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⌫    

   
         

       
   

งานวจิยันีไ้ดทำการศกึษาวธิทีีเ่หมาะสมในการเตรยีมตวัอยางผลไม 5 ชนดิ คอื องนุ ชมพ ูพทุรา แคนตาลปู
และแตงโม เพือ่วเิคราะหหาปรมิาณสารฆาแมลงกลมุคารบาเมต 4 ชนดิ คอื เมทโธมลิ คารโบฟวแรน คารบารลิ และ
เมทไธโอคารบ ดวยเทคนิค HPLC/PDA พบวาวิธีเตรียมตัวอยางที่เหมาะสม คือ สกัดดวยสารละลายผสม
dichloromethane:petroleum ether:acetone (1:1:1; v/v) ระเหยแหงในบรรยากาศไนโตรเจน ละลายดวย 1 มลิลลิติร
ของไดคลอโรมเีทน แยกเอาสารรบกวนออกโดยผาน aminopropyl cartridge ชะดวย 1% เมทานอลในไดคลอโรมเีทน
นำไประเหยแหงอกีครัง้แลวละลายดวย 1 มลิลลิติรของสารละลายผสม acetonitrile:น้ำ (20:80; v/v) วเิคราะหดวย
คอลมัน C18 โดยเครือ่ง HPLC/PDA ใชเฟสเคลือ่นทีร่ะบบ gradient ดงันี ้ทีส่ภาวะเริม่ตนใช acetonitrile:น้ำ (v/v)
เทากบั 20:80 ที ่30 นาท ีเปลีย่นเปนอตัราสวน 55:45 ที ่35-45 นาท ีเปลีย่นเปน 20:80 เปอรเซน็ตการไดกลบั
คนืเฉลีย่ของสารฆาแมลงทัง้ 4 ชนดิเมือ่เตมิสารมาตรฐานเขมขน 0.1 ไมโครกรมัตอกรมั ในองนุ ชมพ ูพทุรา และ
แคนตาลูป อยูในชวง 82.00-102.00, 77.54-104.38, 92.48-104.82 และ 99.60-122.75 ตามลำดับ
สวนในแตงโมทีค่วามเขมขน 0.02-0.040 ไมโครกรมั/กรมั ไดคาเปอรเซน็ตการกลบัคนื 48.87 ถงึ 111.33 LOD
(3 SDb/S) และ LOQ (10 SDb/S) อยใูนชวง 0.0046-0.0215 และ 0.0150-0.0717 มลิลกิรมั/ลติร ตามลำดบั
ไดทดลองนำวธิทีีน่ำเสนอนีม้าวเิคราะหตวัอยางองนุ ชมพ ูพทุรา แคนตาลปู และแตงโม ทีเ่กบ็จากตลาดรถไฟ ตลาด
บางลำภ ูหางสรรพสนิคาโลตสั และหางสรรพสนิคาบิก๊ซ ีในเขตอำเภอเมอืง จงัหวดัขอนแกน ในชวงเดอืนกมุภาพนัธ
ถงึ มนีาคม 2546 รวมทัง้ส้ิน 26 ตวัอยาง ไดผลดงันี ้ตรวจพบเมทโธมลิ ในองนุ 7 ตวัอยางจากองนุ 11 ตวัอยาง
คดิเปน 63.64 เปอรเซน็ต และพบคารบารลิในองนุ 1 ตวัอยางจาก 11 ตวัอยางคดิเปน 9.09 เปอรเซน็ต พบเมทโธมลิ
ในชมพู 1 ตัวอยางจาก 8 ตัวอยางคิดเปน 12.5 เปอรเซ็นต สวนแคนตาลูป แตงโม และพุทรา ตรวจไมพบ
สารฆาแมลงกลมุคารบาเมตดงักลาว ปรมิาณของเมทโธมลิทีพ่บอยใูนชวง 0.0439-1.8109 และคารบารลิอยใูนชวง
0.0212-0.0232 ไมโครกรมั/กรมั ซึง่ไมเกนิคาทีก่ำหนดตามประกาศกระทรวงสาธารณสขุ
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Abstract
In this study, an appropriate sample preparation and analysis method for Carbamate residue in fruits

using high performance liquid chromatography with a photodiode array detector are demonstrated. The studied
Carbamates include methomyl, carbofuran, carbaryl and methiocarb, while the studied fruits were grape,
roseapple, jujube, cantaloupe and watermelon. The appropriate sample preparation method was extraction by
mixture of solvent, dichloromethane:petroleum ether:acetone (1:1:1, v/v), evaporation under nitrogen stream,
dissolved in 1 ml dichloromethane, cleaning up using aminopropyl cartridge, eluted with 1% methanol in
dichloromethane, evaporation to dryness in nitrogen stream, and dissolved in 1 ml of acetonitrile:water;
20:80, v/v. The optimum condition for analysis of the target pesticides using C18 column HPLC/PDA was as
followed; gradient elution of acetonitrile and water at a flow-rate of 0.8 ml/min. At the initial state, the ratio
of acetonitrile:water was 20:80 for 30 min, the ratio was changed to 55:45 and at 35-45 min to 20:80.
The range of percentage recoveries obtained from the proposed method for grape, roseapple, jujube and
cantaloupe fortified with 0.1 μg/g of each pesticide were 82.00-102.00, 77.54-104.38, 92.48-104.82
and 99.60-122.75, respectively, while that of water melon (fortified with 0.02 and 0.04 μg/g ) was
48.87-111.33. The limit of detection (3 SDb/S) and limit of quantitation(10 SDb/S) varied from 0.0046-
0.0215 and 0.0150-0.0717 mgL-1, respectively. Twenty six fruit samples were collected from the Train
station and Barnglumpoo market,Tesco Lotus and Big-C supermarket, in maung district of Khon Kaen during
February 2003 to March 2003 and analysed using the proposed method. All of the target analytes were not
found in water melon, jujube and cantaloup, while methomyl was found in 7 from 11 samples of grape
(63.64%), and carbaryl in 1 from 11 sampls of grape (9.09%), methomyl in 1 from 8 samples of roseapple
(12.5%) The content of methomyl found was 0.0439 to 1.8109 μg/g and carbaryl was 0.0212 to 0.0232
μg/g. The quantities of methomyl and carbaryl found did not exceeded the allowed quantities according to the
standard regulation of the ministry of public health.

คำสำคัญ: สารฆาแมลง คารบาเมต HPLC/PDA
Keywords: insecticide, Carbamate, HPLC/PDA
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บทนำ
สารฆาแมลงอาจเปนสารประกอบทางเคมีที่

มนุษยสังเคราะหขึ้นหรือไดจากธรรมชาติ รวมถึง
จลุนิทรยีเชือ้โรคแมลง (insect pathogen) วธิคีวบคมุ
แมลงศัตรูพืชและสัตวที่นิยมแพรหลายมากที่สุด คือ
การใชสารฆาแมลงเคมสีงัเคราะหเนือ่งจากมขีอดตีางๆ
เชน เปนวธิทีีม่ปีระสทิธภิาพสงู ใหผลรวดเรว็ เกษตรกร
สามารถนำไปใชไดงาย สารฆาแมลงทกุชนดิมอีนัตราย
ตอมนษุยในระดบัมากนอยแตกตางกนั การใชสารฆาแมลง
อยางถกูตองอาจชวยลดปญหาและอนัตรายลงได

ปจจบุนันกัวทิยาศาสตรไดคนควาหาสารฆาแมลง
ชนดิใหมทีเ่ปนอนัตรายนอยมาทดแทนโดยเนนสารฆาแมลง
ที่มีผลทางชีววิทยาเฉพาะเจาะจงตอแมลงศัตรูพืช
เปาหมาย ซึง่ไดแก จลุนิทรยีเชือ้โรคของแมลง สารยบัยัง้
การสรางไคทิน สารคลายฮอรโมนและสารยับยั้งการ
สรางฮอรโมน ทำใหไมสามารถลอกคราบเพือ่พฒันาเปน
ตวัเตม็วยั รวมทัง้สารเคมทีีใ่ชปองกนัไมใหแมลงทำลาย
ตนพชืหรอืลอแมลงมากำจดัได สารทำใหเปนหมนัและ
สารยับยั้งการกินอาหาร สารเหลานี้มีพิษนอยบางชนิด
ไมมพีษิตอสตัวเลอืดอนุ ดงันัน้เกษตรกรจงึมทีางเลอืก
มากขึน้ แตเนือ่งจากการใชสารดงักลาวมปีระสทิธภิาพ
ต่ำกวาการใชสารเคมีสังเคราะห ทำใหตองเพิ่มระยะ
ในการใหยาบอยขึน้ เกษตรกรบางกลมุโดยเฉพาะผผูลติ
รายใหญจงึไมยอมรบั และยงัคงใชสารเคมสีงัเคราะหที่
มีพิษสูงในการกำจัดศัตรูพืชอยู แมเกษตรกรบางราย
จะยอมรับและอยากใช แตในบางพื้นที่เกษตรกรไม
สามารถหาสารฆาแมลงเหลานั้นจากธรรมชาติได จาก
สถิติการนำเขาสารเคมีปองกันและกำจัดศัตรูพืชใน
ประเทศไทย พบวายงัมกีารนำเขามากถงึปละเกอืบสองหมืน่ตนั
ในบรรดาสารฆาแมลงทีน่ำเขา สารคารบาเมตเปนชนดิ
ทีน่ยิมใชกนัอยางกวางขวาง ไดแก เมทโธมลิ คารบารลิ
ออกซามิล และคารโบฟูแรนในการกำจัดแมลงในการ
ปลกูผลไมพวก ฝรัง่ ชมพ ูพทุรา เงาะ สบัปะรด และ
ละมุด กำจัดหนอนใบพุทราโดยการพนดวยคารบาริล
ในการปลกูองนุจะกำจดัไรแดงมะมวง และเพลีย้ไฟพรกิ
ดวยเมทไธโอคารบ การปลูกแตงโมจะกำจัดเพลี้ยไฟ

โดยใชคารโบฟูราน ในการรองกนหลุมกอนหยอดเม็ด
และยายกลาซึ่งจะชวยปองกันแมลงในดินอยางนอย 2
สัปดาห จากนั้นมีการใชสารฆาแมลงที่มีสวนผสมของ
คารบารรลิ และเมทโธมลิเปนระยะ การปลกูแคนตาลปู
จะปองกนัแมลงโดยการโรยดนิดวยคารโบฟวแรน ตอน
เริ่มปลูกและปองกันเถาแหงโดยฉีดพนดวยคารบาริล
ปองกนัเพลีย้ไฟโดยใชเมทไธโอคารบ เปนตน

สารฆาแมลงกลุมคารบาเมต เปนเอสเตอรของ
กรดคารบามกิ (carbamic acid) มโีครงสรางโมเลกลุดงันี้

X เปนหมคูารโบไซคลกิ (carbocyclic group)
หรอืหมเูฮทเทอโรไซคลกิ (heterocyclic group) หรอื
อนพุนัธของออกซมิ (oxime derivative)

สารฆาแมลงกลุมคารบาเมตมีทั้งหมดประมาณ
20 ชนิด เมื่อเขาสูรางกายจะมีผลตอระบบอวัยวะสวน
ตางๆ ของรางกาย เชน ระบบประสาท กลามเนือ้ การ
หายใจ และสมอง เปนตน ทำใหมอีาการ คลืน่ใส อาเจยีน
เสมหะออกมาก กลามเนือ้กระตกุ มานตาเลก็ ชกั เกรง็
และเสยีชวีติเนือ่งจากกลามเนือ้หวัใจไมทำงาน (กจิชยั,
2533)

จากรายงานของกองระบาดวิทยากระทรวง
สาธารณสุข พบวาแตละปมีผูปวยที่ไดรับอันตรายจาก
การใชสารฆาแมลงสูงถึงสามพันกวาราย (กนกพร,
2544) มผีเูสยีชวีติปละประมาณ 20 ราย เมือ่พจิารณา
ถึงกลุมและชนิดของสารฆาแมลงที่เปนสาเหตุ พบวา
เกดิจากการไดรบัสารฆาแมลงกลมุคารบาเมตประมาณ
รอยละ 10 ดงันัน้การศกึษาปรมิาณของสารฆาแมลงกลมุ
คารบาเมตที่ตกคางในผลไมจะทำใหทราบขอมูลที่เปน
ประโยชนตอการเลอืกซือ้ผลไมโดยเฉพาะใหผบูรโิภคที่
เปนเดก็หรอืผปูวยซึง่ออนแอกวาคนทัว่ไป และใหหนวยงาน
ที่เก่ียวของนำขอมูลไปใชในการวางแผนรณรงค และ
ควบคมุการใหสารเคมกีำจดัศตัรพูชืตอไป
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วิธีการวิเคราะหสารฆาแมลงกลุมคารบาเมต
ตกคางทีย่อมรบัในปจจบุนั คอื การวเิคราะหดวยเครือ่ง
HPLC ตรวจวัดดวย fluorescencec detector แตตอง
ทำใหเกดิเปนอนพุนัธทีเ่หมาะสมเสยีกอน หรอืวเิคราะห
โดยใชเครือ่ง GC และตรวจวดัดวย mass spectrometer
แตเครื่องมือดังกลาวมีราคาแพงมาก คาใชจายในการ
วเิคราะหสงู หนวยงานทีต่องเฝาระวงัเกีย่วกบัการตกคาง
ของสารฆาแมลงโดยเฉพาะสวนภูมิภาคไมมีเครื่องมือ
ดังกลาว ผูวิจัยจึงตองการศึกษาวิธีเหมาะสมในการ
เตรียมตัวอยางโดยใชการสกัดดวยเฟสของแข็งแลว
วิเคราะหสารฆาแมลงกลุมคารบาเมตที่ตกคางในผลไม
บางชนดิดวยวธิ ีHPLC ทีม่ ีphotodiode array เปน  detector
เพือ่เปนอกีทางเลอืกหนึง่ในการวเิคราะหสารฆาแมลงกลมุนี้

วธิวีจิยั
1. ศึกษาสภาวะเหมาะสมของเครื่อง High

Performance Liquid Chromatograph (Waters2690
separations Module Waters 996 photodiode array
detector Millienium32 Software, U.S.A.) หาโปรแกรม
gradient ของเฟสเคลื่อนที่ที่เหมาะสมสำหรับ column
C8, (column sherisorb, C8 4.6 x 250 mm Waters,
Netherland) และ C18 (C18 3.9 x 150 mm 5 mm
Waters, Iceland) ในการแยกสารทัง้ 3 ชนดิ ผลแสดง
ในตารางที ่1, 2 และรปูที ่1, 2

2. เตรียมสารละลายมาตรฐานผสม เมทโธมิล
คารบารลิ คารโบฟวแรน และเมทไธโอคารบ (ใช standard
grade ของ Ehrenstorfer, จาก Augsburg, Germany)
โดยชัง่สารมาตรฐานดงักลาว 46.7, 7.2, 6.6 และ 4.9
มิลลิกรัม ตามลำดับ ละลายดวย acetonitrile แลว
ถายลงใน volumetric flask ขนาด 50 มลิลลิติร ปรบั
ปรมิาตรดวย acetonitrile

สรางกราฟมาตรฐานของสารทั้ง 4 ชนิดโดย
เตรียมชวงความเขมขนของ เมทโทมิล 0.0752-
1.2030 มลิลกิรมั/ลติร คารโบฟวแรน 0.072-1.152
มลิลกิรมั/ลติร คารบารลิ 0.066-1.056 มลิลกิรมั/ลติร
และเมทไธโอคารบ 0.0735-1.176 มลิลกิรมั/ลติร จาก
สารละลายทีเ่ตรยีมไว ผลแสดงในตารางที ่3

3. ศึกษาวิธีการสกัดตัวอยางผลไมทั้ งสิ้น
4 วธิโีดยเปลีย่นแปลงตวัทำละลาย (ใช HPLC grade
ของ Merck, Germany) ที่ใชในการสกัดทั้งสิ้น 4 วิธี
วิธีที่  1 สกัดดวย acetonitrile วิธีที่  2 สกัดดวย
petroleum-ether:dichloromethane:acetone (1:1:1;
v/v) วธิทีี ่3 สกดัดวย petroleum-ether:dichloromethane
(1:1; v/v) วธิทีี ่4 สกดัดวย dichloromethane แตละวธิี
สกดันาน 15 นาท ีเมือ่วธิสีกดัทีเ่หมาะสมแลวจงึศกึษา
การนำสารละลายตัวอยางที่สกัดไดทั้งหมดมาวิเคราะห
(quantitative transfer) เปรียบเทียบผลกับการใช
สารสกดัเพยีงสวนหนึง่ในการวเิคราะห (substroichiometry)
หาคารอยละการไดกลบัคนื ผลแสดงในตารางที่ 4

4. ศกึษาคาการไดกลบัคนืของสารฆาแมลงกลมุ
คารบาเมตในองุนเมื่อสกัดดวยตัวทำละลายชนิดตางๆ
วิเคราะหสารฆาแมลงกลุมคารบาเมต 4 ชนิดในผลไม
ชนดิตางๆ และเปอรเซน็ตการไดกลบัคนื ใชวธิทีีน่ำเสนอ
ในการวเิคราะหหาปรมิาณสารฆาแมลงในตวัอยางผลไม
26 ชนดิ ผลแสดงในตารางที ่5, 6 และ 7 และศกึษา
ความคงตวัของสารฆาแมลงทัง้ 4 ตวั ระหวางการเตรยีม
ตวัอยางซึง่ใชเวลาประมาณ 2 วนั (เตรยีมความเขมขน
เทากบั 1 มลิลกิรมั/ลติร ทิง้ไวทีอ่ณุหภมูหิองเปนเวลา 2 วนั
แลวนำไปวเิคราะหหาปรมิาณ) ผลแสดงในตารางที ่8

ผลการวจิยั
1. ผลการทดลองการหาสภาวะเหมาะสมของเครือ่ง
HPLC

จากการศกึษาหาคา lmax (นาโนเมตร) ของสาร
ทัง้ 4 ชนดิไดดงันี ้เมทโธมลิ (233.8) คารโบฟวแรน
(198.6) คารบารลิ (220.9) เมทไธโอคารบ (202.2)
ในการศึกษาจึงวัดคาการดูดกลืน ณ ความยาวคลื่นที่
แสดงไวในวงเลบ็

1.1 ผลการศึกษาสภาวะเหมาะสมเมื่อ
วเิคราะหดวยคอลมัน C8

จากรูปที่ 1 สามารถแยกสารที่ตองการ
วเิคราะหไดทัง้ 4 ชนดิ มคีา resolution มากกวา 1 ใช
เวลา ประมาณ 34.35 นาที
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1.2 ผลการศึกษาสภาวะเหมาะสมของเครื่อง
HPLC เมือ่ใชคอลมัน C18 จากการศกึษาสภาวะเหมาะสม
ของเครื่อง HPLC โดยฉีดสารมาตรฐานเขมขน 1
มิลลิกรัม/ลิตร จำนวน 20 ไมโครลิตร เปลี่ยนแปลง
สดัสวนและอตัราการไหลของเฟสเคลือ่นทีเ่มือ่ใชสภาวะ
การทดลองทัง้สิน้ 6 แบบ พบวาแบบที ่1 จะสามารถแยก
เมทโธมลิ และเมทไธโอคารบไดด ีแตมพีคีสารเมทรกิซ ใน
ตัวอยางซอนทับกับพีคคารโบฟวแรน และคารบาริล
ซึ่งมีคา resolution นอยกวา 0.8 และมี baseline สูง
ใชเวลาในการวิเคราะหนาน 27.99 นาที แบบที่ 2
สามารถแยกเมทโธมลิ และคารบารลิไดดี ม ีresolution
มากกวา 1 แตคารโบฟวแรนและเมทไธโอคารบจะ
ซอนทบักนักบัสารเมทรกิซ ม ีresolution ต่ำกวา 0.8 แต
ใชเวลา 26.60 นาท ีแบบที ่3 สามารถแยกสารคารบาเมต
ไดทัง้ 3 ชนดิ คอื เมทโธมลิ คารบารลิ และเมทไธโอคารบ
ได resolution มากกวา 1 แตคารโบฟวแรนมพีคีซอน
ทับกับเมทริกซมีคา resolution ประมาณ 1 ใชเวลา
23.40 นาท ีแบบที ่4 พบวา สามารถแยกสารคารบาเมต
ไดทัง้ 4 ชนดิได resolution มากกวา 1 และไมมกีาร
ซอนทับกันกับสารเมทริกซในตัวอยางทำใหสามารถ
วเิคราะหตวัอยางไดด ีแมจะใชเวลานานกวา คอื 26.75
นาท ีเมือ่ใชสภาวะการทดลองแบบที ่5 พบวา สามารถ
แยกสารคารบาเมตไดทัง้ 4 ชนดิ resolution มากกวา 1
แบบที่ 6 สามารถแยกคารบาริล คารโบฟวแรน และ
เมทไธโอคารบ ได resolution มากกวา 1 เมทโธมิล
มกีารซอนทบักบัเมทรกิซมคีา resolution ประมาณ 0.8
และมี base line สูง จึงใชสภาวะแบบที่ 4 เนื่องจาก
สามารถแยกสารคารบาเมตไดทั้ง 4 ชนิดใชเวลา
วเิคราะหไมนานเกนิไป และ base line ต่ำ เนือ่งจากมี
พืน้ทีจ่ำกดัจะนำเสนอเฉพาะโปรแกรม gradient ของ
เฟสเคลือ่นทีแ่บบที ่4 เทานัน้
2. ผลการสรางกราฟมาตรฐาน

จากการศึกษาพบวากราฟมาตรฐานของ
สารฆาแมลงกลุมคารบาเมตจะใหคา correlation
coeffient อยรูะหวาง 0.9999-1.0000 และจากสมการ
ความสัมพันธของเสนตรงสามารถนำมาใชในการ
คำนวณหาคา LOD และ LOQ โดยคำนวณจาก 3 เทา

และ 10 เทาของคาเบี่ยงเบนมาตรฐานของสัญญาณ
แบลงคหารดวยความชนัของกราฟมาตรฐานตามลำดบั
พบวามคีา LOD และ LOQ ของสารฆาแมลงทัง้ 4 ชนดิ
อยรูะหวาง 0.0041-0.0119 และ 0.0137-0.0398
มลิลกิรมั/ลติร ตามลำดบั ผลแสดงในตารางที่ 3
3. ผลการศกึษาวธิสีกดัตวัอยางทีเ่หมาะสม

จากผลการศกึษาพบวา วธิทีี1่ จะมสีารเมทรกิซ
รบกวนการวเิคราะหเพราะมพีคีเกดิซอนทบักบัตำแหนง
ของเมทโธมลิและไมพบพคีของสารฆาแมลงอกี 3 ชนดิ
เมือ่ใชวธิทีี ่2 จะสามารถสกดัสารฆาแมลกลมุคารบาเมต
ไดทัง้ 4 ชนดิ วธิทีี3่ สามารถสกดัสารกลมุคารบาเมตได
ทัง้ 4 ชนดิ แตสญัญาณทีไ่ดต่ำกวาการสกดัโดยใช วธิทีี่
2 ดังนั้นสภาวะเหมาะสมในการสกัดตัวอยางผลไม
จึงเลือกใชวิธีที่ 2 ซึ่งมี dichloromethane:petroleum
ether:acetone (1:1:1; v/v) เปนตวัทำละลาย สกดัเปน
เวลา 15 นาที การเปรียบเทียบจะเห็นชัดเจนขึ้น
เมือ่ดจูากคารอยละการไดกลบัคนืของสารฆาแมลงแตละ
ตวัทีแ่สดงในตารางที ่5
4. ผลการศึกษาการนำสารสกัดทั้งหมดมาวิเคราะห
(quantitative transfer)

จากตารางที ่4 จะเหน็วาเปอรเซน็ตการไดกลบัคนื
ของสารฆาแมลงทัง้ 4 ชนดิจากการเตรยีมตวัอยางแบบ
นำสารละลายทีไ่ดจากการสกดัมาวเิคราะหทัง้หมดมคีา
ระหวาง 58.5 ถงึ 60 เปอรเซน็ต ซึง่มคีานอยกวาการ
เตรยีมตวัอยางแบบแบงสารละลายทีไ่ดจากการสกดัมา
เพียงบางสวน ดังนั้นในการวิจัยนี้จึงเลือกการเตรียม
ตัวอยางแบบแบงสารละลายจากการสกัดมาวิเคราะห
บางสวน (substoichiometry) โดยดดูสารละลายจากการ
สกดัมาวเิคราะห เพยีง 10 มลิลลิิตร จากตวัทำละลายที่
ใชในการสกดัทัง้หมด 30 มลิลลิติร
5. ผลการทดลองหาคารอยละการไดกลับคืนและ
ผลการวิเคราะหสารฆาแมลงในผลไมชนิดตางๆ

5.1 ผลการทดลองหาคารอยละการไดกลับ
คนื ผลการศกึษาคาการกลบัคนืมาของสารฆาแมลงกลมุ
คารบาเมตในองุนเมื่อสกัดดวยตัวทำละลายชนิดตางๆ
ตามวิธีที่ 2 ถึง 4 แสดงในตารางที่ 5 จากการศึกษา
รอยละการไดกลบัคนืของวธิเีตรยีมตวัอยางตามวธิทีี ่2



131การศึกษาวิธีเหมาะสมสำหรับการวิเคราะหสารฆาแมลงกลุมคารบาเมตตกคางใน
ผลไมโดยวิธี High Performance Liquid Chromatography/ Photo Diode Array

Detector

KKU Res J 13 (1) : Jan. - Feb. 2008

ถงึวธิทีี ่4 พบวาเมือ่สกดัตามวธิทีี ่2 จะไดรอยละการได
กลบัคนืมคีาสงูกวา คอื มคีาอยรูะหวาง 82.00-102.00
เปอร เซ็นต  ในขณะที่ วิธีที่  3 (55.00-72.50
เปอรเซ็นต) และวิธีที่ 4 (45.00-74.5 เปอรเซ็นต)
ดงันัน้จงึเลอืกใชวธิทีี ่2 ในการเตรยีมตวัอยางผลไม

5.2 ผลการวิเคราะหสารฆาแมลงในผลไม
ชนดิตางๆ

จากการวิเคราะหปริมาณสารฆาแมลงกลุม
คารบาเมตในตวัอยางผลไมจำนวน 26 ตวัอยาง (ตาราง
ที ่6) พบวา ตรวจพบเมทโธมลิ 8 ตวัอยาง คารบารลิ
1 ตวัอยาง ทีแ่หลอือกี 17 ตวัอยางตรวจไมพบสารทัง้
4 ชนิด จากการศึกษาเปอรเซ็นตการไดกลับคืนของ
ตวัอยางผลไมพบวา รอยละการไดกลบัคนืของเมทโธมลิ
คารโบฟวแรน คารบาริล และเมทไธโอคารบ มีคาอยู
ระหวาง 99.6-111.33, 85.06-122.75, 74.38-
113.42 และ 48.87-100.02 ตามลำดบั ผลแสดงใน
ตารางที ่7

จากตารางที ่7 จะไดวาเปอรเซน็ตการไดกลบัคนื
ของการวิเคราะหเมทโธมิลอยูในชวง 99.60-111.33
ของคารโบฟวแรน 85.06-122.75 ของคารบาริล
74.54-113.42 และของเมทไธโอคารบ 48.87-
100.02
6. ผลการศึกษาความคงตัวของสารฆาแมลง
เปาหมายระหวางการเตรยีมตวัอยาง

เตรียมสารฆาแมลงมาตรฐานแลวทิ้ งไวที่
อณุหภมูหิองเปนเวลา 2 วนั แลวนำไปวเิคราะหผลแสดง
ในตารางที ่8

จากตารางที่ 8 จะเห็นวาในชวงระยะเวลาการ
เตรยีมตวัอยางจะมกีารสลายตวัของสารฆาแมลงเปาหมาย
ทัง้ 4 ชนดิประมาณ 6.80 ถงึ 8.87 เปอรเซน็ต ดงันัน้
ในการวิเคราะหควรเลือกวิธีที่ใชเวลาสั้นที่สุดเพื่อลด
ขอผดิพลาดของผลการวเิคราะหจากสาเหตดุงักลาว

สรปุและวจิารณผลการวจิยั
วธิเีตรยีมตวัอยางทีเ่หมาะสม คอื สกดัดวยสาร

ละลายผสม dichloromethane:petroleum ether:acetone

(1:1:1; v/v) โดยใชผลไมบดละเอยีด 10 กรมั เตมิเกลอื
NaCl 5 กรมั สกัดดวยสารละลาย dichloromethane:
petroleum ether:acetone (1:1:1; v/v) 30 มลิลลิติร
โดยเขยาดวย shaker 15 นาท ีดดูน้ำดวย Na2SO4 ปเปต
สารสกัดมา 10 มิลลิลิตร ระเหยแหงในบรรยากาศ
ไนโตรเจน ละลายดวยไดคลอโรมีเทนแลวกำจัดสาร
รบกวนดวย aminopropyl cartridge (Ripley, 2000)
ขนาด 300 มลิลกิรมั ชะดวย 1% เมทานอลในไดคลอโรมเีทน
นำสารละลายที่ไดไประเหยแหงอีกครั้งแลวละลายดวย
สารละลายผสม acetonitrile น้ำ (20:80; v/v) จำนวน
1 มลิลลิติร วเิคราะหดวยเครือ่ง HPLC/PDA โดยใช
ระบบ gradient ใชอัตราการไหลของเฟสเคลื่อนที่
(acetonitrile และน้ำ) 0.8 มลิลลิติรตอนาที ทีส่ภาวะ
เริม่ตน สดัสวนของ acetonitrile:น้ำ (v/v) คอื 20:80
ที ่30 นาท ีเปลีย่นสดัสวนเปน 55:45 ที ่35-45 นาที
เปลีย่นสดัสวนเปน 20:80 ไดนำวธิดีงักลาวไปวเิคราะห
ตวัอยางผลไม 26 ตวัอยาง ไดผลดงันี ้ตรวจพบเมทโธมลิ
ในองุน 7 ตัวอยาง จาก 11 ตัวอยางคิดเปนรอยละ
63.64 และพบคารบาริลในองุน 1 ตัวอยาง จาก 11
ตวัอยางคดิเปนรอยละ 12.5 ตรวจพบเมทโธมลิ ในชมพู
1 ตวัอยาง จาก 8 ตวัอยาง คดิเปนรอยละ 12.5 สวน
ในแคนตาลปู แตงโม และพทุรา ตรวจไมพบสารฆาแมลง
กลมุคารบาเมตดงักลาว ปรมิาณเมทโธมลิ  และคารบารลิ
ที่ตรวจพบอยูในชวงไมเกินคาที่กำหนดตามประกาศ
กระทรวงสาธารณสุข เมื่อเปรียบเทียบปริมาณสาร
ฆาแมลงกลมุคารบาเมตทีต่รวจพบในผลไมดงักลาวกบั
รายงานที่ผานมาพบวามีแนวโนมลดลง

เนื่องจากสารกลุมนี้สลายตัวไดงาย ในภาค
ตะวนัออกเฉยีงเหนอืมอีากาศคอนขางรอน และกระบวนการ
เตรียมตัวอยางตองใชเวลานานประมาณ 2 วัน จึงได
ทดลองนำสารละลายมาตรฐานประมาณ 1 มลิลกิรมัตอลติร
ของทัง้ 4 ชนดิ ใสในขวดปดสนทิทิง้ไวทีอ่ณุหภมูหิอง
2 วนั พบวาปรมิาณเมทโธมลิ คารบารลิคารโบฟวแรน
และเมทไธโอคารบ ลดลงรอยละ 6.8, 6.88, 8.08 และ
8.87 ตามลำดับ ดังนั้น การเตรียมตัวอยางที่ใชเวลา
สัน้ทีส่ดุ จะใหผลวเิคราะหทีถ่กูตองขึน้ดวย
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ตารางที ่1 แสดง โปรแกรม gradient ของ เฟสเคลือ่นทีท่ีใ่ชในการวเิคราะหดวยคอลมัน C8

Time flow (ml/min) water (%) acetonitrile (%)
Initial 1 86.5 13.5
40 1 41 59
45 1 41 59
50 1 86.5 13.5
55 1 86.5 13.5

ตารางที ่2 แสดงโปรแกรม gradient ของเฟสเคลือ่นทีแ่บบที ่4

Time flow (ml/min) water (%) acetonitrile (%)
Initial 0.8 80 20
30 0.8 55 45
35 0.8 80 20
45 0.8 80 20
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ตารางที ่3 แสดงสมการความสมัพนัธของความเขมขนและคาการดดูกลนืคลืน่แสงที ่ lmax คา correlation coefficient
คาขดีจำกดัต่ำสดุทีเ่ครือ่งสามารถวดัได (LOD) (3 SDb/S) และคาความเขมขนต่ำสดุทีเ่ครือ่งสามารถวดั
ไดอยางถกูตอง (LOQ) (10 SDb/S) ของเมทโธมลิ คารโบฟวแรน คารบารลิ และเมทไธโอคารบ

LOD LOQ
 ชนดิของสาร สมการความสัมพันธ R2 (ไมโครกรัม/ (ไมโครกรัม/

/มิลลิลิตร) /มิลลิลิตร)

เมทโธมลิ y = 83608x-309.46 1.0000 0.0042 0.0147

คารโบฟวแรน y = 324835x-4351.5 1.0000 0.0041 0.0137

คารบารลิ y = 662461x-7169.7 0.9999 0.0119 0.0398

เมท็ไธโอคารบ y = 316027x-3900.2 1.0000 0.0085 0.0282

ตารางที ่4 แสดงเปอรเซน็ตการไดกลบัคนืของการเตรยีมตวัอยางวธิทีี ่2 โดยการนำสารละลายสกดัมาวเิคราะหทัง้หมด

      ชนดิของสาร % Recovery
เมทโธมลิ 60.0 ± 3.0
คารโบฟวแรน 58.5 ±  3.5
คารบารลิ 58.5 ±  3.5
เมทไธโอคารบ 58.5 ±  3.5

ตารางที่ 5 แสดงรอยละการไดกลบัคนืของการวเิคราะหสารฆาแมลงกลมุคารบาเมตในองนุ เมือ่สกดัดวยวธิทีี ่ 2, 3
และ 4

% Recovery ชนิดของสาร 
วิธีท่ี 2 วิธีท่ี 3 วิธีท่ี 4 

เมทโธมิล 102.0 ± 10 72.5 ± 7.5 74.5 ± 2.5 
คารโบฟวแรน 92.5 ± 3.5 65.5 ± 6.5 55.5 ± 4.5 
คารบาริล 95.5 ± 8.5 67.0  ± 2.0 60.0 ± 6.0 
เมทไธโอคารบ 82.0 ±  5.0 55.0 ±5.0 45.0 ± 6.0 

n = 3 วธิทีี ่2 สกดัดวย petroleum-ether:dichloromethane:acetone (1:1:1; v/v) วธิทีี ่3 สกัดดวย
petroleum-ether:dichloromethane (1:1; v/v) วธิทีี ่4 สกดัดวย dichloromethane
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ตารางที ่6 แสดงผลการวเิคราะหปรมิาณสารฆาแมลงกลมุคารบาเมตในตวัอยางผลไม 26 ตวัอยาง (แสดงเฉพาะ
9 ตวัอยางทีต่รวจพบ และยนืยนัดวยการวเิคราหโดยใชคอลมัน C8)

หมายเหต:ุ (1) จากอำเภอดำเนนิสะดวก จงัหวดัราชบรุ ี(2) จากหางสรรพสนิคาโลตสั (3) จากหางสรรพสนิคาบิก๊ซ ี(4) จากจงัหวดั
พิษณุโลก (5) จากจังหวัดเลย (6) จากจังหวัดสกลนคร (7) จากอำเภอเมือง จังหวัดขอนแกน, n = 2, ND = Not
Detected

ตารางที ่7 แสดงเปอรเซน็ตการไดกลบัคนืของการวเิคราะหสารฆาแมลงทัง้ 4 ชนดิในตวัอยางผลไมโดยวธิทีีน่ำเสนอ

 

% Recovery 

ชนิดของสาร 
(ความเขมขน 

ท่ีเติม) 

องุน 
(0.1 

ไมโครกรัม/
กรัม) 

ชมพู 
(0.1 

ไมโครกรัม/
กรัม) 

พุทรา 
(0.1 

ไมโครกรัม/
กรัม) 

แคนตาลูป
(0.1 

ไมโครกรัม/
กรัม) 

แตงโม 
(0.02-
0.04 

ไมโครกรัม/
กรัม) 

เมทโธมิล 102.00 104.38 104.82 99.60 111.33 
คารโบฟวแรน 92.50 85.06 104.77 122.75 100.92 
คารบาริล 95.50 74.54 83.02 113.42 91.33 
เมทไธโอคารบ 82.00 87.54 92.48 100.02 48.87 

ปริมาณท่ีตรวจพบ (ไมโครกรัม/กรัม) ผลไม 
เมทโธมิล คารโบฟแรน คารบาริล เมทไธโอคารบ 

1. องุนยอด (1) 0.3294 ± 0.000 ND ND ND 
2. องุนมวง (1) ND ND 0.0212 ± 0.0019 ND 
3. องุนเขียว (1) 1.8100 ± 0.058 ND ND ND 
4. องุนเขียว (4) 0.458 ± 0.043 ND ND ND 
5. องุนเขียว (5) 0.361 ± 0.025 ND ND ND 
6. องุนมวง (2) 0.1101 ± 0.000 ND ND ND 
7. องุนเขียวไมมีเม็ด (2) 0.0618 ± 0.009 ND ND ND 
8. องุนเขียวไมมีเม็ด (3) 0.0439 ± 0.003 ND ND ND 
9. ชมพูทูลเกลา (3) 0.1034 ± 0.000 ND ND ND 
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ตารางที ่8 แสดงรอยละการสลายตวัของสารฆาแมลงทัง้ 4 ชนดิในชวงเวลาการเตรยีมตวัอยาง

คาความเขมขนเริ่มตน คาทีว่ดัได ปรมิาณทีส่ลายตวั
(ไมโครกรัม) (ไมโครกรัม) (ไมโครกรัม)

เมทโธมลิ 0.9925 0.9250 0.0675 (6.80%)

คารโบฟวแรน 0.9504 0.8850 0.0654 (6.88%)

คารบารลิ 0.8712 0.8010 0.0702 (8.06%)

เมทไธโอคารบ 0.9702 0.8841 0.0861 (8.87%)

ชนดิของสาร

รปูที ่1 แสดงโครมาโทแกรมทีไ่ดจากการวเิคราะหสารมาตรฐานผสมโดยใชคอลมัน C8
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รปูที ่2 โครมาโทแกรมทีไ่ดจากการทดลองสภาวะแบบที ่ 4 (1)  โครมาโทแกรมทีไ่ดจากการฉดีสารมาตรฐาน
เขมขน 1 มิลลิกรัม/ลิตร (2) แสดงโครมาโทแกรมที่ไดจากการฉีดสารละลายตัวอยางองุนที่เติมสาร
มาตรฐานเขมขน 0.1 ไมโครกรมั/ลติร

(1)

(2)


