (ขอ 9.2.จ.1) ท่ีบรรจุตัวอยางดวยกระจกนาฬิกา (ขอ 9.2.จ.4) 

เติมกรดผสม 1 (ขอ 9.3.ฑ) 20 ml และใหความรอนแกบีกเกอรจนกระท่ังตัวอยางละลาย   ปลอยใหเย็นลงถึง
อุณหภูมิหอง  และลางส่ิงท่ีอยูดานลางของกระจกนาฬิกาและผนังขางในของบีกเกอรดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก)   ถาย
สารละลายไปยังขวดแกววัดปริมาตร100 ml (ขอ 9.2.จ.2)  และเติมดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย    
สารละลายท่ีไดคือสารละลายตัวอยางเขมขน ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก) เพื่อให
ไดระดับความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเครื่องสําเร็จท่ีใชวัดแตละเคร่ือง  ถาจําเปน ใหเติมสารละลาย
มาตรฐานภายใน (ขอ 9.3.ถ)  ตัวอยางเชน ท่ีมี Rh กอนเติมขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.จ.2) ดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก)   
ชนิดและปริมาณของธาตุข้ึนอยูกับวิธีวิเคราะหท่ีเลือก    เสนทางท่ีเจาะจงของการละลายตองนํามาคิดดวยใน
การคํานวณของผลลัพธ   การละลายและการเพ่ิมมาตรฐานภายในท้ังสองตองจัดทําเปนเอกสารอยูในรายงาน
การทดสอบ  

ข)  ถาตัวอยางมี Zr, Hf, Ti, Ta, Nb หรือ W 

ครอบบีกเกอร PTFE/PFA (ขอ 9.2.ช.1) ท่ีบรรจุตัวอยางดวยฝาครอบ (ขอ 9.2.ช.2) เติมกรดผสม 2  
(ขอ 9.3.ฒ) 20 ml และทําบีกเกอร (ขอ 9.2.ช.1) ใหรอนจนกระท่ังตัวอยางละลาย 

หลังจากการทําใหเย็นถึงอุณหภูมิหอง  ชะดานลางของฝาครอบ (ขอ 9.2.ช.2) และผนังขางในของบีกเกอร  
(ขอ 9.2.ช.1) ดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก) และถอดฝาครอบ (ขอ 9.2.ช.2) ออก 

ถายสารละลายไปยังขวดแกววัดปริมาตร100 ml (ขอ 9.2.ช.3) และเติมน้ําใหถึงขีดเคร่ืองหมาย   สารละลายท่ีได
คือสารละลายตัวอยางเขมขน  สารละลายตัวอยางเขมขนถูกทําใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก) เพื่อใหไดระดับ
ความเขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ืองสําเร็จการวัดแตละเคร่ือง   ถาจําเปน  ใหเติมสารละลายมาตรฐานภายใน 
(ขอ 9.3.ถ)  เชน  Rh  กอนเติมน้ํา (ขอ 9.3.ก) ลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.จ.2) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย 
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ในกรณีท่ีใชกรดไฮโดรคลอริก (ขอ 9.2.ช) สารละลายมาตรฐานภายในตองไมมีองคประกอบอยูในกลุมของ
ธาตุแรเอิรท  ธาตุท่ีถูกเลือกและปริมาณของธาตุข้ึนอยูกับวิธีวิเคราะหท่ีเลือก  ข้ันตอนโดยเฉพาะการเจือจาง
ตองนํามาคิดในการคํานวณผลลัพธ   ท้ังการเจือจางและการเติมมาตรฐานภายในตองจัดทําเปนเอกสารบันทึก
ในรายงานการทดสอบ 

ค)  ถาตัวอยางมี Sn 

-  ใสตัวอยางลงในบีกเกอร (ขอ 9.2.จ.1) แลวครอบดวยฝาครอบ   เติมกรดผสม 3 (ขอ 9.3.ณ) 10 ml  ในปริมาณ
นอยๆ   หลังปฏิกิริยารุนแรงส้ินสุดลง บีกเกอร (ขอ 9.2.จ.1) ถูกทําใหรอนอยางชาๆจนกระท่ังตัวอยางละลาย
อยางสมบูรณ  หลังจากการทําใหเย็น ชะดานลางของฝาครอบและผนังขางในของบีกเกอร (ขอ 9.2.จ.1) ดวยน้ํา  
(ขอ 9.3.ก) และถอดฝาครอบ  เติมกรดซัลฟูริก (ขอ 9.3.ซ) 10 ml  และบีกเกอร (ขอ 9.3.จ.1) ถูกทําใหรอน
จนกระท่ังมีควันขาวของ SO3   หลังจากปลอยใหเย็นเปนเวลา 2-3 min  เติมกรดไฮโดรโบรมิก (ขอ 9.3.ฏ)  
20  ml   และบีกเกอร (ขอ 9.2.จ.1)  ถูกทําใหรอนจนกระท่ังมองเห็นควันขาว   กระบวนการนี้ถูกทําซํ้า 3 คร้ัง   
หลังจากการทําใหเย็นถึงอุณหภูมิหอง เติมกรดไนตริก (ขอ 9.3.ข) 10 ml เพื่อละลายเกลือ   ถายสารละลายไปยัง
ขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.จ.2) 100 ml ซ่ึงตอมาเติมน้ํา (ขอ 9.3.ก) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย   สารละลายท่ีไดคือ
สารละลายตัวอยางเขมขน   สารละลายตัวอยางเขมขนถูกทําใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก) เพื่อใหไดระดับความ
เขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเครื่องสําเร็จการวัดแตละเครื่อง   ถาจําเปน ใหเติมสารละลายมาตรฐานภายใน 
(ขอ 9.3.ถ) เชน Rh  กอนเติมขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.จ.2) ดวยน้ํา (ขอ 9.3.ก)   ชนิดและปริมาณของธาตุ
ข้ึนอยูกับวิธีวิเคราะหท่ีเลือก    เสนทางท่ีเจาะจงของการละลายตองนํามาคิดดวยในการคํานวณของผลลัพธ   
ท้ังการละลายและการเพ่ิมมาตรฐานภายในตองจัดทําเปนเอกสารอยูในรายงานการทดสอบ  

ท้ังการเจือจางและการเพ่ิมสารละลายมาตรฐานภายใน (ขอ 9.3.ถ) ตองจัดทําเปนเอกสารอยูในรายงานการ
ทดสอบ 

-  วิธีทางเลือก ละลายตัวอยาง 1 g โดยการเติมน้ํา (ขอ 9.3.ก) 40 ml  กรดไนตริก (ขอ 9.3.ข) 12 ml  และกรด
ฟลูออโรบอริก (ขอ 9.3.ง) เตรียมสด 6 ml  กรดไฮโดรฟลูออริก (ขอ 9.3.ญ) 40 % (m/m) 200  ml กับกรดบอริก 
(ขอ 9.3.ฐ) 75 g  บีกเกอร PTFE/PFA (ขอ 9.2.ช.1) และใชขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.ช.3) พอลิเอทิลีนความ
หนาแนนสูงหรือ PTFE/PFA 

ง)  ถามีกากจากตัวอยาง จะถูกแยกโดยเคร่ืองแยกแบบหนีศูนยกลางหรือตัวกรอง   กากจะถูกทดสอบโดยการวัดท่ี
เหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 

หมายเหตุ  ถาตัวอยางมีดีบุกในปริมาณมากรวมถึงมีเงินเปนองคประกอบ นั่นคือ โลหะบัดกรีที่ไมมีตะกั่วเปนองคประกอบ กรดที่ละลายควร
เปนกรดไฮโดรคลอริกตามดวยการเติมไฮโดรเจนเปอรออกไซด 10 ml จนกระทั่งการยอยเสร็จสมบูรณ 

9.5  การเตรียมรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ 
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ข้ันตอนดําเนินการซ่ึงเหมือนกันทุกประการกับการเตรียมสารละลายตัวอยางทดสอบ ดําเนินการพรอมกันโดยไม
ตองใชตัวอยาง 

9.6  ขั้นตอนดําเนินการทดสอบ 
วิธีเสนการสอบเทียบถูกใชกับการวัดตัวอยาง   ถาองคประกอบตัวอยางสามารถถูกช้ีบงอยางชัดเจนใหใชวิธีการ
สอบเทียบ วิธีเมทริกซเขาคู (matrix matching)  ถาไมรูองคประกอบของตัวอยาง ใหใชวิธีมาตรฐานภายใน (วิธี
เปรียบเทียบความเขม) (ไมเหมาะสําหรับ AAS)   ถาตองการ อาจใชวิธีการเพิ่มมาตรฐานไดดวย 

หมายเหตุ 1  แนะนําวาใหใชวิธีเมทริกซเขาคูกับตัวอยางความเขมขนเมทริกซสูง   ในทุกกรณี กรดควรถูกปรับใหเขากับความเขมขนตัวอยาง
ดวย 

หมายเหตุ 2  ถาไมสามารถตรวจแกผลกระทบเมทริกซ ควรกําจัดสวนประกอบเมทริกซโดยใชวิธีการแยก เชน การแยกตัวทําละลาย 
การแลกเปลี่ยนไอออน และอื่นๆ 

9.6.1  การเตรียมแคลิแบรนต 
สําหรับการเตรียมแคลิแบรนต มี 2 วิธีท่ีแตกตางกัน 

ก)  วิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) 

-  หลังจากการคอยๆเจือจางสารละลายธาตุมาตรฐานแตละธาตุ  สารละลายมาตรฐานท่ีถูกทําใหเจือจาง ท่ี
บรรจุ 0 μg ถึง 100  μg ของธาตุแตละธาตุถูกถายไปยังขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 9.2.จ.2) 100 ml    ในวิธี
เมทริกซเขาคู การเขาคูกันใกลชิดของเมทริกซของสารละลายมาตรฐานเปนส่ิงจําเปน  ในกรณีนี้ ตองรูธาตุ
เมทริกซอันใดอันหนึ่ง (ตัวอยางเชน จากการทําเปนเอกสารขอกําหนดคุณลักษณะไวกอนหนานี้แลว) หรือ
ถูกประเมินคาโดยการทดลองคัดเบ้ืองแรกกอนหนาท่ีใช XRF    เติมรีเอเจนตแตละตัวและ (ธาตุ) เมทริกซ
เพื่อเตรียมแคลิแบรนตผสมท่ีเทียบเทากับของสารละลายตัวอยาง 

-   ถาใชกรดไฮโดรฟลูออริก  ตองใชบีกเกอร PTFE/PFA (ขอ 9.2.ช.1) และขวดแกววัดปริมาตรพอลิเอทิลีน
ความหนาแนนสูง หรือ PTFE/PFA (ขอ 9.2.ช.3) 

ข)  วิธีมาตรฐานภายใน 

-  เพื่อใหไดความเขมขนเทียบเทากับความเขมขนของสารละลายตัวอยาง ใหเติมรีเอเจนตและธาตุมาตรฐาน
ภายในเพื่อเตรียมสารละลายแคลิแบรนตผสม 

-   ถาใชกรดไฮโดรฟลูออริก ตองใชบีกเกอร PTFE/PFA และขวดแกววัดปริมาตรพอลิเอทิลีนความหนาแนน
สูงหรือ PTFE/PFA 

9.6.2  การวัดแคลิแบรนต 
การวัดของแคลิแบรนตข้ึนอยูกับบริภัณฑท่ีใช  

ก)  ICP-OES  
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-  ใน ICP-OES  สวนของสารละลายการสอบเทียบท่ีเตรียมตามท่ีบรรยายในขอ 9.6.1  ถูกใสเขาไปใน
พลาสมาอารกอนภายใตภาวะท่ีเหมาะสมท่ีจะวัดความเขมของเสนเชิงสเปกตรัมอะตอมมิกของธาตุ
เปาหมายแตละธาตุ  ในวิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางความเขมของ
เสนเชิงสเปกตรัมอะตอมมิก กับความเขมขนถูกพัฒนาในลักษณะเสนการสอบเทียบ   ในวิธีมาตรฐาน
ภายใน เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางอัตราสวนความเขมและความเขมขนของธาตุเปาหมายเทียบกับ
ธาตุมาตรฐานภายในถูกพัฒนาในลักษณะเสนการสอบเทียบ  

-  ใชตัวจับตัวอยางและทอรชทนกรดไฮโดรฟลูออริก  ถาสารละลายมีกรดไฮโดรฟลูออริก    

-  ความยาวคล่ืนแนะนําถูกเลือกจากเสนเชิงสเปกตรัมสําหรับธาตุแตละธาตุ ตองเลือกความยาวคล่ืนโดย
คํานึงถึงถึงความยาวคล่ืนการวัดท่ีพบโดยท่ัวไปสําหรับธาตุท่ีใหในตารางท่ี ช.1   ตองทําการศึกษาอยาง
ท่ัวถึงของขีดจํากัดของการตรวจหา ความเท่ียงการวัด และอ่ืนๆ   ถามีการแทรกสอดจากสารรวม ตองเลือก
ความยาวคล่ืนท่ีไมแทรกสอดพิสัยการสอบเทียบ หรือตองทําการปรับใหเขาสูความเขมของการแทรกสอด
โดยใชวิธีท่ีเหมาะสม 

ข)  ICP-MS 

-  ICP-MS ถูกเตรียมสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณ    บางสวนของสารละลายท่ีไดมาตามขอ 9.6.1  ถูกทําให
เปนละอองเขาไปในพลาสมาอารกอนผานตัวจับตัวอยาง    ตองใชตัวจับตัวอยางทนกรดไฮโดรฟลูออริก
เม่ือสารละลายมีกรดไฮโดรฟลูออริก   หาคาท่ีอานไดสําหรับ m/z ของธาตุเปาหมายและธาตุมาตรฐาน
ภายใน และคํานวณอัตราสวนของคาท่ีอานสําหรับธาตุเปาหมายตอคาท่ีอานสําหรับธาตุมาตรฐานภายใน   
อัตราสวนมวลตอประจุสามารถถูกกําหนดบนพื้นฐานของเลขมวลที่วัดไดท่ีแสดงในตารางท่ี ช.2 

ค)  AAS 

-  บางสวนของสารละลายการสอบเทียบ ท่ีถูกเตรียมตามท่ีบรรยายในขอ 9.6.1 ถูกนําเขาสูเปลวไฟอากาศ-
อะเซทิลีนใน AAS  ภายใตภาวะท่ีดีท่ีสุดสําหรับวัดการดูดกลืนของความยาวคล่ืนของธาตุเปาหมาย 
แตละธาตุ   ในวิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางการดูดกลืนของความ
ยาวคล่ืนกับความเขมขนถูกพัฒนาเปนเสนการสอบเทียบ 

-  เลือกความยาวคล่ืนโดยคํานึงถึงถึงความยาวคล่ืนการวัดท่ีพบโดยท่ัวไปสําหรับธาตุท่ีแสดงในตารางท่ี ช.3 
ในกรณีท่ีมีการแทรกสอดจากสารรวม ตองเลือกความยาวคล่ืนท่ีไมแทรกสอดพิสัยการสอบเทียบ หรือตอง
ทําการปรับใหเขาสูความเขมของการแทรกสอดโดยใชวิธีท่ีเหมาะสม    

เสนการถดถอยเชิงเสนตรงท่ีมีสหสัมพันธ (R2) ไมนอยกวา 0.998 จะถูกใชสําหรับการสอบเทียบเร่ิมตน  ใน
เหตุการณท่ีผลมาตรฐานตรวจสอบ (ตัวอยางเชน สารมาตรฐาน, แคลิแบรนต และอ่ืนๆ) แตกตางจากคาท่ีคาดหวัง
มากกวา 20 % ตองทําการสอบเทียบและวัดตัวอยางท้ังหมดท่ีวัดกอนหนานี้ใหมอีกคร้ัง 
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9.6.3  การวัดของตัวอยาง 
หลังจากเสนการสอบเทียบถูกพัฒนาข้ึน ใหวัดแบลงกสอบเทียบและสารละลายตัวอยาง   ถาความเขมขนตัวอยาง
สูงกวาพิสัยของเสนความเขมขน สารละลายจะถูกทําใหเจือจางสูพิสัยของเสนการสอบเทียบท่ีทําใหแนใจใน
สภาพความเปนกรดท่ีเหมาะสมของแคลิแบรนต และวัดอีกคร้ังหนึ่ง 

ความเที่ยงของการวัดถูกตรวจสอบกับสารมาตรฐาน, สารละลายการสอบเทียบ และอ่ืนๆ ท่ีชวงเวลาสมํ่าเสมอ
(เชน 1 คร้ังทุก 10 ตัวอยาง)   ถาจําเปนใหสรางเสนการสอบเทียบอีกคร้ังหนึ่ง 

หมายเหตุ  ถาตัวอยางถูกทําใหเจือจางสูพิสัยของการสอบเทียบ ควรทําใหแนใจวาความเขมขนมาตรฐานภายในในสารละลายตัวอยางที่ถูก
ทําใหเจือจางถูกปรับสูสารละลายมาตรฐาน 

9.6.4  การคํานวณ 

คาท่ีอานไดของสเปกโทรมิเตอรของแตละตัวอยางท่ีไดมาตามขอ 9.6.3 และเสนการสอบเทียบท่ีพัฒนาข้ึนตามท่ี
บรรยายในขอ 9.6.2 ถูกใชเพื่อหาความเขมเชิงสเปกตรัมสุทธิของธาตุเปาหมายแตละธาตุ  อัตราการมีอยูของแตละ
ธาตุในตัวอยางถูกคํานวณโดยสมการตอไปนี้ 

    c = (A1 ି A2)

m × V      (4) 

เม่ือ 

c คือ  ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในตัวอยาง เปน μg/g 

A1 คือ ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในสารละลายตัวอยาง เปน mg/l 

A2 คือ ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ เปน mg/l 

V คือ  ปริมาตรท้ังหมดสําหรับสารละลายตัวอยาง เปน ml ซ่ึงข้ึนอยูกับอนุกรมท่ีเจาะจงของการละลายท่ีใช   

m คือ  ปริมาณท่ีวัดไดของตัวอยาง เปน g 

 
9.7  การประเมินคาของวิธี 

ตามท่ีอธิบายในรายละเอียดไวในขอ 4.5 ขีดจํากัดการตรวจหาของเคร่ืองมือโดยท่ัวไปจะคอนขางตํ่า (บางคร้ังตํ่า
มาก) แตไมไดแทน LOD ท่ีแทจริงของวิธีท่ีใชกับการวิเคราะหตัวอยางจริง  เพื่อใหวิธีเหลานี้ไมมีอุปสรรค IEC  
TC111  WG3 จึงไดจัดทําการศึกษาการเปรียบเทียบผลระหวางหองปฏิบัติการระดับนานาชาติ (IIS)  

ในการศึกษาเหลานี้ วัสดุอางอิงท่ีไดรับการรับรอง (CRM) ตัวอยางท่ีไดรับบริจาคซ่ึงรูสวนประกอบ และตัวอยาง
จริง ถูกวิเคราะหตามข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหท่ีอธิบายในขอนี้ ผลท่ีไดใหภาพรวมของ LOD ท่ีไดรับในทาง
ปฏิบัติ และท่ีสําคัญไปกวานั้น คือความเท่ียงและความแมนของข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหในงานวิเคราะห
ประจํา 
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สําหรับวิธีท่ีอธิบายในขอนี้   IIS เปดเผยวาความเท่ียงและความแมนอยูภายใน + 20 % เสมอสําหรับปริมาณของ 
Pb  และ Cd ท่ีสูงกวา 10 mg/kg โดยไมคํานึงถึงวิธีท่ีเจาะจงหรือบริภัณฑท่ีเลือก 

10. การตรวจหาตะกั่วและแคดเมียมในอิเล็กทรอนิกสโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS 
 10.1  ภาพรวม 
ขอนี้ระบุข้ันตอนดําเนินการสําหรับการตรวจหาตะกั่ว (Pb) และแคดเมียม (Cd) ในอิเล็กทรอนิกส (แผนวงจรพิมพ 
หรือสวนประกอบเดี่ยวจากบริภัณฑไฟฟาและอิเล็กทรอนิกส) 3 วิธี (ICP-OES, ICP-MS และ AAS) และหลาย
ข้ันตอนดําเนินการสําหรับเตรียมสารละลายตัวอยางถูกบรรยาย  ผูเช่ียวชาญสามารถเลือกวิธีเหมาะสมท่ีสุดของ
การวิเคราะห 

ตัวอยางสําหรับการวิเคราะหตองไดมาในลักษณะท่ีเปนวัสดุท่ีถูกเจียของผลิตภัณฑอิเล็กทรอนิกสเหลานั้นตามท่ี
อธิบายในขอ 5    ผงจะถูกยอยดวยแอควารีเจียหรือไมโครเวฟท่ีผนวกกับ HNO3, HBF4, H2O2 และ HCl    ข้ันตอน
ดําเนินการการยอยแอควารีเจียดําเนินการตาม ISO 5961    ธาตุ Pb และ Cd ถูกหาพรอมกันในสารละลายการยอย
โดย ICP-OES  หรือโดย ICP-MS  หรือถูกหาโดย AAS ทีละธาตุ 

หมายเหตุ  ถาหา HBF4 ในความบริสุทธ์ิเพียงพอไมได สามารถใช HF แทน 

ข้ันตอนดําเนินการทดสอบท่ีบรรยายในขอนี้ต้ังใจเพ่ือจัดเตรียมสําหรับความเขมขนของสารควบคุมพิสัยนั้นใหมี
ความแมนและความเท่ียงระดับสูงท่ีสุด 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  ข้ันตอนดําเนินการไมถูกจํากัดสําหรับความเขมขนที่ 
สูงกวา 

การวิเคราะหโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS ยอมใหการหาธาตุเปาหมายมีความเท่ียงสูง (ความไมแนนอนใน
พิสัยเปอรเซ็นตตํ่า)  และ/หรือความไวสูง ประโยชนของวิธีเหลานี้อาจถูกจํากัดเม่ือตัวอยางท่ีจะวิเคราะหมี
สวนประกอบซับซอนสูงมาก   ตัวอยางตองถูกทําลายโดยวิธีทางกลกอนการยอยทางเคมี  ขนาดอนุภาคที่ถูกตองท่ี
เปนฟงกชันของปริมาณวัสดุเร่ิมตนเปนส่ิงจําเปน    เพื่อท่ีจะทําใหบรรลุขอกําหนดต่ําสุดสําหรับการวิเคราะหท่ี
แมน ไดใหขนาดอนุภาคสูงสุดและปริมาณตํ่าสุดของตัวอยางไวในขอนี้   มักเปนไปไดสูงมากท่ีหลังจากการยอย 
จะมีกากซ่ึงเปนของแข็ง   ตองทําใหแนใจ (ตัวอยางเชน โดยใช XRF) วาไมมีธาตุเปาหมายรวมอยูในกากเหลานี้  
ถาเปนเชนนั้นตองละลายดวยวิธีทางเคมีแลวรวมกับสารละลายตัวอยางทดสอบ   มาตรฐานน้ีแนะนําอยางหนัก
แนนใหใชบริภัณฑท่ีซับซอน ตัวอยางเชน  ระบบการยอยดวยไมโครเวฟสําหรับวิธีการยอย  แตทวา  ถาผูใช
สามารถทําใหแนใจถึงความเหมาะสมของวิธีท่ีงายกวา อาจนํามาใชได  ความเบ่ียงเบนใดๆจากข้ันตอนดําเนินการ
ท่ีอธิบายขางตนตองไดรับการประเมินคา และจัดทําเปนเอกสารในรายงานการทดสอบ 

ดวยเหตุผลของการประเมินคาของความเท่ียง ความแมน และ LOD ของวิธีท่ีบรรยายในขอนี้ ใหดูขอ 10.6 

งานตามมาตรฐานผลิตภัณฑอุตสาหกรรมนี้เกี่ยวของการใชสารพิษและสารอันตราย   คําเตือนในรายละเอียดใหไว
ในขอนี้ 
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10.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
รายการตอไปนี้จะถูกใชสําหรับการวิเคราะห  

ก)  ICP-OES:  บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมา ทอรช (plasma torch), สเปรย แชมเบอร (spray 
chamber), ตัวทําใหเปนละออง (nebulizer), หนวยท่ีเกี่ยวของกับแสง (optical unit), ตัวตรวจหา, ระบบควบคุม 
และอุปกรณแสดงผลขอมูล 

ข)  ICP-MS: บริภัณฑประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, พลาสมา ทอรช, สเปรย แชมเบอร, ตัวทําใหเปนละออง, สวน
ตอประสาน(interface), หนวยแยกมวล, ระบบควบคุม และอุปกรณแสดงผลขอมูล 

ค)  AAS: เคร่ืองสําเร็จประกอบดวย ท่ีใสตัวอยาง, ระบบตัวทําใหเปนละออง/การเผา ท่ีมีหัวเผาชนิดอากาศ/
อะเซทิลีน, หลอดแหลงกําเนิดรังสี, ตัวตรวจหา, ตัวประมวลผลขอมูล และระบบควบคุม 

ง)  ท่ีใสตัวอยางทนกรดไฮโดรฟลูออริก: ท่ีใสตัวอยางซ่ึงสวนใสตัวอยางและทอรช ถูกทําใหทนตอ HF 

จ)  กาซอารกอน: กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v) 

ฉ)  กาซอะเซทิลีน:  กาซท่ีมีความบริสุทธ์ิมากกวา 99.99 % (v/v) 

ช)  การยอยดวยแอควารีเจีย: เคร่ืองสําเร็จการยอยท่ีติดต้ังหนวยควบคุมเวลาและอุณหภูมิขนาดจิ๋ว, กลองใหความ
รอนเทอรมอสแตต, ชุดภาชนะ, แตละอยางติดต้ังตัวระบายรีฟลักซและภาชนะดูดกลืน 

ซ)  ระบบการยอยดวยไมโครเวฟ:   ระบบเตรียมตัวอยางไมโครเวฟท่ีติดต้ังท่ีใสตัวอยางและความดันสูง  
polytetrafluoroethylene/tetrafluoroethylene ท่ีดัดแปลง (PTFE/TFM) หรือ perfluoro alkoxyl อัลเคนเรซิน/ 
tetrafluoroethylene ท่ีดัดแปลง  (PFA/TFM)  หรือภาชนะอ่ืนๆท่ีอยูบนพื้นฐานของวัสดุ ฟลูออโรคารบอน ท่ีมี
ความจุ 40 ml 

หมายเหตุ  มีขอแนะนําความปลอดภัยและคูมือปฏิบัติการจํานวนมากที่จําเพาะกับแบบรุนและผูผลิตของบริภัณฑไมโครเวฟใชอยูใน
หองปฏิบัติการแตละหอง   ผูวิเคราะหตองศึกษาคูมือบริภัณฑจําเพาะ, ผูผลิต และเนื้อหาสําหรับการปฏิบัติการที่เหมาะสมและปลอดภัยของ
บริภัณฑและภาชนะไมโครเวฟ 

ฌ) เคร่ืองช่ังสําหรับการวิเคราะห ท่ีสามารถช่ังไดแมนถึง 0.000 1 g 

ญ) เคร่ืองแกว: เคร่ืองแกวท้ังหมดจะถูกทําความสะอาดดวยกรดไนตริก 10 %(m/m) (ขอ 10.3.ซ)  กอนการใช 

1)  บีกเกอร เชน 100 ml,  200 ml, 500 ml ฯลฯ 

2)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ 

 ในกรณีท่ีเหมาะสม บริภัณฑเกี่ยวกับการวัดปริมาตรชนิดอ่ืน ๆ ท่ีมีความเท่ียงและความแมนท่ียอมรับได
สามารถนํามาใชแทนขวดแกววัดปริมาตร 

3)  ปเปตต เชน 1 ml, 5ml, 10 ml, 20 ml  ฯลฯ 

4)  กระบอกเติม  เชน 1 ml, 5ml, 10 ml, 20 ml  ฯลฯ 
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5)  กระจกนาฬิกา 

ฎ)  ไมโครปเปตต  เชน 200 μl, 500 μl, 1000 μl  ฯลฯ 

ฏ)  ภาชนะบรรจุ PTFE/PFA: บริภัณฑท้ังหมดจะถูกทําความสะอาดดวยกรดไนตริก 10 % (m/m) (ขอ 10.3.ซ)  
กอนการใช 

1)  บีกเกอร เชน 100 ml, 200 ml, 500 ml ฯลฯ 

2)  ขวดแกววัดปริมาตร เชน 100 ml, 200 ml  ฯลฯ 

ฐ)  ภาชนะ สําหรับการเก็บของสารละลายมาตรฐานและแคลิแบรนต   

ภาชนะทําดวยพอลิเอทิลีนความหนาแนนสูง (PE-HD) จะถูกใชกับการวัดธรรมดาของความเขมขน
สวนประกอบ สําหรับการหาท่ีมีปริมาณปนเปอนระดับตํ่ามาก ภาชนะทําดวย perfluoro alkoxyl  อัลเคนเรซิน 
(PFA) หรือ perfluoro (ethylene-propylene) พลาสติก (FEP) จะถูกใช   ในกรณีใดกรณีหนึ่ง ผูใชตองยืนยัน
ความเหมาะสมของภาชนะท่ีเลือก 

ฑ) แผนรอนไฟฟา หรืออางทรายรอน   

ฒ) ภาชนะการยอยดวยไมโครเวฟ :  เชน 40 ml, 100 ml ฯลฯ   

ณ) ตัวกรองใยแกว (แกวโบโรซิลิเกต) ขนาดรู 0.45 μm และถวยกรองท่ีเหมาะสม 

10.3  รีเอเจนต 
สําหรับการตรวจหาของธาตุท่ีระดับตํ่ามาก รีเอเจนตตองมีความบริสุทธ์ิเพียงพอ   ความเขมขนของสารท่ีวิเคราะห
หรือสารท่ีแทรกสอดในรีเอเจนตและนํ้าตองนอยมากเม่ือเปรียบเทียบกับความเขมขนตํ่าสุดท่ีจะหา 

รีเอเจนตท้ังหมดสําหรับการวิเคราะห ICP–MS  รวมถึงกรดหรือสารเคมีท่ีใชตองมีความบริสุทธ์ิสูง: ปริมาณโลหะ
รวมท้ังหมดตองนอยกวา 1 × 10-6 % (m/m) 

ก)  น้ํา ช้ันคุณภาพ 1 ตามที่ระบุใน ISO 3696 ตองใชสําหรับการเตรียมและการเจือจางของสารละลายตัวอยาง
ท้ังหมด 

ข)  กรดไฮโดรคลอริก (HCl) ความหนาแนน เทากับ 1.16 g/ml, 37 % (m/m), ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

ค)  กรดไฮโดรคลอริกเจือจาง (1:2): เจือจางกรดไฮโดรคลอริก 1 สวน (ขอ 10.3.ข) ดวยน้ํา (ขอ 10.3.ก) 2 สวน  
ช้ันคุณภาพ “trace metal” 

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

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

ฉ)  กรดไนตริก (HNO3) ความเขมขน เทากับ 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 (ขอ 10.3.ข) 3 สวน กรดไนตริก (ขอ 10.3.ฉ) 1 สวน) 

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

ฎ) ไฮโดรเจนเปอรออกไซด (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:  ตองใชธาตุมาตรฐานภายในท่ีไมแทรกสอดธาตุเปาหมาย   ยิ่งกวานั้น การมีธาตุ
มาตรฐานภายในเหลานี้ในสารละลายตัวอยางตองอยูท่ีระดับตํ่ามากซ่ึงตัดท้ิงได   Sc, In, Tb, Lu, Re, Rh, Bi 
และ Y อาจถูกใชเปนธาตุมาตรฐานภายในสําหรับจุดประสงคของการวิเคราะหดวยสเปกโทรมิเตอรจําเพาะ 

หมายเหตุ 1  ความเปนพิษของรีเอเจนตแตละชนิดท่ีใชในวิธีนี้ไมไดกําหนดไวอยางแนนอน   อยางไรก็ตาม สารประกอบทางเคมีแตละชนิดควรถูก
ปฏิบัติเสมือนวาเปนอันตรายตอสุขภาพ   จากแนวความคิดน้ีจึงแนะนําวาใหสัมผัสสารเคมีเหลาน้ีในระดับตํ่าท่ีสุดเทาท่ีเปนไปไดโดยวิธีการใดๆเทาท่ีมี
อยู 

หมายเหตุ 2  วิธีการเตรียมท่ีเก่ียวของกับการใชกรดเขมขนซึ่งกัดกรอนและทําใหเกิดการไหม  ควรสวมใสเสื้อคลุมหองปฏิบัติการ ถุงมือ และแวนตา
นิรภัย เมื่อมีการทํางานเก่ียวกับกรด 

หมายเหตุ 3  กรดไนตริกทําใหเกิดไอพิษ   ทุกคร้ังตองดําเนินการยอยในตูดูดควัน และเมื่อเติมกรดลงในตัวอยาง เนื่องจากมีความเปนไปไดที่จะปลอย
กาซพิษดวย 

หมายเหตุ 4  กาซท่ีปลอยจากพลาสมาตองถูกดูดดวยทอออกไปโดยระบบดูดควันที่มีประสิทธิภาพ 

หมายเหตุ 5  เมื่อใชกรดไฮโดรฟลูออริกตองใชมาตรการการปองกันพิเศษ นั่นคือ  เจลลาง HF (2.5 % แคลเซียม กลูโคเนต ในเจลละลายไดในนํ้า) 
สําหรับการปฐมพยาบาลรอยไหมบนผิวหนังเน่ืองจาก HF 

10.4  การเตรียมตัวอยาง 
แนะนําการเตรียมสารละลายตัวอยางทดสอบตามท่ีบรรยายท่ีนี่ไมจําเปนตองครอบคลุมอิเล็กทรอนิกสและ
สารประกอบท้ังหมด   โดยท่ัวไป การเตรียมสารละลายดวยกรดไฮโดรคลอริก (HCl), กรดไนตริก (HNO3) หรือ
สารผสมจากส่ิงนั้น  สําหรับตัวอยางท่ียากที่จะละลายกับกรดเหลานี้    ตองเติมกรด เปอรคลอริก (HClO4), 
กรดซัลฟูริก (H2SO4) และอ่ืนๆตามท่ีจําเปน   ตองตระหนักวาการใชกรดซัลฟูริกเปนส่ิงท่ีตองระวังในการหา Pb 
เนื่องจากความเส่ียงของการสูญเสียธาตุเปาหมายบางอยาง 

ตัวอยางจะถูกละลายอยางสมบูรณโดยปราศจากกากใดๆภายใตการทําความรอนท่ีอุณหภูมิสูง 
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เม่ือโลหะท่ีละลาย หรือโดยเฉพาะอยางยิ่งสารผสมจากส่ิงนั้นกับกรดเขมขน  มีความเส่ียงตอการตกตะกอนเสมอ
(ตัวอยางเชน Pb และ Ba กับกรดซัลฟูริก และ Ag กับกรดไฮโดรคลอริก Al อาจเกิดการรวมตัวเปนออกไซด/
ออกไซด-ไฮเดรต และส่ิงท่ีคลายกัน)    ถึงแมวาธาตุเหลานี้ไมถูกครอบคลุมโดยขอบังคับใดแตมีความเส่ียงของ
การสูญหายของธาตุเปาหมายเนื่องจากการตกตะกอนรวม   สําหรับจุดประสงคของขอนี้ จะตองทําใหแนใจวาไมมี
ธาตุเปาหมายสูญเสียในสารละลายตัวอยางทดสอบ   กากใดๆตองถูกตรวจสอบโดยวิธีแตกตางวิธีใดวิธีหนึ่งท่ีจะ
หาวามีธาตุเปาหมายหรือไม  หรือหลังการสลายดวยกรดกากจะถูกละลายอยางสมบูรณโดยวิธีการสลายตัวอ่ืนๆ
(เชน การหลอมละลายดวยดางหรือการใชภาชนะกันอากาศ)   กากท่ีถูกกระทําในวิถีทางนี้ตอมาใหผสมกับ
สารละลายท่ีละลายดวยกรด แลววัด 

10.4.1  สวนทดสอบ 
วิธีทดสอบที่แตกตาง ซ่ึงสามารถใชเปนทางเลือกตามมาตรฐานนี้ ตองการปริมาณตัวอยางท่ีแตกตางกันเพื่อให
ไดมาซ่ึงคุณภาพท่ีตองการของผลการทดสอบ  ในกรณีของอิเล็กทรอนิกส เร่ิมแรกตัวอยางจะถูกทําลายทางกลโดย
วิธีการที่เหมาะสม (ตัวอยางเชน การเจีย การบด การตัดดวยเคร่ือง) กอนการละลายทางเคมีของผงจะเร่ิมข้ึน 

เพื่อใหแนใจในตัวอยางท่ีเปนตัวแทนในข้ันนี้ ตองการขนาดอนุภาคที่เปนฟงกชันของปริมาณตัวอยางท่ีเร่ิม (ดู
มาตรฐานสําหรับการเตรียมตัวอยางท่ีสมนัยกัน) 

สารละลายเขมขนลัพทท่ีไดอาจถูกวัดโดยตรงโดย ICP-OES หรือ AAS หรือสามารถทําใหเจือจางสําหรับใชใน 
ICP-MS 

10.4.2  การยอยดวยแอควารีเจีย 
ช่ังตัวอยางท่ีไดจากการเจีย (ขนาดอนุภาคสูงสุด 250 μm)  ประมาณ 2 g ลงในภาชนะปฏิกิริยา  และเติม HCl  
(ขอ 10.3.ข)  22.5 ml และ HNO3 (ขอ 10.3.ฉ) 7.5 ml    ภาชนะใหติดเคร่ืองทําความเย็นรีฟลักซและภาชนะการ
ดูดกลืนท่ีมีกรดไนตริก 0.5 mol/l  ปริมาณ 10  ml  (ขอ 10.3.ช)   ตอมาใหเร่ิมโปรแกรมอุณหภูมิเพื่อยอยตัวอยาง
เปนเวลา 12 h ท่ีอุณหภูมิหอง และเปนเวลา 2 h ท่ี 120 °C     หลังจากทําใหเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง ใหวางส่ิงท่ีอยู
ในทอดูดกลืนในภาชนะปฏิกิริยา กรองตัวอยางดวยตัวกรองใยแกว 0.45 μm (ขอ 10.2.ณ) และกากท่ีเปนของแข็ง
ถูกลางดวย 15 ml 5 % (m/m) HCl (ขอ 10.3.ง) 4 คร้ัง   และสารละลายท่ีไดถูกถายไปยังขวดแกวปริมาตร 250 ml 
และเติมดวยกรดไนตริก 5% (m/m) (ขอ 10.3.ง) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย 

สารละลายท่ีไดคือสารละลายตัวอยางเขมขน   ทําสารละลายตัวอยางเขมขนใหเจือจางดวยน้ํา ใหถึงระดับความ
เขมขนท่ีเหมาะสมสําหรับเคร่ืองสําเร็จการวัดแตละเคร่ือง   ถาใชมาตรฐานภายใน ตองเพ่ิมกอนการเติม    สําหรับ
ปริมาตรสุดทาย 100 ml  ใหเพิ่มมาตรฐานภายใน 1 000 μl สําหรับ ICP-OES  และสําหรับ ICP–MS (หลังข้ันตอน
การละลาย 1:1 000) 

ถามีกากจากตัวอยางบนตัวกรอง ตองตรวจสอบโดยการวัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน  XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุ
เปาหมาย 
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ถาหองปฏิบัติการไมมีบริภัณฑท่ีแนะนําตามท่ีบรรยายขางตน อาจเปนไปไดท่ีจะใชวิธีท่ีงายกวา ถาผูใชสามารถทํา
ใหแนใจในความเหมาะสมของวิธีของเขา 

ความเบ่ียงเบนจากข้ันตอนดําเนินการท่ีบรรยายขางตนตองถูกประเมินคา และจัดทําเปนเอกสารในรายงานการ
ทดสอบ    วิธีงายๆดังกลาวอาจต้ังอยูบนพื้นฐานของข้ันตอนดําเนินการดังตอไปนี้   บีกเกอรแกว (ขอ 10.2.ญ.1) ท่ี
บรรจุตัวอยางปดดวยกระจกนาฬิกา (ขอ 10.2.ญ.5) เติมกรดผสม (ขอ 10.3 ฌ)   และบีกเกอร (ขอ 10.2.ญ.1) 
ถูกทําใหรอนเปนเวลา 2h ท่ี 120 °C  แลวปลอยไวเปนเวลา 12 h ท่ีอุณหภูมิหอง   ชะส่ิงท่ีอยูดานลางของกระจก
นาฬิกา (ขอ 10.2.ญ.5) และผนังขางในของบีกเกอร (ขอ 10.2.ญ.1) ดวยน้ํา (ขอ 10.3.ก) และถอดกระจกนาฬิกา 
(ขอ 10.2.ญ.5)   หลังจากการทําใหเย็น ตัวอยางถูกกรองดวยตัวกรอง ไมโครไฟเบอร 0.45 μm     ลางกากใน 
ขอ 10.2.ณ ดวย HCl 5% (m/m) (ขอ 10.3.ง)  ถายสารละลายไปยังขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 10.2.ญ.2)  และเติมน้ํา
(ขอ 10.3.ก) ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย    สารละลายท่ีไดถูกใชกับการวัดตอไป 

10.4.3  การยอยดวยไมโครเวฟ 
ช่ังตัวอยางท่ีไดจากการเจีย (ขนาดอนุภาคสูงสุด 250 μm) 200 g ลงในภาชนะ PTFE/TFM, PTFE/PFA ทําจากวัสดุ
ฟลูออโรคารบอน อ่ืน (ขอ 10.2.ฏ) เติม HNO3 (ขอ 10.3.ฉ) 4 ml, HBF4 (ขอ 10.3.ญ) 2 ml, H2O2 (ขอ 10.2.ฎ) 1 ml 
และนํ้า (ขอ 10.3.ก) 1 ml   ใหเขยาภาชนะดวยความระมัดระวังเปนเวลาประมาณ 10 s  กอนผนึก เพื่อใหกาซท่ี
เกิดข้ึนออกไปทันที  ยอยในเตาอบไมโครเวฟ (ขอ 10.2.ซ) ตามโปรแกรมการแยกองคประกอบท่ีระบุไวลวงหนา   
ในระหวางข้ันตอนการยอยท่ี 1 (ข้ันตอน A) สวนประกอบอินทรีย เชน พอลิไวนิลคลอไรดและธาตุโลหะบางธาตุ
ถูกละลาย 

หมายเหตุ 1  ถาหา HBF4 ในความบริสุทธ์ิเพียงพอไมได  สามารถใช HF แทน 

เปดภาชนะ หลังจากทําใหเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง (เวลาท่ีตองการประมาณ 1 h) เติม HCl (m/m) (ขอ 10.3.ข) 4 ml
หลังผนึกภาชนะอีกคร้ัง ธาตุตอไปถูกละลายดวย HCl (ขอ 10.3.ข) ในระหวางข้ันตอนยอย การยอยดวยไมโครเวฟ
ท่ีเพิ่มข้ันตอนท่ี 2 (ข้ันตอน B)  ตัวอยางของโปรแกรมไมโครเวฟท่ีเหมาะสม (ข้ันตอน A และข้ันตอน B)  ใหไว
ในตารางท่ี ซ.1 

หลังจากทําภาชนะใหเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง (เวลาท่ีตองการประมาณ 1 h)  เปดภาชนะและกรองดวยตัวกรอง  
ไมโครไฟเบอร 0.45 μm (ขอ 10.2 ณ) ลงในขวดแกววัดปริมาตร 25 ml (ขอ 10.2.ญ.2) ลาง แลวเติมดวย HCl  
5% (m/m) (ขอ 10.3.ง)  ใหถึงขีดเคร่ืองหมาย  ถามีกากจากตัวอยางบนตัวกรอง ตองตรวจสอบโดยการวัดท่ี
เหมาะสม (ตัวอยางเชน  XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุเปาหมาย 

ข้ันตอนดําเนินการท่ีบรรยายกอนหนานี้ใหขอกําหนดตํ่าสุดสําหรับระบบการยอยดวยไมโครเวฟ   แนะนําวาควร
ทําการวิเคราะหตัวอยางแตละตัวอยางซํ้า 2 หรือ 3 คร้ังใน 1 เท่ียว 

หมายเหตุ 2  แนะนําใหชั่งตัวอยางไมมากกวา 200 mg ของตัวอยางที่ถูกเจียลงในภาชนะการยอย   ผงของผลิตภัณฑอิเล็กทรอนิกสกับสาร
ผสมของ HNO3, HBF4,  H2O2  และ HCl อาจทําปฏิกิริยาอยางเร็วและรุนแรง และใหกาซ (CO2, NOx อื่นๆ)   ซ่ึงทําใหความดันในภาชนะปด
เพิ่มข้ึน   การที่เกิดความดันทันที ระบบความปลอดภัยของเตาอบไมโครเวฟสามารถแสดงปฏิกิริยาโตตอบ ทําใหภาชนะเปด อาจจะสูญเสีย
ธาตุเปาหมาย และในกรณีที่เลวรายที่สุดอาจเกิดการระเบิดข้ึนได 
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หมายเหตุ 3  ชั่งตัวอยางในชนิดและปริมาณเดียวกัน เม่ือทําซํ้า 2 หรือ 3 คร้ังใน 1 เที่ยว 

ในกรณีท่ีตองการตัวอยางมากกวา 200 mg เพื่อไดมาซ่ึงสวนท่ีเปนตัวแทนของวัสดุท่ีถูกทดสอบ ใชข้ันตอน
ดําเนินการตอไปนี้    แบงตัวอยางออกเปนสวนๆที่มีมวลเทากันโดยประมาณ  ช่ังแตละสวนอันลงในภาชนะการ
ยอยท่ีแยกกัน ปฏิบัติตามข้ันตอนดําเนินการการยอยกับภาชนะแตละอัน  แลวผสมสารละลายการยอยท่ีไดมา 
ตัวอยาง   สําหรับการยอยของแผนวงจรพิมพ ตองการปริมาณตัวอยางตํ่าสุด 1.2 g   เพราะฉะน้ัน 6 × 200 mg ของตัวอยางที่ถูกเจียควรจะชั่ง
ออกเปน 6 ภาชนะ   หลังจากการทําใหเย็นเม่ือส้ินสุดไมโครเวฟข้ันตอน ข ภาชนะถูกเปด สารละลายถูกรวมโดยกรองบนตัวกรอง ไมโครไฟ
เบอร 0.45 μm (ขอ 10.2.ณ) ลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 10.2.ญ.2) 100  ml    ลาง และเติมขวดแกวใหถึงขีดเคร่ืองหมายดวย HCl  
5% (m/m) (ขอ 10.3.ง) 

ถามีกากจากตัวอยางบนตัวกรอง  ตองตรวจสอบโดยการวัดท่ีเหมาะสม (ตัวอยางเชน XRF) เพื่อยืนยันการไมมีธาตุ
เปาหมาย 

10.5  ขั้นตอนดําเนินการทดสอบ 
วิธีเสนการสอบเทียบถูกใชกับการวัดตัวอยาง   อิเล็กทรอนิกส (แผนวงจรพิมพ  สวนประกอบเดี่ยว) เปนตัวอยางท่ี
มีเมทริกซท่ีซับซอนสําหรับวิธีวิเคราะหในขอนี้ แมแตหลังจากการเตรียมตัวอยาง   หลังจากการยอย (แอควารีเจีย 
หรือไมโครเวฟ) สารละลายมี ตัวอยางเชน ทองแดงความเขมขนสูง, เหล็ก และอ่ืนๆอีก   ถาองคประกอบของ
ตัวอยางสามารถถูกช้ีบงอยางชัดเจน วิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) ถูกใชกับ ICP-OES และ AAS   วิธี
มาตรฐานภายใน (วิธีการเปรียบเทียบความเขม) ถูกแนะนํากับ ICP-MS 

หมายเหตุ 1 เพื่อที่จะเพิ่มความเชื่อถือไดของวิธีทดสอบ อาจใชวิธีการเพิ่มสารมาตรฐาน (standard addition method) 

หมายเหตุ 2  ถาผลกระทบเมทริกซไมสามารถถูกตรวจแก ควรกําจัดสวนประกอบเมทริกซโดยใชวิธีการแยกออก เชน การแยกตัวทําละลาย, 
แลกเปลี่ยนไอออน และอื่นๆ 

10.5.1  การเตรียมแคลิแบรนต 
สําหรับการเตรียมแคลิแบรนต มีการใชวิธีการที่แตกตางกัน 2 วิธี 

ก)  วิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) 

-  หลังจากการคอยๆเจือจางสารละลายธาตุมาตรฐานแตละธาตุ  สารละลายมาตรฐานท่ีถูกทําใหเจือจาง ท่ี
บรรจุ 0 μg ถึง 100  μg ของธาตุแตละธาตุถูกถายไปยังขวดแกววัดปริมาตร (ขอ 10.2.ญ.2) 100 ml    ในวิธี
เมทริกซเขาคู การเขาคูกันใกลชิดของเมทริกซของสารละลายมาตรฐานเปนส่ิงจําเปน  ในกรณีนี้ ตองรูธาตุ
เมทริกซอันใดอันหนึ่ง (ตัวอยางเชน จากการทําเปนเอกสารขอกําหนดคุณลักษณะไวกอนหนานี้แลว) หรือ
ถูกประเมินคาโดยการทดลองคัดเบ้ืองแรกกอนหนาท่ีใช XRF    เติมรีเอเจนตแตละตัวและ(ธาตุ) เมทริกซ
เพื่อเตรียมแคลิแบรนตผสมท่ีเทียบเทากับของสารละลายตัวอยาง 

-   ถาใช HBF4 ตองใชขวดแกววัดปริมาตรพอลิเอทิลีนความหนาแนนสูง หรือขวดแกววัดปริมาตร PTFE/PFA  
(ขอ 10.2.ฏ.2) 
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ข)  วิธีมาตรฐานภายใน 

-  เพื่อใหไดความเขมขนเทียบเทากับความเขมขนของสารละลายตัวอยาง ใหเติมรีเอเจนตและธาตุมาตรฐาน
ภายในเพื่อเตรียมสารละลายแคลิแบรนตผสม 

-   ถาใชกรดไฮโดรฟลูออริก ตองใชบีกเกอร PTFE/PFA และขวดแกววัดปริมาตรพอลิเอทิลีนความหนาแนน
สูงหรือ PTFE/PFA 

ค)  ICP-OES และ AAS:  เหล็กและทองแดงที่มีสูงตองการเมทริกซท่ีเขาคูใกลชิดของสารละลายมาตรฐานและการ
เลือกเสนท่ีเหมาะสม   เพราะฉะน้ันการสอบเทียบจะดําเนินการโดยใชสารละลายการสอบเทียบท่ีปรับเมทริกซ   
ความยาวคล่ืนแนะนํา แสดงรายการไวในตารางท่ี ซ.2  

ง)   ICP-MS:  ในท่ีนี้การใชมาตรฐานภายในท่ีเหมาะสมถูกแนะนํา  ตารางท่ี ซ.3  ให m/z ท่ีแนะนําสําหรับการวัด
พรอมท้ังการแทรกสอดท่ีเปนไปได 

10.5.2  การเตรียมมาตรฐาน 
การเตรียมมาตรฐานข้ึนอยูกับบริภัณฑท่ีใช  

ก)  ICP-OES  และ AAS 

-  สารละลายตัวอยางท่ีไดมาจากการยอยแอควารีเจียมีองคประกอบเมทริกซแตกตางจากสารละลายท่ีไดมา
โดยการยอยดวยไมโครเวฟ   เพราะฉะน้ันการเขาคูเมทริกซท่ีแตกตางสําหรับการสอบเทียบเปนส่ิงจําเปน   
มาตรฐานที่เตรียมสําหรับ ICP-OES ยังสามารถใชกับการวัด AAS ตราบเทาท่ีความเขมขนธาตุเปาหมาย
ของ Pb และ Cd อยูในพิสัยเชิงเสน   แบลงกสอบเทียบและแคลิแบรนต 4 สารถูกเตรียมเปนสารละลายการ
สอบเทียบ 

-  มาตรฐานการยอยแอควารีเจีย 

•  แบลงกสอบเทียบ: HCl 10 % (m/m) (ขอ 10.3.จ) 100 ml   

•  แคลิแบรนต 1 ถึง 3 (100  ml ในแตละกรณี): สารละลายท่ีมี Fe 1 500 μg/ml    และ Cu 1 500  μg/ml, HCl  
(ขอ 10.3.ข) 24 ml  และธาตุเปาหมาย Pb และ Cd ในความเขมขนท่ีแตกตาง    1.0 μg/ml ของธาตุ
เปาหมายในสารละลายสมนัยกับ 125  μg/g ของธาตุเปาหมายในอิเล็กทรอนิกส 

-  มาตรฐานการยอยดวยไมโครเวฟ 

•  แบลงกสอบเทียบ: สารผสมของ HCl 10 % (m/m) (ขอ 10.3.จ) 92 ml กับ HBF4 50 % (m/m) (ขอ 10.3.ญ) 
8 ml 

•  แคลิแบรนต 1 ถึง 3 (100 ml ในแตละกรณี): สารละลายท่ีมี Fe 1 500 mg/l, Cu 1 500 mg/ml  HCl  
(ขอ 10.3.จ) 24 ml, HBF4 50 % (m/m) (ขอ 10.3.ญ) 8 ml และ Pb และ Cd  ในความเขมขนท่ีแตกตาง  
1.2 μg/g ของธาตุเปาหมายในสารละลายสมนัยกับ 100 μg/g ของธาตุเปาหมายในอิเล็กทรอนิกส 
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หมายเหตุ  ถาหา HBF4 ในความบริสุทธ์ิเพียงพอไมได สามารถใช HF แทน 

ข) ICP-MS 

- แบลงกสอบเทียบและแคลิแบรนต 3 สารถูกเตรียมเปนสารละลายการสอบเทียบ  

-  หลังจากการคอยๆทําใหสารละลายธาตุมาตรฐานแตละสารเจือจาง ถายสารละลายไปยังขวดแกววัด
ปริมาตร (ขอ 10.2.ญ.2) 100 ml ท่ีมีธาตุแตละธาตุ 0 μg ถึง 5 μg  ตอมาเติมรีเอเจนตแตละรีเอเจนตและ 1 μg 
ของ Rh ใหไดความเขมขนรีเอเจนตท่ีเหมือนกันทุกประการกับของสารละลายตัวอยาง  และสารละลาย 
แคลิแบรนตซ่ึงผสมกันถูกเตรียม 

10.5.3  การสอบเทียบ 
การสอบเทียบข้ึนอยูกับบริภัณฑท่ีใช 

ก) ICP-OES และ AAS 

-  แบลงกสอบเทียบและสารละลายมาตรฐานถูกวัดโดย ICP-OES หรือ AAS  และพล็อตการสอบเทียบเชิง
เสนตรงสําหรับ Pb และ Cd ข้ึน 

ข)  ICP-MS 

-  ICP-MS ถูกเตรียมสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณ   สารละลายบางอยางท่ีไดมาในขอ 10.5.1 ถูกทําใหเปน
ละอองเขาสูอารกอนพลาสมาผานตัวจับตัวอยาง   บันทึกคาท่ีอานไดสําหรับ m/z ของธาตุเปาหมายและ Rh  
และคํานวณอัตราสวนของคาท่ีอานไดสําหรับธาตุเปาหมายและคาท่ีอานไดสําหรับ Rh 

-  ตองใชระบบการนําตัวอยางเขาท่ีทนตอ HF เม่ือตัวอยางมี HBF4 หรือ HF 

10.5.4  การพัฒนาเสนการสอบเทียบ 
การพัฒนาเสนการสอบเทียบข้ึนอยูกับบริภัณฑท่ีใช 

ก) ICP-OES  

- สวนของสารละลายการสอบเทียบท่ีเตรียมตามท่ีบรรยายในขอ 10.5.1 ถูกใสเขาไปในพลาสมาอารกอนใน 
ICP-OES ภายใตภาวะท่ีดีท่ีสุดท่ีจะวัดความเขมของเสนเชิงสเปกตรัมอะตอมมิกของธาตุเปาหมายแตละธาตุ  
ในวิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางความเขมของเสนเชิงสเปกตรัม
อะตอมมิก กับความเขมขนถูกพัฒนาในลักษณะเสนการสอบเทียบ   ในวิธีมาตรฐานภายใน เสนท่ีแสดง
ความสัมพันธระหวางอัตราสวนความเขมและความเขมขนของธาตุเปาหมายเทียบกับธาตุมาตรฐานภายใน
ถูกพัฒนาในลักษณะเสนการสอบเทียบ 

-  ใชตัวจับตัวอยางทนกรดไฮโดรฟลูออริกและทอรช ถาสารละลายมีกรดไฮโดรฟลูออริก    
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-  ความยาวคลื่นแนะนําถูกเลือกจากเสนเชิงสเปกตรัมสําหรับธาตุแตละธาตุ  ตองเลือกความยาวคล่ืนโดย
คํานึงถึงความยาวคล่ืนการวัดท่ีพบโดยท่ัวไปสําหรับธาตุท่ีใหในตารางท่ี ซ.2   ตองทําการศึกษาอยางท่ัวถึง
ของขีดจํากัดของการตรวจหา, ความเท่ียงการวัด และอ่ืนๆ   ในกรณีที่มีการแทรกสอดจากสารรวม ตอง
เลือกความยาวคล่ืนท่ีไมแทรกสอดพิสัยการสอบเทียบ หรือตองทําการปรับใหเขาสูความเขมของการแทรก
สอดโดยใชวิธีท่ีเหมาะสม 

ข) ICP-MS 

-   ICP-MS ถูกเตรียมสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณ  บางสวนของสารละลายท่ีไดมาตามขอ 10.5.1 ถูกทําให
เปนละอองเขาไปในพลาสมาอารกอนผานตัวจับตัวอยาง  ตองใชตัวจับตัวอยางทนตอกรดไฮโดรฟลูออริก 
เม่ือสารละลายมีกรดไฮโดรฟลูออริก   บันทึกคาท่ีอานไดสําหรับ m/z ของธาตุเปาหมายและธาตุมาตรฐาน
ภายใน และคํานวณอัตราสวนของคาท่ีอานสําหรับธาตุเปาหมายตอคาท่ีอานสําหรับธาตุมาตรฐานภายใน   
อัตราสวนมวลตอประจุสามารถถูกกําหนดบนพื้นฐานของเลขมวลที่วัดไดท่ีแสดงในภาคผนวก ซ. 

ค) AAS 

- สวนของสารละลายการสอบเทียบท่ีถูกเตรียมตามท่ีบรรยายในขอ 10.5.1 ถูกใสเขาสูเปลวไฟอากาศ-
อะเซทิลีนใน AAS ภายใตภาวะท่ีดีท่ีสุดสําหรับวัดการดูดกลืนของความยาวคล่ืนของธาตุเปาหมายแตละ
ธาตุ   ในวิธีการสอบเทียบ (วิธีเมทริกซเขาคู) เสนท่ีแสดงความสัมพันธระหวางการดูดกลืนของความยาว
คล่ืนกับความเขมขนถูกพัฒนาเปนเสนการสอบเทียบ 

- เลือกความยาวคล่ืนโดยคํานึงถึงถึงความยาวคล่ืนการวัดท่ีพบโดยท่ัวไปสําหรับธาตุท่ีแสดงในตารางที่ ซ.4 
ในกรณีท่ีมีการแทรกสอดจากสารรวม ตองเลือกความยาวคล่ืนท่ีไมแทรกสอดพิสัยการสอบเทียบ หรือตอง
ทําการปรับใหเขาสูความเขมของการแทรกสอดโดยใชวิธีท่ีเหมาะสม 

10.5.5  การวัดของตัวอยาง 
หลังจากเสนการสอบเทียบถูกพล็อตข้ึน ใหวัดแบลงกสอบเทียบและสารละลายตัวอยาง   ถาความเขมขนตัวอยาง
สูงกวาความเขมขนของเสนการสอบเทียบ สารละลายจะถูกทําใหเจือจางสูพิสัยของเสนการสอบเทียบ และวัดอีก
คร้ังหนึ่ง 

ความเที่ยงของการวัดถูกตรวจสอบกับสารมาตรฐาน, สารละลายการสอบเทียบ และอ่ืนๆ ท่ีชวงเวลาสมํ่าเสมอ 
(เชน คร้ังหนึ่งทุก 10 ตัวอยาง)   ถาจําเปน ใหพัฒนาเสนการสอบเทียบอีกคร้ังหนึ่ง 

เสนการถดถอยเชิงเสนตรงท่ีมีสหสัมพันธ (R2) ไมนอยกวา 0.998 จะถูกใชสําหรับการสอบเทียบเร่ิมตน  ใน
เหตุการณท่ีผลของแคลิแบรนตแตกตางจากคาท่ีคาดหวังมากกวา 20 % การสอบเทียบและตัวอยางท้ังหมดใน
ลําดับตองวัดอีกคร้ัง 

10.5.6  การคํานวณ 
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คาท่ีอานไดของสเปกโทรมิเตอรของแตละตัวอยางท่ีไดมาตามขอ 10.5.3 และเสนการสอบเทียบท่ีพัฒนาข้ีนตามท่ี
บรรยายในขอ 10.5.4 ถูกใชเพื่อหาความเขมเชิงสเปกตรัมสุทธิของธาตุเปาหมายแตละธาตุ  ปริมาณของแตละธาตุ
ในตัวอยางถูกคํานวณโดยสมการตอไปนี้  c = (A1 ି A2)

m × V     (5) 

เม่ือ 

c คือ  ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในตัวอยาง เปน μg/g 

A1   คือ  ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในสารละลายตัวอยาง เปน mg/l 

A2 คือ  ความเขมขนของ Pb หรือ Cd ในรีเอเจนตแบลงกหองปฏิบัติการ เปน mg/l 

V  คือ  ปริมาตรท้ังหมดสําหรับสารละลายตัวอยาง เปน ml ซ่ึงข้ึนอยูกับอนุกรมท่ีเจาะจงของการเจือจางท่ีใช   

m   คือ  ปริมาณท่ีวัดไดของตัวอยาง เปน g 

หมายเหตุ  เนื่องจากการแปรผันอาจเกิดข้ึนในวิธีวิเคราะหตามขอนี้ เชน การยอมใหการเจือจางสารละลายตัวอยางทดสอบเร่ิมตนเปนการเจือ
จางเฉพาะแตละสาร สมการ(5) จึงเปนวิธีการคํานวณโดยทั่วไปเทานั้น จึงตองแนใจในแตละกรณีวาสารละลายที่ใชในการเจือจางทั้งหมดได
ถูกนํามาคิดในการคํานวณผล 

10.6  การประเมินคาของวิธี 
ตามท่ีอธิบายในรายละเอียดไวในขอ 4.5 ขีดจํากัดการตรวจหาของเคร่ืองมือโดยท่ัวไปจะคอนขางตํ่า (บางคร้ังตํ่า
มาก) แตไมไดแทน LOD ท่ีแทจริงของวิธีท่ีใชกับการวิเคราะหตัวอยางจริง  เพื่อใหวิธีเหลานี้ไมมีอุปสรรค IEC  
TC111  WG3 จึงไดทําการศึกษาระหวางหองปฏิบัติการตางๆระหวางประเทศ (IIS) หลายคร้ัง 

ในการศึกษาเหลานี้ CRM ท่ีไดรับบริจาคซ่ึงรูสวนประกอบ และตัวอยางจริง ถูกวิเคราะหตามข้ันตอนดําเนินการ
วิเคราะหท่ีอธิบายในขอนี้   ผลท่ีไดใหภาพรวมของ LOD ท่ีไดรับในทางปฏิบัติ และท่ีสําคัญกวานั้นคือความเท่ียง
และความแมนของข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหในงานวิเคราะหประจํา 

สําหรับวิธีท่ีบรรยายในขอนี้ ไดรับตัวอยางนอยมาก  การประเมินคาทางสถิติแบบถ่ีถวนของความแมน ความเท่ียง 
และ LOD ไมอาจทําได    IIS ยืนยันวา (คลายกับขอ 8 และขอ 9) ความเท่ียงและความแมน + 20 %  เปนการ
คาดคะเนท่ีดีสําหรับปริมาณของ Pb และ Cd ท่ีสูงกวา 10 mg/kg โดยไมคํานึงถึงวิธีท่ีเจาะจงหรือบริภัณฑท่ีเลือก 
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ภาคผนวก ก. 
(ขอแนะนํา) 

การหา PBB และ PBDE ในพอลิเมอรโดย GC-MS 
ก.1  หมายเหตุนํา 
ภาคผนวกน้ีระบุวิธีทดสอบแกสโครมาโตรกราฟ-แมสสเปกโทรเมตรี (GC-MS) สําหรับการหาโมโนโบรมิเนเต็ด
ถึงเดคาโบรมิเนเต็ดไบฟนิล (PBB) และโมโนโบรมิเนเต็ดถึงเดคาโบรมิเนเต็ดไดฟนิลอีเทอร (PBDE) ใน 
พอลิเมอรของผลิตภัณฑเทคนิคทางไฟฟาท่ีมี PBB และ PBDE อยูในพิสัย 100 mg/kg ถึง 2 000 mg/kg    และสูง
ถึง 100 000 mg/kg สําหรับ decaBDE 

วิธีทดสอบน้ีไดรับการประเมินสําหรับ PS-HI (พอลิสไตรีนท่ีทนตอแรงกระแทกสูง)  (เปนของผสมของ  
พอลิคารบอเนต และ อะคริโลไนไตรล บิวทาไดอีน สไตรีน (PC+ABS)) และ ABS (อะคริโลไนไตรล  
บิวทาไดอีน สไตรีน)  การใชวิธีนี้กับพอลิเมอรชนิดอ่ืนๆ หรือความเขมขนนอกพิสัยท่ีระบุขางตนยังไมไดรับ 
การประเมิน 

สารประกอบ PBB และ PBDE ถูกหาโดยใชการสกัดแบบ Soxhlet ของพอลิเมอรกับการแยกโดยกาซ 
โครมาโตกราฟ-แมสสเปกโทรมิเตอร (GC-MS) ในเชิงคุณภาพ และใชซิงเกิล หรือ ซิเลกทิดไอออน มอนิเทอริง 
(single (or “selected”) ion monitoring) (SIM) ในเชิงปริมาณ 

ก.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
 ก.2.1  เคร่ืองสําเร็จ 
รายการตอไปนี้จะถูกใชกับการวิเคราะห 

ก)  เคร่ืองช่ังวิเคราะหท่ีสามารถช่ังไดถูกตองถึง 0.000 1 g   

ข)  ขวดแกววัดปริมาตร  1 ml, 5 ml, 10 ml, 100 ml  

ค)  เคร่ืองสกัด Soxhlet 

-   เคร่ืองสกัด  Soxhlet 30 ml   

-   ขวดแกวกนกลม 100 ml 

-  กราวดอิน สต็อปเปอร NS 29/32 

-   เคร่ืองควบแนน Dimroth NS 29/32 

-  หินตม (ตัวอยางเชน ไขมุกแกว หรือแหวน Raschig) 

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

จ)  ใยแกว (สําหรับทิมเบิลสําหรับการสกัด) 
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ฉ)  ไลเนอรหัวฉีด ท่ีปรับสภาพ (สําหรับ GC-MS) 

ช)  ปลอกใหความรอน 

ซ)  กรวย 

ฌ) อะลูมิเนียมเปลว 

ญ) แหวนไมกอก   

ฎ)  กระบอกฉีดยา microlitre  หรือปเปตตอัตโนมัติ   

ฏ)  ปเปตตปาสเตอร  

ฐ)  ขวดเล็กสําหรับใสตัวอยาง 1.5 ml  ท่ีมีท่ีใสแกว 100 μl    และฝาเกลียว มีปะเกน็ท่ีทําจาก 
พอลิเททระฟลูออโรเอทิลีน (PTFE) หรือตัวรับตัวอยางซ่ึงเทียบกันไดโดยข้ึนอยูกับระบบการวิเคราะห 

ฑ) เคร่ืองเขยาขนาดเล็ก (หรือเคร่ืองกวนแบบวอรเทกซ) 

ก.2.2  บริภัณฑ 
การวิเคราะหนี้ใชกาซโครมาโตกราฟท่ีมีคอลัมนแคปลารีควบคูกับตัวตรวจหาแบบแมสสเปกโทรเมทริก 
(อิเล็กตรอนไอออนไนเซชัน, EI)  ตัวตรวจหาแบบแมสสเปกโทรเมทริกตองสามารถใชซิเลกทิดไอออน  
มอนิเทอริง  และมีมวลพิสัยสูงของอยางนอย 1 000 m/z  มวลพิสัยสูงนี้จําเปนเพื่อใหช้ีบง decaBDE  และ 
nonaBDE ไดอยางชัดเจน   แนะนําใหใชตัวชักตัวอยางอัตโนมัติเพื่อใหม่ันใจในความทวนซํ้าได 

ความยาวคอลัมนประมาณ 15 m มีประสิทธิภาพเพียงพอในการแยกสารสําหรับสารประกอบ PBB  และ PBDE  

ก.3  รีเอเจนต 
สารเคมีท้ังหมดตองผานการตรวจสอบคาการปนเปอน และคาแบลงกกอนการใชงาน   

ก)  โทลูอีน (ช้ันคุณภาพ GC หรือสูงกวา) 

ข)  ฮีเลียม (ความบริสุทธ์ิมากกวา 99.999 % (v/v)) 

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

ง)  แคลิแบรนต PBB  และ PBDE (ดูขอ ก.10 ) 

จ)  มาตรฐานตัวแทน (surrogate standard) และมาตรฐานภายใน 

-  มาตรฐานตัวแทนถูกใชเพื่อเฝาตรวจคาคืนกลับของสารที่วิเคราะหตามขอ ก.5.1, ขอ ก.5.3, ขอ ก.6.1,  
ขอ ก.6.2  และขอ ก.8 ตัวอยางเชน DBOFB (4,4’-ไดโบรโมอ็อกตะฟลูออโรไบฟนิล) (n) หรือ สาร
มาตรฐาน pentaBDE หรือ octaBDE ท่ีติดปาย 13C 
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-  มาตรฐานภายในถูกใชเพื่อตรวจแกขอผิดพลาดการฉีด ตามขอ ก.5.1, ขอ ก.5.4, ขอ ก.6.2 และขอ ก.8 
ตัวอยางเชน CB209 (2,2’, 3,3’, 4,4’, 5,5’, 6,6’-เดคาคลอโรไบฟนิล) 

หมายเหตุ  1  มาตรฐานที่ใชเปนที่ยอมรับเม่ือใชแมสสเปกโทรมิเตอรแบบส่ีข้ัว (quadrupole) สําหรับแมสสเปกโทรมิเตอรที่มีความละเอียด
สูงจําเปนตองใชสารมาตรฐานที่เหมาะสมอื่นๆที่มีมวลและเวลาแยกออก (elution time) ที่คลายกับของสารที่วิเคราะห  สําหรับ PBDE  
มวลสูง แนะนําใหใช nonaBDE และ decaBDE ที่ติดปาย 13C  

หมายเหตุ 2  มาตรฐานที่แนะนําเพียงพอสําหรับการวัดความเขมขนของโมโนจนถึง octaBDE  เนื่องจากมาตรฐานเหลานี้มีมวลตํ่าและความ
ระเหยงาย ของสาร “สูง”   มาตรฐานเหลานี้อาจไมเหมาะสมสําหรับการวัดความเขมขนของ decaBDE และ nonaBDE    มาตรฐานสําหรับ
การสอบเทียบที่ดีที่สุดสําหรับสารที่วิเคราะหจําเพาะเหลานี้จะเปน decaBDE ที่ติดปาย 13C  หรือสารหนึ่งในบรรดาสาร nonaBDE ที่ติดปาย 
13C  ซ่ึงวัสดุที่ติดปายเหลานี้มีราคาแพงเกินไปสําหรับแผนธุรกิจของบางหองปฏิบัติการที่ดําเนินการในหลักการการทํางานแบบปริมาณมาก/
ราคาตํ่า    มาตรฐานที่เปนตัวแทนที่เปนไปไดและมีราคาตํ่าคือ decaBB (BB 209)     BB 209 มีมวลสูง (943.1 g/mol เม่ือเทียบกับ  
959.1 g/mol สําหรับ decaBDE  หรือ 864.2  g/mol สําหรับ nonaBDE)  ซ่ึงถูกแยกออกทันทีกอน nonaBDE 3 ตัว โดยใชคอลัมน DB-5 ที่พบ
โดยทั่วไป    การมีปริมาณอยางมีนัยสําคัญของ decaBB ในตัวอยางเองทําใหถูกหาไดอยางรวดเร็วโดยเฝาตรวจพื้นที่พีกของมาตรฐานน้ี แลว
เปรียบเทียบกับส่ิงที่คาดวามาจากปริมาณที่เพิ่มของ decaBB    การใชมาตรฐานที่ติดปาย ที่แนะนําหรือ decaBB ควรจํากัดอยูที่การวิเคราะห
เฉพาะสารที่วิเคราะหที่สนใจเปน decaBDE และ/หรือ nonaBDE เทานั้น     เม่ือมีการทดลองเพิ่มเติม อาจเปนไปไดที่จะระบุมาตรฐาน
ทางเลือกอื่นที่มีมวลสูงและความระเหยงายของสารต่ําที่จําเปนสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณของ nonaBDE  และ decaBDE 

ก.4  ขอแนะนําท่ัวไปสําหรับการวิเคราะห 
ตองปฏิบัติตามขอแนะนําท่ัวไปตอไปนี้  

ก)  เพื่อท่ีจะลดคาแบลงก ตองม่ันใจในการทําความสะอาดบริภัณฑแกวท้ังหมด (ไมรวมขวดแกววัดปริมาตร) และ
ปรับสภาพใยแกวใหพรอมใชงาน (ขอ ก.2.1.จ) ท่ี 450 °C เปนเวลาอยางนอย 30 min  ถาเปนไปได  ตองใช
บริภัณฑแกวท่ีทําจากแกวสีน้ําตาล เพื่อหลีกเล่ียงการสลายตัวขององคประกอบ (การสลายโบรมีนออกจาก
องคประกอบ, debromination) ของ PBDE โดยแสงอัลตราไวโอเลต ในระหวางการสกัดและการวิเคราะห  ถา
หาแกวสีน้ําตาลไมได สามารถใชอะลูมิเนียมฟอยลสําหรับปองกันแสง   

ข) ถาปริมาณของ Br ท่ีหาโดย XRF สูงกวาพิสัย 0.1 % คอนขางมาก จําเปนตองดําเนินการการวิเคราะหโดยการ
ปรับขนาดตัวอยาง หรือโดยทําการวิเคราะหซํ้าโดยใชสารสกัดท่ีถูกทําใหเจือจางอยางเหมาะสมกอนการเพ่ิม
มาตรฐานภายใน 

ก.5  การเตรียมตัวอยาง 
ตัวอยางตองถูกบดเพื่อผานตะแกรง 500 μm กอนการสกัด   แนะนําใหใชการบดแบบครายโอจินิกโดยทําใหเย็น
ดวย LN2 

ก.5.1  สารละลายสต็อก 
สารละลายสต็อกตอไปนี้จะถูกเตรียม   

ก) มาตรฐานตัวแทน (ท่ีใชเฝาตรวจคาคืนกลับสารท่ีวิเคราะห): 50 μg/ml ในโทลูอีน (ขอ ก.3.ก) (ตัวอยางเชน 
DBOFB) 
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ข)  มาตรฐานภายใน (ท่ีใชตรวจแกขอผิดพลาดการฉีด): 10 μg/ml ในโทลูอีน (ขอ ก.3.ก) (ตัวอยางเชน CB209) 

ค)  สารละลายพอลิโบรมิเนเต็ดไบฟนิล (PBB): 50 mg/ml ในตัวทําละลายอินทรีย  

ง)  สารละลายพอลิโบรมิเนเต็ดไดฟนิลอีเทอร (PBDE):  50 mg/ml ในตัวทําละลายอินทรีย   

จ)  สารละลายเมทริกซสไปก:  ท่ีมีคอนจีเนอรมาตรฐานสําหรับการสอบเทียบท้ังหมด  4  มาตรฐาน ในโทลูอีน  
(ขอ ก.3.ก) หรือตัวทําละลายท่ีเหมาะสมอ่ืนๆ (ดูขอ ก.5.3) ตามท่ีระบุในตารางท่ี ก.1 

ตารางท่ี ก.1  สารละลายเมทริกซสไปก 
โบรมิเนชัน จํานวนของคอนจีเนอรใน PBDE จํานวนของคอนจีเนอรใน PBB  

โมโนถึงเพนตะ 1 1 
เฮกซะ-ถึงเดคา- 1 1 

การเติมปริมาตร 1 ml ของสารละลายเมทริกซสไปกท่ีมี 4 คอนจีเนอร โดยที่แตละคอนจีเนอรมีความเขมขน  
10 μg/ml นั้น เปนท่ีเหมาะสมสําหรับปริมาณท่ีตองการ 10 μg (ดูขอ ก.8.1.ข) ในตัวอยางเมทริกซสไปก 

ก.5.2  การสกัดกอนของเคร่ืองสกัด Soxhlet 
เพื่อทําความสะอาดเคร่ืองสกัด Soxhlet (ขอ ก.2.1.ค)  ควรดําเนินการสกัดกอน 2 h  ดวยตัวทําละลายท่ีเหมาะสม  
70 ml (ดูขอ ก.5.3)  ท้ิงตัวทําละลายท่ีใชลาง 

ก.5.3  การสกัดตัวอยาง 
ตองปฏิบัติตามข้ันตอไปนี้สําหรับการสกัดตัวอยาง   

ก)  ถายตัวอยางจํานวน 100 mg + 10 mg ไปยังทิมเบิลสกัด (ขอ ก.2.1.ง) บันทึกมวลใหถูกตองถึง 0.1 mg  
ตองใชโทลูอีน (ขอ ก.3.ก) เปนตัวทําละลายสําหรับการสกัด   

ข)  ถายตัวอยางผานกรวย (ขอ ก.2.1.ซ) ไปยังทิมเบิลสกัด (ขอ ก.2.1.ง) เพื่อใหแนใจเกี่ยวกับปริมาณการถาย ใหชะ
กรวย (ขอ ก.2.1.ซ) ดวยตัวทําละลาย 10 ml โดยประมาณ 

ค)  เติมมาตรฐานสารตัวแทนจํานวน 200 μl (ขอ ก.5.1.ก) (50 μg/ml) (ตามขอ ก.5.1) 

ง) เพื่อปองกันการลอยของตัวอยาง ปดทิมเบิล (ขอ ก.2.1.ง) ดวยใยแกว (ขอ ก.2.1.จ) เทตัวทําละลาย 60 ml 
โดยประมาณ ลงในขวดแกวกนกลม 100 ml บริภัณฑ (ขอ ก.2.1.ค) ถูกครอบคลุมดวยอะลูมิเนียมฟอยล  
(ขอ ก.2.1.ฌ) เพื่อปองกันแสง และตัวอยางถูกสกัดอยางนอย 2 h โดยท่ีแตละรอบของการสกัดประมาณ 2 min 
ถึง 3 min เวลาการสกัดท่ีส้ันกวาอาจสงผลในคาคืนกลับของสารท่ีวิเคราะหท่ีตํ่ากวา โดยเฉพาะอยางยิ่ง PBDE 
ท่ีมีมวลโมเลกุลสูงกวา 

จ)  เทสารท่ีสกัดไดลงในขวดแกววัดปริมาตร 100 ml และชะขวดแกวกนกลม (ขอ ก.2.1.ค) ดวยตัวทําละลาย 5 ml 
โดยประมาณ 
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หมายเหตุ  ถาสารละลายขุนเนื่องจากเมทริกซ ซ่ึงสามารถลดความขุนโดยเพ่ิมเมทานอล 1 ml ความแตกตางระหวางความหนาแนนของ 
เมทานอลกับโทลูอีน (ขอ ก.3.ก) ในกรณีนี้ ไมตองนํามาใชในการคํานวณ 

ฉ)  เติมขวดแกววัดปริมาตรดวยตัวทําละลาย 100 ml 

สําหรับตัวอยางพอลิเมอรท่ีละลายได กระบวนการสกัดทางเลือกอ่ืนอาจถูกนํามาใชตามท่ีบรรยายในขอ ก.11  

ก.5.4   การเพิ่มมาตรฐานภายใน (IS) 
เตรียม 1 ml ของตัวอยางบางสวนและมาตรฐานบางสวนของแตละตัวท่ีจะวิเคราะห แลวเทลงในขวดเล็กท่ีใชใน
การสุมตัวอยางอัตโนมัติขนาด 1 ml   เติมสารละลายมาตรฐานภายใน (ขอ ก.5.1.ข) จํานวน 20 μl ลงในขวดเล็ก 
แลวปดฝา  พลิกขวดเล็กกลับไป-มา 2 คร้ังเพื่อผสม  

ฉีดสารละลายตัวอยางจํานวน 1 μl ลงใน GC-MS และวิเคราะหตามพารามิเตอรท่ีบรรยายในขอ ก.7 

ก.6  การสอบเทียบ 
ตองพัฒนาเสนการสอบเทียบสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณ   ตองเตรียมสารละลายการสอบเทียบอยางนอย 5 
สาร ในข้ันความเขมขนซ่ึงมีระยะหางเทากัน การทดสอบเชิงปริมาณถูกทําบนพ้ืนฐานของการวัดพื้นท่ีพีก   ตองหา
คาการถดถอยเชิงเสนตรงของแตละเสนการสอบเทียบโดยท่ีตองมีสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธ (RSD) นอยกวา
หรือเทากับ 15 % ของฟงกชันการสอบเทียบเชิงเสนตรง 

หมายเหตุ  ในแงของการประกันคุณภาพ ถาคาจํากัดของ RSD มีคาเกิน 15 %  การปรับเสนการสอบเทียบเปนสมการกําลังสอง ไมได
รับประกันวาจะเปนการปรับเปลี่ยนที่ดีกวาอยางมีนัยสําคัญ  การทดสอบทางสถิติ เชน F-test เทานั้นที่จะทําใหบรรลุผลขอกําหนดเหลานี้
โดยการเปรียบเทียบสมการเชิงเสนกับสมการกําลังสอง   ซ่ึงถึงแมวาคา RSD จะเกิน แตการสอบเทียบยังเปนเชิงเสนตรง 

ก.6.1  PBB (1 μg/ml สําหรับแตละคอนจีเนอร) PBDE (1 μg/ml สําหรับแตละคอนจีเนอร) และสารละลายสต็อก
มาตรฐานสารตัวแทน (1 μg/ml) 
เติมสารละลายสต็อก (50 μg/ml) ของแตละ PBB (ขอ ก.5.1.ค) และแตละ PBDE (ขอ ก.5.1.ง) จํานวน 100 μl และ
สารละลายสต็อกของสารตัวแทน (ขอ ก.5.1.ก) (50 μg/ml) จํานวน 100 μl ลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ ก.2.1.ข) 
5 ml ตามขอ ก.5.1 และปรับปริมาตรดวยตัวทําละลายใหสูงถึงขีดเคร่ืองหมาย 

ก.6.2   การสอบเทียบ 
สารละลายการสอบเทียบตอไปนี้สรางจากสารละลายสต็อกของ PBB (1 μg/ml ของแตละคอนจีเนอร) PBDE  
(1 μg/ml ของแตละคอนจีเนอร) และมาตรฐานสารตัวแทน (0.2 μg/ml) (ดูขอ ก.6.1) เติมแตละสารตามปริมาตรท่ี
ช้ีบอกในตารางท่ี ก.2 ลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ ก.2.1.ข) 1 ml  ดวยปเปตต และปรับปริมาตรดวยตัวทําละลาย
ใหสูงถึงขีดเคร่ืองหมาย แลวเติมสารละลายมาตรฐานภายใน (ขอ ก.5.1.ข) ท่ีมีความเขมขน 10 μg/ml จํานวน 20 μl  

หมายเหตุ  สําหรับ decaBDE อาจตองมีการแกไขพิสัยการสอบเทียบที่แนะนําในตารางที่ ก.2 เม่ือสรางเสนการสอบเทียบสําหรับ  decaBDE  
ที่คาพิสัยต่ํากวาควรปรับต้ังตามความไวของเคร่ือง  ใชคาความเขมขนที่สูงกวาสําหรับพิสัยบนเพื่อนํามาใชสําหรับระดับความเขมขนสูง
โดยทั่วไปของ decaBDE (10 % ถึง 12 % (m/m)) ที่พบไดตามปกติในตัวอยาง 
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ตารางท่ี ก.2 - สารละลายการสอบเทียบของ PBB และ PBDE 
หมายเลข ปริมาตร 

PBB+PBDE+สารตัวแทน 
μl 

(ดูขอ ก.6.1 ) 

ปริมาตร 
มาตรฐานภายใน 

μl 
(ดูขอ ก.5.1) 

c(PBB) 
c(PBDE) 

ng/ml 
ตอคอนจีเนอร 

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 

มาตรฐานภายในถูกใชกับการแกของขอผิดพลาดการฉีด   เพราะฉะนั้นการประเมินคาของตัวประกอบการ
ตอบสนองหรืออัตราสวน ทําโดย A/AIS  

เพื่อสรางเสนการสอบเทียบ การตอบสนอง A/AIS ถูกพล็อตกับอัตราสวนความเขมขน c/cIS 

การถดถอยเชิงเสนดําเนินการโดยใชสมการ (ก.1) 

A
AIS

 = a × 
c

cIS
 + b                                                                (ก.1) 

เม่ือ 

A   คือ  พื้นท่ีพีกของ PBB, PBDE  หรือสารตัวแทนในสารละลายการสอบเทียบ 

AIS คือ  พื้นท่ีพีกของมาตรฐานภายใน 

c   คือ  ความเขมขนของ PBB, PBDE  หรือสารตัวแทนตอคอนจีเนอร (ng/ml) 

cIS  คือ  ความเขมขนของมาตรฐานภายใน (ng/ml) 

หมายเหตุ 1 สําหรับวิธีมาตรฐานภายใน เปนธรรมดาในการปฏิบัติ ที่จะปรับต้ังความเขมขนมาตรฐานภายในใหเปน 1.00 ng/ml  เม่ือปริมาณ
และความเขมขนของมาตรฐานภายในที่เติมใหตัวอยางและแคลิแบรนตกอนการฉีดเหมือนกัน 

a   คือ  ความชันของเสนการสอบเทียบ 

b  คือ  จุดตัดบนแกน y ของเสนการสอบเทียบ  

หมายเหตุ 2 การถดถอยพหุนาม (เชน ลําดับที่ 2 ) อาจนํามาใชในกรณีที่ขอกําหนดเสนความเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธไมสามารถหาไดโดย
ใชการถดถอยเชิงเสน ขอกําหนดการควบคุมคุณภาพทั้งหมดยังคงมีผลเมื่อใชการถดถอยพหุนาม 

ก.6.3  การคํานวณความเขมขนของ PBB และ PBDE 
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วิเคราะหเชิงปริมาณของตัวอยางโดยใชเสนการสอบเทียบ   โดยปกติ ซอฟตแวรเคร่ืองมือสามารถปฏิบัติการ
วิเคราะหเชิงปริมาณ ระดับการสอบเทียบของมาตรฐานภายในสําหรับระดับการสอบเทียบท้ัง 5 ระดับถูกต้ังเปน 1 
ในวิธีใชเคร่ือง แตสามารถคํานวณเองไดโดยใชสมการของการปรับจากการสอบเทียบ 

สําหรับการปรับเชิงเสน สมการใชรูปแบบของ 

y  =  ax + b        (ก.2)   

เม่ือ 

y  คือ  ตัวประกอบการตอบสนองของ หรืออัตราสวน (A/AIS) สําหรับคอนจีเนอรในตัวอยาง   

a   คือ  ความชันของเสนท่ีพอดีกับการสอบเทียบท่ีไดมาในสมการ (ก.1) 

x   คือ  ผลลัพธของเคร่ืองมือ (c/cIS โดยท่ี cIS มัก = 1) ในหนวย  ng/ml (ความเขมขนของคอนจีเนอรในสารสกัด) 

b   คือ  จุดตัด y หรือความเขมขนเม่ือตัวประกอบการตอบสนองเทากับ 0 ท่ีไดมาจากสมการ (ก.1) 

สําหรับการปรับเชิงกําลังสอง  สมการใชรูปแบบของ  

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

เม่ือ 

y            คือ ตัวประกอบการตอบสนอง หรืออัตราสวน (A/AIS) สําหรับคอนจีเนอรในตัวอยาง  

a และ b  คือ คาคงท่ีซ่ึงสมนัยกับเสนท่ีพอดีกับการสอบเทียบ 

x             คือ ผลลัพธของเคร่ืองมือในหนวย ng/ml (ความเขมขนของสารสกัดคอนจีเนอร) 

c           คือ จุดตัด y หรือความเขมขนเม่ือตัวประกอบการตอบสนองเทากับ 0 

สมการ (ก.1) ซ่ึงอยูในรูปแบบของสมการเชิงเสน สามารถเขียนใหมในรูปแบบของสมการ (ก.4)  c = ቀ A
AIS

െ  bቁ ቀcIS

a
ቁ                                                              (ก.4) 

เม่ือ 

A   คือ พื้นท่ีพีกของ PBB, PBDE  หรือสารตัวแทนในสารละลายการสอบเทียบ 

AIS คือ พื้นท่ีพีกของมาตรฐานภายใน 

c คือ ความเขมขนของ PBB, PBDE  หรือสารตัวแทนตอคอนจีเนอร (ng/ml) 

cIS  คือ ความเขมขนของมาตรฐานภายใน (ng/ml) 

หมายเหตุ 1 เปนวิธีการทั่วไปที่จะปรับต้ังความเขมขนมาตรฐานภายในใหเปน 1.00 ng/ml สําหรับวิธีมาตรฐานภายในเมื่อปริมาณและความ
เขมขนของมาตรฐานภายในที่เติมใหตัวอยางและแคลิแบรนตกอนการฉีดเหมือนกัน 

a   คือ  ความชันของเสนการสอบเทียบ 
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b  คือ  จุดตัดบนแกน y ของเสนการสอบเทียบ  

หมายเหตุ 2 การถดถอยพหุนาม (เชน ลําดับที่ 2) อาจนํามาใชได ในกรณีที่ขอกําหนดเสนความเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธไมสามารถหาได
โดยใชการถดถอยเชิงเสน ขอกําหนดการควบคุมคุณภาพทั้งหมดยังคงมีผลเมื่อใชการถดถอยพหุนาม 

ถาความเขมขนของแตละคอนจีเนอรในตัวอยางไมอยูในพิสัยของแคลิแบรนตท่ีเกี่ยวของ เตรียมการเจือจาง
ตัวอยางเปนลําดับอยางตอเนื่องเพ่ือทําใหความเขมขนของคอนจีเนอรอยู ท่ีจุดกึ่งกลางของการสอบเทียบ   
วิเคราะหการเจือจาง และใชตัวประกอบการเจือจางสําหรับการหาเชิงปริมาณของความเขมขนคอนจีเนอรเหลานั้น
ท่ีไมอยูในพิสัยการสอบเทียบในการวิเคราะหคร้ังแรก   ตัวประกอบการเจือจาง (D) สามารถคํานวณโดยการหาร
ปริมาตรสุดทายของการเจือจางดวยปริมาตรท่ีนํามาใช  

D =  
Vf

Va
                                                                 (ก.5) 

เม่ือ 

D คือ ตัวประกอบการละลาย 

Vf คือ ปริมาตรสุดทาย เปน ml   

Va คือ ปริมาตรท่ีนํามาใช เปน ml 

สมการ (ก.4) ไมไดเปนความเขมขนสุดทายเม่ือปริมาตรของตัวทําละลายอินทรีย มวลของตัวอยางและปริมาตร
ของสารสกัด และตัวประกอบการเจือจางใดๆ ตองนํามาใชในการคํานวณดวย   จําเปนตองใชตัวประกอบการ
แปลง (F) สําหรับหนวยจาก ng ไปเปน μg  ความเขมขนสุดทายของ PBB, PBDE หรือสารตัวแทนตอคอนจีเนอร
ในตัวอยางสามารถคํานวณโดยใชสมการ (ก.6):  cfinal= ቀ A

AIS
െ  bቁ ×

cIS

a
×

V

m
×F                                              (ก.6) 

เม่ือ  
cfinal คือ ความเขมขนของ PBB,  PBDE  หรือสารตัวแทนตอคอนจีเนอรในตัวอยางเปน μg/g 

V    คือ ปริมาตรการแยกสุดทาย (100 ml) 
m    คือ มวลของตัวอยาง เปน กรัม 
F    คือ ตัวประกอบการแปลงสําหรับ ng ไปเปน μg (1 × 10-3) 

หมายเหตุ 3 จากประสบการณของการเปรียบเทียบระหวางหองปฏิบัติการตางๆ เม่ือคํานวณความเขมขน PBDE ในตัวอยาง   ควรนําคา 
แบลงกที่อาจเกิดข้ึน (ตามขอ 7.6.1.ก) มาคิดดวย 

หมายเหตุ 4 การคํานวณที่แสดงไวขางตนสําหรับการสอบเทียบการถดถอยเชิงเสนเทานัน้   ตองคํานวณแยก ถาใชการสอบเทียบการถดถอย
พหุนาม 
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ผลการทดสอบคือผลรวมของความเขมขนของ PBB แตละสาร (PBB ท้ังหมด)  และผลรวมของความเขมขนของ 
PBDE แตละสาร (PBDE ท้ังหมด) 

PBDE ท้ังหมดหรือ PBB ท้ังหมดสามารถคํานวณโดยรวมความเขมขนท่ีวัดไดของสัญญาณท้ังหมดท่ีเปนไปตาม
ขอกําหนดสําหรับการระบุเปน PBDE หรือ PBB     PBB  และ PBDE ท่ีถูกรวมถึงในปริมาณท้ังหมดตองรวมถึง
สัญญาณท้ังหมดท่ีเปนไปตามขอกําหนดท่ีระบุ สําหรับ PBB หรือ PBDE  (มวลที่เหมาะสม เวลาการยึดตรึงท่ี
เหมาะสม อัตราสวนไอออนท่ีถูกตอง)   PBB และ PBDE ท่ีรวมท้ังหมด ตองไมถูกจํากัดเฉพาะท่ีถูกใชใน
สารละลายการสอบเทียบเทานั้น เพราะหนวยงานสวนมากสนใจความเขมขนของ PBB ท้ังหมด และ PBDE 
ท้ังหมด ไมใชไอโซเมอรจําเพาะ  

สารละลายการสอบเทียบสามารถถูกใช เพื่อสรางตัวประกอบการตอบสนองเฉล่ียสําหรับแตละลําดับของ 
โบรมิเนชัน  ใน PBDE และ PBB  ดังนั้นตัวประกอบการตอบสนองเฉล่ียสามารถถูกใชในการคํานวณความ
เขมขนท่ีวัดไดของคอนจีเนอรท่ีตรวจหาในตัวอยางท่ีไมถูกรวมในการสอบเทียบ  (เชน สารประกอบท่ีถูกช้ีบง
อยางคราวๆ หรือ “TICS” ดูรายละเอียดท่ีสวนทายสุดของขอ ก.7)   การรวมสัญญาณโดยอัตโนมัติเพื่อใหเปนไป
ตามเกณฑสําหรับ PBB หรือ PBDE เปนการทํางานโดยปกติของซอฟตแวรท่ีใชในการวิเคราะหสารปริมาณนอย
ดวย GC-MS  ดังนั้นรายงาน PBB และ PBDE ท้ังหมดในผลรวมไมใชภาระหนักโดยเฉพาะ 

PBDE ท่ีแยกออกจากการสกัดตัวอยางในขอ ก.5.3 ถูกหาปริมาณโดยเติมมาตรฐานภายใน (CB 209) (ขอ ก.5.1.ข) 
เขาไปในบางสวนของสารสกัด ฉีดสารละลายเขาไปใน GC-MS วัดพื้นท่ีพีกของสารท่ีวิเคราะห และพ้ืนท่ีพีกของ 
CB  209  และคํานวณความเขมขนของสารท่ีวิเคราะหตามสูตรท่ีใหในขอ ก.6.3    ขอมูลเกี่ยวกับมาตรฐานสาร
ตัวแทน (DBOFB) (ขอ ก.5.1.ก) ไมใชในสูตรและไมถูกใชในทางใดทางหน่ึงในการคํานวณความเขมขนสารท่ี
วิเคราะห 

เฉพาะคาเชิงปริมาณท่ีวัดไดตองนํามาสรุปรวม   ซ่ึงไมมีประโยชนท่ีจะรวมขีดจํากัดของการตรวจหาสําหรับความ
เขมขนของสารท่ีวิเคราะหท่ีตรวจหาไมพบหรือไมมีในเชิงปริมาณ เนื่องจากคาเหลานี้จะตํ่าจนทําใหไรความหมาย
ในเชิงตัวเลข   ในเหตุการณที่ไมมี PBDE หรือไมมี PBB  ถูกตรวจพบในตัวอยาง PBDE ท้ังหมด (หรือ PBB) จะ
ถูกรายงานเปนฟงกชันของคอนจีเนอรท่ีมีขีดจํากัดการตรวจหาวิธีท่ีสูงท่ีสุด ตามขอ ก.8.2  ตัวอยางเชน ถาขีดจํากัด
การตรวจหาวิธี เปน 20 mg/kg สําหรับ decaBB  และ 10 mg/kg สําหรับ PBB อ่ืนๆท้ังหมด และไมมี PBB ถูกพบ
ในตัวอยาง  PBB ท้ังหมดจะถูกรายงานเปน นอยกวา 20 mg/kg 

เปนส่ิงสําคัญท่ีจะตองจําวาความเขมขนท่ีวัดไดของ decaBDE ตองถูกรายงานแยกจาก PBDE ท้ังหมด เพราะวาไม
เปนสารควบคุม และการหาของความเขมขนของสารนี้เปนไปเพื่อเปนสารสนเทศเทานั้น 

ก.7  GC-MS 
ภาวะท่ีแตกตางกันอาจจะจําเปนท่ีจะทําใหระบบ GC-MS เฉพาะดีท่ีสุดในการทําใหเกิดการแยกอยางมี
ประสิทธิผลของการสอบเทียบท้ังหมดของสารคอนจีเนอร และเปนไปตามขอกําหนดของ QC และ MDL     
พบวาพารามิเตอรตอไปนี้เหมาะสม และไดเตรียมไวเปนตัวอยาง ดังนี้ 
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ก)  คอลัมน GC:  ไมมีข้ัว (ฟนิล-อะรีลีน-พอลิเมอร เทียบเทากับ ฟนิล-เมทิลพอลิไซโลเซน 5%) ความยาว 15 m  
เสนผานศูนยกลางภายใน 0.25 mm  ความหนาฟลม 0.1 μm   คอลัมนชนิดอุณหภูมิสูง (สูงสุด = 400 °C) จะถูก
ใชสําหรับภาวะ GC ท่ีระบุไวในวิธี 

ข)  PTV, คอลัมนชนิดท่ีทําใหเย็น, หัวฉีดแบบสปลิต/สปลิตเลส (split/splitless)  หรือระบบการฉีดซ่ึงเปรียบเทียบ
กันไดสามารถนํามาใชได  พารามิเตอรตอไปนี้ไดถูกแนะนําไวเปนอีกทางเลือกหนึ่ง  

- โปรแกรม PTV : 50 °C ถึง 90 °C (0min) ท่ี 300 °C/min ถึง 350 °C (15min);    โมดัส : เวลาในการลาง
แบบสปลิตเลส 1 min อัตราไหลของการลาง 50 ml/min 

หมายเหตุ 1  อุณหภูมิเร่ิมตนที่ตองการถูกปรับโดยผูปฏิบัติงาน ซ่ึงจะข้ึนอยูกับจุดเดือดของตัวทําละลายที่ใช  

หมายเหตุ 2  การใชหัวฉีดบนคอลัมน (on-column injector) เปนอีกวิธีหนึ่งในการใสตัวอยางที่แนะนํา ซ่ึงอาจเปนประโยชนโดยเฉพาะอยาง
ย่ิงสําหรับความไวของคอนจีเนอรที่หนักกวา เหมือน octaBDE  และ nonaBDE   อยางไรก็ตาม ขอที่พึงระวัง คือ ความไวตอผลกระทบของ
เมทริกซ  

-  โปรแกรมแบบสปลิต/สปลิตเลส : 280 °C, 1.0 μl สําหรับสปลิตเลส, 0.5 min สําหรับเวลาท่ีใชแบบ 
สปลิตเลส อัตราการไหลทั้งหมด = 54.2 ml/min เปนเวลา 0.5 min 

ค) ไลเนอรหัวฉีด (injector liner): ไลเนอรแกวทรงสอบปลายกนเดี่ยว ขนาด 4 mm กับใยแกวท่ีกน (ท่ีปรับสภาพ
(deactivated)) 

หมายเหตุ 3  ไลเนอรหัวฉีดที่ซ้ือซ่ึงปรับสภาพใหพรอมใชงานแลวสามารถปรับสภาพเพิ่มเติมได  ซ่ึงเปนส่ิงสําคัญโดยเฉพาะ ถาขอกําหนด
การควบคุมคุณภาพ “PR-206” ในขอ ก.8 ไมบรรลุผล   ตัวอยางของข้ันตอนดําเนินการปรับสภาพทางสารเคมีเปนดังตอไปนี้: ใชไลเนอรที่
หาซ้ือได ซ่ึงไลเนอรไดรับการปรับสภาพจากโรงงาน (แบบสปลิต/สปลิตเลส ทรงสอบปลายกนเดี่ยวที่มีใยแกวที่กน)  จุมใน 5% ไดเมทิลได
คลอโรซิเลน (DMDCS) ในไดคลอโรมีเทน หรือโทลูอีน (ขอ ก.3.ก) เปนเวลา 15 min   ใชคีมหนีบข้ึน และสลัดน้ํา จุม 3 คร้ังใน DMDCS 
เพื่อใหแนใจวา ครอบคลุมใยแกวอยางทั่วถึง และสลัดน้ํา   ระบายน้ําอีกคร้ัง และซับสารละลายท่ีเปอนเหลืออยูดวยกระดาษซับที่สะอาด  
จุมไลเนอรในเมทานอลเปนเวลา 10 min ถึง 15 min  และระบายน้ําอีกคร้ัง/จุม 3 คร้ัง   ลางขางใน แลวลางออกดวยเมทานอลจากขวดบีบ  
แลวตามดวยไดคลอโรมีเทนจากขวดบีบ นําไลเนอรเขาตูอบสุญญากาศที่ลางทําความสะอาดดวยไนโตรเจน และอบใหแหงที่ 110 °C เปน
เวลาอยางนอย 15 min เม่ือแหงก็จะพรอมสําหรับการใช 

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

จ)  ตูอบ:  110 °C เปนเวลา 2 min, เพิ่มอุณหภูมิดวยอัตรา 40 °C/min จนถึง 200 °C; เพิ่มอุณหภูมิดวยอัตรา  
10 °C/min จนถึง 260 °C;  เพิ่มอุณหภูมิดวยอัตรา 20 °C/min จนถึง 340 °C และแชท้ิงไวท่ีอุณหภูมินี้เปนเวลา  
2 min 

ฉ) ทรานสเฟอรไลน (transfer line) : ต้ังอุณหภูมิไวท่ี 300 °C 

ช) อุณหภูมิแหลงกําเนิดไอออน 230 °C   

ซ) วิธีไอออนไนเซชัน: ไอออนไนเซชันอิเล็กตรอน (EI), 70 eV   

ฌ) เวลาท่ีแชคางไว (dwell time): 80 ms 
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หมายเหตุ 4  เพื่อใหไดมาซ่ึงคุณภาพขอมูลที่ตองการสําหรับพีก (peak) GC ของ PBB หรือ PBDE แนะนําวาควรตั้งการสแกนของไอออนเชิง
ปริมาณที่ถูกเลือกประมาณ 3 ถึง 4 คร้ังตอวินาที   ซ่ึงจะใหเวลาที่แชคางไวที่เหมาะสมสําหรับการเฝาตรวจแตละไอออน(m/z)   อัตราสแกน
จะสงผลใหเวลาที่แชคางไวอยูในพิสัย 80 ms ตอไอออน   ควรสังเกตวา คาโดยปริยายของบางซอฟตแวรจะปรับต้ังเวลาที่แชคางไวเปน
ฟงกชันของอัตราสแกน    การวิเคราะห PBB  และ PBDE ดําเนินการในโหมดของ SIM (ซิงเกิลไอออน มอนิเทอริง) พรอมดวยมวลที่
วิเคราะห (ตัวอักษรหนาของมวลที่วิเคราะหใชสําหรับการวิเคราะหเชิงปริมาณ) ที่ใหไวในตารางที่ ก.3 และตารางที่ ก.4 ซ่ึงพบวาเหมาะสม 
และมีไวเพื่อเปนตัวอยาง 

ตารางท่ี ก.3  มวลอางอิงสําหรับเชิงปริมาณของ PBB 
 ไอออน(m/z)ก ถูกเฝาตรวจในสารท่ีสกัดได 

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 ที่ขีดเสนใต =ไอออนเอกลักษณ 

ตารางท่ี ก.4 มวลอางอิงสําหรับเชิงปริมาณของ PBDE 
 ไอออน(m/z)ก ถูกเฝาตรวจในสารท่ีสกัดได 

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 ที่ขีดเสนใต =ไอออนเอกลักษณ  
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แนะนําใหสแกนเต็มพิสัยโดยใชวิธี total ion current MS (“full scan”) สําหรับตัวอยางแตละตัวอยางเพื่อตรวจสอบ
การมีอยูของพีก/คอนจีเนอรท่ีไมปรากฏในการสอบเทียบ (สารประกอบท่ีช้ีบงท่ียังไมแนนอนหรือ “TICS”) 
หรือไมเห็นในการวิเคราะหดวย SIM   ถาปรากฏ ตองช้ีบงพีก และหาประเภทของสารประกอบ (เชน octa-BB, 
penta-BDE ฯลฯ)โดยการประเมินคาสเปกตรัมตางๆของไอออนท้ังหมด 

ก.8 การควบคุมคุณภาพ  
อยางนอยทุกป (หรือเวลาใดท่ีพารามิเตอรของเคร่ืองมีการเปล่ียนแปลง) ตองวิเคราะหสารละลาย decaBDE ทาง
เทคนิค ท่ีความเขมขน 5 μg/ml (BDE-209  ตัวอยางเชน TBDE-83R ซ่ึงเปนหมายเลขแค็ตตาล็อกสารของ
หองปฏิบัติการเวลลิงตัน  หรือ สารเทียบเทากับ BDE-209 ~ 96.9 %  และ BDE-206 ~ 1.5 %) กับสารมาตรฐาน
ภายใน (internal standard) เพื่อยืนยันวา ความเหมาะสมของระบบ GC-MS และพารามิเตอรท่ีใชสําหรับการหา
ปริมาณท่ีแมนของ nonaBDE ในการมีอยูใน BDE-209  และแสดงวาไมเกิดการเส่ือมสภาพของคอนจีเนอร   
หลังจากการวัดความเขมขน (ในหนวย μg/ml) ของ BDE-206 และ 209 ในสารละลายท่ีฉีด  อัตราสวนเปอรเซ็นต 
(“PR-206”) ของ 206/(206+209) จะถูกคํานวณตามสมการ 

 PR = cA

cA+ cB
                                         (ก.7) 

เม่ือ 

 PR  คือ อัตราสวนเปอรเซ็นต, “PR-206 ” 

 cA   คือ ความเขมขนท่ีวัดไดของ BDE-206  เปน μg/ml    

 cB  คือ ความเขมขนท่ีวัดไดของ BDE-209  เปน μg/ml 

ตารางท่ี ก.5  แสดงตัวอยางการคํานวณ 

ตารางท่ี ก.5  การคํานวณตวัอยาง 
BDE คอนจีเนอร ความเขมขนการฉีดทาง

ทฤษฎี 
μg/ml 

ความเขมขนท่ีวัดได 
 

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 ท่ีคํานวณไดในการฉีด นอยกวา 4.0 ยอมรับได และสามารถทดสอบตัวอยางได     PR-206 ท่ีคํานวณได 
มากกวา 4.0 ยอมรับไมได และตัวอยางจะไมถูกทดสอบจนกระท่ังภาวะน้ีถูกแกไข การแกไขท่ีมีประสิทธิผล
รวมถึงการเปล่ียนไลเนอรหัวฉีด การลดอุณหภูมิการฉีด การลดอุณหภูมิตูอบ หรือเวลา และอ่ืนๆ  ตอง
ทําการศึกษา MDL ใหมถาพารามิเตอรของเคร่ืองมีการเปล่ียนแปลง 
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ก.8.1  วิธีการควบคุมคุณภาพ 
ข้ันตอนตอไปนี้ถูกใชสําหรับการควบคุมคุณภาพ   

ก)  แบลงกรีเอเจนต 1 แบลงกตองถูกสกัดไปพรอมกับตัวอยางในแตละลําดับ   แบลงกรีเอเจนตเปนจํานวน 60 ml 
ของตัวทําละลายท่ีไดมาจากข้ันตอนดําเนินการสกัดท้ังหมดตามขอ ก.5.3 หรือขอ ก.5.4 เทานั้น  

ข)  ตัวอยางตัวหนึ่งตอลําดับ หรือ 1 ตัวตอทุก 10 ตัวอยาง ซ่ึงข้ึนอยูกับการใสตัวอยาง ตองถูกสไปกดวย 10 μg 
ของแตละคอนจีเนอรในสารละลายเมทริกซสไปก (ดูขอ ก.5.1.จ)    สูตรตอไปนี้เปนสูตรท่ีใชสําหรับการ
คํานวณ  

  R = cmି c
cs 

×100                                                                    (ก.8) 

เม่ือ 

R  คือ คาคืนกลับของคอนจีเนอรแตละคอนจีเนอรใน PBB หรือ PBDE  เปน %   

cm คือ ความเขมขนของคอนจีเนอรแตละคอนจีเนอรในPBB หรือ PBDE ในเมทริกซสไปก  เปน ng/ml  

c   คือ ความเขมขนของคอนจีเนอรแตละคอนจีเนอรใน PBB หรือ PBDE ในตัวอยางเร่ิมตน  เปน ng/ml    

cs   คือ ความเขมขนของ PBB  หรือ PBDE ท่ีสไปกลงไป  เปน ng/ml  

เปอรเซ็นตคาคืนกลับสําหรับคอนจีเนอรแตละคอนจีเนอรตองอยูระหวาง 50 % และ 150 %   เปอรเซ็นตคาคืน
กลับสําหรับเมทริกซสไปกแตละเมทริกซจะถูกบันทึก และติดตามในตารางคํานวนเพื่อหาผลกระทบเมทริกซท่ี
อาจเกิดข้ึนในการวิเคราะห 

ค) หลังการวิเคราะหตัวอยางท่ีสิบทุกคร้ัง และตัวอยางสุดทายของชุดตัวอยางแตละชุด วิเคราะหมาตรฐาน
ตรวจสอบการสอบเทียบท่ีตอเนื่อง (CCC)    CCC คือแคลิแบรนตพิสัยกลางที่ไมถูกสกัด ซ่ึงถูกวิเคราะหใน
ลักษณะเดียวกับตัวอยาง เปอรเซ็นตคาคืนกลับสําหรับแตละคอนจีเนอรตองอยูระหวาง 70 % และ 130 %    ถา
เปอรเซ็นตคาคืนกลับสําหรับคอนจีเนอรใดๆในมาตรฐาน CCC อยูนอกพิสัยนี้ ควรฉีดมาตรฐาน CCC อีกคร้ัง
ภายใน 12 h  ถาคาคืนกลับยังคงอยูนอกพิสัยหลังการฉีดมาตรฐาน CCC ใหหยุดการวิเคราะห และซอมระบบ
เพื่อใหกลับคืนสูภาวะการทํางานท่ีดีท่ีสุด   ตัวอยางท้ังหมดท่ีถูกฉีดกอนมาตรฐาน CCC สุดทายท่ีอยูในพิสัย
อาจถูกรายงาน แตตัวอยางท้ังหมดหลังมาตรฐาน CCC ท่ีอยูนอกพิสัยตองถูกวิเคราะหดวยการสอบเทียบใหม  

ง)  คาคืนกลับสารตัวแทน (surrogate) จะถูกเฝาตรวจสําหรับตัวอยางแตละตัวอยาง   เปอรเซ็นต (%) คาคืนกลับ
สารตัวแทนสามารถคํานวณโดยสมการตอไปนี้ 

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

เม่ือ 

 SR   คือ คาคืนกลับสารตัวแทน  เปนเปอรเซ็นต (%) 
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ms    คือ มวลทั้งหมดเปน μg ของสารตัวแทนท่ีวัดไดในสารละลายตัวอยางสุดทาย  

คาคืนกลับท่ียอมรับไดตองมีคาระหวาง 70 % และ 130 %    ถาคาคืนกลับสารตัวแทนสําหรับตัวอยางใดๆอยู
นอกขีดจํากัดเหลานี้  ตัวอยางตองถูกวิเคราะหอีกคร้ัง   ถา หลังจากการวิเคราะหอีกคร้ัง คาคืนกลับสาร
ตัวแทนไมอยูภายในขีดจํากัดเหลานี้ ตัวอยางตองถูกสกัดใหมและถูกวิเคราะหอีกคร้ัง 

จ)  จากผลลัพธของแคลิแบรนตจํานวน 5 แคลิแบรนต (ตามขอ ก.6.2, ตารางที่ ก.2) คํานวณการตอบสนองเฉล่ีย
(พื้นท่ีพีก) ของสารมาตรฐานภายใน   การตอบสนองสารมาตรฐานภายใน (IS) สําหรับแตละตัวอยาง (ตาม 
ขอ ก.5.4) ตองถูกเฝาตรวจตลอดการวิเคราะหและนํามาเปรียบเทียบกับคาเฉล่ีย ถาท่ีจุดใดๆในการวิเคราะห 
การตอบสนอง IS กระเพื่อมตํ่ากวา 50 % หรือสูงกวา 150 % ของคาเฉล่ีย ถือวาตัวอยางไมอยูในการควบคุม
และตองวิเคราะหอีกคร้ัง   ถาการตอบสนอง IS ยังคงออกนอกพิสัย ใหตรวจสอบผลวิเคราะหของสารสกัดท่ี
ทําซํ้าไว   ถาสารสกัดท้ังสองออกนอกพิสัยและเอนเอียงไปในทิศทางเดียวกัน ใหรายงานขอมูลท่ีตองสงสัย
เนื่องมาจากผลกระทบเมทริกซ  

ฉ)  ตัวอยางท่ีมีความเขมขนอยางมีนัยสําคัญของ decaBDE (BDE-209) จะประกอบดวย BDE-206 ท่ีเปน 
nonaBDE อยางเดนชัด แตมีเพียงปริมาณนอยมากของ nonaBDE ใน BDE-208    ความเขมขน nonaBDE เชิง
คุณภาพเหลานี้สามารถนํามาใชในการชี้บงความเหมาะสมในการปฏิบัติการของระบบ GC-MS    การสังเกต
ท่ีวา BDE-206 ไมไดเปน nonaBDE ตัวหลัก หรือการสังเกตที่วา BDE-208 มีอยูมากกวาปริมาณนอยท่ีเคยมีเม่ือ
เทียบกับ nonaBDE อ่ืนๆ ช้ีถึงความจําเปนตองดําเนินการแกไข (corrective action) เพื่อใหการใชเคร่ืองมือ
เหมาะสําหรับการหาท่ีแมนของ nonaBDE ในสารประกอบท่ีมีความเขมขนของ decaBDE อยางมีนัยสําคัญ 

ช)  แนะนําใหทําวิเคราะหแบลงกตัวทําละลายระหวางการฉีดแตละคร้ัง เพื่อใหแนใจวาไมมีการคางของสาร
วิเคราะหท่ีมีอยูกอนหนานี้จากตัวอยางหน่ึงไปยังอีกตัวอยางหน่ึง    ซ่ึงเปนเร่ืองสําคัญโดยเฉพาะเม่ือตัวอยางมี 
decaBDE ท่ีความเขมขนสูง และ/หรือสารหนวงเปลวไฟชนิดโบรมิเนเต็ดท่ีอาจรบกวนการวิเคราะห    ความ
ลมเหลวท่ีจะหาวาเครื่องทดสอบปราศจากการเจือปนของสารที่วิเคราะหอาจสงผลทําใหผลลัพธผิดพลาด
สูงข้ึน   แนะนําใหใส BSA หรือ BSTFA ในปริมาณเล็กนอยลงในตัวทําละลาย เพื่อรักษาความเฉ่ือยของ 
ไลเนอรหัวฉีด 

ซ)  เวลาการยึดตรึง (retention time) ของสารวิเคราะหท่ีมีมวลเอกลักษณสมนัยกับ BDE-209 และ BDE-206 ตอง
อยูภายใน + 20 s ของมาตรฐาน BDE-209 และ BDE-206 ท่ีใชในสารละลายการสอบเทียบเพื่อยืนยันวาเปน 
BDE-209 และ/หรือ BDE-206    พีกท่ีเกิดข้ึนนอกพิสัยนี้ไมสามารถบงช้ีเปน BDE-209 และ/หรือ BDE-206 
(ตัวอยางท่ีมี decaBDE จะมี BDE-206 ท่ีเปน nonaBDE อยางเดนชัด)   การใชเวลาการยึดตรึงเปนเกณฑการ
ยืนยันเปนท่ียอมรับกันอยางกวางขวางในทางปฏิบัติ 
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ก.8.2  ขีดจํากัดการตรวจหาวิธี และขีดจํากัดท่ีรายงาน 
การศึกษาขีดจํากัดการตรวจหาวิธี (MDL) ตองเสร็จสมบูรณกอนทําการทดสอบน้ี และในแตละคร้ังท่ีมีการ
เปล่ียนแปลงอยางมีนัยสําคัญในวิธีหรือชนิดเครื่องมือ   MDL ถูกกําหนดเปนความเขมขนตํ่าสุดของสารซ่ึง
สามารถวัดไดและรายงานดวยความม่ันใจ 99 % จากการตรวจหาเชิงคุณภาพของตัวอยางซ่ึงเปนคาท่ียอมใหมีสาร
วิเคราะหอยูในเมทริกซ  MDL ไดมาโดยคํานวณสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสําหรับการวิเคราะหซํ้าอยางตํ่า 7 คร้ัง    
จากนั้นคูณสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานดวยคา  Student’s t  สําหรับจํานวนท่ีวิเคราะหซํ้าท้ังหมด (n) สําหรับองศาเสรี 
n-1 

หมายเหตุ 1  การวิเคราะหทั้งหมดที่ใชเพื่อคํานวณ MDL ควรทําอยางตอเนื่องตามลําดับ  

ก)  บดพอลิเมอร ประมาณ 2 g โดยพอลิเมอรท่ีเหมาะสมมาจากแหลงท่ีสะอาดและไมมีสารหนวงเปลวไฟชนิด
โบรมิเนเต็ดหรือสารประกอบอ่ืนๆท่ีอาจรบกวนการวิเคราะห (เชน วัสดุพอลิเอทิลีน BCR-681 หรืออ่ืนๆ)  

ข)  ช่ังพอลิเมอรท่ีถูกบด 100 mg และใสในทิมเบิล (thimble) อันใหม (ขอ ก.2.1.ง) 

ทําซํ้าข้ันนี้อีก 6 คร้ัง 

ค)  วาง ทิมเบิล (ขอ ก.2.1.ง) ในเคร่ืองสกัด Soxhlet (ขอ ก.2.1.ค) 

ง)  สไปก 5 μg ของคอนจีเนอรแตละคอนจีเนอรการสอบเทียบท่ีประมาณความเขมขนของแคลิแบรนตตํ่าท่ีสุด ลง
ในทิมเบิล (ขอ ก.2.1.ง) 

จ)  ใชข้ันตอนดําเนินการ (การสกัดตามขอ ก.5.3 หรือขอ ก.5.4) เพื่อสกัดตัวอยางแตละตัว แลวดําเนินการ
วิเคราะห 

ฉ)  เปอรเซ็นตคาคืนกลับของแตละคอนจีเนอรตองอยูระหวาง 70 % และ 130 %   ถาคาคืนกลับสูงกวาหรือตํ่ากวา
ขีดจํากัดเหลานี้ ตองวิเคราะหซํ้า   ถาคาคืนกลับอยูนอกขีดจํากัดเหลานี้เปนคร้ังท่ีสอง ตองทําการสกัดและการ
วิเคราะหท้ังหมดซํ้า 

ช)  แตละคอนจีเนอรตองมี MDL ท่ีคํานวณไดนอยกวาหรือเทากับ 100 mg/kg    ถา MDL ท่ีคํานวณไดของ 
คอนจีเนอรใดสูงกวาขีดจํากัดเหลานี้ ข้ันตอนดําเนินการ การสกัด และการวิเคราะหคอนจีเนอรตองทําซํ้า 

ซ)  ขีดจํากัดท่ีรายงานสําหรับแตละคอนจีเนอรอยางนอยตองเปน 3 เทาของ MDL ท่ีเกี่ยวของ   ไมเหมือนกับ MDL 
ซ่ึงเกี่ยวของกับการตรวจหาเทานั้น ขีดจํากัดท่ีรายงานคือความเขมขนท่ีสามารถหาปริมาณไดแมนสําหรับ
สารประกอบท่ีกําหนด 

หมายเหตุ 2 ถาไมสามารถหา MDL ที่ตองการได ใหเพิ่มข้ันตอนความเขมขนในกระบวนการสกัด   เพราะวาข้ันตอนความเขมขนจะเพิ่ม
ความเขมขนของเรซินในสารที่ถูกสกัดดวย และแนะนําใหเพิ่มข้ันตอนทําความสะอาดสําหรับตัวอยางแตละตัวดวย   ซ่ึงจะยืดอายุของ
คอลัมน และลดความถี่ของการบํารุงรักษาเคร่ืองมือ    ถาข้ันตอนความเขมขนและทําความสะอาดถูกใชในการวิเคราะห ควรใชข้ันตอน
เหลานี้กับตัวอยาง MDL ดวย 

ก.9  การประเมินคาของวิธี 
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ความเท่ียงและความแมนของวิธี ขีดจํากัดการตรวจหาวิธี และวิถีทางในการทําใหแนใจถึงคุณภาพของขอมูลและ
กระบวนการการพิจารณา  จะไดรับการปรับปรุงอีกคร้ังเ ม่ือได รับปริมาณขอมูลท่ีเหมาะสมซ่ึงไดจาก
หองปฏิบัติการอาสาสมัครท่ีถูกเลือกโดย IEC TC111 WG3  

ก.10  แคลิแบรนต PBB และ PBDE 
โบรมิเนเต็ดทุกสกุลจากโมโน- ถึง เดคาโบรมิเนเต็ดไบฟนิล (PBB) และโมโน- ถึง เดคาโบรมิเนเต็ด ไดฟนิล
อีเทอร (PBDE) ตองรวมอยูในการสอบเทียบ   การเขาถึงมาตรฐานคอนจีเนอรสําหรับ PBB หรือ PBDE ท่ีเฉพาะ 
(ตัวอยางเชน pentaBDE) อาจแปรผันไปตามภูมิภาค  รายการตัวอยางของคอนจีเนอรท่ีมีอยูสําหรับการสอบเทียบ
ซ่ึงพบวาเหมาะสมสําหรับการวิเคราะหนี้แสดงไวในตารางตอไปนี้ 
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ตารางท่ี ก.6 รายการตัวอยางของสารคอนจีเนอรกับการสอบเทียบท่ีพบโดยท่ัวไปท่ีหาได 
ซ่ึงพบวาเหมาะสมสําหรับการวิเคราะหนี้ 

PBBก ชื่อสารประกอบ 
BB – 003 4-โบรโมไบฟนิล 
BB – 015 4,4 -ไดโบรโมไบฟนิล 
BB – 029 2,4,5 –ไทรโบรโมไบฟนิล 
BB – 049 2,2', 4,5'-เททระโบโมไบฟนิล 
BB – 077 3,3', 4,4'-เททระโบโมไบฟนิล 
BB – 103 2,2', 4,5',6-เพนตะโบรโมไบฟนิล 
BB – 153 2,2', 4,4', 5,5'-เฮกซะโบรโมไบฟนิล 
BB – 169 3,3', 4,4', 5,5'-เฮกซะโบรโมไบฟนิล 

Dow  FR – 250 สารผสมทางเทคนิคของโนนาโบรโมไบฟนิล,  
อ็อกตะโบรโมไบฟนิล (80 %)  และเฮพตะโบรโมไบฟนิล 

BB – 209 เดคาโบรโมไบฟนิล 
BDE- 003 4-โบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 015 4,4'-ไดโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 033 2', 3,4 –ไทรโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 028 2,4,4'-ไทรโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 047 2,2', 4,4'-เททระโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 099 2,2', 4,4',5-เพนตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 100 2,2', 4,4',6-เพนตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 153 2,2', 4,4', 5,5'-เฮกซะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 154 2,2', 4,4', 5,6'-เฮกซะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 183 2,2', 3,4,4',5',6-เฮพตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 203 2,2 , 3,4,4', 5,5',6-อ็อกตะโบรโมไดฟอีเทอร 
BDE- 206 2,2', 3,3', 4,4', 5,5',6-โนนาโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
BDE- 209 เดคาโบรโมไดฟนิลอีเทอร 

ก การจัดหมวดหมูสําหรับ PBB  และ PBDE ใชการจัดหมวดหมูตาม Ballschmiter  และ Zell 

ก.11  ขั้นตอนดําเนินการการสกัดทางเลือกสําหรับพอลิเมอรท่ีละลายได 
สําหรับตัวอยางพอลิเมอรท่ีละลายได โดยเฉพาะ PS-HI อาจใชข้ันตอนดําเนินการสกัดทางเลือกตอไปนี้ 

ก)  ช่ังตัวอยาง 100 mg  ใหถูกตองถึง 0.1 mg ลงในขวดเล็กสีอําพัน (ปริมาตรอยางนอย 2 ml) 

หมายเหตุ 1  อาจใชปริมาณตัวอยางเปนอยางอื่นสําหรับตัวอยางที่มีความเปนไปไดที่จะมีความเขมขนของ PBB หรือ PBDE ตํ่ามากหรือสูง
มาก 

ข)  ถายตัวทําละลายท่ีเหมาะสม 9.8 ml ไปยังขวดเล็ก  และบันทึกมวลของสารผสม  
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หมายเหตุ 2  ปริมาตรตัวทําละลายอาจถูกปรับตามความเปนไปไดที่จะมีความเขมขนของ PBB หรือ PBDE ตํ่ามากหรือสูงมาก 

ค)  เติมสารตัวแทนมาตรฐาน DBOFB (ขอ ก.5.1.ก) (50 μg/ml) 200 μl ลงในขวดเล็ก และบันทึกมวลอีกคร้ัง  
บันทึกมวลท้ังหมดของตัวอยาง ตัวทําละลาย ขวดเล็ก และจุก 

ง)  ปดจุกขวดตัวอยางใหแนน วางในอางอัลตราโซนิกและเปดเคร่ืองส่ัน (sonicate) เปนเวลา 30 min จนกระท่ัง
ตัวอยางถูกละลาย   อาจใชเทปกาวช้ินเล็กๆ เพื่อปองกันจุกไมใหส่ันจนหลวม   หลังจากตัวอยางถูกละลาย 
ปลอยขวดเล็กใหเย็นลง และบันทึกมวล    ทวนสอบวามวลเทากับท่ีบันทึกไวในข้ันตอน ค   ขางตน 

จ)  ถายสารละลายไปยังขวดเล็กสีอําพันใบใหม (ปริมาตรอยางนอย 12 ml) 1.0 ml  และช่ังใหไดคาถูกตองถึง  
0.1 mg 

ฉ)  เลือกตัวทําละลายท่ีไมใชตัวทําละลายพอลิเมอร แตเปนตัวทําละลายที่ดีสําหรับ PBB /PBDE   ถายตัวทําละลาย
ดังกลาว 9.0 ml ไปยังขวดเล็ก และบันทึกมวลของขวดเล็กและส่ิงท่ีบรรจุอยูใหถูกตองถึง 0.1 mg 

ช) ปลอยพอลิเมอรใหจับตัวกัน หรือกรองสารผสมผานเยื่อบาง PTFE 0.45 μm  อีกทางเลือกใหถาย 1.0 ml ของ
สารละลายบางสวนไปยังขวดแกววัดปริมาตร 10 ml  และช่ังสารละลายบางสวนนั้นใหถูกตองถึง 0.1 mg  ปรับ
ปริมาตรใหสูงถึงขีดเครื่องหมายโดยใชตัวทําละลายใหม บันทึกมวลสุดทาย แลวผสมใหเขากัน 

หมายเหตุ 3   ตัวอยางเชน ละลายตัวอยางของ PS- HI ในโทลูอีน (ขอ ก.3.ก)  ตอมา  นําสารละลายบางสวน 1.0 ml  ทําใหเจือจางดวย 
ไอโซอ็อกเทน 9.0 ml 

ซ) ถามีข้ันตอนการตกตะกอนของพอลิเมอร ใหเตรียมสารละลายของตัวทําละลาย 10 % ในตัวทําละลายท่ีไมใช
ตัวทําละลายพอลิเมอร และใชขวดแกววัดปริมาตรท่ีไดรับการสอบเทียบเพื่อหาความหนาแนนของสารผสม ใช
ความหนาแนนนี้ในการคํานวณครั้งหลัง 

ฌ) เตรียมแบลงกการสกัดและการละลายโดยข้ันตอนดําเนินการเดียวกัน 

ญ) ปฏิบัติตามข้ันตอนดําเนินการเกี่ยวกับการวิเคราะหท่ีบรรยายในขอ ก.5.4 และขอ ก.6 และขอ ก.7   คํานวณ
ความเขมขน PBB หรือ PBDE ในตัวอยางตามขอ ก.6.3 

ก.12  ตัวอยางของโครมาโตแกรมท่ีสภาวะ GC-MS ท่ีไดรับการแนะนํา 
ตารางท่ี ก.7 แสดงคอนจีเนอรของ PBB และ PBDE ในสารผสมท่ีใชเปนตัวอยางของโครมาโตแกรมท่ีแสดงใน 
รูปท่ี ก.1 ถึงรูปท่ี ก.3 
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ตารางท่ี ก.7 คอนจีเนอรของ PBB และ PBDE ในสารผสม 
คอนจีเนอรของ PBB คอนจีเนอรของ PBDE 

B-2 = 3-โบรโมไบฟนิล BDE-1 = 2-โบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-10 = 2,6 –ไดโบรโมไบฟนิล BDE-7 = 2,4 -ไดโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-30 = 2,4,6 –ไทรโบรโมไบฟนิล BDE-28 = 2,4,4'-ไทรโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-80 = 3,3', 5,5'-เททระโบรโมไบฟนิล BDE-47 = 2,2', 4,4'-เททระโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-103 = 2,2', 4,5',6-เพนตะโบรโมไบฟนิล BDE-99 = 2,2', 4,4',5-เพนตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-169 = 3,3', 4,4', 5,5'-เฮกซะโบรโมไบฟนิล BDE-100 = 2,2', 4,4',6-เพนตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-194 = 2,2', 3,3', 4,4', 5,5'-อ็อกตะBB BDE-154 = 2,2', 4,4', 5,6'-เฮกซะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-206 = 2,2', 3,3', 4,4', 5,5',6-โนนาBB BDE-183 = 2,2', 3,4,4',5',6-เฮพตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
B-209 = เดคาโบรโมไบฟนิล BDE-203 = 2,2', 3,4,4', 5,5',6-อ็อกตะโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
 BDE-206 = 2,2', 3,3', 4,4', 5,5',6-โนนาโบรโมไดฟนิลอีเทอร 
 BDE-209 = เดคาโบรโมไดฟนิลอีเทอร 

โครมาโตแกรมตอไปนี้ไดมาจากการใชพารามิเตอร GC ท่ีบรรยายในขอ 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. 
(ขอแนะนํา) 

การทดสอบการมีโครเมยีมเฮกซะเวเลนซ (Cr(VI)) ในสารเคลือบปองกันการกัดกรอนท่ีไมมีส ี
และมีสีบนโลหะ 

ข.1  ภาพรวม 
วิธีนี้กําหนดข้ันตอนดําเนินการสําหรับการตรวจหาเชิงคุณภาพของการมีโครเมียมเฮกซะเวเลนซ (Cr(VI))ในสาร
เคลือบปองกันการกัดกรอนมีสีและไมมีสีบนตัวอยางโลหะ    Cr(VI) เปนพิษตอมนุษย   ควรดําเนินการกับ
ตัวอยางท่ีอาจมี Cr(VI) และรีเอเจนตท้ังหมดท่ีใชในวิธีดังกลาวดวยความระมัดระวังอยางเหมาะสม 

เนื่องจากความไวในการเกิดปฏิกิริยาของ Cr(VI)  ความเขมขนท่ีอยูในช้ันสารเคลือบปองกันการกัดกรอน สามารถ
เปล่ียนแปลงอยางรวดเร็วตามเวลาและภาวะการเก็บ     เพราะฉะน้ันวิธีนี้จึงเปนวิธีท่ีเปนไปไดในทางปฏิบัติและมี
ประสิทธิผลในการตรวจหาการมี Cr(VI) ในเชิงคุณภาพในช้ันสารเคลือบ  ตัวอยางท่ีจะทดสอบตองเก็บไวท่ีภาวะ
โดยรอบ และวิธีการวิเคราะหที่บรรยายในท่ีนี้จะดําเนินการภายใน 30 วันของกระบวนการเคลือบ ภาวะโดยรอบ
ถูกกําหนดเปน 45 % RH (ความช้ืนสัมพัทธ)  ถึง 75 % RH และอุณหภูมิระหวาง 15 °C และ 35 °C    ถาตัวอยาง
ไมสามารถเปนไปตามขอกําหนดของการเก็บท่ีภาวะโดยรอบและวิเคราะหภายใน 30 วันของกระบวนการเคลือบ 
หรือถาไมทราบภาวะการเก็บและวันท่ีผลิต ของตัวอยาง ผลลัพธเกี่ยวกับการวิเคราะหของตัวอยางท่ีไดมาโดยวิธี
ตอไปนี้ท่ีบรรยายไวท่ีนี้ไมสามารถทวนสอบไดวา Cr(VI) มีมาแตเดิมในช้ันสารเคลือบหรือไม    ผลการทดสอบ
สามารถบงบอกไดเพียงการมี/การไมมี ของ Cr(VI) ภายในขีดจํากัดของวิธีดังกลาว ท่ีเวลาหน่ึงของการทดสอบ   
ตองกําหนดไวอยางชัดเจนในรายงานการวิเคราะหดวย  

วิธีนี้ประกอบดวย 2 ข้ันตอนดําเนินการหลัก : ข้ันตอนดําเนินการการทดสอบแบบจุด (spot-test) และข้ันตอน
ดําเนินการการสกัดดวยน้ําเดือด (boiling water extraction)  ข้ันตอนดําเนินการการทดสอบแบบจุดอาจดําเนินการ
เปนลําดับแรกเนื่องจากงายและสะดวกในการใช    เม่ือการทดสอบแบบจุดแสดงผลที่เปนลบหลังจากการเสร็จส้ิน
ข้ันตอนดําเนินการท้ังหมดท่ีแสดงรายการในขอ ข.5.1  หรือผูวิเคราะหไมแนใจเก่ียวกับผลการทดสอบแบบจุด  
หรือมีการแทรกสอดทางสีจากพื้นหลัง ข้ันตอนดําเนินการการสกัดดวยน้ําเดือด  จะถูกนํามาใชสําหรับการทดสอบ
อยางละเอียด   การแทรกสอดทางสีสามารถพบไดบอยคร้ังในสารเคลือบปองกันการกัดกรอนมีสี และทําใหผล
การทดสอบผิดพลาด    เม่ือพบวามี Cr(VI) ในตัวอยางจากการตรวจหาโดยใชข้ันตอนดําเนินการการทดสอบแบบ
จุด หรือวิธีการสกัดดวยน้ําเดือด ตัวอยางนั้นๆถูกพิจารณาวามี Cr (VI) ในช้ันสารเคลือบ 

หมายเหตุ  สารละลายมาตรฐานเปรียบเทียบ Cr (VI) ที่ใชในวิธีนี้ ถูกเลือกบนพื้นฐานของการศึกษาระหวางหองปฏิบัติระดับนานาชาติ (IIS) 
จํานวน 2 ชุดที่จัดโดย IEC TC 111 WG 3    ผลการทดสอบถูกแสดงในลักษณะที่เปนบวกและที่เปนลบสําหรับการมี Cr (VI)    สําหรับ
รายละเอียดอางถึงขอ ข.6 

ตองกําจัดสารละลายหรือวัสดุของเสียท่ีมี Cr(VI) อยางเหมาะสม  ตัวอยางเชน ใชกรดแอสคอรบิก (ascorbic) หรือ
รีดิวซิงเอเจนต (reducing agent) อ่ืนๆ เพื่อรีดิวซ Cr(VI) เปน Cr(III) 
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ข.2  เคร่ืองสําเร็จ บริภัณฑ และวัสดุ 
รายการตอไปนี้ถูกนํามาใชเพื่อการวิเคราะห   
ก)  เคร่ืองช่ังท่ีผานการสอบเทียบ : เคร่ืองช่ังวิเคราะหท่ีช่ังไดแมนถึง 0.1 mg 
ข)  เทอรมอมิเตอร หรืออุปกรณวัดอุณหภูมิอ่ืนๆ ท่ีมีความสามารถวัดไดถึง 100 °C 
ค)  เคร่ืองวัดสี : สเปกโทรโฟโตมิเตอร (spectrophotometer) สําหรับการใชท่ี 540 nm ท่ีใหทางเดินแสงเปน 1 cm  

หรือยาวกวา  หรือโฟโตมิเตอรตัวกรอง (filter photometer) ท่ีใหทางเดินแสงเปน 1 cm  หรือยาวกวา  และมีตัว
กรองสีเหลืองแกมเขียวมีความสงผาน (transmittance) สูงสุดใกล 540 nm 

ง)  ภาชนะหองปฏิบัติการ (labware) : ภาชนะหองปฏิบัติการที่ใชซํ้าไดท้ังหมด (แกว, ควอตซ, พอลิเอทิลีน, 
 พอลิเทตระฟลูออโรเอทิลีน( PTFE ) อ่ืนๆ) รวมถึงท่ีใสตัวอยาง ตองแชคางคืนอยูในน้ํายาทําความสะอาดช้ัน
คุณภาพหองปฏิบัติการและน้ํา (ขอ ข.3.ช) ลางดวยน้ํา (ขอ ข.3.ช) และแชในกรดผสมเจือจาง (HNO3:HCl:H2O 
เทากับ 1:2:9 โดยปริมาตร) เปนเวลา 4 h ตามดวยการลางดวยน้ํา (ขอ ข.3.ช)  ข้ันตอนดําเนินการทําความ
สะอาดทางเลือกอ่ืนยอมใหใชไดหากสามารถแสดงไดวามีการทําความสะอาดท่ีพอเพียงดวยวิธีวิเคราะห 
แบลงก 

จ)  กระบอกตวงที่มีขีดบอกปริมาตร : เคร่ืองแกวช้ัน A  100 ml  หรือมีความเท่ียงและความแมนท่ีเทียบเทาท่ี
ยอมรับได    บริภัณฑวัดปริมาตรทางเลือก ตัวอยางเชน เคร่ืองเจือจางอัตโนมัติ ท่ีมีความเท่ียงและความแมน
ยอมรับได สามารถนํามาใชได 

ฉ)  ปเปตตท่ีผานการสอบเทียบ : เคร่ืองแกวช้ัน A หรือท่ีมีความเท่ียงและความแมนท่ีเทียบเทาท่ียอมรับได 
ช)  ภาชนะสําหรับการสกัด : บีกเกอรแกวโบโรซิลิเกต (borosilicate glass) หรือควอตซ 250 ml ท่ีมีขีดบอก

ปริมาตร หรือท่ีเทียบเทา 
ซ)  อุปกรณใหความรอน: ท่ีสามารถรักษาการเดือดของสารละลายท่ีสกัดได 
ฌ) เยื่อกรอง (0.45 μm) นิยมใชเยื่อพอลิคารบอเนตหรือเยื่อท่ีเปนเซลลูโลส 

ข.3  รีเอเจนต 
รีเอเจนตตอไปนี้จะถูกใช   
ก) 1,5-ไดฟนิลคารเบไซด, ช้ันคุณภาพรีเอเจนต สําหรับการวิเคราะห   
ข) สารละลายมาตรฐานโพแทสเซียม ไดโครเมต K2Cr2O7 (ท่ีมี Cr ท้ังหมด 400 mg/kg) : ในภาชนะแกว ละลาย 

K2Cr2O7 (ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห)  0.113 g ในน้ํา (ขอ ข.3.ช)  และทําใหเจือจางดวยน้ํา  
(ขอ ข.3.ช)  เพื่อใหไดมวลทั้งหมด 100 g   ปดจุกหรือฝาใหแนน อายุการเก็บของสารละลายน้ีประมาณ 1 ป 

ค)  สารละลายมาตรฐาน K2Cr2O7 (ท่ีมี Cr ท้ังหมด 1 mg/kg) : ช่ังสารละลายจากข้ันตอน ข  0.25 g ลงในภาชนะ
แกว และทําใหเจือจางดวยน้ํา (ขอ ข.3.ช) เพื่อใหไดมวลทั้งหมด 100 g ปดจุกหรือฝาใหแนน   สารละลายนี้ตอง
ใชภายใน 24 h หลังการเตรียม   

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

ข.4  การเตรียมตัวอยาง 
กอนทดสอบ พื้นผิวตัวอยางดังกลาวตองปราศจากส่ิงเจือปน ลายนิ้วมือ และรอยเปอนท้ังหมด ถาพื้นผิวดังกลาว
ถูกเคลือบดวยน้ํามันบางๆ ใหกําจัดออกกอนที่จะทดสอบ โดยการใชกระดาษเช็ดสําหรับหองปฏิบัติการที่นุมและ
สะอาด ท่ีใหเปยกดวยตัวทําละลายท่ีเหมาะสม หรือโดยการลางพื้นผิวดังกลาวดวยตัวทําละลายท่ีเหมาะสมท่ี
อุณหภูมิหอง (ไมเกิน 35 °C)   ตัวอยางดังกลาวตองไมถูกทําใหแหงโดยวิธีเรงท่ีอุณหภูมิเกิน 35 °C   ตองไมควร
กระทําการในสารละลายแอลคาไลนเนื่องจากสารเคลือบปองกันการกัดกรอนจะถูกทําใหเสียหายดวยสาร 
แอลคาไลน 
ถามีสารเคลือบพอลิเมอรบนพื้นผิวตัวอยาง ขัดดวยกระดาษทรายละเอียดเบาๆ เชน กระดาษเจีย SiC ท่ีมีขนาดกริต 
800 เพื่อขัดช้ันพอลิเมอรออก แตตองไมทําใหสารเคลือบปองกันการกัดกรอนบนตัวอยางหลุดออกมา   วิธีอ่ืนๆ
สําหรับขัดสารเคลือบออกอาจนํามาใชได ถาพิสูจนไดวามีประสิทธิผลเทียบเทาหรือมากกวา 

ข.5  ขั้นตอนดาํเนินการทดสอบ 
ข.5.1  ขั้นตอนดําเนินการการทดสอบแบบจุด (spot-test) 
สําหรับข้ันตอนดําเนนิการการทดสอบแบบจุด  ใหทําตามข้ันตอนตอไปนี้   
ก)  ละลาย 1,5-ไดฟนิลคารเบไซด (ขอ ข.3.ก) 0.4 g ในสารผสมของอะซีโทน (ขอ ข.3.ง) 20 ml และเอทานอล  

(96 % (v/v), ขอ ข.3.จ)  20 ml หลังจากการละลาย ใหเติมสารละลายกรดออโทฟอสฟอริก (ขอ ข.3.ฉ)  
75 % (m/m) 20 ml และ น้ํา (ขอ ข.3.ช) 20 ml เตรียมสารละลายนี้กอนการใชไมเกิน 8 h  

ข) สําหรับตัวอยางโลหะท่ีเปนแผน หยดสารละลายทดสอบ (ท่ีเตรียมในขอ ข.5.1.ก) 1 ถึง 5 หยด ลงบนพื้นผิว
ตัวอยาง  ถามี Cr (VI)อยู สีแดงถึงสีมวงจะปรากฏภายในไมกี่นาที    ผลการทดสอบถูกพิจารณาเปนบวก   ถา
ไมเปนตามนี้ผลการทดสอบถูกพิจารณาเปนลบ   ผลการทดสอบท่ีเปนบวกหรือการเปล่ียนสีสามารถยืนยันได
โดยข้ันตอนดําเนินการตอไปนี้ท่ีอธิบายไวในขอยอยท่ี 4 และขอยอยท่ี 5 ของขอ ข.5.1.ง   ไมตองสนใจสีใดๆที่
ปรากฏหลังจากเวลานั้น  ตัวอยางเชน เม่ือแหง 
สําหรับตัวอยางอุปกรณเหนี่ยวยึด (fastener) ตัวอยางเชน หมุดเกลียวเล็ก ใหวางตัวอยางในภาชนะเล็กๆ เชน
หลอดแกวทดลอง  และเติมสารละลายทดสอบ (ท่ีเตรียมในขอ ข.5.1.ก) 1 ถึง 5 หยดลงในภาชนะดังกลาว   ถา
มี Cr(VI) อยู  สีแดงถึงสีมวงจะปรากฏภายใน 2-3 min การสังเกตสีของสารละลายทดสอบทําไดงายโดยนํา
ตัวอยางอุปกรณเหนี่ยวยึดออกจากภาชนะ แลวนําภาชนะดังกลาวไปวางบนพ้ืนหลังสีขาว   

ค)  ถาผลการทดสอบเปนบวก ตัวอยางถูกพิจารณาวามี Cr(VI)ในช้ันสารเคลือบ  ไมจําเปนตองวิเคราะหตอไปอีก 
ง)  ถาผลการทดสอบเปนลบ ใหดําเนินการตามข้ันตอนตอไปนี้ 
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-  เลือกพื้นท่ีท่ียังไมไดทดสอบบนพ้ืนผิวตัวอยางของแผนโลหะ หรือเลือกตัวอยางอุปกรณเหนี่ยวยึดอีกตัว
หนึ่งท่ีเปนชนิดเดียวกัน    ขัดเบาๆดวยกระดาษทรายละเอียด เชน กระดาษเจีย SiC ท่ีมีขนาดกริต 800 เพื่อ
ขัดพื้นผิวโครเมตท่ีอาจถูกรีดิวซ แตตองไมลอกช้ันเคลือบท้ังหมด 

-  บนพื้นผิวท่ีขัดใหมๆ ใหทําซํ้าขอ ข.5.ข   ถาผลการทดสอบเปนบวก ตัวอยางถูกพิจารณาวามี Cr(VI) ในช้ัน
สารเคลือบ 

-   ถาผลการทดสอบเปนลบอีก ใหทําซํ้าข้ันตอนแรกของขอ ข.5.ง  ดวยแรงที่มากกวาเพื่อขูดลงไปในช้ันสาร
เคลือบใหลึกกวาเดิม และทําซํ้าข้ันตอนท่ีสองของขอ ข.5.ง   ถาผลการทดสอบยังคงเปนลบจนถึงวัสดุฐาน 
ตัวอยางถูกพิจารณาวามีปริมาณตํ่ากวาขีดจํากัดของการตรวจหาของ Cr(VI) ณ เวลาท่ีทดสอบ 

-   ถาสีท่ีเกิดข้ึนในระหวางการทดสอบทําใหผูวิเคราะหตัดสินไดยาก, ใหหยดสารละลายมาตรฐาน K2Cr2O7 1 
หยด (ท่ีมี Cr 1 mg/kg ซ่ึงเตรียมในขอ ข.3.ค) ลงบนวัสดุฐานท่ีไมเคลือบและขัดใหม แลวผสมกับ
สารละลายทดสอบ (ท่ีเตรียมในข้ันตอนดําเนินการขอ ข.5.1.ก) 1 หยด   อีกทางเลือกหนึ่ง คือผสม
สารละลายมาตรฐาน K2Cr2O7 (Cr 1 mg/kg, ซ่ึงเตรียมในขอ ข.3.ค) กับสารละลายทดสอบ(ท่ีเตรียมใน
ข้ันตอนดําเนินการขอ ข.5.1.ก) ในปริมาณท่ีเทากัน ในภาชนะเล็กๆ เชนหลอดแกวทดลอง 

-  เปรียบเทียบสีท่ีไดจากตัวอยางกับสีท่ีไดจากสารละลายมาตรฐาน K2Cr2O7   ถาสีท่ีไดจากตัวอยางเหมือนกับ
หรือแดงกวาสีจากสารละลายมาตรฐาน ผลการทดสอบแบบจุดเปนบวก ถาสีท่ีไดมาจากตัวอยางใส (ไมมีสี) 
ผลการทดสอบเปนลบ   ถาสีท่ีไดมาจากตัวอยางแดงนอยกวาสีจากสารละลายมาตรฐานแตไมใส ใหไปท่ี 
ขอ ข.5.2 

-  ผลการทดสอบแบบจุดท่ีเปนบวกแสดงวามี Cr(VI) ในสารเคลือบ  ความเขมขนของ Cr(VI) ท่ีถูกตรวจหา
ในสารละลายการทดสอบแบบจุดเทากับหรือมากกวา 1 mg/kg อยางไรก็ตามตองไมแปลผลวาเปนความ
เขมขนของ Cr(VI) ในช้ันเคลือบของตัวอยาง และตองไมใชเปน MDL สําหรับการทดสอบเชิงคุณภาพนี้ 

จ)  สําหรับจุดประสงคการเปรียบเทียบ ใหทดสอบวัสดุฐานของตัวอยางในทํานองเดียวกัน   วัสดุฐานของตัวอยาง
สามารถไดมาโดยการนําช้ันเคลือบท้ังหมดออกจากพ้ืนผิวตัวอยาง ตัวอยางเชน การขัดดวยกระดาษทรายหรือถู
ดวยตะไบ หรือโดยเอาชั้นเคลือบออกดวยสารละลายกรด 

ฉ)  เม่ือการทดสอบแบบจุดแสดงผลเปนลบ หรือผูวิเคราะหไมแนใจเกี่ยวกับผลการทดสอบแบบจุดท่ีไดมา ตองใช
ข้ันตอนดําเนินการสกัดดวยน้ําเดือดในขอ ข.5.2 เพื่อทวนสอบผลการทดสอบ 

ข.5.2  ขั้นตอนดําเนินการสกัดดวยน้าํเดือด 
ก)  สารละลายทดสอบท่ีเตรียมในขอ ข.5.1.ก  สามารถใชโดยตรงในข้ันตอนดําเนินการนี้   สารละลายทดสอบ

ทางเลือกท่ีมีอายุการเก็บนานกวายังสามารถใชในข้ันตอนดําเนินการนี้   เตรียมสารละลายทางเลือกดังตอไปนี้ 
ละลาย ไดฟนิลคารเบไซด (ขอ ข.3.ก) 0.5 g ในอะซีโทน (ขอ ข.3.ง) 50 ml ทําใหเจือจางชาๆดวยน้ํา  
(ขอ ข.3.ช) 50  ml (การผสมเร็วอาจสงผลในการตกตะกอนของไดฟนิลคารเบไซด) พรอมท้ังกวนสารละลาย
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ไปดวยเพื่อใหเกิดความเสถียรสูงสุด ใหเก็บสารละลายทดสอบน้ีไวในขวดแกวสีอําพันในเคร่ืองทําความเย็น  
และท้ิงเม่ือสารละลายเปล่ียนสี   

ข)  ตัวอยางท่ีถูกทดสอบตองมีพื้นท่ีผิว 50 cm2 + 5 cm2    สําหรับช้ินสวนเล็กๆ เชน อุปกรณเหนี่ยวยึด หรือตัวอยาง
ท่ีมีรูปรางพื้นผิวไมแนนอน  ใหใชจํานวนตัวอยางท่ีเหมาะสมที่จะไดมาซ่ึงพื้นท่ีผิวท้ังหมดที่ตองการ  
50 cm2 + 5 cm2 

หมายเหตุ 1  สําหรับตัวอยางที่มีรูปรางซับซอน สามารถคาดคะเนพื้นที่ผิวตามขอกําหนดคุณลักษณะของการผลิต ถาหาได  หรือโดยใชมิติ
และรูปราง   ตัวอยางเชน หมุดเกลียวหัวจม อาจถูกพิจารณาเปนทรงกระบอกโลหะอันหนึ่ง(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  อาจเปนการยากสําหรับชิ้นสวนอิเล็กทรอนิกสเล็กๆบางสวนที่จะไดพื้นที่ผวิทั้งหมด 50 cm2 + 5 cm2   ในกรณนีั้น อาจลดพื้นผิว
ตัวอยางทั้งหมดลง และปรับตัวประกอบการเจือจางใหสอดคลองกัน  ควรบันทกึการปรับไวในรายงานการวิเคราะห 

ค) ใหความรอนแกน้ํา (ขอ ข.3.ช) 50  ml ในบีกเกอรท่ีเหมาะสม (ท่ีมีขีดบอกปริมาตร) (ขอ ข.2.ง) จนกระท่ังเดือด  
และจุมตัวอยางใหจมในบีกเกอร (ขอ ข.2.ง)  ปดบีกเกอร (ขอ ข.2.ง) ดวยกระจกนาฬิกา (ขอ ข.2.ง)   ชะละลาย
เปนเวลา 10 min + 0.5 min ขณะท่ีน้ําเดือดอยางตอเนื่อง  นําตัวอยางออกแลวทําใหบีกเกอร (ขอ ข.2.ง) และ
สารละลายที่บรรจุอยูเย็นลงถึงอุณหภูมิหอง    ถาน้ําบางสวนระเหย ใหเติมน้ํา (ขอ ข.3.ช) ใหกลับมาเปน  
50 ml ถาสารละลายเปนสีขาวขุนหรือตกตะกอน ใหกรองผานเยื่อกรอง (ขอ ข.2.ฌ) สูบีกเกอรแหง (ขอ ข.2.ง)   
เติมสารละลายกรดออโทฟอสฟอริก  (ขอ 8.3.ฉ) 1 ml  และผสมใหเขากัน   เทสารละลายคร่ึงหนึ่ง  
(25 ml โดยประมาณ) ลงในบีกเกอรแหง (ขอ ข.2.ง) อีกใบหนึ่ง  เติมสารละลายทดสอบ (ขอ ข.5.1.ก หรือ 
ขอ ข.5.2.ก) 1 ml ใหแกบีกเกอรใบหนึ่ง (ขอ ข.2.ง) ใน 2 ใบ   ผสมใหเขากันแลวสังเกตสีเทียบกับสารละลาย
ในบีกเกอรอีกใบ (ขอ ข.2.ง) ซ่ึงเปนแบลงก   สีแดงแสดงถึงการมี Cr(VI) 
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ง)   ถาสีท่ีเกิดข้ึนในระหวางการทดสอบทําใหผูวิเคราะหตัดสินไดยาก ใหถายสารละลายสวนหนึ่งไปสูเซลล 
แอบซอรบชัน (absorption cell) 1 cm (ขอ ข.2.ค)  หลังจากทําปฏิกิริยา 2 min ใหวัดแอบซอรแบนซท่ี 540 nm  
เทียบกับ แบลงกดวยเคร่ืองวัดสี (ขอ ข.2.ค)  วัดซํ้า 3 คร้ัง แลวใชคาเฉล่ียเปนแอบซอรแบนซสุดทายของ
ตัวอยาง   

จ)  เจือจางสารละลายมาตรฐาน K2Cr2O7(ท่ีมี Cr 1 mg/kg ท่ีถูกเตรียมในขอ ข.3.ค) 1 ml ดวยน้ํา (ขอ ข.3.ช)  ใหมี
ปริมาตรเปน 50  ml เติมสารละลายกรดออโทฟอสฟอริก (ขอ ข.3.ฉ)  1 ml แลวผสมใหเขากัน  เติมสารละลาย
ทดสอบ (ขอ ข.5.1.ก หรือขอ ข.5.2.ก) 2 ml ผสมใหเขากัน และวัดแอบซอรแบนซซํ้า 3 คร้ังดังขางตนใช
คาเฉล่ียของการวัด 3 คร้ังเปนแอบซอรแบนซสุดทายของสารละลายมาตรฐาน 

ฉ)  ถาคาแอบซอรแบนซท่ีไดมาในขอ ข.5.2.ง  เทากับหรือมากกวาคาท่ีไดมาในขอ ข.5.2.จ ตัวอยางถูกพิจารณา
เปนบวกสําหรับ Cr(VI)    ถาไมเปนตามนี้ ผลการทดสอบถือวาเปนลบ 

ช)  ผลทดสอบการสกัดดวยน้ําเดือดท่ีเปนบวกแสดงการมี Cr(VI)  ความเขมขนของ Cr(VI) ท่ีตรวจหาไดใน
สารละลายสกัดดวยน้ําเดือดเทากับหรือมากกวา 0.02 mg/kg เม่ือใชพื้นท่ีผิวตัวอยางเทากับ 50 cm2   อยางไรก็
ตามตองไมแปลผลวาเปนความเขมขนของ Cr(VI) ในช้ันเคลือบของตัวอยาง และตองไมใชเปน MDL สําหรับ
การทดสอบเชิงคุณภาพนี้ 

ข.6  การประเมินคาของวิธี 
หลักการของวิธีนี้ถูกประเมินคาและสนับสนุนโดยการศึกษาระหวางหองปฏิบัติการระดับนานาชาติ (IIS) 2 ชุด  ท่ี
จัดโดย IEC TC 111 WG 3    การศึกษาดังกลาวใหความสําคัญไปท่ีการตรวจหาการมี Cr(VI) ในสารเคลือบ
ปองกันการกัดกรอนบนตัวอยางโลหะ    หองปฏิบัติการระหวางประเทศ 14 แหงมีสวนรวมในการศึกษาชุดแรก 
และ 12 แหงในการศึกษาชุดท่ีสอง 
สารละลายมาตรฐานเปรียบเทียบ Cr(VI) ในวิธีนี้  กลาวคือ คา 0.5 mg/kg สําหรับข้ันตอนดําเนินการทดสอบแบบ
จุด และคา 0.02 mg/kg  สําหรับข้ันตอนดําเนินการสกัดดวยน้ําเดือด ถูกกําหนดจากผล IIS 2 ชุด สารละลาย
มาตรฐานเปรียบเทียบท่ีมีความแตกตางยังสามารถพบอยูในวิธีมาตรฐานท่ีเกี่ยวกับ Cr(VI) อ่ืนๆ ตัวอยางเชน EN 

15205:2006[49] ซ่ึงคาขีดเร่ิม (threshold)  0.1 μg/cm2 ถูกนํามาใชเปนคาเปรียบเทียบเชิงคุณภาพ เพื่อแสดงวา
ตัวอยางมี Cr(VI) ซ่ึงคาขีดเร่ิมนี้ไมถูกประเมินคาภายใตขอบขายของวิธีนี้   ใหสังเกตวาหนวยท่ีแตกตางกันนั้นถูก
ใชในวิธีท่ีตางกันดวย 
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ภาคผนวก ค. 
(ขอแนะนํา) 

การตรวจหาโครเมียมเฮกซะเวเลนซ (Cr(VI)) ในพอลิเมอรและอิเล็กทรอนิกสโดยวิธีวัดสี 

 ค.1  ภาพรวม 
วิธีนี้บรรยายข้ันตอนดําเนินการวัดปริมาณโครเมียมเฮกซะเวเลนซ Cr(VI)    ในตัวอยางพอลิเมอรและ
สวนประกอบอิเล็กทรอนิกส   วิธีนี้ใชข้ันตอนดําเนินการยอยดวยแอลคาไลนเพื่อสกัด Cr(VI) จากตัวอยาง   
การศึกษาไดแสดงใหเห็นวาสารละลายแอลคาไลนมีประสิทธิผลมากกวาสารละลายกรดในการสกัด Cr(VI) จาก
ตัวอยางละลายน้ําไดและละลายน้ําไมได   ในสารละลายการสกัดดวยแอลคาไลน การรีดิวซจาก Cr(VI) ไปเปน 
Cr(III) หรือออกซิเดชันจาก Cr(III) ไปเปน Cr(VI) เกิดข้ึนไดนอยมาก 

สารละลายการสกัดดวยแอลคาไลนคือสารผสมของ 0.28 mol/l  Na2CO3 กับ 0.5 mol/l NaOH    ตัวอยางเปาหมาย
ถูกยอยในสารละลายท่ี 90 °C ถึง 95 °C เปนเวลา 3 h     ความเขมขน Cr(VI) ในสารสกัดถูกหาโดยปฏิกิริยาทาง
เคมีภายใตภาวะกรดกับ 1,5-ไดฟนิลคารเบไซด Cr(VI) ถูกรีดิวซเปน Cr(III) ในการทําปฏิกิริยากับไดฟนิลคารเบ
ไซดซ่ึงถูกออกซิไดซไปเปนไดฟนิลคารบาโซน Cr(III) และไดฟนิลคารบาโซนจะทําปฏิกิริยาตอไปกลายเปน
สารประกอบเชิงซอนท่ีมีสีมวงแดง   สารละลายของสารประกอบเชิงซอนถูกวัดปริมาณโดยเคร่ืองวัดสี หรือ 
สเปกโทรโฟโตมิเตอรท่ี 540 nm 

เพื่อหนวงการเปล่ียนแปลงทางเคมีของ Cr(VI)  ตองเก็บตัวอยางและสารสกัดท่ีภาวะโดยรอบท่ีความช้ืนสัมพัทธ 
45 % ถึง 75 % และอุณหภูมิ 15 °C ถึง 35 °C กอนการวิเคราะห  เนื่องจากยังไมสามารถทําความเขาใจไดอยาง
สมบูรณเกี่ยวกับความเสถียรของ Cr(VI) ในสารสกัด  การวิเคราะหจึงตองดําเนินการทันทีท่ีเปนไปไดหลังจากการ
สกัด 

การศึกษาระหวางหองปฏิบัติการระดับนานาชาติท่ีจัดข้ึนในระหวางการพัฒนาของวิธีนี้พบวาเมทริกซตัวอยางมี
ผลกระทบอยางมากตอการสกัด Cr(VI)    เพราะฉะนั้นความเหมาะสมของวิธีนี้แปรผันและข้ึนอยูกับเมทริกซ
องคประกอบจําเพาะของตัวอยางภายใตการทดสอบ   ทุกตัวอยางจะถูกประเมินคาโดยข้ันตอนดําเนินการ 
สไปก  เมทริกซท่ีบรรยายในขอ ค.4.5.2  เพื่อพิจารณาวาวิธีใชไดกับตัวอยางเปาหมายหรือไม และผลทดสอบ
จําเปนตองปรับตามอัตราการคืนกลับของสไปกเมทริกซหรือไม    ผลการศึกษาระหวางหองปฏิบัติการแนะนําวา
วิธีนี้เหมาะสมสําหรับชนิดตัวอยางพอลิเมอรบางอยาง รวมถึงพอลิไวนิลคลอไรด (PVC) และอะครีโลไนทริลบิว
ทาไดอีนสไทรีน (ABS) แตไมเหมาะสมสําหรับเอทิลีนไวนิลอะซีเทต/พอลิเอทิลีนโคพอลิเมอร (EVAC/PE) 

วิธีหนึ่งท่ีเหมาะแกการวัดปริมาณ Cr ท้ังหมด รวมถึง Cr(VI) ในตัวอยางพอลิเมอรและสวนประกอบ
อิเล็กทรอนิกส ไดแก วิธีอินดักทิฟลี คัปเปล พลาสมา (Inductively Couple Plasma : ICP) คลายกับวิธีท่ีบรรยายใน
ขอ 8 ถึงขอ 10 อยางไรก็ตาม ICP ไมสามารถตรวจหา Cr(VI)  เปนการหาปริมาณของ Cr ท้ังหมดในทุกรูปแบบ
ทางเคมีในตัวอยาง 
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การแทรกสอดท่ีเปนไปไดอาจมีสาเหตุจากการรีดิวซของ Cr(VI), ออกซิเดชันของ Cr(III) หรือการแทรกสอดทาง
สีในการวัดสี    พารามิเตอรแทรกสอดอาจรวมถึง pH, Fe2 +, S2 -, Mo(VI)  เกลือปรอท และอ่ืนๆ 

ตัวอยางท้ังหมดท่ีเปนไปไดวาจะมี Cr(VI) และรีเอเจนตท่ีใชในวิธีตองดําเนินการดวยความระมัดระวังอยาง
เหมาะสม สารละลายหรือวัสดุของเสียท่ีมี Cr(VI) ตองกําจัดอยางเหมาะสม ตัวอยางเชน ใชกรดแอสคอบิกหรือ    
รีดิวซิงเอเจนตอ่ืนๆ เพื่อรีดิวซ Cr(VI) เปน Cr(III) 

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

ข)  อุปกรณกวนและใหความรอนท่ีสามารถรักษาสารละลายสกัดไวท่ีอุณหภูมิระหวาง 90 °C และ 95 °C และ
สามารถกวนไดอยางตอเนื่อง   แทงกวนแมเหล็กท่ีเคลือบดวยพอลิเทตระฟลูออโรเอทิลีน (PTFE) สามารถใช
สําหรับตัวอยางพอลิเมอร    อยางไรก็ตามไมแนะนําใหใชสําหรับตัวอยางท่ีเปนแฟรโรแมกเนติก เชนท่ีพบกัน
โดยท่ัวไปในตัวอยางโลหะและอิเล็กทรอนิกส  ในกรณีนั้น แนะนําใหใชท่ีกวนท่ีมีกานและใบกวนเปน PTFE 

ค)  พีเอชมิเตอร (pH meter) ท่ีผานการสอบเทียบ ซ่ึงอานชวง pH ไดจาก 0 ถึง 14 ดวยความแมน + 0.03  หนวย pH 

ง)  เคร่ืองช่ังวิเคราะหท่ีมีความสามารถช่ังไดละเอียดถึง 0.1 mg 

จ)  เทอรมอมิเตอร, เทอรมิสเตอรหรืออุปกรณวัดอุณหภูมิอ่ืนๆท่ีสามารถวัดไดถึง 100 °C 

ฉ)  เคร่ืองวัดสี : สเปกโทรโฟโตมิเตอร (spectrophotometer) สําหรับการใชท่ี 540 nm ท่ีใหทางเดินแสงเปน 1 cm  
หรือยาวกวา  หรือโฟโตมิเตอรตัวกรอง (filter photometer) ท่ีใหทางเดินแสงเปน 1 cm  หรือยาวกวา  และมีตัว
กรองสีเหลืองแกมเขียวมีความสงผาน (transmittance) สูงสุดใกล 540 nm 

ช)  เคร่ืองบด ชนิดมีหรือไมมีการทําใหเย็นดวย LN2  ท่ีสามารถบดตัวอยางพอลิเมอรและสวนประกอบ
อิเล็กทรอนิกส 

ค.2.2  บริภัณฑ 
ก)  ภาชนะหองปฏิบัติการ (labware) : ภาชนะหองปฏิบัติการที่ใชซํ้าไดท้ังหมด (แกว, ควอตซ, พอลิเอทิลีน, พอลิ

เทตระฟลูออโรเอทิลีน (PTFE) อ่ืนๆ) รวมถึงภาชนะใสตัวอยาง ตองแชคางคืนอยูในน้ํายาทําความสะอาดช้ัน
คุณภาพหองปฏิบัติการและน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) ลางดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) และแชในกรดผสมเจือจาง 
(HNO3:HCl:H2O เทากับ 1:2:9 โดยปริมาตร) เปนเวลา 4 h ตามดวยการลางดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)   ข้ันตอน
ดําเนินการทําความสะอาดทางเลือกอ่ืนยอมใหใชไดหากสามารถแสดงไดวามีการทําความสะอาดท่ีพอเพียง
ดวยวิธีวิเคราะหแบลงก 
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ข)  ขวดแกววัดปริมาตรและกระบอกตวงวัดปริมาตรชนิดมีขีดยอย : เคร่ืองแกวช้ัน A 1 000 ml และ 100 ml ท่ีมีฝา
ปด หรือสมมูลกับความเท่ียงและความแมนท่ียอมรับได    บริภัณฑวัดปริมาตรทางเลือก ตัวอยางเชน ตัวทําให
เจือจางอัตโนมัติ ท่ีมีความเท่ียงและความแมนท่ียอมรับได สามารถใชได 

ค)  ปเปตตท่ีผานการสอบเทียบแบงช้ันท่ีมีความเท่ียงและความแมนท่ียอมรับได  

ง)  ภาชนะการยอย : แกวโบโรซิลิเกต หรือบีกเกอรควอตซท่ีมีขีดปริมาตรยอย 250 ml หรือท่ีสมมูลกัน 

จ)  เยื่อกรอง (0.45 μm) นิยมใชชนิดท่ีเปนเซลลูโลสหรือเยื่อพอลิคารบอเนต 

ฉ)  ตัวกรองในกระบอกฉีด (syringe filter cartridge) C18 

ค.3  รีเอเจนต 
ก)  กรดไนตริก (HNO3) : ความหนาแนน  เทากับ 1.40 g/ml, 65 % (m/m), ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการ

วิเคราะหหรือช้ันคุณภาพสเปกโทรสโคปก   เก็บท่ี 20 °C ถึง 25 °C ในท่ีมืด   หามใช HNO3 เขมขน ถามีสี
เหลือง ซ่ึงเปนการช้ีบอกของการรีดิวซเนื่องจากแสงของ NO3

-  ไปเปน NO2 ซ่ึงเปนรีดิวซิงเอเจนตสําหรับ 
Cr(VI) 

ข)  โซเดียมคารบอเนต : Na2CO3 (ปราศจากนํ้า), ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห เก็บท่ี 20 °C ถึง 25 °C 
ในภาชนะท่ีปดสนิท 

ค)  โซเดียมไฮดรอกไซด : NaOH, ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห เก็บท่ี 20 °C ถึง 25 °C ในภาชนะท่ีปด
สนิท 

ง)  แมกนีเซียมคลอไรด :  MgCl2 (ปราศจากนํ้า), ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห   มวลของ MgCl2 400  
mg  เทียบเทาไดกับ Mg 2+ 100 mg     เก็บท่ี 20 °C ถึง 25 °C ในภาชนะท่ีปดสนิท 

จ)  ฟอสเฟตบัพเฟอร : เตรียมสารละลายบัพเฟอรท่ี pH 7, ละลาย K2HPO4 87.09 g (ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับ
การวิเคราะห)  และ KH2PO4 68.04 g (ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห) ในน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) 700 ml ถาย
ลงในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 1 ลิตร  แลวทําใหเจือจางจนถึงขีดปริมาตร  สารละลายที่เตรียมจะมี 
K2HPO4 0.5 mol/l  และ KH2PO4 0.5 mol/l   

ฉ)  ตะกั่วโครเมต : PbCrO4, ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห  เก็บท่ี 20 °C ถึง 25 °C ในภาชนะท่ีปดสนิท
สารนี้คือเมทริกซสไปกเอเจนตในรูปของแข็ง 

ช)  สารละลายการยอย : ละลาย NaOH 20.0 g + 0.05 g  และ Na2CO3 30.0 g + 0.05 g ในน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) ในขวดวัด
ปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 1 ลิตร  ทําใหเจือจางถึงขีดปริมาตร    เก็บสารละลายในขวดพอลิเอทิลีนท่ีปดสนิทท่ี  
20 °C ถึง 25 °C และเตรียมใหมทุกเดือน   ตรวจสอบ pH ของสารละลายการยอยกอนใช   ถา pH นอยกวา 11.5 
ใหท้ิงสารละลายแลวเตรียมใหม 
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ซ)  สารละลายสต็อกโพแทสเซียมไดโครเมต : ละลาย K2Cr2O7 ท่ีแหง (ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห) 
141.4 mg ในน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  และทําใหเจือจางถึง 1 ลิตร ในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) (1 ml มี Cr 50 μg) 

ฌ) สารละลายมาตรฐานโพแทสเซียมไดโครเมต : เจือจางสารละลายสต็อกโพแทสเซียมไดโครเมต 10 ml  
(ขอ ค.3.ซ) ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) เพื่อใหได 100 ml ในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) (1 ml มี Cr 5 μg) 

ญ) กรดซัลฟูริก, 10 % (v/v): เจือจาง H2SO4 ช้ันคุณภาพรีเอเจนตกล่ันหรือช้ันคุณภาพสเปกโทรสโคปก 10  ml  
ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) ใหถึง 100 ml ในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 

ฎ) สารละลายไดฟนิลคารเบไซด: ละลาย 1.5-ไดฟนิลคารเบไซด 250 mg ในอะซีโทน 50 ml (ขอ ค.3.ฒ)  เก็บใน
ขวดสีน้ําตาล   กอนท่ีจะใช ตรวจสอบการไมมีสีของสารละลาย  ถาสารละลายมีสีใหท้ิงแลวเตรียมใหม 

ฏ) โพแทสเซียมไดโครเมต, สารละลายสไปก K2Cr2O7 (1 000 mg/l Cr(VI)): ละลาย K2Cr2O7 ท่ีแหง 2.829 g 
(105 °C) ในน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) ใน ขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 1 ลิตร  แลวทําใหเจือจางถึงขีดปริมาตร    อีก
ทางเลือกหนึ่ง สามารถใชสารละลาย Cr(VI)  ท่ีไดรับการรับรอง 1 000 mg/l   เก็บไวสําหรับใชไดนานถึง  
6 เดือน ท่ี 20 °C ถึง 25 °C ในภาชนะท่ีปดสนิท 

ฐ) โพแทสเซียมไดโครเมต, สารละลายเมทริกซสไปก K2Cr2O7 (100 mg/l Cr(VI)): เติมสารละลาย Cr(VI)  
1 000 mg/l จากสารละลายสไปก K2Cr2O7  (ขอ ค.3.ฏ) 10.0 ml ลงในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 100 ml 
แลวทําใหเจือจางถึงขีดปริมาตรดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  ผสมใหเขากัน 

ฑ) น้ํา : ช้ันคุณภาพ 1 ท่ีระบุใน ISO 3696 ซ่ึงปราศจากการแทรกสอด   

ฒ) อะซีโทน, ช้ันคุณภาพรีเอเจนตสําหรับการวิเคราะห 

ค.4  การเตรียมตัวอยาง 
ตองรวบรวมและเก็บตัวอยางโดยใชอุปกรณและภาชนะท่ีไมมีเหล็กกลาไรสนิม 

กอนการยอย ตัวอยางพอลิเมอรและสวนประกอบอิเล็กทรอนิกสจะถูกบดใหเปนผงละเอียด (ขอ ค.2.1.ช)  และ
ผานตะแกรง 250 μm (เชนตะแกรงมาตรฐาน ASTM # 60) ได 100 % 

 ค.5  ขั้นตอนดําเนินการทดสอบ 
 ค.5.1  การสกัด 
ก)  ช่ังตัวอยาง 2.5 g อยางถูกตอง ใสตัวอยางในภาชนะการยอยท่ีสะอาด (ขอ ค.2.2.ง) 

หมายเหตุ 1  ปริมาณตัวอยางทางเลือกอาจถูกใชสําหรับตัวอยางที่มีความเขมขน Cr(VI) ที่เปนไปไดตํ่ามากหรือสูงมาก  

ข)  เพื่อท่ีจะทดสอบการคืนกลับในทุกเมทริกซ ช่ังตัวอยางท่ีสองอยางถูกตอง 2.5 g (หรือปริมาณท่ีถูกเลือกอ่ืนๆ
ของตัวอยาง) และใสในภาชนะการยอย (ขอ ค.2.2.ง) ท่ีสะอาดใบท่ีสอง  เลือกสารละลายสไปก (ขอ ค.3.ฏ หรือ
ขอ ค.3.ฐ)  แลว เติมสารลงในตัวอยางโดยตรง 
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ค)  เติมสารละลายการยอย  (ขอ ค.3.ช)  50  ml  ลงในตัวอยางแตละตัว  โดยใชกระบอกตวงท่ีมีขีดบอกปริมาตร  
(ขอ ค.2.2.ก) 

ง)  เติม MgCl2 400 mg ท่ีละลายในฟอสเฟตบัพเฟอร 1.0 mol/l (ขอ ค.3.จ) 0.5 ml ลงในตัวอยางแตละตัว  อีก
ทางเลือกหนึ่งคือเติม MgCl2 ลงในสารละลาย ถาเทคนิคการวิเคราะหท่ีใชสามารถแกไขการเกิดออกซิเดชัน/
รีดักชันของโครเมียมเนื่องจากวิธีทดสอบท่ีเปนไปได 

หมายเหตุ 2  สําหรับตัวอยางพอลิเมอรซ่ึง  “ลอย”  บนพื้นผิวของสารละลายการยอย   ในข้ันตอนนี้อาจเติมตัวทําใหเปยก (ตัวอยางเชน  
“TritonX”) 1 หรือ 2 หยด เพื่อเพิ่มความเปยกใหแกตัวอยางในระหวางการยอย  ปดภาชนะการยอยทั้งหมดดวยกระจกนาฬิกาหรือฝาครอบ
พลาสติก 

จ) ทําตัวอยางใหรอนถึง 90 °C ถึง 95 °C พรอมกวนอยางตอเนื่อง (ขอ ค.2.1.ข)  ตอมารักษาตัวอยางไวท่ี 90 °C 
ถึง 95 °C เปนเวลาอยางนอย 3 h  พรอมกวนตลอดเวลาอยางสมํ่าเสมอ  หลังจาก 3 h ทําใหเย็นลงถึง
อุณหภูมิหองโดยกวนอยางตอเนื่อง 

ฉ)  กรองผานเยื่อกรอง 0.45 μm (ขอ ค.2.2.จ) ชะภาชนะการยอย (ขอ ค.2.2.ง) ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ) 3 คร้ัง เท
สารละลายท่ีไดผานตัวกรอง (ขอ ค.2.2.จ)  ถาการใชเยื่อกรอง 0.45 μm  ทําใหตัวกรองเกิดการอุดตัน อาจใช
กระดาษกรองขนาดรูใหญเพื่อกรองตัวอยางกอน 

ช)  ชะขางในของขวดแกวกรองและแผนกรอง (ขอ ค.2.2.จ) ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  ถายส่ิงท่ีกรองไดและสารละลาย
ชะลงในภาชนะท่ีสะอาด 250 ml (ขอ ค.2.2.ก)   เก็บของแข็งท่ีคางบนตัวกรอง (ขอ ค.2.2.จ) ไวสําหรับความ
เปนไปไดในการใชประเมินการคืนกลับของเมทริกซสไปกของ Cr(VI) ท่ีไดคาตํ่า   เก็บของแข็งท่ีกรองไดไวท่ี 
4 °C + 2 °C  

ซ)  ดวยการกวนตลอดเวลาพรอมกับการเฝาระวังคา pH  ปรับ pH ของสารละลายใหได 7.5 + 0.5 โดยหยด HNO3 
(ขอ ค.3.ก) ลงในภาชนะ250 ml (ขอ ค.2.2.ก)  ถอดอุปกรณกวน (ขอ ค.2.1.ข) และชะ รวบรวมสารละลายท่ีชะ
ในบีกเกอร (ขอ ค.2.2.ก)  ถายสารละลายลงในขวดวัดปริมาตร (ขอ ค.2.2 ก) 100 ml  แลวเติมใหถึงขีดปริมาตร
ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  ผสมใหเขากัน  สารท่ีถูกยอย (digestate) พรอมสําหรับการวิเคราะห 

ค.5.2  การพัฒนาสี และการวัด 
ก)  ถายสารท่ีถูกยอย (digestate) ท่ีจะทดสอบ 95 ml ลงในภาชนะ100 ml ท่ีสะอาด (ขอ ค.2.2.ก) เติมสารละลาย 

H2SO4 (ขอ ค.3.ญ) อยางชาๆลงในภาชนะ และปรับ pH ของสารละลายใหได 2.0 + 0.5   ถาสารละลายใสให
ดําเนินการตอไปตามขอ ค.5.2.ง   ถาสารละลายขุน มีตะกอนเกิดข้ึน (เต็มไปดวยตะกอน คลายแผนบาง และไม
ตกผลึก) หรือมีสี ใหดําเนินตอไปตามขอ ค.5.2.ข 

ข)  ถาสารละลายขุนหรือเปนตะกอน ใหกรองตัวอยางผานเยื่อกรอง 0.45 μm (ขอ ค.2.2.จ) หรือกระดาษกรอง
อัตราชา ถามีสีเกิดข้ึนในสารละลายตัวอยาง กรองสารละลายดวยตัวกรองในกระบอกฉีดยา C18 (ขอ ค.2.2.ฉ) 
กอนการเติมสารละลายไดฟนิลคารเบไซด (ขอ ค.3.ฎ)  ถาสารท่ีถูกยอย (digestate) ใส หลังจากข้ันตอนกรอง
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ใดข้ันตอนหน่ึง ใหดําเนินการตอไปถึงขอ ค.5.2.ง    ถาสารท่ีถูกยอย (digestate) มีสีหรือขุน หลังข้ันตอนกรอง
ใดข้ันตอนหน่ึง ใหดําเนินการตอไปถึงขอ ค.5.2.ค 

ค)  เทสารท่ีถูกยอย (digestate) ท่ีขุนแตละสารลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก)  100 ml  แลวเติมน้ํา  
(ขอ ค.3.ฑ) ใหถึงขีดปริมาตร กลับหัวข้ึนลงหลายคร้ังเพื่อผสมใหเขากัน  เอาสารออกจากขวดแกว 5 ml 
โดยประมาณ และบันทึกความดูดกลืนท่ีอานหลังจากปรับศูนยของการตรวจวัดดวยเคร่ืองอัลตราไวโอเลต  
(ขอ ค.2.1.ฉ) โดยใชสารมาตรฐาน 0.0 μg/ml     เติมสารละลายไดฟนิลคารเบไซด 2.0 ml (ขอ ค.3.ฎ) ลงใน
สารละลายการยอยท่ีขุนแตละตัว  ผสม แลวปรับปริมาตรตัวอยางเปน 100  ml ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  กลับหัวข้ึน
ลงหลายคร้ังเพื่อผสมใหเขากัน และปลอยต้ังข้ึน 5 min ถึง 10 min  เพื่อใหมีการพัฒนาสีเต็มท่ี ดําเนินการตอไป
ถึงขอ ค.5.2.ง 

ง)  เทปริมาณสารท่ีอยูในภาชนะลงในขวดแกววัดปริมาตร (ขอ ค.2.2.ก) 100 ml เติมสารละลายไดฟนิลคารเบไซด 
(ขอ ค.3.ฎ) 2.0 ml  และปรับปริมาตรตัวอยางเปน 100 ml ดวยน้ํา (ขอ ค.3.ฑ)  กลับหัวข้ึนลงหลายคร้ังเพื่อผสม
ใหเขากัน และปลอยต้ังข้ึน 5 min ถึง 10 min  เพื่อใหมีการพัฒนาสีเต็มท่ี 

จ)  เทสวนท่ีเหมาะสมของสารละลาย ลงในเซลลการดูดกลืน 1 cm  แลววัดความดูดกลืนท่ี 540 nm ดวยเคร่ือง
เทียบสี (ขอ ค.2.1.ฉ) 

ฉ)  แกไขความดูดกลืนท่ีอานไดของตัวอยางโดยลบความดูดกลืนของแบลงกท่ีทําผานข้ันตอนดําเนินการการ
พัฒนาสี    สําหรับสารละลายท่ีกรองไดในขอ ค.5.2.ข ใหแกไขความดูดกลืนโดยลบความดูดกลืนท่ีอานไดจาก
ข้ันตอน ค.5.2.ค 

ช)  จากความดูดกลืนท่ีแกคาแลว ใหหาความเขมขนของ Cr(VI) ท่ีมีโดยอางถึงเสนการสอบเทียบ 

ค.5.3  การเตรียมเสนการสอบเทียบ 
ก) ใชปเปตตดูดสารละลายมาตรฐาน Cr(VI) (ขอ ค.3.ฌ)  ในปริมาตรท่ีวัดไดลงในขวดแกววัดปริมาตร  

(ขอ ค.2.2.ก) 10 ml เพื่อสรางความเขมขนท่ีมีพิสัย Cr(VI) จาก 0.1 mg/l ถึง 5.0 mg/l ทําใหเจือจางจนได
ปริมาตร    เตรียมสารละลายแบลงกและสารละลายมาตรฐานอยางนอย 3 สารละลาย 

หมายเหตุ  พิสัยความเขมขนทางเลือกของสารละลายมาตรฐานอาจถูกใช ถาความเขมขน Cr(VI) ในสารละลายตัวอยางอยูนอกเสนการสอบ
เทียบที่เปนตนแบบ  สารละลายตัวอยางอาจถูกทําใหเจือจางลงถามีความเขมขนมากกวาสารละลายแคลิแบรนตที่สูงที่สุดดวย 

ข)  พัฒนาสีของสารละลายมาตรฐานเชนเดียวกับตัวอยางท่ีใชข้ันตอนดําเนินการในขอ ค.5.2 

ค)  เทสวนสารละลายท่ีเหมาะสมลงในเซลลการดูดกลืน 1 cm  แลววัดความดูดกลืนท่ี 540 nm โดยใชเคร่ืองเทียบ
สี (ขอ ค.2.1.ฉ) 

ง)  แกไขความดูดกลืนท่ีอานโดยลบความดูดกลืนของแบลงกท่ีทําผานข้ันตอนดําเนินการการพัฒนาสี 
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จ)  สรางเสนการสอบเทียบโดยพล็อตคาความดูดกลืนท่ีแกคาแลวเปรียบเทียบกับความเขมขนของ Cr(VI)   
สามารถใช การถดถอยเชิงเสนหรือกําลังสอง (quadratic) ในการสรางเสนการสอบเทียบ   คาสัมประสิทธ์ิ
สหสัมพันธ (R2) ของเสนตองมากกวา  0.99  มิฉะนั้นตองสรางเสนการสอบเทียบใหม 

ค.5.4  การคํานวณของผลการวิเคราะห 
ก)  ความเขมขนของ Cr(VI) (μg/g) ในตัวอยางท้ังหมด   C =  A×D×F

S                                                                      (ค.1) 
โดยท่ี 
C   คือ ความเขมขนของ Cr(VI)  เปน μg/g  
A   คือ ความเขมขนท่ีสังเกตในสารท่ีถูกยอย (digestate) เปน μg/ml   
D   คือ ตัวประกอบการเจือจาง 
F   คือ ปริมาตรสุดทายของสารท่ีถูกยอย (digestate) เปน ml   
S   คือ มวลตัวอยางเร่ิมตน   เปน g 

ข)  ความแตกตางเปอรเซ็นตสัมพัทธ  R =  |S െ D|
0.5×(S + D)×100                                                                     (ค.2) 

เม่ือ 
R   คือ ความแตกตางเปอรเซ็นตสัมพัทธ  เปน  %  
S    คือ ความเขมขน Cr(VI) ในตัวอยางท่ีสังเกตในการทดสอบเร่ิมตน  เปน μg/g  
D   คือ ความเขมขน Cr(VI) ในตัวอยางท่ีสังเกตในการทดสอบซํ้า  เปน μg/g  

หมายเหตุ 1  การคํานวณซ่ึงคลายที่แสดงรายการใน (ขอ ค.4.4.ก) ยังสามารถใชเพื่อใหไดมาซ่ึงความเขมขน Cr(VI) ในการทดสอบ  เร่ิมตน
และการทดสอบซํ้า  

ค) การคืนกลับสไปก 

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

เม่ือ 
SR    คือ การคืนกลับสไปก  เปน  %  
SS    คือ ความเขมขน Cr(VI) ในตัวอยางสไปก  เปน μg/g  
US   คือ ความเขมขน Cr(VI) ในตัวอยางไมสไปก  เปน μg/g  
SA   คือ ความเขมขน Cr(VI) ท่ีใชในสารละลายสไปก  เปน μg/g 

หมายเหตุ 2   การคํานวณซ่ึงคลายที่แสดงรายการใน (ขอ ค.5.4.ก)  ยังสามารถใชเพื่อใหไดมาซ่ึงความเขมขน Cr(VI)    ในตัวอยางสไปกและ
ไมสไปก 

ค.5.5  การควบคุมคุณภาพ 
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 ค.5.5.1  วิธีท่ัวไป 
ตัวอยางตองวิเคราะหอยูในชุดซ่ึงไมมากกวา 20 ตัวอยาง  นับตัวอยางท้ังหมด, แบลงก, การทดสอบซํ้าและการ
ทดสอบสไปกคืนกลับ   ตองเตรียมแบลงกอยางนอยหนึ่งแบลงกตอชุดและวิเคราะหเพื่อทดสอบการปนเปอน 
และเม็มโมรีเอฟเฟกต (memory effect) ในทุกชุด อยางนอยหนึ่งตัวอยางตองถูกเตรียมเพื่อการทําซํ้า   ผลทดสอบ
สําหรับตัวอยางทําซํ้าตองมีความแตกตางสัมพัทธ ไมเกิน 20 % หรือชุดตัวอยางตองถูกวิเคราะหใหม   ตัวอยาง
ควบคุมของหองปฏิบัติการตองถูกวิเคราะหท่ีความถ่ีหนึ่งคร้ังตอชุด ตัวอยางควบคุมเปนอยางใดอยางหน่ึง
ดังตอไปนี้ 

ก) ใชสารละลายเมทริกซสไปก (ขอ ค.3.ฐ) สไปกสารละลายการยอย (ท่ีเตรียมในขอ ค.3.ซ) 50 ml จากวัสดุ
ตัวอยางหนึ่ง  หรือ 

ข) ใชเมทริกซสไปกเอเจนตแข็ง PbCrO4 (ขอ ค.3.ฉ) สไปกออกเปน 50 ml ของสารละลายการยอย (ท่ีเตรียมใน 
ขอ ค.3.ซ)   การคืนกลับท่ียอมรับไดจะอยูในพิสัย 80 % ถึง 120 % หรือตองวิเคราะหชุดตัวอยางอีกคร้ัง 

ค.5.5.2  วิธีแกไขการคืนกลับเมทริกซสไปก 
เพราะวาวิธีทดสอบนี้เกี่ยวของกับผลกระทบเมทริกซคอนขางมาก จึงจําเปนท่ีจะแสดงการคืนกลับเมทริกซสไปก
สําหรับทุกตัวอยางท่ีมีแหลงกําเนิดหนึ่งเดียว   แหลงกําเนิดหนึ่งเดียวรวมถึงสถานการณใดๆตอไปนี้ ลูกคา
แตกตาง (ถึงแมวาเปนพอลิเมอรเดียวกันกับตัวอยางกอน)  รุนการผลิตแตกตาง (ถึงแมวาเปนพอลิเมอรเดียวกันกับ
ตัวอยางกอน)  พอลิเมอรแตกตาง สารเติมแตงแตกตาง (ถึงแมวาเปนพอลิเมอรเดียวกันกับตัวอยางกอน)  และกรณี
อ่ืนๆท้ังหมดของการเปล่ียนแปลงในแหลงกําเนิดตัวอยาง   การทดสอบการคืนกลับเมทริกซสไปกเร่ิมตนดวย 
การสไปกตัวอยางกอนการยอย ทําการสไปกผานการยอย และการพัฒนาสี 

ก)  ตัวอยางเมทริกซสไปกท่ีมีการยอยกอนตองถูกวิเคราะหสําหรับตัวอยางแตละตัว   เลือกส่ิงหนึ่งส่ิงใดตอไปนี้ 

-  สไปกตัวอยางดวยสารละลายเมทริกซสไปก (ขอ ค.3.ฐ) 1.0 ml หรือสไปกท่ีความเขมขน 2 เทาของความ
เขมขนของตัวอยางแลวแตคาใดจะมากกวา  

-  สไปกตัวอยางโดยการช่ัง PbCrO4 (ขอ ค.3.ฉ) หรือ PbCrO4 ใหมีความถูกตองอยางนอย  1.0 mg โดย
พอเพียงท่ีจะมีความเขมขนของตัวอยางเปน 2 เทา แลวแตคาใดจะมากกวา   

ข)  นําตัวอยางท่ีสไปกแลวไปผานการยอย และข้ันตอนดําเนินการวัดเทียบสี โดยเร่ิมดวยขอ ค.4.1  

ค)  พิสัยการยอมรับสําหรับการคืนกลับเมทริกซสไปกตองเปน 10 % ถึง 125 %  มิฉะนั้นตองวิเคราะหตัวอยางอีก
คร้ัง  ในกรณีการคืนกลับนอยกวา 10 %  เติมปริมาณสารละลายเมทริกซสไปกเปน 2 เทาในการวิเคราะหอีก
คร้ัง   ในกรณีการคืนกลับ มากกวา 125 %  ทําซํ้าการวิเคราะหดวยปริมาณเดียวกันของสารละลายสไปกในการ
วิเคราะหอีกคร้ัง   ถาการคืนกลับจากการวิเคราะหทําซํ้ายังคงอยูนอกพิสัย 10 % ถึง 125 % วิธีดังกลาวจะถูก
พิจารณาวาใชกับตัวอยางท่ีวิเคราะหไมได  และไมสามารถรายงานผลการทดสอบได 
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ง)  ถาการคืนกลับ มากกวา 75 % หรือ นอยกวา 125 % ไมตองแกไขผลทดสอบสําหรับตัวอยางและ LOD  

จ)  ถาการคืนกลับสําหรับตัวอยางอยูระหวาง 10 % และ 75 % ท้ังผลทดสอบและ LOD (ดูขอ ค.6) สําหรับตัวอยาง
ตองแกไขตามการคืนกลับ  นั่นคือ คูณผลทดสอบดวยอัตราสวน (100 % /การคืนกลับสไปก)  ตอมาคูณ LOD 
ท่ีคาดคะเนสําหรับวิธีดวยอัตราสวนเดียวกัน   

ฉ)  ถาการทดสอบตัวอยางสงผลท่ีแกคาในขอ ค.5.5.2.จ มากกวา LOD ท่ีคาดคะเนท่ีแกไขดังในขอ ค.5.5.2.จ 
รายงานผลการทดสอบท่ีแกคา    มิฉะนั้นก็ใหรายงานคา LOD ท่ีแกคาเปนผลสําหรับตัวอยางนั้น 

ตัวอยาง  สมมุติวา LOD ท่ีคาดคะเนของ Cr(VI) 2 μg/g ของตัวอยาง และ 50 % เมทริกซสไปกการคืนกลับสําหรับ
ตัวอยาง  LOD ท่ีถูกตองสําหรับตัวอยางการทดสอบน้ัน เทากับ 2 μg/g × (100 %/50 %) เทากับ 4 μg/g    ถาผลการ
ทดสอบเปน 100  μg/g  ผลการทดสอบท่ีถูกตอง เทากับ 100 μg/g (100 %/50 %) เทากับ 200 μg/g   ในกรณีนี้ ผลท่ี
รายงานคือ 200 μg/g 

ค.6  การหาขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี และขีดจํากัดเชิงปริมาณ 
ขอ 4 กําหนดถึงการอธิบายท่ัวไปของขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี และขีดจํากัดเชิงปริมาณ  

ข้ันตอนดําเนินการทดลองตอไปนี้ถูกปฏิบัติเพื่อหาขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี และขีดจํากัดเชิงปริมาณสําหรับ 
Cr(VI) ในพอลิเมอรและอิเล็กทรอนิกส   

ก)  ช่ังพอลิเมอรท่ีถูกบด (ดูขอ ค.4) หรือตัวอยางอิเล็กทรอนิกสท่ีรูวาไมมี Cr(VI) (ตัวอยางเชน วัสดุอางอิง IRMM  
VDA) หรือสารประกอบอ่ืนๆท่ีอาจแทรกสอดการวิเคราะห 2.5 g  อยางถูกตอง และวางในบีกเกอร 250 ml  
(ขอ ค.2.2.ก)  ทําซํ้าข้ันตอนนี้อยางตํ่า 5 คร้ัง  

ข)  สไปกบีกเกอรแตละอัน (ขอ ค.2.2.ก) ดวย Cr(VI) 10 μg โดยใชสารละลายเมทริกซสไปก (ดูขอ ค.3.ฐ) 100 μl 

ค)  ปฏิบัติตามข้ันตอนดําเนินการทดสอบในขอ ค.5.1 (ไมรวม (ขอ ค.5.1 ข), ขอ ค.5.2 และขอ ค.5.3)  

ง)  คํานวณความเขมขน Cr(VI) (μg/g) ท่ีช้ีบอก (ขอ ค.5.4.ก)  และหาเปอรเซ็นการคืนกลับของ Cr(VI) สไปก 
สําหรับตัวอยางแตละตัว  SR =  C × M

SA ×100                                                                     (ค.4) 
เม่ือ 
SR   คือ อัตราของการคืนกลับ เปน % ของ Cr (VI) สไปก  
C    คือ ความเขมขนท่ีวัดได  เปน μg/g 
M    คือ มวลตวัอยาง  เปน g  
SA   คือ ปริมาณสไปก (10 μg) 

-  เปอรเซ็นตการคืนกลับของ Cr(VI) จะอยูระหวาง 70 % และ 125 % สําหรับตัวอยางแตละตัว   ถาการคืน
กลับอยูนอกขีดจํากัดการซํ้าใดๆ ตองทําซํ้าข้ันตอนดําเนินการแยกและข้ันตอนดําเนินการวิเคราะหท้ังหมด 
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จ)  ขีดจํากัดการตรวจหาของวิธีไดมาโดยคํานวณสวนเบ่ียงเบนมาตรฐาน, s, สําหรับการวิเคราะหซํ้า (ตํ่าสุด 6)   
ตอมาใหคูณสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานดวยคา Student’s t สําหรับจํานวนซํ้าท้ังหมด (n)  สําหรับองศาอิสระ n-1    
รายการคา Student’s t สําหรับการซํ้า 6 ถึง 10 ตัวอยางถูกแสดงในตารางท่ี ค.1 

ตัวอยาง  สําหรับการซํ้า 6  องศาอิสระ จะเปน 6-1 = 5 , คา  t  จะเปน 3.36 

หมายเหตุ  การวิเคราะหทั้งหมดที่ใชเพื่อคํานวณ MDL ควรเปนลําดับ 

ตารางท่ี ค.1 ขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี = t × sn-1 

จํานวนตัวอยาง สถิติ Student’s t 
(ความเช่ือม่ัน 99 %) 

6 3.36 
7 3.14 
8 3.00 
9 2.90 
10 2.82 

ฉ)  ขีดจํากัดเชิงปริมาณหาโดยคูณคาขีดจํากัดการตรวจหาของวิธีดวยตัวประกอบของ 5  

ขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี และขีดจํากัดเชิงปริมาณจะแปรผันจากหองปฏิบัติการถึงหองปฏิบัติการ โดยท่ัวไป 
ขีดจํากัดการตรวจหาของวิธี  2 μg/g (ขีดจํากัดเชิงปริมาณ 10 μg/g) สามารถบรรลุโดยการใชวิธีนี้  

 ค.7  การประเมินวิธี 
การศึกษาระหวางหองปฏิบัติการระหวางประเทศ (IIS) ท่ีจัดโดย WG3 ของ IEC TC 111 ในระหวางการพัฒนา
ของวิธีนี้พบวาการแยก Cr(VI) ไดรับผลกระทบอยางมากโดยเมทริกซตัวอยาง    เพราะฉะน้ันความเหมาะสมของ
วิธีนี้แปรผันไดและข้ึนอยูกับเมทริกซเชิงองคประกอบจําเพาะของตัวอยางท่ีทดสอบ   จากผลการศึกษาแสดงให
เห็นวาผลทดสอบในวงกวางสําหรับพอลิเมอร 3 แบบ ท่ีมีระดับของ Cr(VI) อยูระหวาง 250 μg/g และ 1 100 μg/g 
ผลทดสอบสําหรับวัสดุ PVC ท่ีแสดงการวิเคราะหซํ้าไดถึง 3.9 % ของสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธ และการคืน
กลับของ Cr(VI) ประมาณ 70% ในจํานวน 6 หองปฏิบัติการ  สําหรับวัสดุ ABS ท่ีหาไดเปนวัสดุอางอิงท่ีไดรับการ
รับรอง การวิเคราะหซํ้าไดประมาณ 13 % ของสวนเบ่ียงเบนมาตรฐานสัมพัทธ และการคืนกลับของ Cr(VI) 
ประมาณ 27 %   ผลทดสอบสําหรับวัสดุ EVAC/PE แสดงใหเห็นวาไมมีการคืนกลับท่ีสามารถวัดได 
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ภาคผนวก ง. 
(ขอแนะนํา) 

การประยุกตในทางปฏิบัติของการคัดเบื้องแรกดวยเอกซเรยฟลูออเรสเซนซสเปกโทรเมตรี (XRF) 
ง.1  การกลาวนํา 
ภาคผนวกน้ีใหขอมูลท่ัวไปเพื่อชวยในการประยุกตในทางปฏิบัติของวิธีท่ีบรรยายกอนหนานี้  ผูผลิตบางรายอาจ
จัดเตรียมข้ันตอนดําเนินการมาตรฐาน (SOP) ใหมาพรอมกับเคร่ืองมือ   ขอแนะนําตอไปนี้ท่ีมีอยูในเอกสารทําให
ผูปฏิบัติงานม่ันใจในคุณภาพท่ีเปนไปไดท่ีดีท่ีสุดของผลการวิเคราะห 

ง.2  เมทริกซและผลกระทบการแทรกสอด 
ในลักษณะท่ีเปนขอแนะนําท่ัวไป สําหรับผูใชวิธีนี้ ขีดจํากัดในการแกคาสําหรับการแทรกสอดเชิงสเปกตรัม และ
การแปรผันของเมทริกซจากวัสดุหนึ่งไปยังอีกวัสดุหนึ่งอาจกระทบความไว  ขีดจํากัดการตรวจหา หรือความแมน
ของสารท่ีวิเคราะหแตละสารอยางมาก   รายการตอไปนี้ครอบคลุมเนื้อหาท่ีปกติมากท่ีสุด   

ก) ความเขมของการแผรังสีท่ีมีลักษณะเฉพาะ (characteristic radiation) ของธาตุในตัวอยางไดรับอิทธิพลท่ีสงผล
เสียโดยกระบวนการกระเจิงของการแผรังสีการกระตุน ซ่ึงทําใหเกิดแบกกราวดเชิงสเปกตรัม (spectral 
background)   นอกจากนี้จะเกิดผลกระทบหลัก 2 อยางคือ 

1)  การดูดกลืนของการแผรังสีการกระตุน และการแผรังสีฟลูออเรสเซนซโดยสารท่ีวิเคราะห และโดยธาตุ
อ่ืนๆ (เมทริกซ) ในตัวอยาง 

2)  การกระตุนทุติยภูมิ (การเพิ่ม) ของสารท่ีวิเคราะหโดยธาตุอ่ืนๆในตัวอยาง  

-  พอลิเมอร : ในตัวอยางพอลิเมอร เมทริกซมีอิทธิพลตอความเขมเอกซเรยท่ีมีลักษณะเฉพาะของสารท่ี
วิเคราะหมาจาก : 

•  การกระเจิง (สวนใหญไมอยูในทิศทางเดียวกัน) ของการแผรังสีปฐมภูมิ ซ่ึงทําใหเกิดแบกกราวดเชิง
สเปกตรัมอยางมาก  

•  การดูดกลืนของการแผรังสีฟลูออเรสเซนซสวนใหญโดย Cl ใน PVC, โดยธาตุซ่ึงเพิ่มเชน Ca, Ti, 
Zn, Sn,  และโดยธาตุ เชน Br และ Sb, ซ่ึงมีอยูในสารหนวงเปลวไฟ 

•  การกระตุนทุติยภูมิโดยธาตุ เชน Sb, Sn, และ Br 

•  WDXRF (> 500 W) สเปกโทรมิเตอรกําลังสูงบางเคร่ือง สามารถทําใหพื้นผิวของตัวอยางพอลิเมอร
เปล่ียนไป ถาถูกฉายดวยรังสีเปนเวลานาน  ในกรณีนี้ตองใชตัวอยางเตรียมใหมๆ เสมอ 

-  โลหะ : ในตัวอยางโลหะ การกระเจิงของการแผรังสีปฐมภูมิ ขณะท่ียังคงมีอยู ไมมีบทบาทสําคัญ สวนใหญ
ผลกระทบเมทริกซท่ีถูกทําใหมีข้ึนโดยการดูดกลืนและผลกระทบการกระตุนท่ีสอง  ส่ิงเหลานี้จะแตกตาง
กันสําหรับเมทริกซโลหะแตละชนิด   รายการตอไปนี้แสดงธาตุท่ีพบโดยท่ัวไปในเมทริกซตางๆ 
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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  

•  โลหะมีคา เจือ : Rh, Pd, Ag, Ir, Pt, Au, Cu, Zn 

•  โลหะอ่ืนๆ เชน Ti, Mg 

-  อิเล็กทรอนิกส : ในหลักการ ผลกระทบท้ังหมดท่ีถูกกลาวถึงสําหรับพอลิเมอร และโลหะ  

ข)  นอกจากนี้ ความเขมของการแผรังสีท่ีมีลักษณะเฉพาะ ของธาตุในตัวอยางสามารถไดรับอิทธิพลจากเสนท่ี
แทรกสอดจากธาตุอ่ืนๆในตัวอยาง   สําหรับธาตุเปาหมายโดยท่ัวไปเสนท่ีแทรกสอดสามารถเปนดังนี้ 

-  Cd: การแทรกสอดท่ีเปนไปไดจาก Br, Pb, Sn, Ag และ Sb   

-   Pb: การแทรกสอดท่ีเปนไปไดจาก Br, As, Bi 

-   Hg: การแทรกสอดท่ีเปนไปไดจาก Br, Pb, Bi, Au และจาก Ca  และ Fe  ถาตัวอยางประกอบดวย Ca และ 
Fe ท่ีความเขมขนสูง 

-   Cr: การแทรกสอดท่ีเปนไปไดจาก Cl 

-  Br: การแทรกสอดท่ีเปนไปไดจาก Fe, Pb และ Hg  ในโอกาสท่ีพบไมบอยการแทรกสอดจาก Al อาจ
เกิดข้ึนได ถาเสน BrLα ถูกเลือกใชเพื่อวิเคราะห Br   

ค)  อิทธิพลของผลกระทบเมทริกซตอ LOD 

 ตารางท่ี ง.1 ผลกระทบขององคประกอบเมทริกซตอขีดจํากัดของการตรวจหาของธาตุท่ีถูกควบคมุบางธาต ุ
ธาตุ/สารที่วิเคราะห พอลิเมอรบริสุทธ์ิ พอลิเมอรท่ีมี Sb > 2% โดย

ปราศจาก Br 
พอลิเมอรท่ีมี Br > 2% โดย

ปราศจาก Sb 
แคดเมียม A ~ A  2A > 2A 

ตะก่ัว B ~ 2B > 3B 

หมายเหตุ 1  ถา A และ B เปนขีดจํากัดของการตรวจหา (LOD) สําหรับ Cd และ Pb ในพอลิเมอรบริสุทธ์ิตามลําดับ ดังนั้น LOD ถึงที่คาดไว
สําหรับเมทริกซที่ซับซอนมากกวาถูกแสดงเปนพหุคูณของ A และ B ดังในตารางที่ ง.1 
หมายเหตุ 2  ขอมูลในตารางที่ ง.1 ใหไวในลักษณะที่เปนคําแนะนําเทานั้น LOD จริงสําหรับสารที่วิเคราะหเปาหมายเปนความจําเพาะ
สําหรับเคร่ืองวัดแตละเคร่ือง และภาวะ/พารามิเตอรการวิเคราะหที่ใช 
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ง.3  การตีความผลการทดสอบ 
สําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสาร ผูวิเคราะหตองเตรียมหาแหลงคาความไมแนนอนโดยการประมาณคาความไม
แนนอนขยาย (U) ท่ีแสดงท่ีระดับความม่ันใจท่ีเลือก  การใชคาสําหรับ U  และระดับท่ียอมใหสูงสุด (L) ของสาร 
ผูวิเคราะหตองจัดหมวดหมูแตละตัวอยางดังนี้ 

ก)  “ตํ่ากวาขีดจํากัด” - ถาผลการทดสอบ, Ri, ของการวิเคราะหเชิงปริมาณสําหรับสารท่ีวิเคราะหท้ังหมดตํ่ากวาคา, 
Pi, ท่ีคํานวณโดยสมการ (ง.1)  ผลการทดสอบสําหรับตัวอยางคือ “ตํ่ากวาขีดจํากัด” 

 Pi  =  Li - Ui       (ง.1) 

เม่ือ “ i ” คือสารท่ีวิเคราะหแตละสาร 

ข)  “สูงกวาขีดจํากัด” - ถาผลการทดสอบ, Ri, ของการวิเคราะหเชิงปริมาณสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสารท่ีสูง
กวาคา, Fi, ท่ีคํานวณจากสมการ (ง.2)  ผลการทดสอบสําหรับตัวอยางคือ “สูงกวาขีดจํากัด” 

 Fi  =  Li + Ui       (ง.2) 

หมายเหตุ 1  ในกรณีของการบัญญัติกฎหมายจริง ซ่ึงเขมงวดกับ PBB/PBDE และ Cr(VI) คอนขางมากกวา Br และ Cr ขอยกเวนคือผลการ
หา Br และ Cr ดวย XRF   ถาผลการทดสอบเชิงปริมาณสําหรับธาตุ Br และ/หรือ Cr สูงกวาขีดจํากัด(สําหรับ Br ที่คํานวณบนพื้นฐานของ
ปริมาณสัมพันธ (stoichiometry) ของ Br ที่มาจากคอนจีเนอรพื้นฐานของแตละคอนจีเนอรใน PBB/PBDE) ตัวอยางคือ “ไมสามารถสรุปได” 
และถึงแมวาผลการทดสอบเชิงปริมาณสําหรับสารที่วิเคราะหอื่นๆทั้งหมดคือ “ตํ่ากวาขีดจํากัด” 

ค)  “ไมสามารถสรุปได” - ถาผลการทดสอบ, Ri, ของการวิเคราะหเชิงปริมาณสําหรับสารท่ีวิเคราะหแตละสารใน
ตัวอยางอยูระหวาง Pi  กับ Fi การทดสอบจะเปน “ไมสามารถสรุปได” สําหรับตัวอยางนั้น 

-  คา L ถูกกําหนดโดยขอบังคับท่ีใชเพื่อตัดสินการยอมรับของวัสดุในผลิตภัณฑ   ถาวัสดุท่ีแสดงรายการใน
ขอบังคับท่ีควบคุมอยูในรูปแบบธาตุ ตองใช L โดยตรงจากขอบังคับท่ีควบคุม   ถาวัสดุท่ีแสดงรายการใน
ขอบังคับท่ีควบคุมอยูในรูปแบบสารประกอบ ตองคํานวณคา L โดยใชกราวิเมตริกแฟกเตอร (gravimetric 
factor) สําหรับธาตุท่ีหาโดยใช XRF ในสารประกอบเคมีเปาหมาย 

-  คา U ขางตน หมายถึงการประมาณคาของความไมแนนอนท่ีเกี่ยวของกับผลการหาดวย XRF ของสารท่ี
วิเคราะหแตละสาร  กลาวคือ  U แตกตางกันสําหรับการรวมเขาดวยกันของแตละสารท่ีวิเคราะห ข้ันตอน
ดําเนินการเตรียมตัวอยาง การสอบเทียบ และสเปกโทรมิเตอร   คําแนะนําเกี่ยวกับการประมาณความไม
แนนอนอาจไดมาจาก ISO/IEC Guide 98  

หมายเหตุ 2  ผูใชอาจเลือกคาที่จะแทน U บนพื้นฐานของชวงความปลอดภัยที่ตองการ   อยางไรก็ตาม แนะนําวาใหพยายามทําเพื่อประมาณ
คา U ใหแนใจวานอยกวาหรือเทากับของชวงความปลอดภัยที่เลือก 

ง)  แผนตัวอยางสําหรับการแปลผลการทดสอบท่ีขีดจํากัดตัวอยางท่ีใหไวในตารางท่ี ง.2 
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ตารางท่ี ง.2 - ขีดจํากัดการคดักรองเปน mg/kg สําหรับธาตุควบคุมในเมทริกซตางๆ 
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 

-  ชุดรวมของขีดจํากัดสําหรับสารท่ีสนใจถูกสมมุติสําหรับจุดประสงคของตัวอยางนี้    ขีดจํากัดเปน  
100 mg/kg สําหรับ Cd และ 1 000 mg/kg สําหรับ Pb, Hg และ Cr    ขีดจํากัดสําหรับ Br ถูกคํานวณบน
พื้นฐานของปริมาณสัมพันธ ของ Br ในคอนจีเนอรพื้นฐานท่ีสุด ของ PBB/PBDE  และขีดจํากัดเปน 1 000 
mg/kg    “ระดับปฏิบัติ” สําหรับวิธีนี้ต้ังข้ึนเพื่อจุดประสงคของข้ันตอนดําเนินการการคัดเบ้ืองแรกท่ีมีชวง
ความปลอดภัย 30 % (50 % สําหรับวัสดุเชิงประกอบ) 

-  การตรวจหา “ตํ่ากวาขีดจํากัด” (BL)  หรือ “สูงกวาขีดจํากัด” (OL) จะต้ังคาไวท่ี 30 % (50 % สําหรับวัสดุ
เชิงประกอบ) ซ่ึงนอยกวาหรือมากกวาขีดจํากัด ตามลําดับ   ชวงความปลอดภัยไดตกลงกันบนพ้ืนฐานของ
ประสบการณของผูเช่ียวชาญและผูประกอบการในอุตสาหกรรมจํานวนมาก   การอธิบายตอไปของวิธีนี้
เพื่อการประมาณคาความไมแนนอน (ซ่ึงในท่ีนี้แปลความเปน “ชวงความปลอดภัย”) สามารถพบไดใน 
ขอ 6.6 ค 

-  สัญลักษณ “X” เปนเคร่ืองหมายวาบริเวณใดท่ีจําเปนตองตรวจสอบตอไป 

-  เทอม “3σ” แสดงความทวนซํ้าไดของเคร่ืองวิเคราะหท่ีระดับปฏิบัติ โดยท่ี σ ถูกคํานวณเปนสวนเบ่ียงเบน
มาตรฐานของตัวอยางท่ัวไปที่มีปริมาณของสารควบคุมใกลขีดจํากัดของสารท่ีสนใจ (ดูการทดสอบเพ่ือ
ทวนสอบสมรรถนะของสเปกโทรมิเตอรขอ 6.5.4)     ความทวนซํ้าไดแสดงในเทอมของ “3σ” ท่ีระดับ
ความม่ันใจ 99.7 % มากกวา “2σ” ท่ีระดับความม่ันใจ 95 % ท่ีใชกันท่ัวไป   ระดับความม่ันใจ 99.7 % จะ
ยอมใหวิธีมี “ความคลาดเคล่ือนท่ีผิดในทางลบ” นอยกวา 

หมายเหตุ 3  ขีดจํากัดของการตรวจหาของเคร่ืองมือควรต่ํากวา “ระดับปฏิบัติ” และควรใชตามหมายเหตุในขอ 6.5.4.ง 

ง.4  ผลสรุปของ IIS2 ท่ีเก่ียวของกับวิธี XRF 
 IEC TC111 WG3 เลือกหองปฏิบัติการอาสาสมัคร เขารวมในการศึกษาระหวางหองปฏิบัติการระหวางประเทศ 
(IIS2) เพื่อหาสมรรถนะของวิธีทดสอบนี้    CRM (วัสดุอางอิงรับรอง) ซ่ึงไดรับบริจาคเปนตัวอยางการวิจัยท่ีรู
องคประกอบแลว  และตัวอยางจริงถูกวิเคราะหตามข้ันตอนดําเนินการท่ีอธิบายในขอนี้ บริภัณฑท่ีใชในการ
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ทดสอบเหลานี้มีต้ังแตจากหองปฏิบัติการ ED-XRF  หรือ WD-XRF ไปเคร่ืองวิเคราะห XRF  แบบตั้งโตะทดสอบ 
จนถึงแบบเคล่ือนยายงายและแบบมือถือ   ตัวอยางถูกวิเคราะห “ในลักษณะท่ีเปนอยู”  ตัวอยางท้ังหมดถูกสมมุติ
วาเปนเนื้อเดียวกัน ถึงแมวาสมมุติฐานนี้มีผลใชไดสําหรับตัวอยาง CRM เทานั้น  ท่ียังเปนคําถามสวนมากคือความ
เปนเนื้อเดียวกันของตัวอยางท่ีเปนแผนวงจรพิมพท่ีถูกบด (F20 และ F21) 

ตารางท่ี ง.3  ถึงตารางท่ี ง.7  แสดงการสรุปรายละเอียดของผลการทดสอบสําหรับแตละสารและวัสดุท่ีทดสอบ ท่ี
ไดมาเพ่ือจุดประสงคของการประเมินวิธี XRF นี้   ผลการทดสอบเหลานี้สนับสนุนบทสรุปเกี่ยวกับสมรรถนะของ
วิธี (XRF) ท่ีทําในขอ 6.7 
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ตารางท่ี ง.3 ผลการทดสอบเฉล่ีย และอัตราคาคืนกลับสําหรับตะกั่วท่ีไดมาในการศึกษา IIS2 
เลข

ตัวอยาง 
คําอธิบายตัวอยาง คาท่ีไดรับ

การ
รับรอง
ของ Pb  
mg/kg 

ผลเฉล่ีย
ของ Pb 

 
 

 mg/kg 

สวน
เบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

 
mg/kg 

อัตราคา
คืนกลับ ก 

 
 

% 

พิสัยของ
อัตราคา
คืนกลับ 

 
% 

จํานวน
ชุดขอมูล
ท้ังหมด ข 

จํานวน
ชุดขอมูล
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  
(แกวผลึกตะก่ัว) 

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

IIS2-D14 NIST SRM 2166 
(เหล็กกลาเจือตํ่า) 

30 NDค    5 0 

IIS2 - 
D15 

NIST SRM 855a 
(อะลูมิเนียมหลอเจือ) 

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 ตัวอยางจริง 
(แผนวงจรพิมพที่ถูกบด) 

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

IIS2 - F21 ตัวอยางจริง 
(แผนวงจรพิมพที่ถูกบด) 

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

ก  อัตราคาคืนกลับถูกกําหนดเปนอัตราสวนของความเขมขนที่วัดไดตามความเปนจริงของสารท่ีวิเคราะห กับความเขมขนที่

คาดหวังและคูณดวย 100 %    กลาวอีกนัยหน่ึงคือ แสดงถึงความไมแมนของผลการทดสอบ 
ข  ชุดขอมูลแตละชุด โดยทั่วไปแทนการวิเคราะหซ้ํา 3 ครั้งของตัวอยาง 
ค  ND หมายถึง “ตรวจหาไมพบ” 
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ตารางท่ี ง.4  ผลการทดสอบเฉล่ียและอัตราคาคืนกลับสําหรับปรอทท่ีไดมาในการศึกษา IIS2 
เลข

ตัวอยาง 
คําอธิบายตัวอยาง คาท่ีไดรับ

การรับรอง
ของ Hg  
mg/kg 

เฉล่ีย
สงผลของ 

Hg 
 mg/kg 

สวน
เบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

 mg/kg 

อัตราคา
คืนกลับ ก 

 
% 

พิสัยของ
อัตราคาคืน

กลับ  
% 

จํานวนชุด
ขอมูล
ท้ังหมดข 

จํานวน
ชุด

ขอมูลท่ี
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  อัตราคาคืนกลับถูกกําหนดเปนอัตราสวนของความเขมขนที่วัดไดจริงของสารที่วิเคราะห กับความเขมขนที่คาดหวังคูณดวย

100 % กลาวอีกนัยหน่ึงคือ แสดงถึงความไมแมนของผลการทดสอบ 
ข  ชุดขอมูลแตละชุด โดยทั่วไปแทนการวิเคราะหซ้ํา 3 ครั้งของตัวอยาง 
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ตารางท่ี ง.5  ผลการทดสอบเฉล่ียและอัตราคาคืนกลับสําหรับแคดเมียมท่ีไดมาในการศึกษา IIS2 

เลข
ตัวอยาง คําอธิบายตัวอยาง 

คาท่ีไดรับ
การ

รับรอง
ของ Cd 
mg/kg 

เฉล่ีย
สงผลของ 

Cd  
 

mg/kg 

สวน
เบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

 
mg/kg 

อัตราคา
คืนกลับ ก 

 
 

% 

พิสัยของ
อัตราคา
คืนกลับ  

 
% 

จํานวนชุด
ขอมูล
ท้ังหมดข 

จํานวนชุด
ขอมูลท่ีใช 

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 อัตราคาคืนกลับถูกกําหนดเปนอัตราสวนของความเขมขนที่วัดไดตามความเปนจริงของสารท่ีวิเคราะห กับความเขมขนที่คาดหวัง

และคูณดวย 100 %    กลาวอีกนัยหน่ึงคือ แสดงถึงความไมแมนของผลการทดสอบ 
ข ชุดขอมูลแตละชุด โดยทั่วไปแทนการวิเคราะหซ้ํา 3 ครั้งของตัวอยาง 
ค ND หมายถึง “ตรวจหาไมพบ” 
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ตารางท่ี ง.6  ผลการทดสอบเฉล่ียและอัตราคาคืนกลับสําหรับโครเมียมท้ังหมดท่ีไดมาในการศึกษา IIS2 
เลข

ตัวอยาง 
คําอธิบายตัวอยาง คาท่ี

ไดรับ
การ

รับรอง
ของ Cr 
mg/kg 

ผลเฉล่ีย
ของ Cr 

 
mg/kg 

สวน
เบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

mg/kg 

อัตราคา
คืนกลับ ก  

 
% 

พิสัยของ
อัตราคา
คืนกลับ  

% 

จํานวนชุด
ขอมูล

ท้ังหมด ข 

จํานวนชุด
ขอมูลท่ีใช 

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(แกว) 94 77 32 82 50-110 3 2 
IIS2-D14 SRM 2166 

(เหล็กกลาเจือตํ่า) 
240 NDง 

(ที่พิสัย
จาก ND 
ถึง 827 ) 

   5 0 

IIS2-D15 SRM 855a 
(อะลูมิเนียมเจือหลอ) 

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 อัตราคาคืนกลับถูกกําหนดเปนอัตราสวนของความเขมขนที่วัดไดตามความเปนจริงของสารท่ีวิเคราะห กับความเขมขนที่

คาดหวังและคูณดวย 100 %    กลาวอีกนัยหน่ึงคือ แสดงถึงความไมแมนของผลการทดสอบ 
ข ชุดขอมูลแตละชุด โดยทั่วไปแทนการวิเคราะหซ้ํา 3 ครั้งของตัวอยาง 
ค ผลลัพธขีดเสนใตสําหรับตัวอยาง C12 และ C13 สําหรับเปนขอมูลเทาน้ัน  ในตัวอยางทั้งสอง ผลการทดสอบ Cr ที่รายงานโดย

หองปฏิบัติการคือแฟกเตอรที่มากกวาคารับรองประมาณ 4 เทา  เหตุผลสําหรับสิ่งน้ีไมไดใหไว 
ง ND หมายถึง “ตรวจหาไมพบ” 
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ตารางท่ี ง.7  ผลการทดสอบเฉล่ีย และอัตราคาคืนกลับสําหรับโบรมีนท้ังหมดท่ีไดมาในการศึกษา IIS2 

เลข
ตัวอยาง คําอธิบายตัวอยาง 

คาท่ีไดรับ
การรับรอง
ของ Br 
mg/kg 

ผลเฉล่ีย
ของ Br 

 
mg/kg 

สวน
เบี่ยงเบน
มาตรฐาน 

mg/kg 

อัตราคา
คืนกลับ ก 

 
% 

พิสัยของ
อัตราคาคืน

กลับ         
% 

จํานวนชุด
ขอมูล

ท้ังหมด ข 

จํานวนชุด
ขอมูลท่ีใช 

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),  

ตัวอยางวิจัยบริจาค 

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

IIS2-A02 HIPS(พอลิสไทรีนการ
กระทบสูง),ตัวอยางวิจัย

บริจาค 

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

IIS2-A03 ABS 
(อะครีโลไนไทรล 

บิวทาไดอีนสไทรีน),
ตัวอยางวิจัยบริจาค 

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

IIS2-A04 ABS 
(อะครีโลไนไทรล 

บิวทาไดอีนสไทรีน),
ตัวอยางวิจัยบริจาค 

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

IIS2-A05 PC/ABS 
(พอลิคารบอเนต

และอะครีโลไนไทรล
บิวทาไดอีนสไทรีน),
ตัวอยางวิจัยบริจาค 

800 995 90 124 114-136 4 3 

IIS2-A06 PC/ABS 
(พอลิคารบอเนต

และอะครีโลไนไทรล
บิวทาไดอีนสไทรีน),
ตัวอยางวิจัยบริจาค 

2 400 3 034 467 126 111-148 4 3 

ก  อัตราคาคืนกลับถูกกําหนดเปนอัตราสวนของความเขมขนที่วัดไดจริงของสารท่ีวิเคราะห กับความเขมขนที่คาดหวังคูณดวย 100 %

กลาวอีกนัยหน่ึงคือ แสดงถึงความไมแมนของผลการทดสอบ  
ข  ชุดขอมูลแตละชุด โดยทั่วไปแทนการวิเคราะหตัวอยางซ้ํา 3 ครั้ง 
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ภาคผนวก จ. 
(ขอแนะนํา) 

การใชงานในทางปฏิบัติของการตรวจหาของปรอทในพอลิเมอร, โลหะ และอิเล็กทรอนิกส 
โดย CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES และ ICP-MS 

จ.1  บริภัณฑ 
ตัวอยางของบริภัณฑท่ีใช 

 
รูปท่ี จ.1 ตัวยอยใชความรอนติดตั้งภาชนะปฏิกิริยา ตัวทําความเย็นรีฟลักซและภาชนะดูดกลืน 

 
 

ภาชนะดูดกลืน

ตัวทําความเย็นรีฟลกัซ 

ภาชนะปฏิกิริยา

กลองทาํความสะอาด
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ตารางท่ี จ.1 –โปรแกรมสําหรับการยอยดวยไมโครเวฟของตัวอยาง (กําลังดานออกสําหรับภาชนะ 5 ใบ) 

ขั้นตอน เวลา 
min 

กําลังดานออก 
W 

ความดันจํากัดไวท่ี 
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  พารามิเตอรของเคร่ืองมือ 
พารามิเตอรของเคร่ืองมือท่ีแสดงรายการคือตัวอยางของพารามิเตอรของเครื่องมือใชการได และอาจตางออกไป 
เพราะวาเคร่ืองมือแตละเคร่ืองอาจตองการพารามิเตอรอ่ืน   การใชความยาวคล่ืนท่ีแสดงรายการไวและอัตราสวน
มวลตอประจุถูกแนะนําอยางมาก   การเลือกของพารามิเตอรอ่ืนๆในบริบทนี้สามารถทําใหเกิดผลการทดสอบท่ี
ผิดพลาดได 

ก)  CV-AAS 

-  แหลงกําเนิดแสง: หลอดปลอยประจุไมมีอิเล็กโทรด หรือหลอดแคโทดกลวง 

-  ความยาวคล่ืน : 253.7 nm  

-  ความกวางแถบความถ่ีเชิงสเปกตรัม :  0.7 nm  

-  กาซไล :  N2 หรือ Ar 

ข)  CV-AFS 

-  แหลงกําเนิด : หลอดแคโทดกลวง Hg, กระแสไฟฟา  30 mA, ความยาวคล่ืน 253.7 nm  

-  แรงดันไฟฟาไบแอสตัวตรวจหา : -360 V 

-  อุณหภูมิเตาอบ : 800 °C 

-   กาซพาหะไหลของ Ar : 0.6 l/min, กาซฉาก  1.0  l/min 

-  น้ําลาง : 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 

-   กาซพาหะไหลของ Ar : กาซเย็น : 14 l/min, กาซชวย: 0.5  l/min 

-  อัตราเอาตัวอยางข้ึน : 1.6 ml/min 

ง)   ICP-MS 

-  อัตราสวนมวลตอประจุสําหรับ Hg: m/z = 199, 200, 201, 202  

-   กําลังเคร่ืองกําเนิด RF: 1 200 W 

-  ความถ่ีของเคร่ืองกําเนิด RF : 27.12 MHz 

-   ความดัน Ar: 0.28 MPa 

-   กาซพาหะไหลของ Ar : กาซเย็น : 16 l/min, กาซชวย: 1.0  l/min 

หมายเหตุ  ตําแหนงของทอรช ความลึกการเก็บตัวอยาง, แนวระดับ, แนวดิ่ง; เลนส: ภาวะทั้งหมดควรจัดการใหเกิดผลดีที่สุดกอนการวัด  
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ภาคผนวก ฉ. 
(ขอแนะนํา) 

การใชงานในทางปฏิบัติของการตรวจหาของตะกั่วและแคดเมียม 
ในพอลิเมอรโดย 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 เมื่อใสเมทริกซที่สมนัยกัน 1 000 mg/kg 
+  ไมมีหรือมีการแทรกสอดนอย (โดยทั่วไปนอยกวา 0.05 mg/kg) 
++  การแทรกสอดปานกลาง (โดยทั่วไประหวาง 0.05 mg/kg และ 0.2 mg/kg) 
+++  การแทรกสอดมาก (โดยทั่วไปมากกวา 0.2 mg/kg) 
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ฉ.2   ICP-MS 
ถาพบไอโซโทปเสถียร, คามวลตอประจุ (m/z) ของไอโซโทปหลายๆตัวสามารถวัดเพื่อคาดคะเนระดับของการ
แทรกสอดเชิงสเปกตรัม   ถาตัวอยางมีดีบุกหรือโมลิบดินัม ตองใหความสนใจตอการแทรกสอดท่ีเปนบวกในการ
วัดมวลแคดเมียม 

ตารางท่ี ฉ.2 - ตัวอยางของอัตราสวนมวลตอประจุ (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 - ตัวอยางของความยาวคล่ืนสําหรับ AAS 
ธาตุ ความยาวคล่ืน 

nm 
ความกวางสลิต 

nm 
Cd 228.8 0.7 
Pb 261.4 0.7 

 217.0 0.7 
 283.3 0.7 

แหลงกําเนิดแสง: หลอดปลอยประจุไมมีอิเล็กโทรด หรือหลอดแคโทดกลวง  ชนิดของกาซ: อะเซทิลีน/อากาศ 
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ภาคผนวก ช. 
(ขอแนะนํา) 

การใชงานในทางปฏิบัติของการตรวจหาตะก่ัวและแคดเมียม 
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
สมนัยถูกใสเขามา 
+  ไมมีหรือการแทรกสอดนอย (โดยทั่วไปนอยกวา 0.05 mg/kg) 
++  การแทรกสอดปานกลาง (โดยทั่วไประหวาง 0.05 mg/kg และ 0.2 mg/kg) 
+++  การแทรกสอดมาก (โดยทั่วไปมากกวา 0.2 mg/kg) 
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ช.2  การแกไขพื้นหลัง (background correction) 
ในกรณีท่ีเปล่ียนพื้นหลังโดยเมทริกซหลักของสารละลายซ่ึงกระทบความเขมการปลอยพลังงาน (Ix), ความเขมการ
ปลอยพลังงานเหลานี้ตองไดมาโดยหักความเขมพื้นหลัง (Ix’)   รูปท่ี ช.1 แสดงตัวอยางของผลกระทบของการแก
พื้นหลัง   รูปท่ี ช.1ก  แสดงตัวอยางของพ้ืนหลังสมํ่าเสมอกับความยาวคล่ืน  ในกรณีนี้พื้นหลังสามารถถูกแกโดย
ท้ังตําแหนง A และ B    รูปท่ี ช.1ข  แสดงตัวอยางของพ้ืนหลังท่ีเปล่ียนกับความยาวคล่ืน  ในกรณีนี้ความเขมพื้น
หลังตองถูกแกโดยการไดมาซ่ึงความเขมพื้นหลัง (Ix’), ซ่ึงถูกคํานวณโดยท้ังตําแหนง A และตําแหนง B ของความ
เขมการปลอยพลังงาน 

 
รูปท่ี ช.1ก - พ้ืนหลังสมํ่าเสมอ กับความยาวคลื่น 

 
รูปท่ี ช.1ข – พ้ืนหลังท่ีเปล่ียน กับความยาวคลื่น 

รูปท่ี ช.1 การแกไขพื้นหลัง 
เม่ือใชวิธีการเพิ่มสารมาตรฐาน (standard addition method) ตองลบพื้นหลังออกโดยวิธีการแกไขพื้นหลังขางตน
กอนท่ีจะสามารถทําการสอบเทียบการเพิ่มสารมาตรฐาน 

 ช.3  ICP-MS 
ถาพบไอโซโทปเสถียร จํานวนมวลตอประจุ (m/z) ของหลายไอโซโทปสามารถวัดไดเพื่อคาดคะเนระดับของการ
แทรกสอดเชิงสเปกตรัม   ถาตัวอยางบรรจุดีบุกหรือโมลิบดินัม ตองใหความสนใจตอการแทรกสอดท่ีเปนบวกใน
การวัดมวลแคดเมียม 

 

พ้ืนหลัง

พ้ืนหลัง

ความยาวคลื่น

ความยาวคลื่น

คว
าม
เขม

การ
ปล

อย
 

คว
าม
เขม

การ
ปล

อย
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ตารางที่ ช.2 – ตัวอยางของอัตราสวนมวลตอประจุ (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 - ตัวอยางของความยาวคลื่นสําหรับ AAS 

ธาตุ ความยาวคล่ืน 
nm 

ความกวางสลิต 
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. 
(ขอแนะนํา) 

การใชงานในทางปฏิบัติของการตรวจหาตะก่ัวและแคดเมียม 
ในอิเล็กทรอนิกสโดย ICP-OES, ICP-MS และ AAS 

ซ.1 โปรแกรมสําหรับการยอยดวยไมโครเวฟ 
ตารางท่ี ซ.1 –โปรแกรมสําหรับการยอยตัวอยางดวยไมโครเวฟ ก 

ขั้นตอน เวลา 
min 

กําลังดานออก 
W 

ความดันจํากัดไวท่ี 
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 กําลังดานออกสําหรับภาชนะ 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
สมนัยถูกใสเขามา 

+  ไมมีหรือการแทรกสอดนอย (โดยทั่วไปนอยกวา 0.05 mg/kg) 
++  การแทรกสอดปานกลาง (โดยทั่วไประหวาง 0.05 mg/kg และ 0.2 mg/kg) 
+++  การแทรกสอดมาก (โดยทั่วไปมากกวา 0.2 mg/kg) 

ซ.3  การแกไขพื้นหลัง 
ในเหตุการณท่ีเปล่ียนพื้นหลังโดยเมทริกซหลักของสารละลายซ่ึงกระทบความเขมการปลอย (Ix) ความเขมการ
ปลอยเหลานี้ตองไดมาโดยลบออกดวยความเขมพื้นหลัง (Ix’)   รูปท่ี ซ.1 แสดงตัวอยางของผลกระทบของการแก
พื้นหลัง   รูปท่ี ซ.1ก  แสดงตัวอยางของพ้ืนหลังสมํ่าเสมอกับความยาวคล่ืน  ในกรณีนี้พื้นหลังสามารถถูกแกโดย
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ท้ังตําแหนง A และ B    รูปท่ี ซ.1ข  แสดงตัวอยางของพ้ืนหลังท่ีเปล่ียนกับความยาวคล่ืน  ในกรณีนี้ความเขมพื้น
หลังตองถูกแกโดยการไดมาซ่ึงความเขมพื้นหลัง (lx’) ซ่ึงถูกคํานวณโดยท้ังตําแหนง A และตําแหนง B ของความ
เขมการปลอย 

 
รูปท่ี ซ.1ก - พ้ืนหลังสมํ่าเสมอ กับความยาวคลื่น 

 
รูปท่ี ซ.1ข – พ้ืนหลังท่ีเปล่ียน กับความยาวคล่ืน 

รูปท่ี ซ.1 การแกไขพื้นหลัง 

เม่ือใชวิธีการเพิ่มมาตรฐาน ตองลบพื้นหลังออกโดยวิธีการแกพื้นหลังขางตนกอนการสอบเทียบการเพิ่มมาตรฐาน
จะสามารถทําได 

 ซ.4  ICP-MS 
ถาพบไอโซโทปเสถียร จํานวนมวลตอประจุ (m/z) ของหลายไอโซโทปสามารถวัดไดเพื่อคาดคะเนระดับของการ
แทรกสอดเชิงสเปกตรัม   ถาตัวอยางบรรจุดีบุกหรือโมลิบดินัม ตองใหความสนใจตอการแทรกสอดท่ีเปนบวกใน
การวัดมวลแคดเมียม 

ตารางท่ี ซ.3 - ตัวอยางของอัตราสวนมวลตอประจุ (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

คว
าม
เขม

การ
ปล

อย
 

คว
าม
เขม

การ
ปล

อย
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ซ.5  AAS 
ความยาวคล่ืนการวัดแนะนําสําหรับ AAS  

ตารางท่ี ซ.4  - ตัวอยางของความยาวคล่ืนสําหรับ AAS 

ธาตุ ความยาวคล่ืน 
nm 

ความกวางสลิต 
nm 

Cd 228.8 0.7 
Pb 261.4 0.7 

 217.0 0.7 
 283.3 0.7 

ชนิดของกาซ : อะเซทิลีน/อากาศ 

แหลงกําเนิดแสง : หลอดปลอยประจุไมมีอิเล็กโทรดหรือหลอดแคโทดกลวง 
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