
596

วารสารวชิาการพระจอมเกลา้พระนครเหนือ ปีที ่24 ฉบบัที ่3 ก.ย. - ธ.ค. 2557
The Journal of KMUTNB., Vol. 24, No. 3, Sep. - Dec. 2014

การวิเคราะห์ปรมิาณสารตกค้างไดคลอโรฟีนอล ไตรคลอโรฟีนอล เพนตะคลอโรฟีนอล  

และไตรคลอโรแอนิซอล ในตัวอย่างกระดาษด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟี

1	 อาจารย์ ภาควชิาเคมอีตุสาหกรรม คณะวทิยาศาสตร์ประยกุต์ มหาวทิยาลยัเทคโนโลยพีระจอมเกล้าพระนครเหนอื
2	 นักวิจัย Flow Innovation-Research for Science and Technology Laboratories (FIRST Labs), Thailand
3	 นักศึกษา ภาควิชาเคมีอุตสาหกรรม คณะวิทยาศาสตร์ประยุกต์ มหาวิทยาลัยเทคโนโลยีพระจอมเกล้า 
	 พระนครเหนือ
4	 รองศาสตราจารย์ ภาควชิาอตุสาหกรรมเกษตรและสิง่แวดล้อม คณะวทิยาศาสตร์ประยกุต์ มหาวทิยาลยัเทคโนโลยี 
	 พระจอมเกล้าพระนครเหนือ
*	 ผู้นิพนธ์ประสานงาน โทรศัพท์ 0-2555-2000 ต่อ 4805 อีเมล: cbn@kmutnb.ac.th

รับเมื่อ 14 พฤษภาคม 2557 ตอบรับเมื่อ 6 มิถุนายน 2557

ชัชลิฎา บุญพะเนียด1,2* ชญานี อรุณสมบูรณ์3 ฐิติกา วงษ์มี3 และ สมโภชน์ น้อยจินดา4

บทคัดย่อ

	 ศกึษาสภาวะทีเ่หมาะสมในการวเิคราะห์ปรมิาณสาร 

ตกค้าง  2,4-dichlorophenol (DCP),  2,4,6-trichorophenol 
(TCP)  pentachlorophenol (PCP) และ 2,4,6-trichoroanisole  
(TCA) ด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟี โดยสกัดสารจาก
กระดาษด้วยวิธีซอกห์เลตร่วมกับเทคนิคอัลตราโซนิก  
ศึกษาผลของเวลาและชนิดของตัวท�าละลายท่ีใช้สกัด  
พบว่าเวลาที่ใช้สกัดด้วยวิธีซอกห์เลต 16 ชั่วโมง กับ
เทคนคิอลัตราโซนกิ 60 นาที โดยสกัดด้วย Ethyl Acetate 
ให้ค่าการวเิคราะห์คืนกลบัสูงสดุ ผลการวเิคราะห์ตวัอย่าง

กระดาษส�าหรับฉลากอาหารและบรรจุอาหาร 3 ชนิด 
กระดาษเบอร์ 113, Sack Kraft และ SB+PE วิเคราะห์
ปริมาณสารตกค้างได้ดังนี้ 0.00195 mg DCP/g Sample, 
0.0012-0.00344 mg TCP/g Sample, 0.00169-0.01054 mg  
PCP/g Sample และ 0.00159-0.00174 mg TCA/g Sample

ค�ำส�ำคัญ: 2,4-dichlorophenol (DCP),  2,4,6-trichorophenol  
 (TCP) Pentachlorophenol (PCP), 2,4,6- 
 trichoroanisole (TCA),  Gas Chromatography,  
 Paper
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Abstract
 The appropriate conditions for determination of  
residual  2,4-dichlorophenol (DCP),  2,4,6-trichlorophenol  
(TCP),   pentachlorophenol  (PCP),  and   2,4,6-trichloroanisole  
(TCA) by gas chromatography were studied. Residues in 
paper samples were extracted by Soxhlet procedure and 
ultrasonic technique.  The effect of extraction time and  
types of solvent was considered. It was found that 16 
hours for Soxhlet extraction and 60 minutes for ultrasonic  
extraction with ethyl acetate as solvent gave the optimal  

results. The residues in food label paper and 3 types 
of package paper: 113, Sack Kraft and SB+PE were 
0.00195 mg DCP/g sample,  0.0012-0.00344 mg 
TCP/g sample,  0.00169-0.01054 mg PCP/g sample 
and 0.00159-0.00174 mg TCA/g sample, respectively.

Keywords: 2,4-dichlorophenol (DCP), 2,4,6- 
trichorophenol (TCP), Pentachlorophenol 
(PCP), 2,4,6-trichoroanisole (TCA), Gas 
Chromatography, Sample Paper
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1. บทน�ำ

	 สาร dichlorophenol (DCP) trichlorophenol (TCP) 
tetrachlorophenol 2,3,4,6-chloro-2-phenylphenol 
2-chloro-4-phenylphenol และ pentachlorophenol  
(PCP) ซึ่งเป็นสารในกลุ ่ม polychlorophenols และ 
2,4,6-trichloroanisole นิยมใช้ในอุตสาหกรรมไม้ 
ผลิตภัณฑ์ไม้แปรรูป ผลิตภัณฑ์กระดาษ และบรรจุภัณฑ์ 

ห่ออาหารที่ท�ามาจากกระดาษ สารในกลุ่มนี้มีคุณสมบัติ

ในการฆ่าเชื้อแบคทีเรีย และเชื้อรา แต่เป็นสารท่ีมี
อัตราการสลายตัวช้าท�าให้มีการตกค้างและปนเปื้อน  
ในกระบวนการผลิตอาหารและเครื่องด่ืม ซึ่ง US.EPA; 
Unit States Environmental Protection Agency และ 
IARC; International Agency for Research on Cancer [1] 
ได้จดัสาร PCP ไว้ในสารกลุม่ 2B ซึง่เป็นสารทีม่ศีกัยภาพ
ก่อให้เกิดมะเรง็ในมนษุย์ เป็นเหตใุห้ประเทศทีพ่ฒันาแล้ว
ใช้เป็นข้ออ้างในการกีดกันทางการค้า โดยจะไม่ยอมรับ
ผลติภณัฑ์ทีป่นเป้ือนนัน้ๆ เข้าประเทศ ดังนัน้การควบคมุ
คุณภาพการผลิตเพียงอย่างเดียวไม่เพียงพอ จ�าเป็นต้อง
ค�านึงถึงบรรจุภัณฑ์ที่ใช้อีกด้วย ในอุตสาหกรรมการผลิต
กระดาษ รวมถึงอุปกรณ์ไม้ท่ีใช้ในอุตสาหกรรมอาหาร 
ในปัจจุบันสารกลุ่ม Polychlorophenols ได้ถูกยกเลิก 

การจดทะเบยีนส�าหรบัการน�ามาใช้เป็นสารก�าจดัศตัรพูชื  
สารก�าจัดเชื้อรา สารก�าจัดวัชพืช สารฆ่าเชื้อหรือสาร
ป้องกันการเกิดกลิ่นส�าหรับสี และสารก�าจัดเมือกในหอ
หล่อเย็น	 อย่างไรก็ตามปัจจุบันประเทศนิวซีแลนด์ และ
สหรัฐอเมริกา ได้ยกเลิกการใช้สารจ�าพวก Chlorinated 
Organic นี้แล้ว [2]
	 จากความเป็นพิษของสารประกอบคลอโรฟีนอล 
ท�าให้มีนักวิจัยหลายท่านสนใจและได้เสนอวิธีการ

วิเคราะห์สารประกอบคลอโรฟีนอล ซึ่งสารประกอบ 

คลอโรฟีนอลเป็นสารประกอบท่ีมีขั้ว ดังนั้นงานวิจัย 

ส่วนมากได้เสนอวธิกีารวเิคราะห์โดยใช้ เทคนคิโครมาโท 

กราฟีสมรรถนะสูง (HPLC) พร้อมกับเครื่องตรวจวัด 

ชนิดยูวีวิสสิเบิ้ล (UV-Vis) [3], [4] ฟลูออเรสเซนต์  
(Fluorescent) [5] 

	 สารประกอบคลอโรฟีนอลสามารถวิเคราะห์โดยวัด 

การคายแสงในช่วงฟลูออเรสเซนต์ได้ โดยการเปลี่ยน
สารประกอบคลอโรฟีนอลเป ็นสารอนุพันธ ์โดยใช ้ 
4-(4,5-diphenyl-1H-imidazol-2-yl)benzoyl chloride 
เป็นสารท�าเครือ่งหมาย (Fluorescent Labeling Reagent) 
และไตรเอทิลลามีน (Triethylamine) ได้เป็นสารอนุพันธ์ 
4-(4,5-diphenyl-1H-imidazol-2-yl)benzoyl phenol  
ซึง่ท�าให้สารอนพุนัธ์นีส้ามารถคายแสงในช่วงฟลอูอเรสเซนต์  
ซึ่งช่วงความยาวคลื่นที่ท�าการวิเคราะห์จะเป็นค่าท่ี 

เฉพาะเจาะจงส�าหรับสารอนุพันธ์ท�าให้การวิเคราะห์มี

ความแม่นย�าสูง 
	 เนื่องจากสารประกอบคลอโรฟีนอลเป็นสารท่ีมีขั้ว 
ดังนั้นในการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟี 

จึงต้องท�าการเปลี่ยนให้เป็นสารอนุพันธ์ท่ีมีความเป็น

ขั้วน้อยลง เนื่องจากสารประกอบคลอโรฟีนอลสามารถ
สร้างพันธะไฮโดรเจนกับคอลัมน์ที่ใช้ในการวิเคราะห์ได ้
โดยปกตแิล้วเครือ่งตรวจวดัทีใ่ช้คูกั่บเครือ่งแก๊สโครมาโท 

กราฟี ในการวิเคราะห์สารประกอบคลอโรฟีนอลนั้น 

นยิมใช้เครือ่งตรวจวดัชนดิอเิลก็ตรอนแคพเจอร์ดีเทคเตอร์  
(ECD) [6]-[9] และแมสสเปกโตรมเิตอร์  (Mass Spectometer)  
[10]-[16] เนื่องจากสารประกอบคลอโรฟีนอลในตัวอย่าง
โดยปกติจะมีปริมาณท่ีน้อย  ดังนั้นในการสกัดและ 
การท�าสารอนุพันธ์ของสารประกอบคลอโรฟีนอลท�าให้

สารมีความเจือจางจึงต้องท�าการ Pre-concentration  
ก่อนท�าการวิเคราะห์ เทคนิคการวิเคราะห์มีหลายวิธีเช่น 
การสกัดด้วยตัวดูดซับของแข็งปริมาณน้อย (SPME) 
[8], [10], [11], [13] การสกดัด้วยสารละลายปรมิาณน้อย 
(LPME) [9] การสกัดด้วยสารละลายไอออนิกเคลือบผิว
ตัวดูดซับของแข็งปริมาณน้อย (IL-SPME) [16],[17]  
และการสกัดด้วยตัวดูดซับแม่เหล็ก (Stir-bar Sortive 
Extraction, SbSE) [12]
	 ในการทดลองนี้สนใจการสกัดสารประกอบอนุพันธ์

คลอโรฟีนอล คลอโรแอนซิอลบางชนดิในตวัอย่างกระดาษ
ที่ใช้ห่อหุ้มผลิตภัณฑ์อาหาร โดยใช้เทคนิคซอกห์เล็ต 
(Soxhlet) ร่วมกับเทคนิคอัลตราโซนิค (Ultrasonic)  
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ซึ่งเป็นการสกัดอย่างต่อเนื่อง ไม่ยุ่งยากและประหยัด 

ตวัท�าละลาย แล้วท�าการวเิคราะห์สารท่ีสกัดได้ด้วยเทคนคิ 

แก๊สโครมาโทกราฟีซึง่มตีวัตรวจวดัแบบเฟรมไอออไนเซชนั  
(GC-FID) 
 

2. กำรทดลอง

2.1 เครื่องมือและอุปกรณ์

	 เครือ่งแก๊สโครมาโทกราฟี บรษิทั Agilent รุน่ 4890D 
คอลัมน์ที่ใช้ชนิด DB-5MS ขนาดความยาว 30 เมตร  
เส้นผ่านศูนย์กลางขนาด 0.25 มิลลิเมตร ความหนาของ
ฟิลม์ที่เคลือบภายใน (Film Thickness) 0.50 ไมโครเมตร 
เครื่องบันทึกสัญญาณและประมวลผล Intregrator บริษัท 
Agilent รุ่น 3396 III สหรัฐอเมริกา เครื่องกลั่นระเหยสาร
แบบหมุน (Rotary Evaporator) รุ่น R-200 บริษัท Buchi 
รุ่น B-490 และเครื่องอัลตราโซนิค บริษัท Bandelin รุ่น 
RK 106 เยอรมัน

2.2 สำรเคมี

 2,4,6-trichlophenol (TCP, 99.3% Merck), 
2,4,6-trichloroanisole (TCA, 99% Sigma-Aldrich) 
กับ 2,4-dichlorophenol (DCP, 99% Sigma-Aldrich) 
และ pentachlorophenol (PCP, 98% Sigma-Aldrich), 
3,4-dimethyl phenol (98%, Fluka) ใช้เป็นสารมาตรฐาน 
Internal Standard (IS), Hexane (HPLC Grade 99.5%, 
LAB-SCAN), Ethyl Acetate (HPLC Grade 99.99%, 
Fisher Scientific, UK) และ Methanol (AR Grade 99.8%, 
Merck)

2.3 กำรตั้งโปรแกรมอุณหภูมิ

	 ศึกษาสภาวะท่ีเหมาะสมของการตั้งโปรแกรม 

อณุหภมูขิองเครือ่งแก๊สโครมาโทกราฟี ทีใ่ช้ในการแยกสาร 
ตวัอย่าง ปรมิาตรสารตวัอย่างท่ีใช้ 1.00 ไมโครลติร ด้วยวธีิ
ฉีดเข้าทั้งหมด (Splitless) อัตราการไหลของแก๊สฮีเลียม  
2 มลิลลิติรต่อนาที อณุหภมูทิี ่Inlet 200 องศาเซลเซยีส และ
ศึกษาการตั้งโปรแกรมอุณหภูมิแบบต่างๆ และอุณหภูมิ

แบบโปรแกรมขัน้บนัได (Temperature Program Ramps) 
2 ขั้นตอน อุณหภูมิที่จุดตรวจวัด 300 องศาเซลเซียส

2.4 ตัวอย่ำงกระดำษ

	 ตัวอย่างกระดาษท่ีใช้ในการทดลองดังรูปท่ี 1 คือ 
กระดาษตัวอย่างหมายเลข 113 กระดาษ Sack Kraft 
(SK1) ขนาด 130 กรัมต่อตารางเมตร กระดาษ SB ขนาด 
80 กรัมต่อตารางเมตร ซึ่งลอกสารเคลือบโพลีเอทิลลีน 

รูปที่ 1 ตัวอย่างกระดาษ (a) SB 80 กรัมต่อตารางเมตร  
 (b) 113 (c) Sack Kraft 130 กรัมต่อตารางเมตร

(a)

(b)

(c)
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ความหนา 15 ไมโครเมตร ออกก่อน โดยการทดลองนี้ 
ใช้ตัวอย่างกระดาษเปรียบเทียบเป็นกระดาษกรอง 
(Filter Paper, FP) หมายเลข 1 Whatman เป็นตัวอย่าง
กระดาษเปรียบเทียบ (Blank) ตัดตัวอย่างกระดาษให้ได้ 
ขนาด กว้าง  0.5 เซนติเมตร ยาว 0.5 เซนติเมตร กระดาษ
ที่ตัดได้รวบรวมใส่ในถุงกันความชื้นและเก็บรักษา 

ในโถดูดความชื้นส�าหรับใช้ตลอดการทดลอง

2.5 ศึกษำสภำวะกำรสกัด

	 ศึกษาเวลาที่เหมาะสมในการสกัดสาร DCP, TCP, 
PCP และ TCA ด้วยการสกัดแบบซอกห์เลตและอัลตรา
โซนิค ปิเปตสารละลายผสม DCP, TCP, PCP และ TCA 
ความเข้มข้น 100.00 มิลลิกรัมต่อลิตร ใน 1% ปริมาตร 
โดยปรมิาตรของสารละลายเอทิลอะซเิตทในตวัท�าละลาย

เฮกเซน ปรมิาตร 5.00 มลิลลิติร เตมิลงในตวัอย่างกระดาษ 

เปรียบเทียบ 5.000 กรัม ให้ตัวอย่างกระดาษแห้งในโถ
ดูดความชื้นเป็นเวลา 24 ชั่วโมง น�าตัวอย่างกระดาษ
เปรียบเทียบที่แห้งแล้วมาท�าการสกัดด้วยการสกัด 

แบบซอกห์เลตและอัลตราโซนิคในเวลาต่างๆ กัน ด้วย 

ตวัท�าละลายเอทิลอะซเิตท ปรมิาตร 200 มลิลลิติร น�าสารท่ี 

สกัดได้ไปท�าการระเหยตัวท�าละลายออกด้วยเครื่องกลั่น

ระเหยสารแบบหมุน ปรับปริมาตรของสารละลายที่เหลือ
ด้วย 1% ปรมิาตรโดยปรมิาตรของสารละลายเอทลิอะซเีตท 

ในตัวท�าละลายเฮกเซน ในขวดวัดปริมาตรขนาด 10.00 
มลิลลิติร ซึง่ได้เตมิ IS ความเข้มข้น 100.00 มลิลกิรมัต่อลติร  
ปริมาตร 500.00 ไมโครลิตร	 ไว้ก่อนแล้ว ท�าการทดลอง
ดังกล่าวซ�้าแต่เปลี่ยนชนิดของตัวท�าละลาย เพื่อศึกษา
ความสามารถในการสกัดของตัวท�าละลายโดยใช  ้

ตัวท�าละลายบริสุทธิ์และตัวท�าละลายผสมเอทิลอะซิเตท- 
เฮกเซนและเมทานอล  
 

3. ผลกำรทดลองและอภิปรำยผล

3.1 สภำวะอุณหภูมิส�ำหรับกำรแยก 

	 ศึกษาสภาวะที่เหมาะสมในการวิเคราะห์ IS, DCP, 
TCP, PCP และ TCA ด้วยเครื่องแก๊สโครมาโทกราฟ ี 

เริ่มจากการตั้งอุณหภูมิเริ่มต้น 80°C คงอุณหภูมิไว้เป็น

เวลา 1 นาที แต่ใช้อัตราการเพิ่มอุณหภูมิแตกต่างกัน  
ซึง่การใช้อตัราการเพิม่อณุหภมู ิ20°C ต่อนาท ีเกิดปัญหา
การซ้อนทับกันของพีค DCP กับ IS และเมื่อปรับใช้อัตรา
การเพิม่อณุหภมู ิ8°C ต่อนาทแีล้วจงึสามารถแยกพคีของ 
DCP กับ IS ออกจากกันได้ ดังรูปที่ 2 
	 จากรูปที่ 2 พบว่าสารละลายมาตรฐานแต่ละชนิด
ล�าดับการออกจากคอลัมน์ ตามจุดเดือดของสารดังนี้ 
DCP, TCA, TCP และ PCP มีจุดเดือดที่อุณหภูมิ 210, 
140, 226 และ 310°C ตามล�าดับ จากการทดลองพบว่า  
สารประกอบทั้ง 5 ชนิด สามารถแยกออกจากกันได้ดี 
ตารางที่ 1 แสดงข้อมูลของโปรแกรมอุณหภูมิที่เหมาะสม 

ในการวิเคราะห์สารประกอบทั้ง 5 ชนิด ซึ่ง DCP มีค่า 
รีเทนชันไทม์ (tR) 12.212 นาที IS มีค่ารีเทนชันไทม์ 
12.435 นาที TCA มีค่ารีเทนชันไทม์ 15.485 นาที TCP  
มค่ีารเีทนชนัไทม์ 15.945 นาที และ PCP มค่ีารเีทนชนัไทม์  
21.910 นาที ซึ่งการตั้งโปรแกรมอุณหภูมิที่ได้ศึกษานี้ 

ไม่เหมาะกับการใช้สาร Lindane เป็นสารมาตรฐาน  
เพราะจะไม่สามารถแยกพีคระหว่าง Lindane กับ PCP 
ออกจากกันได้ [17] ตารางท่ี 2 แสดงสมการเส้นตรง  
ค่าความเป็นเส้นตรง ขีดจ�ากัดการตรวจพบ และขีดจ�ากัด
ในการตรวจวัดเชิงปริมาณของสารประกอบ DCP, TCA, 
TCP และ PCP ทีค่วามเข้มข้น	2.00-10.00 มลิลกิรมัต่อลติร

รูปที่ 2 โครมาโทแกรมในการแยก IS DCP TCP PCP  
 และ TCA
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ตำรำงที่ 1	โปรแกรมอุณหภูมิส�าหรับการวิเคราะห  ์

	 สารประกอบ DCP, TCA, TCP และ PCP ที ่
	 ความเข้มข้น	2.00 - 10.00 มิลลิกรัมต่อลิตร

Conditions
Inlet temperature  200°C
Initial temperature (hold 1 min)  80°C
Ramp 1  8°C/min
Final temperature 1  210°C
Ramp 2  25°C/min
Final temperature (hold 5 min)  280°C
Detector temperature  300°C

ตำรำงที่ 2 Analytical Performances 

Compounds Linear equation r2 LOD* 
(mg/L)

LOQ** 
(mg/L)

DCP y = 0.1963x + 0.0291 0.9996 0.164 0.561
TCP y = 0.0863x + 0.0416 0.9978 0.345 1.397
PCP y = 0.059x + 0.0166 0.9999 0.350 1.209
TCA y = 0.103x + 0.0404 0.9978 0.313 1.469

* LOD is limit of detection
** LOQ is limit of quantitation

3.2 กำรสกดัด้วยกำรสกดัแบบซอกห์เลตและอลัตรำ

โซนิก

	 ตารางที่ 3 แสดงเวลาท่ีใช้ในการศึกษาการสกัด
ด้วยการสกัดแบบซอกห์เลตและอัลตราโซนิกซึ่งได้

ท�าการศึกษา 14 สภาวะ (สภาวะ A-N) จากรูปที่ 2 พบว่า 
เมื่อท�าการสกัดสารออกจากกระดาษตัวอย่างด้วยการ

สกัดแบบซอกห์เลตเพียงอย่างเดียว (สภาวะ L-N) จะให้ 
ค่าร้อยละการคืนกลับที่น้อยกว่าการใช้การสกัดแบบ 

ซอกห์เลตร่วมกับอลัตราโซนคิ เนือ่งจากอลัตราโซนคิเป็น
คลื่นเสียงที่มีความส่ันสะเทือนท่ีความถี่สูงกว่า 20,000 
รอบ/วินาที และจากคลื่นความถี่สูงของอัลตราโซนิกนี้
จะช่วยให้อนุภาคของสารหลุดออกจากตัวอย่างกระดาษ 
ท�าการใช้การสกัดแบบซอกห์เลตและอัลตราโซนิก มีค่า 
ร้อยละการคืนกลบัท่ีมากกว่า เมือ่พจิารณาเวลาทีเ่หมาะสม 

ในการสกัดท้ัง 2 วิธีพบว่าในช่วงเวลา 4-16 ชั่วโมงใน 

การสกัดแบบซอกห์เลตและ 30-60 นาทีส�าหรบัอลัตราโซนคิ  
มค่ีาร้อยละการคนืกลบัท่ีเพิม่ขึน้เมือ่เวลาทีใ่ช้ในการสกดั 

เพิ่มขึ้น (สภาวะ A-H) เนื่องจากมีรอบการสกัดด้วย 

ตัวท�าละลายเพิ่มขึ้น และเมื่อพิจารณาการสกัดที่ใช้เวลา 
18 ชั่วโมงขึ้นไปส�าหรับการสกัดแบบซอกห์เลตร่วมกับ
อลัตราโซนกิในช่วงเวลา 180-300 นาที พบว่ามค่ีาร้อยละ 
การคืนกลับท่ีลดลง เนื่องจากในขั้นตอนอัลตราโซนิค 

ท�าในระบบเปิดอาจเกิดการระเหยของตัวท�าละลายไป 

บางส่วน ท�าให้สารประกอบ DCP, TCP, TCA และ 
PCP เกิดการตกผลึกและติดค้างอยู่ท่ีตัวอย่างกระดาษ 

ไม่สามารถละลายกลับมาได้ทั้งหมด ดังนั้นการศึกษา
เวลาที่เหมาะสมในการสกัดสารประกอบจากกระดาษ

ตวัอย่างทีเ่ลอืกใช้ในการทดลองนีค้อื สกัดแบบซอกห์เลต 

เป็นเวลา 16 ชั่วโมงร่วมกับเทคนิคอัลตราโซนิกเป็น
เวลา 60 นาที เนื่องจากให้ค่าร้อยละการคืนกลับของ 
การวิเคราะห์สูงที่สุด

ตำรำงที่ 3 สภาวะของเวลาท่ีใช้ในการสกัดสารออกจาก 

	 ตวัอย่างกระดาษโดยวธิซีอกห์เลตและอลัตรา 

	 โซนิก
Condition A B C D E F G H I J K L M N
Soxhlet (hr) 4 4 6 6 8 8 16 16 18 18 36 30 24 48
Ultrasonic 
(min) 30 60 30 60 30 60 30 60 180 300 15 0 0 0

3.3 ควำมสำมำรถในกำรสกัดของตัวท�ำละลำยผสม

เอทิลอะซิเตท เฮกเซน และเมทำนอล

	 ตัวท�าละลายที่ใช้ในการสกัดท่ีใช้ในการทดลองนี้

เลือกใช้ตามความสามารถในการละลายของสารในตัว

ท�าละลายเช่นเดียวกับการเตรียมตัวท�าละลายของสาร

มาตรฐาน จากการทดสอบการละลายมเีพยีง TCA เท่านัน้
ทีส่ามารถละลายได้ดีในตวัท�าละลายเฮกเซน แต่ละลายได้
เลก็น้อยในเมทานอล และทุกสารประกอบสามารถละลาย
ได้ด้วยตัวท�าละลายเอทลิอะซเิตท เนื่องจากขอ้จ�ากดัของ
แคปิลาลีคอลัมน์ท่ีใช้ในการวิเคราะห์ ท�าให้ตัวท�าละลาย
เอทิลอะซิเตทไม่เหมาะส�าหรับเป็นตัวท�าละลายโดยตรง 
ดังนั้นในการทดลองจึงเลือกใช้ 1% โดยปริมาตรของ 
ตัวท�าละลายเอทิลอะซิเตทในท�าละลายเฮกเซนเป็น 

ตวัท�าละลายในการเตรยีมสารมาตรฐานท้ังหมด ตารางที ่4  
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แสดงอตัราส่วนของสารละลายผสม เฮกเซน เอทิลอะซเีตท  
และเมทานอลซึง่ได้แบ่งการทดลองเป็น 7 สภาวะ (สภาวะ 
A-G) ซึ่งผลการทดลองแสดงในรูปท่ี 3 เป็นกราฟแท่ง 
ซึ่งแสดงความสัมพันธ์ระหว่างร้อยละการคืนกลับและ

สภาวะต่างๆ พบว่าการสกัดด้วยเฮกเซนบริสุทธิ์ให้ผล
การทดลองที่มีค่าร้อยละการวิเคราะห์คืนกลับต�่ากว่า

การใช้ตัวท�าละลายชนิดอื่นๆ (กราฟแท่ง G) เมื่อเพิ่ม
ปริมาตรเฮกเซนความสามารถสกัด TCA ได้เพิ่มขึ้นแต ่
DCP, TCP และ PCP ถกูสกัดออกมาได้น้อยลง (กราฟแท่ง  
A ถงึกราฟแท่ง C) ซึง่เมือ่เพิม่ความเป็นขัว้ในตวัท�าละลาย 

ด้วยการเตมิเมทานอลหรอืเอทิลอะซเิตท แล้วพบว่าการเตมิ 

เมทานอลไม่มีผลต่อการสกัด (กราฟแท่ง C กราฟแท่ง D 
และกราฟแท่ง E)  และเมื่อใช้เอทิลอะซิเตทในการสกัด
เพียงอย่างเดียว (กราฟแท่ง F) ให้ร้อยละการวิเคราะห์
คืนกลับของการสกัด DCP, TCA, TCP และ PCP ได้ดี
กว่าการใช้ตวัท�าละลายผสม ซึง่ได้ค่าร้อยละการวเิคราะห์ 

คืนกลับของการสกัด DCP, TCA, TCP และ PCP เท่ากับ 
90.71, 91.72, 91.74 และ 64.41 ตามล�าดับ ดังนัน้งานวจิยันี ้
ได้เลือกใช้เอทิลอะซิเตทเป็นตัวท�าละลายในการสกัด

กระดาษตัวอย่างต่อไป

ตำรำงที่ 4 ปริมาตรตัวท�าละลายผสมที่ใช้ในการสกัด
Condition 

Solvent (mL)
a b c d e f g

Ethyl acetate 150 100 150 150 125 200 -
Hexane 50 100 - 25 50 - 200
Methanol - - 50 25 25 - -

3.4 กำรรบกวนของสำรเติมแต่งอื่นๆ ในตัวอย่ำง

กระดำษ

	 สารทีส่กดัได้จากตวัอย่างกระดาษอาจมสีารปนเป้ือน 

ที่ส่งการรบกวนต่อสัญญาณการวิเคราะห์ด้วยเครื่องแก๊ส

โครมาโทกราฟีจึงท�าการทดลองแยกสารท่ีสกัดได้ด้วย 

เทคนิคทินเลเยอร์โครมาโทกราฟี (TLC) ก่อน	 [18]  
พบว่ามีผลให้ค่าร้อยละการคืนกลับของสารมีค่าลดลง

และเมื่อท�าการทดลองซ�้าแล้วผลการทดลองแตกต่างไป

ในแต่ละครั้ง (Irreproducible) ท�าให้ผลการทดลองมีค่า
เบีย่งเบนมาตรฐานสงู ซึง่เมือ่น�าสารสกัดทีไ่ด้มาตรวจสอบ
ด้วยเทคนคิแก๊สโครมาโทกราฟีโดยตรงแล้วพบว่ามเีพยีง

การยกตัวของเส้นสัญญาณพื้น (Baseline) เท่านั้น ไม่มี
สัญญาณรบกวนกับสารท่ีต้องการวิเคราะห์หรือปัญหา 

การตกค้างของสารอื่นบนคอลัมน์เกิดขึ้น 

3.5 กำรหำปริมำณสำรตกค้ำงในกระดำษตัวอย่ำง 
	 การวิเคราะห์ปริมาณของสารประกอบ DCP, TCA, 
TCP และ PCP ในตัวอย่างกระดาษเปรียบเทียบกับ 

การทดลองการสกัดจากตัวอย่างกระดาษเปรียบเทียบ  
FP ซึง่กระดาษตวัอย่างทีน่�ามาศึกษาเป็นกระดาษส�าหรบั
ใช้บรรจุอาหาร จึงไม่ควรมีสารตกค้างใดๆ ปนเปื้อนอยู่  
จากผลการทดลองพบว่า ค่าร้อยละการคืนกลับของ
สารสกัดในตัวอย่างกระดาษทุกชนิดมีค่าใกล้เคียงกับ

การสกัดจากตัวอย่างกระดาษเปรียบเทียบดังรูปที่ 5 

รูปที่ 3	 เทคนิคซอกห์เลต์ร่วมกับเทคนิคอัลตราโซนิกที่ 
	 เวลาต่างๆ 

รูปที่ 4 แผนภมูแิสดงค่าร้อยละการวเิคราะห์คนืกลบัเมือ่ 

	 ใช้ตัวท�าละลายสัดส่วนต่างๆ กัน

 a b c d e f g

Conditions



วารสารวชิาการพระจอมเกลา้พระนครเหนือ ปีที ่24 ฉบบัที ่3 ก.ย. - ธ.ค. 2557
The Journal of KMUTNB., Vol. 24, No. 3, Sep. - Dec. 2014

603

และค�านวณความเข้มข้นท่ีแท้จริงของสารท่ีตกค้าง 

ในกระดาษตัวอย่างทั้ง 3 ชนิด ได้ผลการทดลองดัง 
ตารางท่ี 5 
	 จากผลการวิเคราะห์ปริมาณสารตกค้างในกระดาษ

ตัวอย่างพบว่า มีปริมาณสารประกอบ TCP ความเข้มข้น  
1.21-3.44 ไมโครกรัมต่อ (กรัม) น�้าหนักของกระดาษ
ตัวอย่าง TCA ความเข้มข้น 1.59-1.74 ไมโครกรัมต่อ 
(กรัม) น�้าหนักของกระดาษตัวอย่าง ส�าหรับสารประกอบ 
DCP ไม่สามารถตรวจพบในตัวอย่าง 113 และ SK1  
อาจเป็นเพราะมีสารตกค้างอยู่ปริมาณต�่ากว่าขีดจ�ากัด 

การตรวจวัด (Detection Limit) หรืออาจไม่มี DCP  
ตกค้างอยู่เลยและ	PCP 1.69-10.5 ไมโครกรัมต่อน�้าหนัก  
(กรัม) ของกระดาษตัวอย่าง ซึ่งมีปริมาณตกค้างเกินกว่า

ค่าก�าหนดของคณะกรรมการสาธารณะสุข สหภาพยุโรป 

ในปี 2004  (Public Health Committee, Council of  
Europe) [19] คือมีปริมาณ PCP น้อยกว่า 0.15 มิลลิกรัม
ต่อ (กิโลกรัม) น�้าหนักของกระดาษตัวอย่าง 

4. สรุป

	 ความสามารถในการสกัดด้วยเทคนิคซอกห์เล็ต

ร่วมกับการเทคนิคอัตราโซนิคเป็นการเพิ่มประสิทธิภาพ

ในการสกัดให้ดีกว่าการสกัดด้วยเทคนิคซอกห์เล็ต 

หรอืเทคนคิอตัราโซนคิเพยีงเทคนคิเดียวและช่วยลดเวลา

ที่ใช้ในการสกัดทั้งหมดได้ด้วย การสกัดสารกลุ่มนี้จ�าเป็น
ต้องใช้ตัวท�าละลายผสม ต้องค�านึงถึงความสามารถ 

ในการละลายของตัวท�าละลายของสารท่ีสนใจแต่ละชนิด

ในตัวท�าละลายมีค่าแตกต่างกัน การน�าสารท่ีสกัดได้มา
แยกด้วยเทคนิคทินเลเยอร์โครมาโทกราฟีแล้วพบว่า 

ค่าร้อยละการคนืกลบัมค่ีาลดลงมาก จงึท�าการวเิคราะห์สาร 
โดยตรงด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟีที่มีการตรวจวัด

แบบ FID ไม่รบกวนสัญญาณสารที่ต้องการวิเคราะห์  
ให้ค่าร้อยละการคืนกลับได้มากที่สุด 90-95%

5. กิตติกรรมประกำศ

	 คณะผู้วิจัยขอขอบคุณคณะวิทยาศาสตร์ประยุกต์ 
มหาวิทยาลัยเทคโนโลยีพระจอมเกล้าพระนครเหนือ 

ที่ให้การสนับสนุนทุนวิจัย 

รูปที่ 5 แผนภูมิแสดงค่าร้อยละการคืนกลับของการ 
	 สกัดสารจากกระดาษชนิดต่างๆ

ตำรำงที่ 5 การวิเคราะห์ปริมาณ DCP, TCP, PCP และ TCA ในตัวอย่างกระดาษ (ค่าเฉลี่ยของการทดลอง n = 3)

Type 
of 

paper

DCP TCP PCP TCA

Add
(mg/L)

Found
(mg/L)

%Recovery
µg/g 

sample
Add

(mg/L)
Found
(mg/L)

%Recovery
µg/g 

sample
Add

(mg/L)
Found
(mg/L)

%Recovery
µg/g 

sample
Add

(mg/L)
Found
(mg/L)

%Recovery
µg/g 

sample

113
5.59 5.17±0.09 92.6±1.65 5.35 5.46±0.14 92.5±2.66 5.51 8.40±0.17 92.6±3.16 4.13 3.17±0.13 64.2±3.22

- ND ND ND - 0.52±0.09 - 1.21 - 3.30±0.21 - 7.11 - 0.52±0.09 - 1.61

SK1
5.59 5.09±0.08 91.0±1.38 5.35 6.69±0.08 94.6±1.44 5.51 5.83±0.08 91. 8±1.43 4.13 2.96±0.15 60.0±3.58

- ND ND ND - 1.63±0.18 3.44 - 1.63±0.18 1.69 - 0.48±0.09 1.59

SB
5.59 6.08±0.14 92.6±2.49 5.35 5.53±0.20 92.0±3.72 5.51 10.0±0.15 92.8±2.76 4.13 3.33±0.04 66.5±0.92

- 0.90±0.05 - 1.95 - 0.61±0.09 - 1.33 - 4.89±0.03 - 10.5 - 0.58±0.01 - 1.74

ND = no detectable
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