
วิธีทดสอบ Bisphenol A, BADGE 

และ อนพุันธของ BADGE ในภาชนะ

กระปองบรรจุอาหาร

สุมาลีสุมาลี    ทั่งทั่งพิทยพิทยกุลกุล

กรมวทิยาศาสตรบริการกรมวทิยาศาสตรบริการ

EE--mail : mail : sumalee@dss.go.thsumalee@dss.go.th



Bisphenol A , BPA

IUPAC name  : 4,4’-dihydroxy-2,2-diphenylpropane BPA is a key building 

block of this epoxy resin



Bisphenol A , BPA

เปนสารอินทรียที่ประกอบดวยหมูฟนอล จํานวน 2 กลุม (R-OH)

เปนสารที่เปนโครงสรางหลัก (building block) ของพลาสติกที่

สําคัญและสารเจือปนในพลาสติก (plastic additive)

ปริมาณการผลิต 2 – 3 ลาน เมตริกตัน (2000-3000 ลานกิโลกรัม)

เปนโมโนเมอรที่สําคัญในการผลิต โพลีคารบอเนต



Bisphenol A , BPA-Use

ใชในการผลติ epoxy resin

เปน antioxidants ใน plasticizers

เปนสารอุดฟนสําหรับทันตแพทย

ใชทํา CD DVD

อุปกรณ เครื่องใชในครัวเรือนตางๆ

สิ่งแวดลอม 



Bisphenol A , BPA- Histroy

ในป 1981สังเคราะหครั้งแรกโดยDianin

ป 1930 เปนที่สนใจเมื่อพบวาสามารถใชในการสังเคราะห 

Estrogen แตมีสาร diethylstilbestrol ที่สามารถใชในการ

สังเคราะห Estrogen ไดดีกวา

ปจจุบันผลิตปละ2-3 ลานเมตริกตันตอป



Epoxy resin

• เปนสารเคลือบผิวภายในกระปอง

• ปองกันการผุกรอนของโลหะลงปนเปอนในอาหาร 

• ปองกันอาหารและเครื่องดื่มจากการปนเปอนจากจุลินทรียที่

ปนเปอนมาจากโลหะ

• เพื่อรักษาคุณภาพอาหารและเครื่องดื่มบรรจุกระปอง



BPA use as a raw material for the manufacture

Epoxy compounds 18%

Polycarbonate 80%



Bisphenol A , BPA

- เริ่มสงสัยวาจะเปนอันตรายตอมนุษยตั้งแตป 1930 เนื่องจาก

สามารถใชสังเคราะห Estrogen ไดแตมีสาร diethylstillbestrol ที่

สามารถใชในการสังเคราะห Estrogen ไดดีกวา

- ในป 2008 หลังจากรัฐบาลในหลายประเทศเริ่มมีความสงสัย

ถึงความปลอดภัยของ BPA และผูคาปลีกบางรายนําสินคาที่มี BPA 

ออกจากทองตลาด



Why is BPA interested?

มีขอมลูที่เกี่ยวกับผลกระทบจากการใช BPA ตอสิ่งแวดลอมเปนจํานวน

มาก

รัฐบาลของหลายประเทศออกมาตรฐานปองกันและการควบคุมการใช

ผลิตภัณฑบางชนิดที่ม ีBPA เปนสวนประกอบ 

มีปรมิาณการผลิตเปนจํานวนมาก

มีรายงานจํานวนมากที่รายงานเกี่ยวกับ มีความเสี่ยงตอสุขภาพคนและ

สิ่งแวดลอม 



BPA- unsafe

มีผลตอฮอรโมน ESTROGEN

BPA ที่หลุดออกจากภาชนะ บรรจุภัณฑของพลาสติกขวดพลาสติก 

พลาสติกหุมอาหาร 

ทําลายฮอรโมน และเปนอันตรายตอมนุษยและสิ่งแวดลอม

เปนสาเหตุตอการเกิดโรคหัวใจ ความผิดปรกติของเอนไซมในตับ 



เปนโพลิเมอรทีไ่มเสถียร

พันธะถูกทําลายไดงาย เมื่อไดรับความรอน กรด-ดาง ซึ่งจะ

ปลดปลอย BPA ไปยังอาหารและเครื่องดื่ม

BPA- unsafe



Risk of Assessment 

พบ BPA ในระดับที่ไมปลอดภัย ในตัวอยางกระปองรอยละ 11 (พบ 

1 กระปองในทุกๆ 10 กระปอง

พบ BPA ในระดับที่ไมปลอดภัย ในภาชนะบรรจุอาหารสําหรับเด็ก

และทารก พบรอยละ 33 (พบ 1 ตัวอยางใน 3 ตัวอยาง)



Survey of BPA

UK food standard agency (FSA) รายงานวา ตรวจพบสารBPA 

ในอาหารกระปอง และเครื่องดื่ม

Centers for Disease Control and Prevention (CDC) ประเทศ

สหรัฐอเมริกา พบวา ประชากรที่มีอายุ 6 ปขึ้นไป รอยละ 93 มคีวาม

เขมขนของ BPA ในกระเพาะปสสาวะสูง



แคนาดาประกาศวา BPA เปนอันตราย

EU ประกาศวา สารรบกวนฮอรโมนมีความปลอดภัย

ประเทศออสเตรเลีย เดนมารก แคนาดา ฝรั่งเศส ออกกฎหมายหาม

ใชสารBPA ในขวดนม หรือภาชนะบรรจุอาหารสําหรับเด็กและ

Is BPA safe or not ?



รัฐบาลแคนาดาประกาศใหสาร Bisphenol A หรือ 
BPA เปนสารเคมีอันตรายตองหาม 

รัฐบาลแคนาดาประกาศหามนําเขา จําหนาย และ
โฆษณาสินคาพลาสติกและสินคากระปองที่มีสาร 
Bisphenol A ปนเปอน 

ประเทศสวีเดน หามผลิต BPA 

Is BPA safe or not ?



Directive 2004/19/EC-amendment directive 2002/72/EC 

relating to plastic materials and articles intended to 

come into contact with foodstuff

Additive used only in the manufacturing 

of

• Epoxy resins

2,2-Bis(4-hydroxyphenyl)propane 

(BPA) SML(T) = 0, 6 mg/kg



Bisphenol-A free products



Bisphenol A , Legal limit

Japan- polycarbonate - 500 ppm

migration test -2.5 ppm

EU& Switzerland- SML of Bisphenol A = 0.6 ppm

(canned food)









Analytical workflow for instrument analysis

Extraction Clean up Derivertization Detection

ACN/Water

MeOH/Water

Mycosep C 18

IAC

GPC

TCL

LC-FL, UV

LC-MS,MS

GC-MS, MS



Method of BPA

Equipment

• HPLC

• LC-MS-MS

• GC-MS



Sample preparationSample preparation

Sample (new empty coated can)Sample (new empty coated can)

Calculated internal volumeCalculated internal volume

Filled half with Filled half with acetonitrileacetonitrile

Analysis Bisphenol A by using HPLC

added internal standard mixtureadded internal standard mixture



Sample preparationSample preparation

Extract 24 hours at room temperature 40 /1hrExtract 24 hours at room temperature 40 /1hr

Analysis Bisphenol A by using HPLC

Stir Stir 

Remove solvent Remove solvent 











HPLC conditionsHPLC conditions

HPLC: HPLC ThermoSpectrasystem

FD detection: 226 nm/296 nm

Column: Spherisorb ODS-2, 5 μm, 250x4.6 mm

Flow rate: 1 ml/min

Eluent A: water

Eluent B: methenol



HPLC conditionsHPLC conditions

Gradient

Time (min) Eluent A (%) Eluent B (%)

0

7

8

18

19

30

30

30

0

0

30

30

70

70

100

100

70

70



Analysis Bisphenol A by using LC-MS

Instrumentation and chromatographic condition

• Instrument: LC-MS/MS Quadrupole, Agilent Technologies  

model 6410 

• Column: Zorbax Eclipse XDB-C18 , 4.6 mm x 50 mm 1.8 

micron 

• Mobile phase: methanol (A) and Ammonium acetate solution (B)

• Flow rate: 0.3 ml/min 



Gradient profile

0 min-40% B, 3 min-5% B, 8 min- 5% B, 8.20 min-40%B, 15 min-40% B

Time (min) Methanol (%) 5mMAmmonium acetate solution (%)

0

3

8

8.2

15

60

95

95

60

60

40

5

5

40

40

Analysis Bisphenol A by using LC-MS





The calibration curve of BPA at concentration of 5-400 ng/ml

Analysis Bisphenol A by using LC-MS







Analysis Bisphenol A by using GC-MS

Sample preparationSample preparation

Sample (new empty coated can)Sample (new empty coated can)

Calculated internal volumeCalculated internal volume

Filled half with Filled half with acetonitrileacetonitrile

added internal standard mixtureadded internal standard mixture



Sample preparationSample preparation

Extract 24 hours at room temperature 40 /1hrExtract 24 hours at room temperature 40 /1hr

Stir Stir 

Remove solvent Remove solvent 

Analysis Bisphenol A by using GC-MS



Method :GC-MS

Removal solventRemoval solvent

10 ml ACN + 2 droplets matrix oil

Evaporated by rotary evaporated 

transfer residue with MTBE

evaporated by N2 ( 10 folds)



Method :GC-MS

Removal solventRemoval solvent

Transfer 1.5 CAN extract into autosampler

Added 1 drop matrix oil 

evaporated by N2 ( 3 folds)



Method :GC-MS

Silylation
Added 10 μl pyridine

Added 10 μl Silylation

heat 30 °C 80 mins

Extract 24 hours at room temperature

evaporated by N2

Added 1 ml MTBE



GCGC--MS conditionsMS conditions

GC condition

Column 15 m x 0.25 mm i.d. 0.15 μm film thickness, 

50 % cyanopropylmethyl/50 % 

phenylmethyl polysiloxane; homemade 

Carrier gas Helium

Inlet pressure 80 kPa (11.6 psi), constant pressure

Oven temp. program 70 °C (4 min) 15 °/min 220 °C 20 °/min 290 

°C (5 min)



GCGC--MS conditionsMS conditions

GC condition

PTV injector

Temp. program 60 C (0.2 min) 14.5 °/min 250 °C (12.8 min) 14.5

°C/min 350 °C (5 min)

Inlet pressure     80 kPa

Backflush 13.5 min (8 min) 



GCGC--MS conditionsMS conditions

MS condition

Tune file: autotune

Acquistion mode: SIM

Solvent delay: 5 mins

Transfer line: 300 °C

Source Temp: 200 °C



GCGC--MS conditionsMS conditions

SIM table

Mass Compound Width Dwell time

211

227

242

262

344

357

372

OPP

OPP

OPP

DPB

BPF

BPA

BPA

1.0

1.0

1.0

1.0

1.0

1.0

1.0

20 ms

20 ms

20 ms

20 ms

20 ms

20 ms

20 ms







Sample BPA (μg/dm2) LOD μg/dm2 LOQ

Round can (2 pieces)

Square can (2 pieces)

Round tin (2 pieces)

4.78±0.15

7.89 ±2.02

3.88 ±2.97

0.05 0.1

Data of BPA in can



LOD, Limit of Detection

‘The lowest concentration of analyte in a sample that can

be detected, but not necessarily quantitated under the

stated conditions of the test’.

LOD =  3 xsignal to noise ratio



BPA-NOISE



LOQ ,Limit of Quantify

It is also known as Limit of Reporting

‘The lowest concentration of an analyte that can be

determined with acceptable precision

(repeatability) and accuracy under the stated conditions of 

the test.’

It is also known as Quantification Limit





ปริมาณ BPA ในขวดนมเด็ก

ขวดนมเด็กใชแลว 1-2 ป มีคา BPA ≅ 5.84-11.8 μg/l

ขวดนมเด็กใหม มีคา BPA ≅ 0.55-5.42



Sample BPA (μg/l)

Soft drink

Litchi juice

Beer

Tomato juice

Apple juice

0.2

0.74

0.5

0.29

0.7

Data of BPA in product



Sample BPA (μg/l)

Longan juice

Ranbutan in syrup

Oolong tea

Salty pickle

Rambutan Stuffed with Pineapple

0.43

1.25

12.4

7.43

2.7

Data of BPA in product



Epoxy resin, BADGE



สารที่ใชเคลือบภายในกระปอง

Epoxy resins –สังเคราะหจาก BADGE 

( bisphenol-A-diglycidyl ether)

Organosal Resin- ใช additive ชนิด BADGE และ BFDGE ใน

การสังเคราะหเพื่อไมใหโพลิเมอรสลายตัวเมื่อไดรับความรอนและมี

ปริมาณไฮโดรคลอรกิมากเกินไป ดังนั้นจะเกิดสาร BADGE.HCL 

BADGE.2HCL BFDGE.HCL BFDGE.2HCL 



สารกลุม Epoxy ที่เหลือจะทําปฏิกิริยากับน้ําและกรดได 

BADGE.H2O  ,BADGE.2H2O, BADGE.HCL.H2O,  BFDGE. 

H2O , BFDGE. 2H2O 

ใช additive ประเภท BADGE และBFDGE เพื่อไมใหโพลีเมอร

สลายตัวเมื่อมกีรดไฮโดรคลอริกสูงเกินไป

สารที่ใชเคลือบภายในกระปอง (ตอ)



อนุพันธของอนุพันธของ  BADGEBADGE



BADGE

การปนเปอนเกิดขึ้นไดอยางไร

สารตั้งตนของแลคเกอรทีท่ําปฏิกิริยาไมหมดและยังคงมีเหลืออยูในแลคเกอร เชน 

BADGE และ BFDGE อาจทําปฏิกิริยากับ คลอไรด (Cl-) ในอาหารหรือ HCl ซึ่งปนอยู

ในแลคเกอรกลายเปนอนุพันธ BADGE.HCl, BADGE.2HCl, BFDGE.HCl, 

BFDGE.2HCl อนุพันธเหลานีส้ามารถเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส ในตัวกลางที่เปนน้ํา

กลายเปนอนุพันธใหมที่ประกอบดวยหมู OH- และ HCl



BADGE

อนุพันธของ BADGE และ BFDGE มีโครงสรางคลายสารกอมะเร็ง 1-chloro-2-

propanol จึงเปนที่นาสงสัยวาสารอนุพันธตางๆ ที่เกิดขึ้นและปนเปอนอยูในอาหารมี

แนวโนมที่จะเพิ่มความเสี่ยงในการเกิดโรคมะเร็ง 

HO
Cl

1 -chloro-2 -propanol

Chemical carcinogen

Cl
OH

BADGE.2HClCl
HO



ระเบียบกรรมาธิการสหภาพยุโรปวาดวยการจํากัดการใชสาร 

Epoxy derivatives บางรายการในวัสดุสมัผัสอาหาร 

Regulation No. 1895/2005 มีผลบังคับใชตั้งแต 1 มกราคม 2549

• BADGE

• BADGE.H2O

• BADGE.2H2O 

9 mg/kg หรือ 9 mg/6 dm2

ในอาหารหรือสารละลายตวัแทนอาหาร (Food simulant)



วิธีวิเคราะห BADGE และอนุพนัธ

HPLC

LC-MS-MS



Analysis BADGE and derivatives by using HPLC

Column Spherisorb ODS2; Length 250; Inner diameter 3 mm,

Partical size:5 μm

Flow rate 0.8 ml/min

Temp 40°C

Detector Fluorescence-Detector

Mobile phase (A) water/ACN(80:20)

Mobile phase (B) ACN

Condition



HPLC conditionsHPLC conditions

Gradient Time (min) Eluent A (%) Eluent B (%)

0

10

40

45

50

51

60

100

80

30

0

0

100

100

0

20

70

100

100

0

0



m
V

BPA BADGE



Chromatogram of BPA standard

BPA

BADGE









ขัน้ตอนการสงตัวอยาง



ขั้นตอนการสงตัวอยาง

เขียนใบคํารอง

•ดาวนโหลดจาก http://www.dss.go.th หรือ
• รับแบบฟอรมที่ กรมวิทยาศาสตรบริการ



วิธีการดาวนโหลดใบคํารอง

www.dss.go.th



เลือกหัวขอ 

การใหบริการ



เลือก วิเคราะห

ทดสอบ สอบ

เทียบ



ดาวนโหลดแบบฟอรม



ดาวนโหลดแบบฟอรมคํารอง

ขอใหทดสอบตัวอยางทั่วไป



ตัวอ
ยาง

แบ
บฟ

อรม



ขั้นตอนการสงตัวอยาง

กรอกใบคํารอง/หนังสือนําสงตัวอยาง

ยื่นคํารองพรอมตวัอยางเพื่อคิดคาธรรมเนียม

รับใบเสร็จเพื่อเปนหลกัฐานในการรับผล



Contact us



Contact us

Address: Biological Science Program

Department of Science  Service

Rama 6 Road, Ratchathewi

Bangkok  10400

Tel: +66(0)22017182-3

Fax: +66(0)22017181-84

Website: http://www.dss.go.th






