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Abstract 
This research was aimed to study the feasibility of near infrared spectroscopy (NIRs) technique for 

determination of chlorpyrifos residue in chili. A total of 102 organic chili samples cv. Chinda were prepared by 
homogenizing and then adding standard chlorpyrifos at the concentration range of 0.02-250 ppm. Determination 
of chlorpyrifos residue in sample was performed by gas chromatography–mass spectrometry (GC-MS). Spectral 
acquisition were measured from chili paste with reflectance mode, acetonitrile extracted solution with 
transflectance mode and dry extract system for near infrared (DESIR) technique of extracted solution with 
transmittance mode, in the wavelength of 800-2500 nm. It was found that the calibration model built from 
acetonitrile extracted solution gave the best performance with R2 = 0.9476, RMSECV = 12.8 ppm, RPD = 4.37 and bias 
= -0.434, while  the calibration model built from chili paste spectra gave R2= 0.9439, RMSECV = 13.1 ppm , RPD = 4.22 
and the calibration model of DESIR gave the worst performance with R2= 0.7240, RMSECV = 21.9 ppm, RPD = 1.9. 
When consider from R2 and RPD, NIRs was able to determine the chlorpyrifos residue in chili by measuring spectra from 
paste and acetonitrile extracted solution samples. However, it was found that the percentage error of the predicted 
values compared to the true values was very high especially for the samples with chlorpyrifos concentration less than 
100 ppm. Therefore, more samples should be taken to build the new model. 
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บทคดัยอ 

งานวจิัยน้ีมีวัตถุประสงคเพ่ือศึกษาการตรวจสอบสารคลอไพริฟอสตกคางในพริกแบบรวดเร็วดวยเทคนิคสเปกโทรส
โกปอินฟราเรดยานใกล (Near infrared spectroscopy, NIRs) โดยศึกษาในตวัอยางพริกอินทรียพันธุจินดา จํานวน 102 
ตัวอยาง โดยเตมิสารคลอไพริฟอสลงในตัวอยางปนละเอียดใหมคีวามเขมขนตัง้แต 0.02-250 ppm วิเคราะหปริมาณคลอไพริ
ฟอสในตัวอยางดวยเทคนิคแกสโครมาโทกราฟ-แมสสเปกโตรมิทรี (GC-MS) ศึกษาเปรียบเทียบประสิทธิภาพของเทคนิค NIRs 
ท่ีสรางสมการท่ีวัดสเปกตรัมจากตัวอยางปนละเอียดวัดในรูปแบบสะทอนกลับ สารสกัดท่ีไดจากการสกัดพริกปนละเอียดดวย  
อะซิโตไนไตรลวัดในรูปแบบสองผานแลวสะทอนกลับ และการใชเทคนิค dry extract system for near infrared (DESIR) กับ
สารสกัดดังกลาววัดในรูปแบบสองผาน ใชความยาวคล่ืน 800-2500 นาโนเมตร  จากการศึกษาพบวาการสรางสมการจาก
สเปกตรัมท่ีวัดจากสารสกดัใหคาสัมประสิทธการตัดสินใจ (R2) สูงท่ีสุดท่ี 0.9476 RMSECV 12.8 ppm RPD 4.37 และคา
ความเอนเอียง(bias) -0.434 ในขณะท่ีสมการท่ีสรางจากพริกปนละเอียดจะให R2 0.9439 RMSECV 13.1 ppm และ RPD 
4.22 สมการท่ีสรางจากสเปกตรัมของเทคนิค DESIR ของสารสกดัจะให R2 0.7240 RMSECV 21.9 ppm และ RPD 1.9 เมื่อ
พิจารณาจากคา R2 และ RPD พบวาเทคนิค NIRs มีความเปนไปไดท่ีจะใชในการวเิคราะหสารคลอไพริฟอสตกคางในพริกโดย
วัดสเปกตรัมจากตัวอยางพริกปนละเอียดและตวัอยางปนสารท่ีสกดัดวยอะซิโตไนไตรล อยางไรก็ตามเมือ่คํานวณคารอยละ
ของความความผิดพลาดของคาท่ีไดจากการทํานายดวย NIRs กับคาจริง พบวามีความผิดพลาดสูงมาก โดยเฉพาะอยางยิง่
ตัวอยางท่ีมีความเขมขนนอยกวา 100 ppm ดังน้ันจงึควรมีการศึกษาเพ่ิมเตมิ โดยการเพ่ิมจาํนวนตัวอยางท่ีมีความเขมขน
ตางๆเพ่ือใชในการสรางสมการทํานาย 
คําสําคัญ: ยาฆาแมลงตกคาง  การวเิคราะหแบบรวดเร็ว  พริก 
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คํานํา 
จากผลการสุมตรวจยาฆาแมลงตกคางในผักของเครือขายเตือนภัยสารเคมกีําจัดศตัรูพืชพบวาตวัอยางพริกท่ีสุมมา

ท้ังหมดมกีารปนเปอนสารพิษตกคาง โดยมกีารตกคางของยาฆาแมลงเกินท่ีกฎหมายกําหนดถงึรอยละ 12.5  โดยสารคลอไพริ
ฟอสเปนหน่ึงในสารท่ีพบการตกคางมากในพริกสด (Thai-PAN, 2558) 

วิธีท่ีใชในการตรวจสอบยาฆาแมลงตกคางในพริกในปจจุบันมีขอจํากดัคือ มีการเตรียมตวัอยางท่ียุงยาก ใชเวลานาน
และทําลายตวัอยางจึงไมสามารถตรวจสอบตัวอยางได 100% เทคนิค NIRs จึงมคีวามนาสนใจในการนํามาวิเคราะหยาฆา
แมลงตกคางในพริกเพราะเปนวิธกีารวเิคราะหท่ีรวดเร็วและไมทําลายตัวอยางหรือมีการเตรียมตัวอยางนอย ดังน้ันงานวจิัยน้ีจงึ
มีวัตถุประสงคเพ่ือศึกษาความเปนไปไดในการใชเทคนิค NIRs ในการติดตามปริมาณคลอไพริฟอสตกคางในพริกจนิดา 

 
อุปกรณและวิธกีาร 

1 ตัวอยางและการเตรียมตวัอยาง 
พริกอินทรีย (Capsicum frutescens Linn.) พันธุจินดา เลือกซื้อจากหางสรรพสินคาจาํนวน 79 ตัวอยาง และซื้อพริก

ท่ีคาดวามีการตกคางของยาฆาแมลงท่ีตลาดปฐมมงคล จังหวดันครปฐมจาํนวน 23 ตัวอยาง เลือกใชเฉพาะพริกท่ีมีสีเขียวและ
ไมมีตําหนิ นําตัวอยางมาปนละเอียดแลวชั่งตวัอยาง 15 กรัม ใสลงในหลอดสําหรับปนเหวีย่งขนาด 50 ml จากน้ันเติมสาร
มาตรฐานคลอไพริฟอสลงในตวัอยางใหมคีวามเขมขนตางๆตามท่ีตองการ (0.02-250 ppm) เขยาใหเขากัน 1 นาที ตวัอยางท่ี
ผสมกับสารมาตรฐานคลอไพริฟอสเรียบรอยแลว เรียกวา “paste” จากน้ัน “paste” จะถูกนําไปสกัดโดยใชวิธี QuEChERS ซึ่ง
ดัดแปลงจากวิธีของ Lehotay (2007) เติมอะซิโตไนไตรล 15 ml เติม MgSO4 anh. 6±0.3 g และ NaOAC 2.5±0.2 g แลว
เขยาใหเขากัน 1 นาที จากน้ันนําไปหมุนเหวี่ยงเพ่ือแยกสวนสารละลายใสเปนเวลา 1 นาที ดวยความเร็ว 3,500 รอบตอนาที ได
สารสกัดสีเขียวใสลอยอยูดานบน สารสกัดน้ีเรียกวา “สารสกัด ขัน้ท่ี 2” ดูดสารสกัดสวนน้ีมา 5 ml ใสในหลอดสําหรับหมุน
เหวี่ยงขนาด 15 ml เพ่ือทําใหบริสุทธิ์โดยเติม MgSO4  anh. 0.75±0.15 g, PSA 2.5±0.05 g และ GCB 0.1±0.02 g เขยาให
เขากัน 1 นาที จากน้ันนําไปหมุนเหวี่ยงเพ่ือแยกสวนสารละลายเปนเวลา 1 นาที ดวยความเร็ว 3,500 รอบตอนาที ดูดสารสกัด
สวนใสมา 3.5 ml ใสลงในหลอดปรับปริมาตร เติมโทลูอีนลงไป 0.5 ml จากน้ันเปาดวยแกสไนโตรเจนเพ่ือระเหยอะซโิตไนไทรล
ออก เปาระเหยจนเหลือปริมาตรสารสกัด 0.5 ml จากน้ันปรับปริมาตรเปน 3.5 ml ดวยโทลูอีน ไดสารสกัดสุดทาย เรียกสาร
สกัดสวนน้ีวา “สารสกัด ขั้นท่ี 3” สารสกัด 1 ml จะถูกนําไปกรองผาน 0.45 µm ของไนลอนฟวเตอรเพ่ือวเิคราะหคาทางเคมี
ดวยวิธีแกสโครมาโทกราฟ-แมสสเปกโตรมิทรี สารสกัดท่ีเหลืออยูของท้ังสองขั้นตอนจะถูกแบงมาเตรียมการวัดในระบบ NIRs 
ดวยเทคนิค DESIR  โดยนําสารสกัด 1 ml ของในแตละขั้นตอนมาหยดลงบนกระดาษกรองไมโครไฟเบอรชนิดใยแกวขนาดเสน
ผานศูนยกลาง 37 mm แลวระเหยตัวทําละลายออกใหหมด ไดเปน “DESIR ขั้นท่ี 2” และ “DESIR ขั้นท่ี 3”  
2 การวดัในระบบของสเปกโทรสโกปอนิฟราเรดยานใกล 

นําตัวอยาง “paste” “สารสกัดขัน้ท่ี 2” “สารสกัดขั้นท่ี 3” “DESIR ขั้นท่ี 2“ และ “DESIR ขั้นท่ี 3“ มาวดัสเปกตรัมดวย
เคร่ือง สเปกโทรสโกปอินฟราเรดยางใกล FT-NIR รุน MPA (บริษทั Bruker Hong Kong Limited) ในชวงความยาวคล่ืน 800-
2500 nm ระบบการวดัในรูปแบบตางๆแสดงใน Figure  1 จากน้ันเสนสเปกตรัมและคาทางเคมจีะถูกนําไปสรางสมการทํานาย
และทวนสอบสมการดวย cross validation โดยใชโปรแกรม OPUS เวอรชัน 7.2.139.1294 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 1  Flowchart of NIRs measurement.  
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4 ระบบการวิเคราะหดวยแกสโครมาโทกราฟ-แมสสเปกโตรมิทรี 
วัดปริมาณคลอไพริฟอสตกคางดวยเคร่ืองแกสโครมาโทกราฟ-แมสสเปกโตรมิทรี Shimadzu GCMS-QP2010Ultra, 

Ionization method of EI ใชคอลัมน  Agilent DB-5ms ขนาด 0.25 mm x 30 m ปริมาตรฉีด 2 µL ในรูปแบบฉีดเขาท้ังหมด 
อุณหภูมิฉีดเขา 250°C ระบบการตั้งคาอุณหภูมิของตูคอลัมนเปน 100oC เปนเวลา 1.865 นาที จากน้ันเพ่ิมขึ้นดวยอัตรา 30 oC 
ตอนาทีเมื่ออุณหภูมิสูงถงึ 175 oC จึงเพ่ิมอัตราเปน 6.5 oC ตอนาที จนอุณหภูมิเพ่ิมขึ้นถึง 210 oC แลวคงท่ีไวเปนเวลา 3 นาที 
จากน้ันเพ่ิมอุณหภูมิดวยอัตรา 20 oC ตอนาทีจนอุณหภูมิสูงถงึ 280 oC คงท่ีไวเปนเวลา 1 นาที ตั้งอุณหภูมิของแมสสเปกโตร
มิเตอรท่ี 230 oC เวลาในการกาํจดัตัวทําละลาย 2.8 นาที  

 
ผล 

เสนสเปกตรัมท่ีวัดจาก paste และสารสกัดขั้นท่ี 2 แสดงใน Figure 2 ซึ่งสังเกตไดวาในภาพ 2A สเปกตรัมมีลักษณะ
พีคกวางและมีการเล่ือนขึ้นของสเปกตรัมตามแนวแกน y (baseline shift) และยังมีลักษณะของเสนสเปกตรัมปากแตร 
(tangent) แตสเปกตรัมของสารสกัดขั้นท่ี 2 (Figure 2B) น้ันไมพบพีคท่ีตําแหนงการดูดกลืนของนํ้าและพีคปากแตร  จากการ
สรางสมการทํานายท่ีไดจากเสนสเปกตรัมท่ีวัดจากการเตรียมตัวอยางท้ัง 5 แบบ แสดงคาทางสถิติใน Table1 พบวาสมการ
เทียบมาตรฐานและสมการทวนสอบท่ีใหคา R2 และ RPD สูงท่ีสุดไดแกสมการท่ีสรางจากเสนสเปกตรัมท่ีวดัสารสกัดขั้นท่ี 2 
และรองลงมาจะเปนสมการท่ีสรางจาก paste สําหรับแผนภาพการกระจายของสมการทวนสอบของสารสกัดข้ันท่ี 2 ซึ่งให
สมการทํานายท่ีดีท่ีสุดแสดงใน Figure 3  จะเห็นวาชวงความเขมขนต่ํามกีารกระจายออกจากเสน target มาก 
 

Figure 2  NIR spectra of chili paste (A) and acetonitrile extracted solution (B)  
 

Table 1 Statistic values of calibration and validation models that were built from different modes of spectral 
acquisition 

sample N Pretreatment Calibration Validation 
   R2

 RMSEE R2
 RMSECV RPD Bias 

paste 93 No 0.9567 11.6  0.9439 13.1 4.22 -0.084 
2nd extracted soln 89 MSC 0.9704 10.2 0.9476 12.8 4.37 -0.434 
2nd DESIR 92 1st+MSC 0.8032 18.8 0.7240 21.9 1.9 0.245 
3rd extracted soln 91 MSC 0.8918 15.8 0.5431 30.8 1.48 0.003 
3rd DESIR 93 SNV 0.8858 13.8 0.7834 18.6 2.15 0.604 
  

Figure 3 Scattering plot of validation model of            Figure 4 Histogram of chlopyrifos concentrations that  
acetonitrile extracted solution             were used in this study 
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วิจารณผล 
จาก Figure 2 ตัวอยาง paste เปนตัวอยางท่ีมีนํ้าเปนองคประกอบ ซึ่งนํ้าเปนโมเลกุลท่ีสามารถดูดกลืนแสงในชวง 

NIR ไดดีมากจงึทําใหเสนสเปกตรัมมีลักษณะพีคกวางท่ีตําแหนงการดูดกลืนของนํ้าและเน่ืองจากขนาดอนุภาคท่ีไมเทากันจึง
ทําใหเกิดลักษณะของพีคปากแตร เสนสเปกตรัมของสารสกัดขั้นท่ี 2 ซึ่งมีการกําจัดนํ้าออกจากสารละลายจงึไมพบพีคของนํ้า
ในเสนสเปกตรัมและเน่ืองจากตวัอยางเปนของเหลวใสจึงมีผลจากการกระเจิงแสงนอยสงผลใหลักษณะของพีคปากแตรลดลง 
(Osborne et al., 1993) ถึงแมวาผลทางสถิตจิาก Table 1 ของสมการทํานายจากสารสกัดขั้นท่ี 2 และ paste จะใหคา R2 และ 
RPD สูง แตเมื่อพิจารณาจากคา RMSECV ของสมการขางตนพบวาเทคนิค NIRs ยังไมมคีวามสามารถในการทํานายปริมาณ
คลอไพริฟอสตกคางในพริกได เน่ืองจากมีคาความคาดเคล่ือนท่ีสูง โดยเฉพาะในชวงท่ีความเขมขนนอยกวา 100 ppm อยางไร
ก็ตามเมื่อพิจารณาจาก Figure 3 จะพบวาในชวงท่ีความเขมขนมากกวา 100 ppm คาท่ีทํานายไดกับคาจริงมคีาใกลเคียงกัน 
และเมื่อพิจารณาใน Figure 4 พบวาตวัอยางสวนใหญท่ีใชสรางสมการมคีวามเขมขนของคลอไพริฟอสต่ํามากไปจนถงึสูงมาก
ซึ่งไมเหมาะสมในการนํามาสรางสมการรวมกนั จึงทําใหการทํานายปริมาณคลอไพริฟอสเกิดความคาด หากมกีารเพ่ิมจาํนวน
ตัวอยางในแตละชวงของความเขมขนใหมากขึ้นและสรางสมการโดยใชขอมูลท่ีแบงชวงความเขมขนออกเปนชวงๆ อาจทําให
สามารถสรางสมการท่ีใชทํานายปริมาณคลอไพริฟอสท่ีมีความเขมในแตละชวงไดแมนยาํมากขึ้น โดยเฉพาะในชวงท่ีความ
เขมขนสูงกวา 100 ppm 
 

สรุป 
การสรางสมการเทียบมาตรฐานและทวนสอบสมการสําหรับตรวจสอบคลอไพริฟอสในพริกท่ีใหคา R2 และ RPD สูง

ท่ีสุดน้ันไดจากเสนสเปกตรัมจากสารสกัดขั้นท่ี 2 และรองลงมาจะเปนสมการท่ีสรางจากเสนสเปกตรัมของ paste อยางไรก็
ตามเมื่อพิจารณาความผิดพลาดของคาท่ีไดจากการทํานายดวยเทคนิค NIRs กับคาจริงท่ีวเิคราะหดวยเทคนิค GC-MS ของ
ตัวอยางท่ีศึกษา(%error) พบวาสมการท่ีไดยังไมมีความเปนไปไดในการทํานายคลอไพริฟอสโดยเฉพาะในชวงท่ีความเขมขน
นอยกวา 100 ppm  เน่ืองจากใหความผิดพลาดท่ีสูง ในขณะท่ีชวงความเขมขนมากกวา 100 ppm ใหคาความผิดพลาดรอยละ 
8.9 ดังน้ันควรมกีารศกึษาเพ่ิมเติมโดยการเพ่ิมจํานวนตวัอยางในการสรางสมการและสรางสมการแยกในชวงความเขมขนท่ี
แคบลง 
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