
กรมวิทยาศาสตรบริการ

Bulletin of Applied Sciences
Vol.1 No.1 January - June 2012  23  ll

การศกึษาวธีิหาปริมาณทาเลตในของเล่นพลาสตกิชนิดพวีีซี

โดยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟี แมสสเปกโทรเมตรี

Method for determination of phthalate contents in PVC plastic toys 

using gas chromatography/mass spectrometry

วรประภา ศรีโยทยั1*, ดวงนภา สวุรรณ1*

บทคัดย่อ
การศึกษาวิธีทดสอบหาปริมาณทาเลต (Phthalates) 4 ชนิด ได้แก่ Dibutyl phthalate(DBP), Benzyl butyl 

phthalate(BBP), Di (2-ethylhexyl) phthalate(DEHP) และ Di-n-octyl phthalate(DnOP) ในของเลน่ที�เป็นพลาสตกิชนิดพีวีซี 

(Polyvinyl chloride, PVC) โดยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟีแมสสเปกโทรเมตรี ดําเนินการตามวิธีที�ปรับจากวิธีมาตรฐาน CPSC-

CH-C-1001-09.03 เพื�อนํามาใช้ในการทดสอบตวัอยา่งของเลน่ที�เป็นพลาสตกิชนิดพีวซีีตอ่ไป จากผลการศกึษาพบวา่วธีิทดสอบ

มีชว่งความเป็นเส้นตรงของ DBP, BBP, DEHP และ DnOP อยูใ่นชว่ง 0.02-10.0 ไมโครกรัมตอ่มิลลลิติร และคา่ขีดจํากดัการ

ตรวจวดัของ DBP, BBP, DEHP และ DnOP มีคา่เทา่กบั 0.01 ร้อยละโดยนํ �าหนกั สว่นคา่ขีดจํากดัการตรวจหาปริมาณของ DBP, 

BBP, DEHP และ DnOP มีคา่เทา่กบั 0.02 ร้อยละโดยนํ �าหนกั โดยการเตมิสารละลายมาตรฐานทาเลต ได้คา่การกลบัคืนได้คา่การ

กลบัคืนของ DBP, BBP, DEHP และ DnOP โดยอยูใ่นชว่งร้อยละ 83-91, 86-117, 74-87และ 94-126 ตามลําดบั และมีคา่ความ

เบี�ยงเบนมาตรฐานสมัพทัธ์อยูร่ะหวา่งร้อยละ 1.1-7.4 ซึ�งอยูใ่นเกณฑ์การยอมรับ วิธีนี �จงึเหมาะแก่การใช้งานตามวตัถปุระสงค์

Abstract
Method for determination of Phthalate; dibutyl phthalate (DBP), benzyl butyl phthalate (BBP), Di (2-ethylhexyl) 

phthalate (DEHP) and Di-n-octyl phthalate (DnOP) in plastic toys was investigated by gas chromatography/ mass 

spectrometry using the modified method based on CPSC-CH-C-1001-09.03 prior to the use in routine work. The 

results showed that the linearity range of DBP, BBP, DEHP and DnOP was 0.02- 10 µg/mL, the detection limits of 

DBP, BBP, DEHP and DnOP was 0.01 %w/w, and the limits of quantitation of DBP, BBP, DEHP and DnOP was 0.02 

%w/w. Percentage recovery of DBP, BBP, DEHP and DnOP by spike phthalate standard substance were 76-93, 

125-129, 72-87 and 89-130 respectively. Range of percentage relative standard deviation was 1.1-7.4, which was 

within the acceptance range. Therefore, this method was fit for the intended use. 
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1. บทนํา (Introduction)
ปัจจบุนัจะเห็นได้วา่ผลิตภณัฑ์ตา่ง ๆ ที�อยูร่อบตวัเรามกัทําจากพลาสติก ไมว่า่จะเป็นเครื�องอปุโภค รวมทั �งของเลน่ตา่ง ๆ 

ที�เป็นเช่นนี �เพราะวา่พลาสติกเป็นเครื�องอํานวยความสะดวกที�หาซื �อได้ง่าย และมีราคาไม่แพงมากนกั แตใ่ด ๆ ในโลกนี �เมื�อมี

คณุมากก็อาจมีโทษมากด้วยเช่นกนั โดยเฉพาะพลาสติกใกล้ตวั เช่น ขวดใสนํ่ �า ภาชนะต่าง ๆ จานชาม และผลิตภณัฑ์ของ

เลน่ ในขณะที�ผู้ ใช้เองก็ได้รับสารเคมีอนัตรายในพลาสติกเหลา่นี �หลดุเข้าสูร่่างกายโดยไม่รู้ตวั สํานกังานคณะกรรมการอาหาร

และยาของประเทศสหรัฐอเมริกาและประเทศต่าง ๆ ในแถบยโุรปได้ตระหนกัถึงอนัตรายที�อาจแฝงอยู่ในพลาสติก จึงได้ออก

กฎหมายควบคมุปริมาณสารอนัตรายที�อยูใ่นผลิตภณัฑ์พลาสติก และในผลิตภณัฑ์ของเลน่ เช่น บิสฟีนอลเอ (Bisphenol A) 

พลาสตไิซเซอร์ (Plasticizer) โลหะหนกั (Heavy metal) และทาเลต (Phthalates) ซึ�งทางสหภาพยโุรปและสหรัฐอเมริกา ได้สั�งห้าม

การผลิตและจําหน่ายของเล่นและผลิตภณัฑ์สําหรับเด็กที�มีส่วนประกอบของสารทาเลตไม่เกินร้อยละ 0.1 โดยทาเลตมีสตูร

โครงสร้างดงัแสดงในรูปที� 1 เป็นสารเคมีที�ใช้กนัมากในผลติภณัฑ์พลาสตกิประเภทพีวซีีที�เป็นผลติภณัฑ์อปุโภครวมถงึผลติภณัฑ์

ของเล่น ซึ�งใช้เป็นสารพลาสติไซเซอร์เพื�อให้พลาสติกมีความยืดหยุ่นและอ่อนนุ่มขึ �น สะดวกต่อการใช้งาน เมื�อนํามาทําเป็น

ผลติภณัฑ์ของเลน่ทําให้มีโอกาสหลดุจากเนื �อพลาสตกิเข้าสูร่่างกายเดก็ได้ เมื�อได้รับสารกลุม่ทาเลตนี �เข้าไปในร่างกายจะแสดง

ลกัษณะพิษเรื �อรัง เป็นผลทําให้เกิดอาการตกเลือดในปอด ตบัโต เป็นพิษตอ่เซลล์ร่างกาย ทําให้เกิดมะเร็ง เกิดการก่อกลายพนัธุ์ 

และทารกในครรภ์มีรูปร่างผิดปกติ [1]

Figure 1 Chemical Structure of phthalates [2]

ซึ�งวิธีทดสอบหาปริมาณทาเลตในของเลน่ที�เป็นพลาสติกชนิดพีวีซีโดยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟีแมสสเปกโทรเมตรีตามวิธี

มาตรฐาน CPSC-CH-C-1001-09.03 ถงึแม้วา่วิธีการนั �นจะเป็นที�ยอมรับกนัทั�วไป แตเ่พื�อแสดงให้เหน็วา่วิธีทดสอบนั �นมีความ

ถกูต้อง แมน่ยํา น่าเชื�อถือ และเหมาะสมตามวตัถปุระสงค์ของการใช้งานนั �นจงึต้องนํามาศกึษาหาสภาวะที�เหมาะสมโดยการ

ปรับแก้วิธีทดสอบ เพื�อให้ได้วิธีการตรวจทดสอบที�มีความถกูต้องแมน่ยํา รวดเร็ว และสามารถนํามาใช้เป็นวิธีทดสอบตวัอยา่ง

ของเลน่ที�เป็นพลาสตกิชนิดพีวีซีในงานประจําได้ [3]
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2. วธีิการวจิยั (Experimental)
2.1 อุปกรณ์และสารเคมี

เครื�องแก๊สโครมาโทกราฟ/ แมสสเปกโทรเมตรี (Agilent Model 6890N Gas chromatograph/ 5975 Mass selective 

detector) คอลมัน์ที�ใช้ คือ HP5MS (J&W Scientific) เส้นผา่นศนูย์กลางภายใน 0.25 มิลลเิมตร ความยาว 30 เมตร ความหนา

ของฟิล์ม 0.1 ไมโครเมตร ใช้แก๊สฮีเลียมเป็นแก๊สตวัพา ในอตัราการไหลของแก๊ส 1.0 มิลลลิติรตอ่นาที อณุหภมิูคอลมัน์เริ�มต้น

ที� 50 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 1 นาที เพิ�มอณุหภมิูด้วยอตัรา 30 องศาเซลเซียสตอ่นาที จนมีอณุหภมิูถงึ 280 องศาเซลเซียส 

จากนั �นเพิ�มอณุหภมิูด้วยอตัรา 15 องศาเซลเซียสตอ่นาที จนมีอณุหภมิูถงึ 310 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 นาที ตั �งอณุหภมิู

ของ Injector เทา่กบั 290 องศาเซลเซียส สว่นดีเทคเตอร์ตั �งอณุหภมิู Ion source เทา่กบั 230 องศาเซลเซียส Quadrupole 150 

องศาเซลเซียส และ Transfer line เทา่กบั 280 องศาเซลเซียส ในโหมดของการตรวจวดั Selected Ion Monitoring (SIM) และ 

Full Scan ใน SIM mode และใช้มวลอ้างอิง (reference mass) ดงัแสดงในตารางที� 1 และชว่ง Full Scan ที� 50-700 amu [4]

สารมาตรฐานทาเลต 4 ชนิด ได้แก่ DBP, BBP, DEHP และ DnOP ยี�ห้อ AccuStandard Catalog No.M-8060 โดย

สอบกลบัได้ไปยงั NIST Test No.822/272103-05 สว่น Internal standard คือ Benzyl benzoate (BB) และตวัทําละลาย ได้แก่ 

Tetrahydrofuran(THF), Ethanol และ Cyclohexane เป็น AR grade 

Table 1 List of the phthalates used in the study

Name CAS. No. Mol wt Target ion Qualifier ion 1 Qualifier ion 2

Dibutyl phthalate, DBP 84-74-2 278.4 149 105 223

Benzyl butyl phthalate, BBP 85-68-7 312.4 149 91 206

Di (2-ethylhexyl) Phthalate, DEHP 117-81-7 390.6 149 167 279

Di-n-Octyl phthalate, DnOP 117-84-0 390.6 279 149 150

Benzyl benzoate, BB* 120-51-4 212.0 105 91 194

* Internal standard

2.2 วธีิการวจิยั

2.2.1. การศกึษาสภาวะที�เหมาะสม 

2.2.1.1. การศกึษาสภาวะของเครื�องแก๊สโครมาโทกราฟ/ แมสสเปกโทรเมตรี โดยการเตรียมสารละลายมาตรฐาน 

DBP, BBP, DEHP และ DnOP ความเข้มข้น 1.0 ไมโครกรัมตอ่มิลลลิติร จากนั �นนําไปวิเคราะห์โดยเครื�องแก๊สโครมาโทกราฟ/ 

แมสสเปกโทรเมตรี โดยปริมาณสารที�ฉีด 1 ไมโครลติร เพื�อหาสภาวะที�เหมาะสม โดยใช้ Injection mode ด้วยกนั 2 โหมดคือ 

Split 20:1 และ Splitless, pulse injection ที�ความดนั 35 psi เป็นเวลา 0.5 นาที

2.2.1.2. การศึกษาสภาวะของการสกดัตวัอย่างโดยใช้นํ �าหนกัตวัอย่างที�แตกต่างกนั โดยชั�งนํ �าหนกัตวัอย่าง 

50 มิลลกิรัม และ 100 มิลลกิรัม ลงในขวดแก้วสกดัตวัอยา่ง เตมิ THF 5 มิลลลิติร ลงในตวัอยา่ง แล้วนําไป sonicate โดยเครื�อง

เขยา่อลัตราโซนิคนาน 1 ชั�วโมง ตกตะกอนของ PVC โพลเิมอร์ โดยการเตมิ Ethanol 10 มิลลลิติร เขยา่ และทิ �งไว้อยา่งน้อย 

5 นาที เพื�อให้โพลเิมอร์เซต็ตวั (อาจทิ �งไว้นานกวา่นั �น เพื�อลดการอดุตนัในขั �นตอนการกรองตอ่ไป) แล้วกรองตวัอยา่งด้วย แผน่

กรอง ชนิด PTFE ขนาด 0.45 ไมครอน แล้วเก็บสารละลายที�กรองแล้วในขวดแก้ว ขนาด 12 มิลลลิติร ดดูสารละลายที�กรองแล้ว

ของตวัอยา่ง 200 ไมโครลติร, BB ความเข้มข้น 10 ไมโครกรัมตอ่มิลลลิติร 100 ไมโครลติร และ cyclohexane 700 ไมโครลติร 

ลงในขวด vial แล้วผสมสารละลายให้เข้าเป็นเนื �อเดียวกนั จากนั �นนําไปวเิคราะห์หาปริมาณทาเลต โดยเครื�องแก๊สโครมาโทกราฟ/ 

แมสสเปกโทรเมตรีไปวเิคราะห์ โดยใช้สภาวะที�เหมาะสมจากการหาสภาวะเครื�องจากข้อ 2.2.1.1 การคํานวณปริมาณ Phthalate 

ที�ได้จากการ Run ใน SIM Selected Ion Monitoring) Mode ให้เลอืก Target ion สาํหรับการวเิคราะห์หาปริมาณคํานวณดงัสมการ
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  %phthalate = [(C x V x D)/ (W x 1000)] x 100

C = ความเข้มข้นของ Phthalate ที�ได้จากกราฟมาตรฐาน, µg/mL

V  = ปริมาตรสุดท้าย, mL

D  = Dilution factor

W = นํ �าหนักตวัอย่างที�ใช้, mg

2.2.2. การศกึษาความสมเหตสุมผลของวิธี

2.2.2.1. การศกึษาชว่งความเป็นเส้นตรง (Linearity range) โดยเตรียมสารละลายมาตรฐานทาเลต 6 ความเข้ม

ข้น คือ 0.2, 0.5, 1.0, 2.0, 5.0 และ 10.0 ไมโครกรัมตอ่มิลลลิติร ทั �งหมด 3 ซํ �า จากนั �นนําไปวิเคราะห์ โดยเครื�องแก๊สโครมาโท

กราฟ/ แมสสเปกโทรเมตรี พิจารณาคา่สมัประสทิธิ�สหสมัพทัธ์ (Correlation coefficient, r) ของกราฟมาตรฐาน โดยคา่ r ต้อง

ไมน้่อยกวา่ 0.995

2.2.2.2. การศกึษาขีดจํากดัการตรวจวดั (Limit of detection, LOD) และขีดจํากดัการตรวจหาปริมาณ (Limit 

of quantitation, LOQ) โดยเตรียมตวัอย่างพลาสติกพีวีซีที�ไม่มีทาเลต 10 ซํ �า จากนั �นนําไปวิเคราะห์โดยเครื�องแก๊สโครมาโท

กราฟแมสสเปกโทรเมตรี แล้วคํานวณหาสว่นเบี�ยงเบนมาตรฐาน (SD) ของ Blank เพื�อหาคา่ LOD และ LOQ โดยหาคา่จาก 

LOD=S
0
+3SD และ LOQ=S

0
+10SD โดย S

0
 เป็นคา่ความเข้มข้นเฉลี�ยของตวัอยา่งพลาสตกิพีวีซีที�ไมมี่ทาเลต

2.2.2.3. การศกึษาความลําเอียง (Accuracy) และความเที�ยง (Precision) โดยการใช้ตวัอย่างพลาสติกพีวีซี

ที�ไมมี่ทาเลตเตมิสารละลายมาตรฐานลงไป 3 ระดบั ซึ�งความเข้มข้นแรกเป็นความเข้มข้นของ LOQ เพื�อทําการยืนยนัคา่ LOQ 

ความเข้มข้นที�เติมเข้าไป คือ 0.2, 2.0 และ 10.0 ไมโครกรัมตอ่มิลลิลิตร อยา่งละ 7 ซํ �า จากนั �นนําไปวิเคราะห์ และคํานวณ

หาความลาํเอียงและความเที�ยงโดยเกณฑ์ที�ยอบรับได้คือ คา่คืนกลบั (Recovery) อยูใ่นชว่งร้อยละ 70-130 และคา่ความเบี�ยงเบน

มาตรฐานสมัพทัธ์ (Relative standard deviation, RSD) น้อยกวา่ ร้อยละ 20

4. ผลและวจิารณ์ (Results and Discussion)
การศกึษาสภาวะที�เหมาะสมของเครื�องแก๊สโครมาโทกราฟ/ แมสสเปกโทรเมตรีได้โครมาโทแกรม ดงัแสดงในภาพที� 2 โดย

ทั �ง 2 สภาวะได้โครมาโทรแกรมไม่แตกตา่งกนั แตส่ญัญาณพีคของการฉีดในโหมด Splitless มีสญัญาณที�มากกวา่จงึเหมาะ

สมในการหาปริมาณสารที�มีปริมาณน้อย สว่นการทดลองสกดัตวัอยา่งของเลน่พลาสตกิชนิดพีวีซี โดยการชั�งนํ �าหนกัตวัอยา่งที�

แตกตา่งกนัได้คา่ความเข้มข้นของทาเลตที�ใกล้เคียงกนัดงันั �นจงึเลือกการชั�งนํ �าหนกัที� 100 มิลล-ิ กรัม เพื�อจะได้คา่ LOQ ที�ตํ�าลง

ผลการศกึษาความสมเหตสุมผลของวธีิ พบวา่ชว่งความเป็นเส้นตรงของสารละลายมาตรฐาน DBP, BBP, DEHP และ DnOP 

อยูใ่นชว่งความเข้มข้น 0.2, 0.5, 1.0, 2.0, 5.0 และ 10.0 ไมโครกรัมตอ่มิลลลิติร โดยคา่สมัประสทิธิ�สหสมัพทัธ์ เทา่กบั 0.9987-

0.9999 (ดงัแสดงในตารางที� 2) จากการศกึษาคา่ขีดจํากดัการตรวจวดัของทาเลตทั �ง 4 ชนิดได้เทา่กบั 0.01 ร้อยละโดยนํ �าหนกั 

และคา่ขีดจํากดัการตรวจหาปริมาณเทา่กบั 0.02 ร้อยละโดยนํ �าหนกั (ดงัแสดงในตารางที� 3) จากการศกึษาความลําเอียงและ

ความเที�ยงจากการเตมิสารละลายมาตรฐานลงไป 3 ระดบั ได้คา่ขีดจํากดัการตรวจหาปริมาณ คา่คืนกลบัและมีคา่ความเบี�ยง

เบนมาตรฐานสมัพทัธ์ ดงัแสดงในตารางที� 4 ซึ�งคา่อยูใ่นเกณฑ์ที�ยอมรับได้
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Table 2 Linearity range of the method of phthalates determination in plastic toys [5]

Name RT (Min) Range of Linearity (µg/mL) Correlation coefficient (r)

Dibutyl phthalate, DBP 7.68 0.2-10 0.9987

Benzyl butyl phthalate, BBP 8.87 0.2-10 0.9999

Di (2-ethylhexyl) phthalate, DEHP 9.40 0.2-10 0.9994

Di-n-Octyl phthalate, DnOP 9.93 0.2-10 0.9990

Benzyl benzoate, BB 7.04 1 IS

Table 3 LOD and LOQ study of the method of phthalates determination in plastic toys

Parameter
DBP

(n=10)

BBP

(n=10)

DEHP

(n=10)

DnOP

(n=10)

Mean of blank sample, %w/w 0.0056 0.0091 0.0101 0.0030

Standard deviation (SD) 0.0004 0.0004 0.0005 0.0005

Limit of detection (LOD), %w/w 0.01 0.01 0.01 0.01

Limit of quantitation (LOQ), %w/w 0.02 0.02 0.02 0.02

Table 4 Precision and accuracy study of the method of phthalates determination in plastic toys

Parameter
Concentration of 

Spike (µg/mL)

DBP

(n=7)

BBP

(n=7)

DEHP

(n=7)

DnOP

(n=7)

Precision as %RSD 

0.2 3.1 1.1 3.4 2.1

2.0 1.8 2.1 2.5 3.8

10.0 1.2 4.0 3.8 7.4

Accuracy as %Recovery

0.2 83 117 87 126

2.0 91 87 77 95

10.0 86 89 74 94
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5. สรุป (Conclusion)
วิธีทดสอบหาปริมาณทาเลตทั �ง 4 ชนิด ได้แก่ Dibutyl phthalate(DBP), Benzyl butyl phthalate(BBP), Di (2-ethylhexyl) 

phthalate(DEHP) และ Di-n-octyl phthalate(DnOP) ในของเล่นที�เป็นพลาสติกชนิดพีวีซี โดยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราฟ/ 

แมสสเปกโทรเมตรีใช้ในการศกึษานี �เป็นวีธีที�เหมาะสม และสามารถนําไปใช้ในการทดสอบตวัอยา่งของเลน่ที�เป็นพลาสติกชนิด

พีวีซีในงานประจําได้ ซึ�งสามารถทดสอบตวัอย่างได้ในช่วงความเข้มที�ตํ�ากว่ากฎหมายของประเทศทางสหภาพยุโรปและ

สหรัฐอเมริกาที�กําหนดไว้ไมเ่กินร้อยละ 0.1
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