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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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บทคดัยอ 

งานวจิัยน้ีมีวัตถุประสงคเพ่ือศึกษาการตรวจสอบสารคลอไพริฟอสตกคางในพริกแบบรวดเร็วดวยเทคนิคสเปกโทรส
โกปอินฟราเรดยานใกล (Near infrared spectroscopy, NIRs) โดยศึกษาในตวัอยางพริกอินทรียพันธุจินดา จํานวน 102 
ตัวอยาง โดยเตมิสารคลอไพริฟอสลงในตัวอยางปนละเอียดใหมคีวามเขมขนตัง้แต 0.02-250 ppm วิเคราะหปริมาณคลอไพริ
ฟอสในตัวอยางดวยเทคนิคแกสโครมาโทกราฟ-แมสสเปกโตรมิทรี (GC-MS) ศึกษาเปรียบเทียบประสิทธิภาพของเทคนิค NIRs 
ท่ีสรางสมการท่ีวัดสเปกตรัมจากตัวอยางปนละเอียดวัดในรูปแบบสะทอนกลับ สารสกัดท่ีไดจากการสกัดพริกปนละเอียดดวย  
อะซิโตไนไตรลวัดในรูปแบบสองผานแลวสะทอนกลับ และการใชเทคนิค dry extract system for near infrared (DESIR) กับ
สารสกัดดังกลาววัดในรูปแบบสองผาน ใชความยาวคล่ืน 800-2500 นาโนเมตร  จากการศึกษาพบวาการสรางสมการจาก
สเปกตรัมท่ีวัดจากสารสกดัใหคาสัมประสิทธการตัดสินใจ (R2) สูงท่ีสุดท่ี 0.9476 RMSECV 12.8 ppm RPD 4.37 และคา
ความเอนเอียง(bias) -0.434 ในขณะท่ีสมการท่ีสรางจากพริกปนละเอียดจะให R2 0.9439 RMSECV 13.1 ppm และ RPD 
4.22 สมการท่ีสรางจากสเปกตรัมของเทคนิค DESIR ของสารสกดัจะให R2 0.7240 RMSECV 21.9 ppm และ RPD 1.9 เมื่อ
พิจารณาจากคา R2 และ RPD พบวาเทคนิค NIRs มีความเปนไปไดท่ีจะใชในการวเิคราะหสารคลอไพริฟอสตกคางในพริกโดย
วัดสเปกตรัมจากตัวอยางพริกปนละเอียดและตวัอยางปนสารท่ีสกดัดวยอะซิโตไนไตรล อยางไรก็ตามเมือ่คํานวณคารอยละ
ของความความผิดพลาดของคาท่ีไดจากการทํานายดวย NIRs กับคาจริง พบวามีความผิดพลาดสูงมาก โดยเฉพาะอยางยิง่
ตัวอยางท่ีมีความเขมขนนอยกวา 100 ppm ดังน้ันจงึควรมีการศึกษาเพ่ิมเตมิ โดยการเพ่ิมจาํนวนตัวอยางท่ีมีความเขมขน
ตางๆเพ่ือใชในการสรางสมการทํานาย 
คําสําคัญ: ยาฆาแมลงตกคาง  การวเิคราะหแบบรวดเร็ว  พริก 
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คํานํา 
จากผลการสุมตรวจยาฆาแมลงตกคางในผักของเครือขายเตือนภัยสารเคมกีําจัดศตัรูพืชพบวาตวัอยางพริกท่ีสุมมา

ท้ังหมดมกีารปนเปอนสารพิษตกคาง โดยมกีารตกคางของยาฆาแมลงเกินท่ีกฎหมายกําหนดถงึรอยละ 12.5  โดยสารคลอไพริ
ฟอสเปนหน่ึงในสารท่ีพบการตกคางมากในพริกสด (Thai-PAN, 2558) 

วิธีท่ีใชในการตรวจสอบยาฆาแมลงตกคางในพริกในปจจุบันมีขอจํากดัคือ มีการเตรียมตวัอยางท่ียุงยาก ใชเวลานาน
และทําลายตวัอยางจึงไมสามารถตรวจสอบตัวอยางได 100% เทคนิค NIRs จึงมคีวามนาสนใจในการนํามาวิเคราะหยาฆา
แมลงตกคางในพริกเพราะเปนวิธกีารวเิคราะหท่ีรวดเร็วและไมทําลายตัวอยางหรือมีการเตรียมตัวอยางนอย ดังน้ันงานวจิัยน้ีจงึ
มีวัตถุประสงคเพ่ือศึกษาความเปนไปไดในการใชเทคนิค NIRs ในการติดตามปริมาณคลอไพริฟอสตกคางในพริกจนิดา 

 
อุปกรณและวิธกีาร 

1 ตัวอยางและการเตรียมตวัอยาง 
พริกอินทรีย (Capsicum frutescens Linn.) พันธุจินดา เลือกซื้อจากหางสรรพสินคาจาํนวน 79 ตัวอยาง และซื้อพริก

ท่ีคาดวามีการตกคางของยาฆาแมลงท่ีตลาดปฐมมงคล จังหวดันครปฐมจาํนวน 23 ตัวอยาง เลือกใชเฉพาะพริกท่ีมีสีเขียวและ
ไมมีตําหนิ นําตัวอยางมาปนละเอียดแลวชั่งตวัอยาง 15 กรัม ใสลงในหลอดสําหรับปนเหวีย่งขนาด 50 ml จากน้ันเติมสาร
มาตรฐานคลอไพริฟอสลงในตวัอยางใหมคีวามเขมขนตางๆตามท่ีตองการ (0.02-250 ppm) เขยาใหเขากัน 1 นาที ตวัอยางท่ี
ผสมกับสารมาตรฐานคลอไพริฟอสเรียบรอยแลว เรียกวา “paste” จากน้ัน “paste” จะถูกนําไปสกัดโดยใชวิธี QuEChERS ซึ่ง
ดัดแปลงจากวิธีของ Lehotay (2007) เติมอะซิโตไนไตรล 15 ml เติม MgSO4 anh. 6±0.3 g และ NaOAC 2.5±0.2 g แลว
เขยาใหเขากัน 1 นาที จากน้ันนําไปหมุนเหวี่ยงเพ่ือแยกสวนสารละลายใสเปนเวลา 1 นาที ดวยความเร็ว 3,500 รอบตอนาที ได
สารสกัดสีเขียวใสลอยอยูดานบน สารสกัดน้ีเรียกวา “สารสกัด ขัน้ท่ี 2” ดูดสารสกัดสวนน้ีมา 5 ml ใสในหลอดสําหรับหมุน
เหวี่ยงขนาด 15 ml เพ่ือทําใหบริสุทธิ์โดยเติม MgSO4  anh. 0.75±0.15 g, PSA 2.5±0.05 g และ GCB 0.1±0.02 g เขยาให
เขากัน 1 นาที จากน้ันนําไปหมุนเหวี่ยงเพ่ือแยกสวนสารละลายเปนเวลา 1 นาที ดวยความเร็ว 3,500 รอบตอนาที ดูดสารสกัด
สวนใสมา 3.5 ml ใสลงในหลอดปรับปริมาตร เติมโทลูอีนลงไป 0.5 ml จากน้ันเปาดวยแกสไนโตรเจนเพ่ือระเหยอะซโิตไนไทรล
ออก เปาระเหยจนเหลือปริมาตรสารสกัด 0.5 ml จากน้ันปรับปริมาตรเปน 3.5 ml ดวยโทลูอีน ไดสารสกัดสุดทาย เรียกสาร
สกัดสวนน้ีวา “สารสกัด ขั้นท่ี 3” สารสกัด 1 ml จะถูกนําไปกรองผาน 0.45 µm ของไนลอนฟวเตอรเพ่ือวเิคราะหคาทางเคมี
ดวยวิธีแกสโครมาโทกราฟ-แมสสเปกโตรมิทรี สารสกัดท่ีเหลืออยูของท้ังสองขั้นตอนจะถูกแบงมาเตรียมการวัดในระบบ NIRs 
ดวยเทคนิค DESIR  โดยนําสารสกัด 1 ml ของในแตละขั้นตอนมาหยดลงบนกระดาษกรองไมโครไฟเบอรชนิดใยแกวขนาดเสน
ผานศูนยกลาง 37 mm แลวระเหยตัวทําละลายออกใหหมด ไดเปน “DESIR ขั้นท่ี 2” และ “DESIR ขั้นท่ี 3”  
2 การวดัในระบบของสเปกโทรสโกปอนิฟราเรดยานใกล 

นําตัวอยาง “paste” “สารสกัดขัน้ท่ี 2” “สารสกัดขั้นท่ี 3” “DESIR ขั้นท่ี 2“ และ “DESIR ขั้นท่ี 3“ มาวดัสเปกตรัมดวย
เคร่ือง สเปกโทรสโกปอินฟราเรดยางใกล FT-NIR รุน MPA (บริษทั Bruker Hong Kong Limited) ในชวงความยาวคล่ืน 800-
2500 nm ระบบการวดัในรูปแบบตางๆแสดงใน Figure  1 จากน้ันเสนสเปกตรัมและคาทางเคมจีะถูกนําไปสรางสมการทํานาย
และทวนสอบสมการดวย cross validation โดยใชโปรแกรม OPUS เวอรชัน 7.2.139.1294 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 1  Flowchart of NIRs measurement.  
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4 ระบบการวิเคราะหดวยแกสโครมาโทกราฟ-แมสสเปกโตรมิทรี 
วัดปริมาณคลอไพริฟอสตกคางดวยเคร่ืองแกสโครมาโทกราฟ-แมสสเปกโตรมิทรี Shimadzu GCMS-QP2010Ultra, 

Ionization method of EI ใชคอลัมน  Agilent DB-5ms ขนาด 0.25 mm x 30 m ปริมาตรฉีด 2 µL ในรูปแบบฉีดเขาท้ังหมด 
อุณหภูมิฉีดเขา 250°C ระบบการตั้งคาอุณหภูมิของตูคอลัมนเปน 100oC เปนเวลา 1.865 นาที จากน้ันเพ่ิมขึ้นดวยอัตรา 30 oC 
ตอนาทีเมื่ออุณหภูมิสูงถงึ 175 oC จึงเพ่ิมอัตราเปน 6.5 oC ตอนาที จนอุณหภูมิเพ่ิมขึ้นถึง 210 oC แลวคงท่ีไวเปนเวลา 3 นาที 
จากน้ันเพ่ิมอุณหภูมิดวยอัตรา 20 oC ตอนาทีจนอุณหภูมิสูงถงึ 280 oC คงท่ีไวเปนเวลา 1 นาที ตั้งอุณหภูมิของแมสสเปกโตร
มิเตอรท่ี 230 oC เวลาในการกาํจดัตัวทําละลาย 2.8 นาที  

 
ผล 

เสนสเปกตรัมท่ีวัดจาก paste และสารสกัดขั้นท่ี 2 แสดงใน Figure 2 ซึ่งสังเกตไดวาในภาพ 2A สเปกตรัมมีลักษณะ
พีคกวางและมีการเล่ือนขึ้นของสเปกตรัมตามแนวแกน y (baseline shift) และยังมีลักษณะของเสนสเปกตรัมปากแตร 
(tangent) แตสเปกตรัมของสารสกัดขั้นท่ี 2 (Figure 2B) น้ันไมพบพีคท่ีตําแหนงการดูดกลืนของนํ้าและพีคปากแตร  จากการ
สรางสมการทํานายท่ีไดจากเสนสเปกตรัมท่ีวัดจากการเตรียมตัวอยางท้ัง 5 แบบ แสดงคาทางสถิติใน Table1 พบวาสมการ
เทียบมาตรฐานและสมการทวนสอบท่ีใหคา R2 และ RPD สูงท่ีสุดไดแกสมการท่ีสรางจากเสนสเปกตรัมท่ีวดัสารสกัดขั้นท่ี 2 
และรองลงมาจะเปนสมการท่ีสรางจาก paste สําหรับแผนภาพการกระจายของสมการทวนสอบของสารสกัดข้ันท่ี 2 ซึ่งให
สมการทํานายท่ีดีท่ีสุดแสดงใน Figure 3  จะเห็นวาชวงความเขมขนต่ํามกีารกระจายออกจากเสน 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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วิจารณผล 
จาก Figure 2 ตัวอยาง paste เปนตัวอยางท่ีมีนํ้าเปนองคประกอบ ซึ่งนํ้าเปนโมเลกุลท่ีสามารถดูดกลืนแสงในชวง 

NIR ไดดีมากจงึทําใหเสนสเปกตรัมมีลักษณะพีคกวางท่ีตําแหนงการดูดกลืนของนํ้าและเน่ืองจากขนาดอนุภาคท่ีไมเทากันจึง
ทําใหเกิดลักษณะของพีคปากแตร เสนสเปกตรัมของสารสกัดขั้นท่ี 2 ซึ่งมีการกําจัดนํ้าออกจากสารละลายจงึไมพบพีคของนํ้า
ในเสนสเปกตรัมและเน่ืองจากตวัอยางเปนของเหลวใสจึงมีผลจากการกระเจิงแสงนอยสงผลใหลักษณะของพีคปากแตรลดลง 
(Osborne et al., 1993) ถึงแมวาผลทางสถิตจิาก Table 1 ของสมการทํานายจากสารสกัดขั้นท่ี 2 และ paste จะใหคา R2 และ 
RPD สูง แตเมื่อพิจารณาจากคา RMSECV ของสมการขางตนพบวาเทคนิค NIRs ยังไมมคีวามสามารถในการทํานายปริมาณ
คลอไพริฟอสตกคางในพริกได เน่ืองจากมีคาความคาดเคล่ือนท่ีสูง โดยเฉพาะในชวงท่ีความเขมขนนอยกวา 100 ppm อยางไร
ก็ตามเมื่อพิจารณาจาก Figure 3 จะพบวาในชวงท่ีความเขมขนมากกวา 100 ppm คาท่ีทํานายไดกับคาจริงมคีาใกลเคียงกัน 
และเมื่อพิจารณาใน Figure 4 พบวาตวัอยางสวนใหญท่ีใชสรางสมการมคีวามเขมขนของคลอไพริฟอสต่ํามากไปจนถงึสูงมาก
ซึ่งไมเหมาะสมในการนํามาสรางสมการรวมกนั จึงทําใหการทํานายปริมาณคลอไพริฟอสเกิดความคาด หากมกีารเพ่ิมจาํนวน
ตัวอยางในแตละชวงของความเขมขนใหมากขึ้นและสรางสมการโดยใชขอมูลท่ีแบงชวงความเขมขนออกเปนชวงๆ อาจทําให
สามารถสรางสมการท่ีใชทํานายปริมาณคลอไพริฟอสท่ีมีความเขมในแตละชวงไดแมนยาํมากขึ้น โดยเฉพาะในชวงท่ีความ
เขมขนสูงกวา 100 ppm 
 

สรุป 
การสรางสมการเทียบมาตรฐานและทวนสอบสมการสําหรับตรวจสอบคลอไพริฟอสในพริกท่ีใหคา R2 และ RPD สูง

ท่ีสุดน้ันไดจากเสนสเปกตรัมจากสารสกัดขั้นท่ี 2 และรองลงมาจะเปนสมการท่ีสรางจากเสนสเปกตรัมของ paste อยางไรก็
ตามเมื่อพิจารณาความผิดพลาดของคาท่ีไดจากการทํานายดวยเทคนิค NIRs กับคาจริงท่ีวเิคราะหดวยเทคนิค GC-MS ของ
ตัวอยางท่ีศึกษา(%error) พบวาสมการท่ีไดยังไมมีความเปนไปไดในการทํานายคลอไพริฟอสโดยเฉพาะในชวงท่ีความเขมขน
นอยกวา 100 ppm  เน่ืองจากใหความผิดพลาดท่ีสูง ในขณะท่ีชวงความเขมขนมากกวา 100 ppm ใหคาความผิดพลาดรอยละ 
8.9 ดังน้ันควรมกีารศกึษาเพ่ิมเติมโดยการเพ่ิมจํานวนตวัอยางในการสรางสมการและสรางสมการแยกในชวงความเขมขนท่ี
แคบลง 
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