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บทคัดย่อ 

 แคดเมียมที่อยู่ในสิ่งแวดล้อมสามารถปนเปื้อนสู่อาหารได้ งานวิจัยนี้จึงได้พัฒนาวิธีการสกัดเพื่อ

การตรวจวัดแคดเมียมด้วยเทคนิคการสกัดระดับจุลภาคด้วยวัฏภาคของเหลวแบบกระจายตัว (DLLME) 

และท าการตรวจวัดสารประกอบเชิงซ้อนระหว่างแคดเมียมและ 1,5-Diphenylcarbazide (DPC) ด้วย

เทคนิค UV-visible spectrophotometry ผู้วิจัยได้ศึกษาภาวะที่ส่งผลต่อการสกัดเพื่อให้ได้ประสทิธิภาพ

การสกัดสูงสุดได้แก่ ชนิดตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัว อัตราส่วนของตัวท าละลายสกัด

และตัวท าละลายกระจายตัว ปริมาณของ 1,5-Diphenylcarbazide และเวลาในการสกัด ภาวะการสกัด

ที่เหมาะสมได้ค่าการเพิ่มความเข้มข้นที่ 16.4  และมีค่าประสิทธิภาพการสกัด 82.1% 

 

 

 

 

 

 

 

ค าส าคัญ : การสกัดระดับจุลภาคด้วยของเหลวแบบกระจายตัว UV-visible spectrophotometry 

แคดเมียม 1,5-ไดฟีนิลคาร์บาไซด์

สารประกอบเชิงซ้อนของแคดเมียมและ DPC 
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Abstract 

 Cadmium presents in the environment can contaminate foods. This study aimed 

to develop an efficient extraction method for cadmium using dispersive liquid-liquid 

microextraction (DLLME) combined with UV-visible spectrophotometry. Parameters 

affecting the extraction efficiency were optimized including types of extraction solvent 

and disperser solvent, concentration of 1,5-diphenylcarbazide (complexing agent), volume 

of extraction solvent and disperser solvent, and extraction time. The optimum condition 

provided 16.4 folds enrichment with 82.1% extraction efficiency. 
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บทที่ 1 

บทน า 

1.1 ความเป็นมาและมูลเหตุจูงใจ   

แคดเมียมเป็นโลหะหนักในรายการสารเคมีที่ต้องระวังเป็นพิเศษสิบประเภท [1] การ
ประยุกต์ใช้แคดเมียมทางอุตสาหกรรมส่งผลให้มีการปนเปื้อนของแคดเมียมในสิ่งแวดล้อมและในห่วงโซ่
อาหารของมนุษย์ เมื่อมนุษย์ได้รับแคดเมียมเข้าสู่ร่างกาย จะเกิดการสะสมของแคดเมียมในอวัยวะต่าง ๆ 
เช่น ไต ตับ หัวใจ ปอด ก่อให้เกิดอาการกระดูกเปราะ (bone softness)  นอกจากนี้ International 
Agency for Research on Cancer ได้จัดให้แคดเมียมเป็นสารก่อมะเร็งกลุ่มที่ 1 ตามข้อมูลของ WHO 
และ EPA ได้ก าหนดปริมาณของแคดเมียมในน้ าด่ืมไว้ที่ 3.0 และ 5.0 µg/L ตามล าดับ  

มีรายงานการน าเทคนิคการวิเคราะห์ธาตุ เช่น    Inductively Coupled Plasma-Mass 
Spectrometry (ICP-MS)[2], Flame Atomic Absorption Spectrometry (FAAS) [3], Electrothermal 
Atomic Absorption Spectrometry (ETAAS) [4]  มาใช้ในการวิเคราะห์ปริมาณแคดเมียมในสิ่งแวดลอ้ม 
อาหารและน้ า อย่างไรก็ตามการวิเคราะห์โดยตรงนั้นท าได้ยากหรือไม่สามารถท าได้ เนื่องจากแคดเมียม
ในสารตัวอย่างอาจมีความเข้มข้นต่ ากว่าค่า LOD ของเครื่องมือหรือวิธีวิเคราะห์ มีการรบกวนจากเมทรกิซ์ 
และ/หรือคุณสมบัติของสารตัวอย่างไม่เหมาะสมกบัเครื่องมือการวิเคราะห ์เพื่อแก้ปัญหาดังกล่าวจึงตอ้งมี
กระบวนการเตรียมสารตัวอย่าง เช่น การแยก การเพิ่มความเข้มข้น และการก าจัดเมทริกซ์ที่ช่วยให้สาร
ตัวอย่างสะอาดก่อนการวิเคราะห์ต่อไป 

การเตรียมตัวอย่างเป็นข้ันตอนที่เปลืองเวลาและทรัพยากรเพราะสารเคมีที่ใช้ในการเตรียม
ตัวอย่างเหลือทิ้งเป็นจ านวนมาก [5] ไม่ว่าจะเป็นกรดที่ใช้ในการย่อยสารตัวอย่าง ตัวท าละลายอินทรีย์ที่ใช้
ในการสกัดและท าความสะอาดสารตัวอย่างที่มีความเป็นพิษสูง [6] เป็นต้น  

เพื่อให้ข้ันตอนการเตรียมสารตัวอย่างมีความเป็นมิตรต่อสิ่งแวดล้อมมากข้ึน จึงมีการคิดค้น
วิธีการเตรียมสารตัวอย่างที่ลดปริมาณสารเคมีที่ใช้และ/หรือเปลี่ยนชนิดของตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ที่มี
ความเป็นพิษน้อยลง 

ตัวอย่างของวิธีการเตรียมตัวอย่างที่มีความเป็นมิตรต่อสิ่งแวดล้อม เช่น การสกัดระดับ
จุลภาคด้วยวัฏภาคของแข็ง (solid phase microextraction: SPME) [7] การสกัดด้วยวัฏภาคของเหลว
ด้วยเมมเบรนเส้นใยกลวง (hollow fiber-liquid phase microextraction) [8] 
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ในงานวิจัยนี้ ผู้วิจัยได้เลือกวิธีการเตรียมตัวอย่างด้วยเทคนิคการสกัดระดับจุลภาคด้วย
ของเหลวแบบกระจาย (dispersive liquid-liquid microextraction: DLLME) ซึ่งเป็นการสกัดระดับ
จุลภาคด้วยวัฏภาคของเหลว (liquid-phase microextraction) ประเภทหนึ่งท ี่พัฒนามาจากการสกัด 
ด้วยวัฏภาคของเหลว (liquid-phase extraction)  

 
1.2 วัตถุประสงค์ของโครงการ 

ศึกษาวิธีการเตรียมสารตัวอย่างด้วยเทคนิคการสกัดระดับจุลภาคด้วยของเหลวแบบกระจาย 
(dispersive liquid-liquid microextraction: DLLME) เพื่อวิเคราะห์หาปริมาณแคดเมียมในสารตัวอยา่ง 
พร้อมทั้งหาภาวะของสกัดที่ให้ประสิทธิภาพสูง เพื่อการวิเคราะห์ที่มีความจ าเพาะและความไวสูงและเป็น
มิตรต่อสิ่งแวดล้อม  

 

1.3 งานวิจัยท่ีเกี่ยวข้อง  

ปี  2014 Yao แ ล ะ ค ณ ะ [8] ไ ด้ ท า ก า ร ผ ส ม อ นุ ภ า ค น า โ น ข อ ง  SiO2 แ ล ะ  1,5-

diphenylcarbazide ลงใน polymethylmethacrylate เพื่อจะน าไปเตรียมเส้นใยอิเล็กโทรสปันพอลิ

เมอร์ส าหรับการวิเคราะห์ไอออนแคดเมียม โดยให้ 1,5-diphenylcarbazide ท าหน้าที่ เป็นตัวเกิด

สารประกอบเชิงซ้อนกับไอออนแคดเมียม และ SiO2 ท าหน้าที่เป็นตัวเพิ่มพื้นที่ผิว พบว่าสีของเส้นใย

เปลี่ยนอย่างเห็นได้ชัด แม้จะมีความเข้มข้นของแคดเมียมไอออนในสารละลายน้อยมาก โดยมีค่า LOD อยู่

ที่ 1 x 10-8  M และมีความจ าเพาะต่อไอออนแคดเมียมเท่านั้น  

ปี 2017 Firat และคณะ [9] ใช้วิธี dispersive liquid-liquid microextraction ในการสกัด

แคดเมียมโดยใช้ diphenylcarbazone เป็นสารเกิดสารประกอบเชิงซ้อน และสกัดด้วยคลอโรฟอร์ม 

จากนั้นน าไปตรวจวัดด้วย slotted quartz tube-flame atomic absorption spectrometry เมื่อท า

การหาภาวะการสกัดและการตรวจวัดที่เหมาะสม พบว่าค่า LOD และ LOQ อยู่ที่ 0.5 และ 1.5 µg/L 

ตามล าดับ 
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ปี 2018 Sanchez-Hachair และคณะ[10]  ได้ท าการตรวจวัด โครเมียม (VI) ในสารละลายที่

มีน้ า เป็นส่วนประกอบ ด้วย direct UV-visible spectrophotometry โดยท าการ เปรียบเทียบ

ประสิทธิภาพในการวัดระหว่างค่าการดูดกลืนแสงของไอออนโครเมตที่เป็นสารละลายสีเหลือง  และ

สารประกอบเชิงซ้อนของโครเมียมกับ 1,5-Diphenylcarbazide (DPC) พบว่า วิธีที่ใช้ DPC ให้ผลที่ไม่มี

ความแม่นย า และมีค่า relative standard deviation อยู่ที่  20-50 %  ขณะที่ตรวจวัดด้วย direct 

method หรือการตรวจวัดกับ chromate ion มีค่า relative standard deviation อยู่ที่ 0.5 % 

ปี 2018 Borzoei และคณะ[11] ได้ท าการหาค่าความเข้มข้นของเหล็กในสารละลายตัวอย่าง
ที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบ โดยท าการสกัดด้วยวิธี dispersive liquid-liquid microextraction และใช้ 3-
hydroxy-1-(3-hydroxyphenyl)-2-methylpyridin-4(1H)-one (3-oH-PMPO) เป็นตัวเกิดสารประกอบ
เชิงซ้อนกับเหล็ก ท าการหาภาวะที่เหมาะสมด้วย central composite design (CCD) ภายใต้ภาวะการ
สกัดที่ เหมาะสม ค่า linear range มี ค่าอยู่ที่  10-750 µg/L และมี  LOD อยู่  5 µg/L ค่า  relative 
standard deviation ของการตรวจวัดที่ความเข้มข้นของเหล็ก 40 µg/Lและ 200 µg/L อยู่ที่ 4.2% และ 
1.2% ตามล าดับ ร้อยละการได้กลับคืนสัมพัมทธ์ของเหล็กในน้ าตัวอย่างมีค่าอยู่ที่ 91-108% 

ปี 2018 Lima และคณะ [12] ได้ท าการศึกษาการใช้ butan-1-ol เป็นตัวท าละลายสกัดใน
การสกัดด้วยเทคนิค dispersive liquid-liquid microextraction ในการสกัดอลูมิเนียม (III) โดยใช้ 
quercetin เป็นตัวเกิดสารประกอบเชิงซ้อนกับอลูมิเนียมแล้วท าการตรวจวัดด้วยวิธี UV-visible 
spectrophotometry พบว่ามีค่า LOD และ LOQ มีค่า 2.0 µg/L และ 7.0 µg/L ตามล าดับ และมี 
linear range ตั้งแต่ 7.5-165.0 µg/L 
 

1.4 ประโยชน์ท่ีคาดว่าจะได้รับ 

ไดวิ้ธีการเตรียมสารตัวอย่างที่เพื่อวิเคราะห์แคดเมียมในอาหารด้วยเทคนิค DLLME ซึ่งเป็น

การเตรียมสารตัวอย่างที่เป็นมิตรต่อสิ่งแวดล้อม  
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1.5 ทฤษฎีท่ีเกี่ยวข้อง 

1.5.1 Liquid-liquid extraction (LLE)  

เทคนิคการแยกโดยการสกัดโดยใช้วัฏภาคของเหลว (หรือเรียกว่า การสกัดโดยตัวท าละลาย) 

เป็นเทคนิคการแยกที่ใช้หลักการการแพร่ของตัวถูกละลายระหว่างวัฏภาคของเหลวสองวัฏภาคที่ไม่

ละลายซึ่งกันมาสัมผัสกัน ในกระบวนการนี้จะมีการแพร่ของสารระหว่างวัฏภาคของเหลวหนึ่งไปสู่อีกวัฏ

ภาคของเหลวหนึ่ง โดยปกติวัฏภาคของเหลวหนึ่งจะเป็นน้ าหรือสารละลายที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบ 

(aqueous mixture) และอีกวัฏภาคของเหลวหนึ่งจะเป็นสารละลายอินทรีย์ที่ไม่มีข้ัว ในข้ันตอนการสกัด

ด้วยวัฏภาคของเหลวประกอบด้วยข้ันตอนการผสม (mixing) ตามด้วยข้ันตอนการแยกวัฏภาค (phase 

separation)  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                     

 

 

 

 
 

                                                                         

 

รูปท่ี 1.1 ตัวอย่างการสกัดด้วยวัฏภาคของเหลว 
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1.5.2 Dispersive liquid-liquid microextraction (DLLME) 

DLLME หรือการสกัดระดับจุลภาคด้วยของเหลวแบบกระจาย เป็นเทคนิคการสกัดระดับ
จุลภาคด้วยวัฏภาคของเหลวประเภทหนึ่ง ซึ่งพัฒนามาจากการสกัดด้วยวัฏภาคของเหลว โดยเทคนิคการ
สกัดนี้จะใช้ระบบสารละลายประกอบกัน 3 ส่วน คือ ตัวท าละลายสกัด (extraction solvent), ตัวท า
ละลายกระจายตัว (disperser solvent) , และสารตัวอย่างที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบ  (aqueous 
sample)    

ข้ันตอนการสกัดด้วยเทคนิค DLLME แสดงดังรูปที่ 1.2 เมื่อน าส่วนผสมที่มีสดัส่วนเหมาะสม
ระหว่างตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวฉีดลงในสารละลายตัวอย่างที่มีสารที่สนใจ 
(Analyte)  จะเกิดภาวะแขวนลอยของตัวท าละลายในสารตัวอย่างสังเกตุได้จากความขุ่นในสารตัวอย่าง 
ความขุ่นที่สังเกตุเห็นเป็นผลมาจากการกระจายของตัวท าละลายสกัดที่ไม่ละลายในน้ าเป็นหยดละออง
ขนาดเล็ก ในข้ันตอนน้ีพื้นที่ผิวของตัวท าละลายกระจายตัวจะเพิ่มข้ึนอย่างมาก ท าให้สารตัวอย่างที่สนใจ
ที่มีคุณสมบัติไม่ชอบน้ าสัมผัสตัวท าละลายสกัดอย่างง่ายดาย และสมดุลการแพร่ของสารตัวอย่างจากช้ัน
น้ าไปยังช้ันตัวท าละลายสกัดจะเกิดข้ึนอย่างรวดเร็ว  ดังนั้นเวลาที่ใช้ในการสกัดจึงสั้น 

การเร่งการแยกวัฏภาคระหว่างช้ันสารตัวอย่างและช้ันตัวท าละลายสกัดสามารถท าได้โดย
การเซนตริฟิวจ์ และสามารถน าช้ันตัวท าละลายสกัดออกไปได้ด้วยเข็มฉีดยาก่อนจะน าไป วิเคราะห์
ต่อไป  ข้อดีของการสกัดแบบ DLLME คือ ความง่ายของวิธีการสกัด การท าซ้ า ราคาถูก ค่าการได้กลับคืน
และ ค่า enrichment factor สูง ใช้เวลาในการสกัดน้อย ก็ตามเทคนิค DLLME เหมาะส าหรับการสกัด
สารประเภท polyaromatic hydrocarbon ซึ่งเป็นสารอินทรีย์ หากต้องการสกัดสารประเภทโลหะ
จะต้องมีการเติมสารจับโลหะที่เป็นลิแกนด์หรือคีเลตลงไป เพื่อให้ไอออนโลหะที่อยู่ในสารตัวอย่างที่มีน้ า
เป็นส่วนประกอบกลายเป็น metal complex ที่สามารถสกัดด้วยตัวท าละลายสกัดได้ 
 
 
 
 
 
 
 

รูปท่ี 1.2 กระบวนการสกัดแบบ Dispersive liquid-liquid microextraction 
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พารามิเตอร์ที่ใช้ในการระบุประสิทธิภาพของเทคนิค DLLME ได้แก่ enrichment factor 
(EF) และ extraction recovery (ER) 

Enrichment factor แสดงให้เห็นถึงอัตราส่วนระหว่างความเข้มข้นของสารที่สนใจในช้ันตัว

ท าละลายสกัด (Csed) และความเข้มข้นของสารที่สนใจที่อยู่ในสารตัวอย่างก่อนการสกัด (C0) โดย Csed 

สามารถค านวณได้จากการกราฟมาตรฐาน สมการของ Enrichment factor แสดงในสมการ (1) 
 

………………………………(1) 
 

Extraction Recovery เป็นค่าที่ก าหนดร้อยละของปริมาณสารทีส่นใจทั้งหมด (n0) ที่เข้า

ไปอยู่ในตัวท าละลายสกัด (nsed) โดยค่า Vsed และ Vaq คือ ปริมาตรของตัวท าละลายสกัดหลังการสกัด

และปริมาตรของสารละลายตัวอย่างตามล าดับ ซี่งสามารถค านวณได้ตามสมการที่ (2) และ (3) 
 

………………………………(2) 
 

………………………………(3) 
 

 

ตารางท่ี 1.1 แสดงสมบัติทางกายภาพของตัวท าละลายสกดัที่เหมาะสมส าหรบัการสกัดด้วย 
เทคนิค DLLME 

 

 
 ชนิดตัวท าละลายสกัด จุดหลอมเหลว (°C) จุดเดือด (°C) 

ความหนาแน่น 
(g/mL) 

Dichloromethane -95.1 40 1.33 
Chloroform -63.6 61.1 1.48 
Carbon tetrachloride -23.0 76.8 1.59 
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1.5.3 Dispersive liquid-liquid microextraction based on solidification of 

floating organic drop (DLLME-SFO) 

DLLME-SFO (dispersive liquid-liquid microextraction based on solidification of 
floating organic drop) เป็นเทคนิคการสกัดที่ใช้หลักการเดียวกันกับ DLLME เพียงแต่ตัวท าละลายสกัด
จะมีคุณสมบัติคือ มีความหนาแน่นน้อยกว่าน้ าและมีจุดหลอมเหลวที่ใกล้เคียงกับอุณหภูมิห้อง หลังจากที่
ฉีดตัวท าละลายสกัดผสมตัวท าละลายกระจายตัวในสารละลายตัวอย่างแล้วน าไปเซนตริฟิวจ ์ตัวท าละลาย
สกัดจะลอยอยู่เหนือผิวสารละลายตัวอย่าง จากนั้นจึงน าไปแช่ในอ่างน้ าแข็งจนอุณหภูมิต่ ากว่าจุด
หลอมเหลวของตัวท าละลายสกัด และกลายเป็นของแข็งที่สามารถแยกออกมาจากสารละลายตัวอย่างได้
ง่ายและละลายเมื่ออยู่ในอุณหภูมิห้อง 

ตารางท่ี 1.2 แสดงสมบัติทางกายภาพของตัวท าละลายสกดัที่เหมาะสมส าหรบัการสกัดด้วย 
เทคนิค DLLME-SFO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 1.3 กระบวนการสกัดแบบ Dispersive liquid-liquid microextraction based on solidification 
of floating organic drop (DLLME-SFO) 

ชนิดตัวท าละลายสกัด จุดหลอมเหลว (°C) จุดเดือด (°C) 
ความหนาแน่น 

(g/mL) 
1-decanol 6.4 233 0.83 
1-undecanol 19 243 0.83 
1-dodecanol 22-24 259 0.83 
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………………………………(4) 

 

สมการที่ (4) ข้างต้น เป็นสมการที่เกี่ยวข้องกับการสกัดแบบ DLLME-SFO  โดยแสดงวิธีการ
ค านวณหาส่วน (fraction, q) ของสารที่สนใจที่ยังคงเหลืออยู่ในสารตัวอย่างที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบ เมื่อ 
Vaq คือปริมาตรของสารตัวอย่าง  V0 คือปริมาตรของตัวท าละลายสกัดอินทรีย์และ  K คือสัมประสิทธิการ
กระจายตัว (partition coefficient) และ n คือจ านวนครั้งในการสกัด  

เนื่องจาก DLLME-SFO กระบวนการสกัดใช้ปริมาตรตัวท าละลายสกัดเพียงในระดับ
ไมโครลิตร ดังนั้นจึงก าหนดให้ n มีค่าเท่ากับ 1   เพื่อที่จะเพิ่มประสิทธิภาพในการสกัด ค่า q ในสมการ
จะต้องมีค่าน้อยที่สุด   การเพิ่มปริมาตรของตัวท าละลายสกัด และเลือกตัวสกัดที่มีค่า K สูงจะเป็นตัวที่ท า
ให้ค่า q ลดลง   

 

1.5.4 สมบัติของ 1,5-Diphenylcarbazide (DPC) 

ลักษณะทางกายภาพของ 1,5-Diphenylcarbazide (DPC) จะมีลักษณะเป็นผงหรือเกล็ดสี
ขาว มีจุดหลอมเหลวอยู่ที่ 170-172 °C สามารถละลายได้ในเอทานอล อะซีโตน กรดอะซีติก  และมี
น้ าหนักโมเลกุล 242.28 g/mol ดังแสดงในตารางที่ 1.3 

ตารางท่ี 1.3 สมบัตทิางกายภาพของ 1,5-Diphenylcarbazide (DPC) 

 

 

 

 

 

 

 

 

สูตรเคมี  (C6H5.NH.NH)2CO หรอื C13H14N4O 
ชื่ออ่ืน ๆ 2,2-Diphenylcarbonic dihydrazide 
น  าหนักโมเลกุล (g/mol) 242.28 
ลักษณะ ผงหรือเกล็ดสีขาว  
ความสามารถในการละลาย ละลายในเอทานอล อะซโีตน กรดอะซีติก 
จุดหลอมเหลว (°C) 170-172  
จุดเดือด สลายตัว 
ความหนาแน่น (g/mol) 420 
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รูปท่ี 1.4 โครงสร้างของ 1,5-Diphenylcarbazide 

นอกเหนือจากคุณสมบัติทางกายภาพดังตารางที่ 1.3 แล้ว 1,5-Diphenylcarbazide ยังมี
สมบัติด้านอุณหพลศาสตร์เฉพาะตัว กล่าวคือ 1,5-Diphenylcarbazide ในรูปสารละลายจะมีสี
หลากหลายเมื่อ pH เปลี่ยนไป โดยที่ pH 0 ถึง 9 สารละลายของ 1,5-Diphenylcarbazideจะไม่มีสี แต่
จะมีสีแดงที่มีค่าการดูดกลืนแสงสูงสุดที่ 490 nm ระหว่าง pH 10 - 12 สารละลายสีแดง เกิดข้ึนจาก 
nucleophilic attack ของไอออนไฮดรอกไซด์ [13] กับ 1,5-Diphenylcarbazide ดังสมการ  

 
DPC + OH-                   DPC-OH-   + H+ 

 ไม่มีสี                                                 สีแดง  

 

 

 

 
 

 
 
 

 
รูปท่ี 1.5 กราฟแสดงค่าการดูดกลืนแสงที่ 490 nm ของสารละลาย 1,5-Diphenylcarbazide  
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เนื่องจากเทคนิคการสกัดแบบ DLLME และ DLLME-SFO จะใช้ตัวท าละลายสกัดที่ไม่มีข้ัว
จนถึงมีขั้วน้อย ในการสกัดไอออนของโลหะเช่นแคดเมียม จะต้องท าให้ไอออนของโลหะเกิดสารประกอบ
เชิงซ้อนที่สามารถละลายได้ดีในตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ก่อน งานวิจัยเลือก 1,5-Diphenylcarbazide 
เป็นคีเลตในการจับไอออนของแคดเมียมเป็นสารประกอบเชิงซ้อนดังสมการ 

    

 

Cd2+   +   2                       +     2H+ 

 

 

 

รูปท่ี 1.6 สมการการเกิดสารประกอบเชิงซ้อนของ 1,5-Diphenylcarbazide กับแคดเมียม 
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1.5.5 ปัจจัยท่ีส่งผลต่อประสิทธิภาพการสกัดของ DLLME และ DLLME-SFO  
กรณีสกัดไอออนโลหะ  
1.5.5.1 ชนิดและปริมาตรของตัวท าละลายสกัด 
ชนิดและปริมาตรของตัวท าละลายสกัดส่งผลต่อประสิทธิภาพการสกัด ตัวท าละลายสกัดแต่

ละชนิดมีความสามารถในการสกัดแตกต่างกัน ข้ึนกับโครงสร้างของตัวท าละลายสกัดและตัวถูกละลาย
หรือในที่นี้คือสารที่สนใจ คุณสมบัติของตัวท าละลายสกัดที่ต้องการ คือ ควรจะสามารถละลายได้ในตัวท า
ละลายกระจายตัวและมีค่าการละลายในน้ าต่ า มีค่าสัมประสิทธิการกระจายตัวสูง และมีความจ าเพาะต่อ
ตัวถูกละลาย ปัจจัยด้านอื่นที่มีผลต่อการเลือกชนิดของตัวท าละลายสกัดคือ จุดเดือด ความหนาแน่น 
interfacial tension ความหนืด การกัดกร่อน การติดไฟ ความเสถียร ความเป็นพิษ ความพร้อมใช้งาน
ของสาร และค่าใช้จ่าย  

ปริมาตรของตัวท าละลายสกัดส่งผลต่อประสิทธิภาพการสกัดโดยตรง จากสมการ (1) จะ
เห็นได้ว่า การเพิ่มปริมาตรตัวท าละลายสกัด จะท าให้ค่าการได้กลับคืนจะเพิ่มสูงข้ึน แต่ค่า enrichment 
factor จะลดลง อย่างไรก็ตาม ในกรณีของเทคนิค DLLME-SFO  ค่า enrichment factor มีความส าคัญ
มากกว่าค่าการได้กลับคืน เนื่องจากสารที่สนใจที่สกัดออกมาจะละลายอยู่ในตัวท าละลายสกัดโดยที่ไม่มี
การระเหยตัวท าละลายออก การเพิ่มปริมาตรของตัวท าละลายสกัดจะท าให้ค่า Csed เนื่องจากผลของการ
เจือจาง (dilution effect)  

ค่า enrichment factor แสดงให้เห็นถึงความจ าเพาะของตัวท าละลายสกัดได้  (gain in 
sensitivity) นอกจากนี้ การใช้ตัวท าละลายสกัดปริมาตรสูงก่อให้เกิดสารละลายขุ่นที่ไม่เสถียร เนื่องจาก
พื้นที่ผิวระหว่างตัวท าละลายสกัดและสารละลายตัวอย่างมีค่าลดลง ดังนั้นส่วนใหญ่ การใช้ตัวท าละลาย
สกัดให้มีปริมาตรน้อยเป็นทางเลือกที่ดีที่สุด  

 
1.5.5.2 ชนิดและปริมาตรของตัวท าละลายกระจายตัว 
คุณสมบัติของตัวท าละลายกระจายตัวที่ดี คือ ต้องสามารถละลายได้ทั้งในตัวท าละลาย

อินทรีย์และสารตัวอย่างที่มีน้ าเป็นสว่นประกอบ ตัวอย่างตัวท าละลาย เช่น เมทานอล เอทานอล อะซีโตน 
และ  อะซีโตรไนไตร น ามาเป็นตัวท าละลายกระจายตัว  การเปลี่ยนตัวท าละลายกระจายตัวที่เป็น
สารอินทรีย์ส่งผลต่อประสิทธิภาพการสกัด จึงต้องท าการพิจารณาชนิดของตัวท าละลายกระจายตัว   
นอกจากนี้ก็ต้องพิจารณาปริมาตรของตัวท าละลายกระจายตัวเช่นกัน ปริมาตรของตัวกระจายตัวที่
เหมาะสมควรจะอยู่ในช่วง 5-500 ไมโครลิตร  ถ้าปริมาตรน้อยเกินไป ปริมาณตัวกระจายอาจไม่พอในการ
เกิดหยดละอองขนาดเล็กในการสกัด ในทางกลับกัน ปริมาตรที่มากเกินไปจะท าให้ความมีข้ัวของสาร
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ตัวอย่างจะลดลง ท าให้ค่าสัมประสิทธ์ิการกระจายตัวของสารที่สนใจลดลงส่งผลให้ประสิทธิภาพในการ
สกัดลดลง  โดยทั่วไปแล้ว สัดส่วนของตัวท าละลายกระจายตัวและสารตัวอย่างจะอยู่ที่ประมาณ 1:5 ถึง 
1:10   

1.5.5.3 เวลาท่ีใช้ในการสกัด 
เวลาในการสกัดเป็นเวลาที่น้อยที่สุดที่จะเกิดสมดุลระหว่างหยดอินทรีย์และสารตัวอย่างที่

มีน้ าเป็นส่วนประกอบ หากใช้เวลามากเกินไปก่อนกระบวนการท าให้ตัวสกัดอินทรีย์กลายเป็นของแข็ง จะ
เป็นการยืดเวลาการสกัดอย่างไม่จ าเป็น ในทางกลับกัน หากแยกตัวสกัดอินทรีย์ออกมาก่อนที่จะถึงสมดุล 
ปริมาณของสารที่สนใจที่สกัดออกมาได้จะน้อยลง ส่งผลต่อประสิทธิภาพในการสกัด  โดยปกติแล้วเวลาที่
ใช้จะอยู่ในช่วงไม่กี่วินาทีหรือไม่กี่นาทีเพียงพอที่จะท าได้เกิดสมดุลระหว่างตัวท าละลายอินทรีย์และ
สารละลายตัวอย่าง  กล่าวโดยย่อคือ เวลาการสกัดจะไม่ส่งผลต่อประสิทธิภาพการสกัดตราบใดที่ท าการ
แยกเฟส ณ หรือหลังจากความเข้มข้นของสารที่สนใจเข้าสู่สมดุล 

 
1.5.5.4 อุณหภูมิท่ีใช้ในการสกัด 
การเพิ่มอุณหภูมิของสารตัวอย่าง จะช่วยเพิ่มการแพร่ (diffusion) ของสารที่สนใจและเพิ่ม 

partitioning ของสารที่สนใจระหว่างตัวสกัดอินทรีย์และสารละลายตัวอย่าง และยังส่งผลต่อสมดุลและ 
precision ของวิธี ดังนั้นจะต้องควบคุมอุณหภูมิให้ดี นอกจากนี้ อุณหภูมิสูงสามารถเพิ่มความสามารถใน
การละลายของตัวท าละลายสกัดลงในสารละลายตัวอย่าง ผลดังกล่าวท าให้วิธีการสกัดแบบ DLLME-SFO 
ต้องสกัดที่อุณหภูมิห้อง (ambient temperature) 

 
1.5.5.5 ค่า pH ของสารละลายตัวอยา่งท่ีมีน  าเป็นส่วนประกอบ 

โดยปกติแล้ว การสกัดสารอินทรีย์จากสารตัวอย่างที่มีน้ าเปน็ส่วนประกอบสามารถท าได้เมือ่
สารประกอบอินทรีย์นั้นอยู่ในรูปทีไ่ม่เปน็ไอออน (nonionized state)  อย่างไรก็ตาม ส าหรับสารประกอบ
ที่ เกิด เป็นไอออนได้  (ionizable compound) ควรปรับ ค่า pH ของสารละลายตัวอย่างเพื่อให้
สารประกอบนั้น ๆ อยู่ในรูปที่ไม่เป็นไอออนให้มากที่สุด 
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1.5.5.6 การคนสารและความเร็วในการคนสาร (stirring and stirring rate) 
ข้ันตอนการกระจายตัว  (dispersion step) ไม่ได้ข้ึนอยู่กับชนิดและปริมาตรของตัวท า

ละลายกระจายตัวเพียงอย่างเดียว แต่ข้ันตอนการผสมหรือการคนสารก็ส่งผลต่อประสิทธิภาพการสกัด
เช่นกัน การเพิ่มความเร็วในการคนจะช่วยลดความหนาของฟิล์มที่แพร่ผ่าน (diffusion film) และเพิ่ม 
mass transfer ของสารที่สนใจระหว่างสารละลายตัวอย่างและตัวท าละลายสกัด 
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1.5.6 การวิเคราะห์ด้วยเทคนิค UV-visible spectrophotometry 

Ultraviolet-visible spectrophotometry เป็นเทคนิคการวิเคราะห์แบบ spectroscopy 

แบบหนึ่งที่อาศัยหลักการวัดการลดลงของ electromagnetic radiation เนื่องจากสารที่เกิดการดูดซับ

แสง (absorbing substance) ซึ่งการแผ่รังสี (radiation) จะมีสเปกตรัมอยู่ในช่วงความยาวคลื่นประมาณ 

190 – 800 นาโนเมตร ซึ่ งจะมีความแตกต่างกันของช่วงพลังงานและประเภทของการกระตุ้น 

(excitation)  การลดลงของ electromagnetic radiation เป็นผลมาจาก การสะท้อน (reflection), การ

กระเจิง (scattering), การดูดกลืน (absorption) หรือ การรบกวน (interference) อย่างไรก็ตาม การวัด 

electromagnetic radiation ที่ลดลงให้แม่นย า สามารถวัดได้จากการดูดกลืนเท่านั้น โดยค่าการดูดกลืน

แสงจะเป็นสัดส่วนกันกับความเข้มข้นของสารที่สนใจและระยะทางของแสงที่ว่ิงผ่านสารตัวอย่างระหว่าง

การวัด  ความสัมพันธ์ดังกล่าวเรียกว่า กฎของเบียร์ (Beer’s law)  ซึ่งเขียนได้ดังสมการที่ (6) 

A= εbc                        ………………………………(6) 

A คือ ค่าการดูดกลืนแสง 

ε คือ molar absorbance coefficient มีหน่วยเป็น mol-1 L cm-1 

b คือ ระยะที่แสงส่องผ่านสารตัวอย่าง มหีน่วยเป็นเซนติเมตร 

c คือ ความเข้มข้นของสารทีส่นจหรอืสารที่เป็นตัวดูดกลืนแสง มีหน่วยเป็น mol L-1 

 

 

 

  

 

   

 

 

รูปท่ี 1.7 แสดงการจัดเรียงเครือ่งของเครือ่ง UV-visible spectrometer  
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บทที่ 2 
การทดลอง 

2.1 เครื่องมือและอุปกรณ์ 

2.1.1 อุปกรณ์การทดลอง 

2.1.1.1 ไมโครปิเปตต์ 

2.1.1.2 กระบอกฉีดยาขนาด 3 mL หรือ 5 mL 

2.1.1.3 หลอดไมโครเซนตริฟิวจ์  
2.1.1.4 หลอดทดลองขนาด 5 mL 
2.1.1.5 บีกเกอร ์
2.1.1.6 ช้อนตักสาร/ที่คีบ 
2.1.1.7 หลอดเซนตริฟิวจ์ขนาด 15 mL 
2.1.1.8 ขวดฉีดน้ ากลั่น 
2.1.1.9 หลอดหยด 
2.1.1.10 Quartz cuvette 
2.1.1.11 Micro quartz cuvette 
2.1.1.12 ถุงมือ 
2.1.1.13 กระบอกตวงขนาด 50 mL 
2.1.1.14 แผ่นพาราฟลิ์ม 
2.1.1.15 ขวดก าหนดปริมาตรขนาด 10, 25, 100, 250 mL 

2.1.2 เครื่องมือการทดลอง 
2.1.2.1 pH meter (Mettler Toledo, Thailand) 
2.1.2.2 vortex (Vortex genie 2, Scientific Industries, USA)  
2.1.2.3 centrifuge (Thermo Scientific, USA) 
2.1.2.4 เครื่องช่ังดจิิตอล (Mettler Toledo, Thailand) 
2.1.2.5 เครื่อง spectrophotometer (Spectronic200, Thermo Scientific, USA) 
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2.2 สารเคม ี
2.2.1 แคดเมียมไนเตรด (1000 ppm, ACS, Merck, Germany) 
2.2.2 โซเดียมคาร์บอเนต (99.7%, Riedel-de Haën, Germany) 
2.2.3 โซเดียมไบคาร์บอเนต (99.7%, Merck, Germany) 
2.2.4 ไดฟีนิลคาร์บาไซด์ (97.0%, ACS, Fluka, Switzerland) 
2.2.5 ไดคลอโรมเีทน (99.8%, A.R., Lab-scan, Thailand) 
2.2.6 คลอโรฟอรม์ (99.0%, Kanto Chemical, Japan) 
2.2.7 เมทานอล (99.9%, Honeywell, USA) 
2.2.8 เอทานอล (99.9%, ACS, Merck, Germany) 
2.2.9 อะซีโตน (99.8%, ACS, Merck, Germany) 
2.2.10 อะซีโตไนไตร (99.7%, Merck, Germany) 
2.2.11 กรดไนตริก (65%, ACS, Merck, Germany) 
2.2.12 1-เดคานอล (99.0%, Merck, Germany) 
2.2.13 น้ า Milli-Q 
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2.3 วิธีการทดลอง 

2.3.1 การเตรยีมสารละลายมาตรฐานแคดเมียม (Cd2+ solution) ความเข้มข้น 1 ppm  

 ปิเปตสารละลายมาตรฐานแคดเมียมไนเตรต [Cd(NO3)2] ความเข้มข้น 1000 ppm

ปริมาตร 1 mL ลงในขวดก าหนดปริมาตรขนาด 1000.00 mL แล้วปรับปริมาตรด้วย 

น้ า Milli-Q จนถึงขีดก าหนดปริมาตร 

2.3.2 การเตรยีมสารละลายมาตรฐานแคดเมียม (Cd2+ solution) ความเข้มข้น 200 ppm 

ปริมาตร 10 mL ส าหรับสรา้งกราฟเทียบมาตรฐาน 

ปิเปตสารละลายมาตรฐานแคดเมียมไนเตรต [Cd(NO3)2] ความเข้มข้น 1000 ppm 

ปริมาตร 2 mL ลงในขวดก าหนดปริมาตรขนาด 10.00 mL แล้วปรับปริมาตรด้วยน้ า 

Milli-Q จนถึงขีดก าหนดปริมาตร 

2.3.3 การเตรยีมสารละลาย 1,5-diphenylcarbazide ปริมาตร 25 mL ท่ีความเข้มข้น 

10.0 mM 

ช่ังน้ าหนัก 1,5-Diphenylcarbazide  0.06057 กรัม ใส่ลงในขวดก าหนดปริมาตรขนาด  

25.00 mL แล้วปรับปริมาตรด้วยเมทานอล 

2.3.4 การเตรยีมสารละลายบัฟเฟอร์ความเข้มข้น 1.0 M ปริมาตร 100 mL 

ช่ังน้ าหนักโซเดียมไบคาร์บอเนต 3.8724 กรัม และโซเดียมคาร์บอเนต 5.7134 กรัม ใส่ใน

บีกเกอร์ แล้วเทใส่ลงในขวดก าหนดปริมาตรขนาด 100 mL ก่อนจะละลายด้วยน้ า  

Milli-Q และปรับปริมาตรจนถึงขีดก าหนดปริมาตร 

ตารางท่ี 2.1 สารและน้ าหนักของสารที่ใช้ในการเตรียมสารละลายบัฟเฟอร์ 

 

 

 

 

 

 

 

pH 9.60 
สารเคม ี น  าหนัก (g) โมลาริต ี

โซเดียมไบคาร์บอเนต (84 g/mol) 3.8724 0.461 
โซเดียมคาร์บอเนต (106 g/mol) 5.7134 0.539 
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2.3.5 การสร้างกราฟมาตรฐานของแคดเมียมในชั นตัวท าละลายท่ีมีน  าเป็นส่วนประกอบ  
ปิเปตสารละลายแคดเมียม 200 ppm ตามปริมาตรที่ก าหนดดังตารางที่ 2.2 ลงในขวด

ก าหนดปริมาตรขนาด 10.00 mL  จากนั้นปิเปตสารละลายบัฟเฟอร์ pH 9.6 ความเข้มข้น 

1.0 M ลงไป 1 mL จึงปิเปตสารละลาย 1,5-Diphenylcarbazide ปริมาตร 1 mL ลงไป 

จากนั้นปรับปริมาตรด้วยน้ า Milli-Q แล้วตั้งทิ้งไว้ให้เกิดปฏิกิริยา 2 ช่ัวโมง น าสารละลาย

จากแต่ละจุดไปวัดค่าการดูดกลืนแสงที่ความยาวคลื่น 496 nm  

 

ตารางท่ี 2.2 ข้ันตอนการเตรียมกราฟมาตรฐานแคดเมียมในช้ันสารละลายทีม่ีน้ าเป็นส่วนประกอบ 

 

  

จุดที ่
[Cd2+] 
(ppm) 

ปริมาตรแคดเมียม 
200 ppm ที่ต้อง 
ปิเปตมา (µL) 

ปริมาตรสารละลาย
บัฟเฟอร์ pH 9.6,1.0 

M (mL) 

ปริมาตร
สารละลาย 
DPC (mL) 

ปรับปริมาตรด้วย
น  า Milli-Q เป็น 

(mL) 

ตั งทิ งไว้
เป็นเวลา 
2 ชั่วโมง 

1 0.0 0 1.00 1.00 10.00 

2 1.0 50 1.00 1.00 10.00 

3 2.0 100 1.00 1.00 10.00 

4 3.0 125 1.00 1.00 10.00 

5 3.5 150 1.00 1.00 10.00 

6 4.0 200 1.00 1.00 10.00 
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2.3.6 การสร้างกราฟมาตรฐานของแคดเมียมในชั นตัวท าละลายสกัดอินทรีย์  
น าสารละลายที่ได้จากการเตรียมสารละลายจากตารางที่ 2.2 ในแต่ละจุดมาจุดละ 5 mL 

ใส่ลงในหลอดเซนตริฟิวจ์ขนาด 15 mL  จากนั้นเติมตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ลงไป  

10 mL แล้วท าการ Vortex เป็นเวลา 1 นาที แล้วน าช้ันตัวท าละลายสกัดไปวัดค่าการ

ดูดกลืนแสงด้วยเครื่อง UV-Visible Spectrophotometry ที่ความยาวคลื่น 521 nm 

 

ตารางท่ี 2.3 ข้ันตอนการเตรียมกราฟมาตรฐานแคดเมียมในช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ 

   
  

จุดที ่
ความเข้มข้นของ
แคดเมียม (ppm) 

ปริมาตรวัฏภาคที่มีน  า
เป็นส่วนประกอบ 

(mL) 

ปริมาตรของวัฏภาคตัวท าละลาย
สกัดอินทรีย์ (mL) ท าการสกัดในหลอด

เซนตริฟิวจ์ขนาด 15 
mL  ก่อนน าชั นตัวท า
ละลายสกัดอินทรีย์ไป
วัดค่าการดูดกลืนแสง
ด้วยเครื่อง UV-visible 

1 0.0 5.00 10.00 

2 1.0 5.00 10.00 

3 2.0 5.00 10.00 

4 3.0 5.00 10.00 

5 3.5 5.00 10.00 
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2.3.7   การสกัดด้วยเทคนิค DLLME 
 2.3.7.1 ขั นตอนการสกัดด้วยเทคนิค DLLME 

1. น าสารละลายตัวอย่างที่มี Cd (II) ความเข้มข้น 1 ppm ปริมาตร 10.00 mL ใส่ลงใน 
หลอดเซนตริฟิวจ์ขนาด 15 mL  

2. เติมสารละลายบัฟเฟอร์ pH ที่ก าหนดลงไป 1 mL  
3. ผสมสารละลาย 1.5-Diphenylcarbazide 1 mL ตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลาย

กระจายตัวตามชนิดและปริมาตรที่ก าหนดในหลอด micro tube   
4. น าสารละลายจากข้อ 3. บรรจุใส่หลอดฉีดยา แล้วฉีดลงไปในสารตัวอย่าง  
5. น าหลอดเซนตริฟิวจ์ไปเซนตริฟวิจ์ที่ 5000 rpm อุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียสตามเวลาที่

ก าหนด  
6. ใช้เข็มฉีดยาดูดตัวท าละลายสกัดออกจากสารละลายตัวอย่างออกมาใส่ลงในหลอด

ทดลอง  
7. ระเหยตัวท าละลายสกัดออก น าส่วนที่เหลือละลายด้วยเมทานอลจนมีค่าการดูดกลืน

แสงที่ เหมาะสมแล้วน าไปตรวจวัดค่าการดูดกลืนแสงด้วยเครื่อง UV-visible 
spectrophotometer 
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2.3.7.2 การหาภาวะท่ีเหมาะสมในการสกัดแคดเมียมด้วยเทคนิค DLLME 

การหาภาวะที่เหมาะสมในการสกัดแคดเมียมด้วยเทคนิค DLLME จะท าการ

หาภาวะที่เหมาะสมในพาราติเตอร์หนึ่ง โดยให้พารามิเตอร์อื่น ๆ มีค่าคงที่ หลังจากปรบั

พารามิเตอร์หนึ่งให้มีประสิทธิภาพการสกัดที่สูงที่สุดแล้ว จึงท าการปรับพารามิเตอร์อื่น

ต่อโดยที่ใช้พารามิเตอร์ที่ปรับให้มีประสิทธิภาพสูงสุดแล้วในการปรับพารามิเตอร์อื่น

ต่อไป 

 

2.3.7.2.1  ชนิดตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวท่ีเหมาะสม 

ชนิดของตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวที่ท าการศึกษา
แสดงไว้ดังตารางที่ 2.5 และใช้ภาวะในการสกัดเบื้องต้นคือ สกัดที่อุณหภูมิห้อง, 
ความเข้มข้น1,5-Diphenylcarbazide 5.0 mM, สารละลายบัฟเฟอร์ pH 9.6 1.0 
M,  ตัวท าละลายสกัด 350 µL, ตัวท าละลายกระจายตัว 800 µL, เวลาเซนตริฟิวจ์ 
15 นาที 5000 rpm  

ตารางท่ี 2.4 ชนิดตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวที่ท าการศึกษา 

 

 

 

 

  

ชนิดตัวท าละลายสกัด ชนิดตัวท าละลายกระจายตัว 

Dichloromethane methanol, ethanol, acetone, acetonitrile  

Chloroform methanol, ethanol, acetone, acetonitrile 
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2.3.7.2.2 ความเข้มข้นของ 1,5-Diphenylcarabzide ท่ีเหมาะสม 

ปรับความเข้มข้นของ 1,5-Diphenylcarbazide ตั้งแต่  1.0, 3.0, 5.0, 

7.0, 10.0 mM โ ด ย เ ต รี ย ม ส า ร ล ะ ล า ย  5 mL จ า ก ส า ร ล ะ ล า ย  1,5-

Diphenylcarbazide ความเข้มข้น 10.0 mM  

ภาวะในการสกัดเบื้องต้น คือ สกัดที่อุณหภูมิห้อง, สารละลายบัฟเฟอร์ pH 

9.6 1.0 M, ตัวท าละลายสกัด 350 µL, ตัวท าละลายกระจายตัว 800 µL, เวลาเซน

ตริฟิวจ์ 15 นาที 5000 rpm  

 

ตารางท่ี 2.5 ความเข้มข้นของ1,5-Diphenylcarbazide ทีท่ าการศึกษา 

 

 

 

 

 

 

 

  

ความเข้มข้น 
DPC (mM) 

DPC ความเข้มข้น 10 mM 
ท่ีต้องปิเปตมา (mL) 

ปรับปริมาตรด้วย 
เมทานอลเป็น (mL)  

1.0 0.50 5.00 

3.0 1.50 5.00 

5.0 2.50 5.00 

7.0 3.50 5.00 

10.0 5.00 5.00 
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2.3.7.2.1 อัตราส่วนระหว่างตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวท่ี

เหมาะสม 

อัตราส่วนตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวที่ท าการศึกษาได้
แสดงไว้ดังตารางที่  2.6 โดยภาวะในการสกัดเบื้องต้น คือสกัดที่อุณหภูมิห้อง 
สารละลายบัฟเฟอร์ pH 9.6 1.0 M เวลาเซนตริฟิวจ์ 15 นาที 5000 rpm 

ตารางท่ี 2.6 อัตราส่วนระหว่างตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวที่
ท าการศึกษา 

 

 

 

 

 

 

 

2.3.7.2.2 เวลาของเครื่องเซนตริฟิวจ์ท่ีเหมาะสม 

ปรับเวลาในการเซนตริฟิวจ์ตั้งแต่ 1, 3, 5, 10, 15 นาที ที่ 5000 rpm ที่

อุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียส โดยภาวะการสกัดเบื้องต้น คือ สกัดที่อุณหภูมิห้อง  

สารละลายบัฟเฟอร์ pH 9.6 1.0 M  

   

ปริมาตรตัวท าละลายสกัด (µL) ปริมาตรตัวท าละลายกระจายตัว (µL) 

350 800, 1000, 1500 

500 800, 1000, 1500 

1000 800, 1000, 1500 
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บทท่ี 3 

ผลการทดลองและการอภิปรายผลการทดลอง 

 

3.1 การสกัดระดับจุลภาค  

ในการสกัดไอออนของโลหะออกจากสารตัวอย่าง จ าเป็นต้องใช้คีเลตจับกับไอออนโลหะ

เพื่อให้เกิดผลิตภัณฑ์คือสารประกอบเชิงซ้อนที่ละลายได้ดีในตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ และสามารถท าการ

ติดตามการเกิดสารประกอบเชิงซ้อนของไอออนโลหะด้วยเทคนิค UV-visible spectroscopy ได ้

ในงานวิจัยน้ี ได้ใช้ 1,5-Diphenylcarbazide (DPC) ที่มีสมบัติคือละลายน้ าได้เพียงเล็กนอ้ย 

เป็นตัวเกิดสารประกอบเชิงซ้อนกับไอออนแคดเมียม [8]  ในภาวะที่เหมาะสมที่ pH 9.6 จะสามารถเกิด

สารประกอบเชิงซ้อนในช้ันสารละลายที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบ (aqueous phase) และมีค่า λmax ที่ 496 

nm และเมื่อท าการสกัดด้วยเทคนิคการสกัดระดับจุลภาคด้วยของเหลวแบบกระจาย สารประกอบ

เชิงซ้อนของแคดเมียมในช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์จะมี λmax ที่ 533 nm 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.1 UV-visible spectra ของ (a) สารประกอบเชิงซ้อนแคดเมียม (Cd-DPC) ในช้ันตัวท าละลายที่
มีน้ าเป็นส่วนประกอบ (b) สารประกอบเชิงซ้อนแคดเมียม (Cd-DPC) ในช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์      
(1-decanol) (c) 1,5-Diphenylcarbazide ใน ช้ันสารละลายที่ มีน้ า เป็นส่วนประกอบ  (DPC) (d) 
สารละลาย Cd2+ ในช้ันสารละลายที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบ 
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จาก UV-visible spectra  ในรูป  3.1 จะเห็นได้ ว่า  ใน ช้ันตัวท าละลายที่ มีน้ า เ ป็ น

ส่วนประกอบ จะมีการรบกวนค่าการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซ้อนแคดเมียมจาก 1,5-

Diphenylcarbazide เพียงเล็กน้อยเท่านั้น และส าหรับไอออนของแคดเมียมไม่มีการรบกวนค่าการ

ดูดกลืนแสง   

3.2 การสร้างกราฟมาตรฐานของแคดเมียมในชั นตัวท าละลายท่ีมีน  าเป็นส่วนประกอบ 

การสกัดด้วยเทคนิค DLLME เพื่อหาปริมาณของแคดเมียมที่สกัดได้จะต้องสร้างกราฟ

มาตรฐานของแคดเมียมในช้ันตัวท าละลายที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบ โดยในการสร้างกราฟมาตรฐานนั้น 

จะต้องท าให้ไอออนของแคดเมียมสามารถจับกับ 1,5-Diphenylcarbazide เกิดเป็นสารประกอบเชิงซ้อน

ภายในสารละลายที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบ ที่สามารถติดตามการเกิดสารประกอบเชิงซ้อนได้ด้วย UV-

visible spectrophotometer  โดยภาวะในการเกิดสารประกอบเชิงซ้อนระหว่างแคดเมียมและ 1,5-

Diphenylcarbazide และสร้างเป็นกราฟมาตรฐานได้คือ ที่ pH 9.6 และวัดค่าการดูดกลืนแสงที่ความ

ยาวคลื่น 496 nm ซึ่งเป็นความยาวคลื่นที่มีค่าการดูดกลืนแสงสูงที่สุด โดยข้ันตอนการเตรียมสารเพื่อใช้

ในการสร้างกราฟมาตรฐานแสดงไว้ในตารางที่ 2.4 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.2 ตัวอย่างกราฟมาตรฐานของแคดเมียมในสารละลายที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบ ช่วงความ
เข้มข้น 0-4 ppm ที่ค่าการดูดกลืนแสงที่ความยาวคลื่น 496 nm  
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3.3 การสรา้งกราฟมาตรฐานของแคดเมียมในชั นตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ 

การสกัดด้วยเทคนิค DLLME-SFO เป็นการสกัดที่ใช้ตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ที่มีคุณสมบัติ

คือ สามารถเปลี่ยนสถานะเปน็ของแข็งได้ง่ายเนื่องจากมีจดุหลอมเหลวใกล้เคียงอุณหภูมิหอ้ง ซึ่งสะดวกใน

การแยกช้ันตัวท าละลายสกัดออกจากช้ันน้ า  

อย่างไรก็ตาม ตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ที่จะใช้ในการสกัดด้วยเทคนิค DLLME-SFO มีสมบัติ

อีกประการหนึ่ง คือ มีจุดเดือดที่สูง (มากกว่า 100 º C) จึงไม่สามารถระเหยตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ได้ 

ดังนั้นในการสร้างกราฟมาตรฐานเพื่อในการหาปริมาณสารประกอบเชิงซ้อนของแคดเมียมที่สกัดเข้าไปใน

ช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ด้วยเทคนิค DLLME-SFO จึงต้องสร้างกราฟมาตรฐานของสารประกอบ

เชิงซ้อนแคดเมียมและ 1,5-Diphenylcarbazide ในสารละลายที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบข้ึนมาจากนั้น  

ใช้เทคนิคการสกัด LLE ถ่ายสารประกอบเชิงซ้อนแคดเมียมเข้าไปในช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ที่เป็นตัว

ท าละลายสกัด  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.3 สเปกตรัมการดูดกลืนแสงของ (a) ช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ (1-decanol) หลังกระบวนการ
สกัดด้วยเทคนิค DLLME-SFO (b) ช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ (1-decanol) หลังกระบวนการสกัดด้วย
เทคนิค LLE ภาวะการสกัดเบื้องต้น: pH  9.6, DPC 5.0 mM, เวลาเซนตริฟิวจ์ 15 นาที 

รูปที่ 3.3 จะแสดงสเปกตรัมการดูดกลืนแสงของสารประกอบเชิงซ้อนแคดเมียมในช้ันตัวท า

ละลายสกัดอินทรีย์หลังสกัดด้วยเทคนิค DLLME-SFO และสเปกตรัมการดูดกลืนแสงของสารประกอบ

เชิงซ้อนแคดเมียมในช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์หลังสกัดด้วยเทคนิค LLE  
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เมื่อพิจารณาสเปกตรัมทั้งสองเส้นในรูปที่ 3.1 พบว่าค่า λmax ของช้ันตัวท าละลายสกัด

อินทรีย์จากเทคนิค DLLME-SFO และเทคนิค LLE มีค่าแตกต่างกัน โดยช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์จาก

เทคนิค DLLME-SFO มีค่า λmax ที่ 533 nm ส่วนช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์จากเทคนิค LLE มีคา่ λmax 

ที่ 521 nm       

แม้ว่าการวิเคราะห์เชิงปริมาณโดยใช้กราฟมาตรฐานที่สร้างจากวิธีการสกัดด้วยเทคนิค LLE 

ที่มี λmax  521 nm จะสามารถท าได้ในทางทฤษฎี โดยเลือกวัดค่าการดูดกลืนแสงที่ความยาวคลื่น 533 

nm ที่ตรงกับ λmax ของการสกัดด้วยเทคนิค DLLME-SFO  อย่างไรก็ตาม ในทางปฏิบัติ การวัดค่าการ

ดูดกลืนแสงที่ไม่ได้อยู่ในบริเวณของ λmax อาจมีความคลาดเคลื่อนของค่าการดูดกลืนแสงสูงเนื่องจากผล

ของ การเบี่ยงเบนจากกฎของเบียร์ (Deviation from Beer’s law) เกิดข้ึน    

การเบี่ยงเบนดังกล่าว เป็นการเบี่ยงเบนที่เกิดจากเครื่องมือ โดยตัวแยกความยาวคลื่น 

(Monochromator) ของเครื่อง UV-spectrophotometer อาจจะแยกความยาวคลื่นออกมาเป็นความ

ยาวคลื่นเดียวไม่ได้ ท าให้มีความยาวคลื่นอื่นเข้ามารบกวน ถ้าท าการวัดค่าการดูดกลืนแสงที่ช่วง λmax ค่า

การดูดกลืนแสงจะเปลี่ยนแปลงน้อยแม้ว่าความยาวคลื่นจะคลาดเคลื่อนไป แต่ถ้าหากวัดค่าการดูดกลืน

แสงในช่วงที่ไม่ λmax  การที่ความยาวคลื่นมีการคลาดเคลื่อนไปเพียง 1 หน่วย ก็ส่งต่อค่าการดูดกลืนแสง

ได้ ท าให้ส่งผลต่อเนื่องไปสู่ความเป็นเส้นตรงของกราฟมาตรฐาน ที่จะมีช่วงความเป็นเส้นตรง (linear 

range) น้อย จึงไม่สามารถสร้างกราฟมาตรฐานที่เหมาะสมในการตรวจวัดปริมาณสารประกอบเชิงซ้อน

แคดเมียมที่สกัดด้วยเทคนิค DLLME-SFO ได้ ผู้วิจัยจึงยุติการศึกษาวิธีการสกัดแคดเมียมด้วยเทคนิค 

DLLME-SFO  
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3.4 การสกัดด้วยเทคนิค DLLME 

การสกัดด้วยเทคนิค DLLME จะใช้ตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ที่มีคุณสมบัติ คือ มีจุดเดือดต่ า 

(น้อยกว่า 100 ºC) ท าให้สามารถระเหยตัวท าละลายสกัดออกไปได้จนหมดและละลายผงของแข็งที่เหลือ

ด้วยน้ า milli-Q และแอลกอฮอลล์ให้มีปริมาตรที่เหมาะสม ก่อนน าไปวัดค่าการดูดกลืนแสงด้วย UV-

visible spectrophotometer ที่ความยาวคลื่น 496 nm แล้วน าค่าไปเทียบกับกราฟมาตรฐานและ

ค านวณหาปริมาณของสารประกอบเชิงซ้อนแคดเมียมที่สกัดได้ต่อไป  

 

3.4.1 ภาวะท่ีเหมาะสมในการสกัดแคดเมียม 

มีภาวะที่เหมาะสมในการสกัดแคดเมียมด้วยเทคนิค DLLME ที่ท าการประเมิน ดังนี้ ชนิด

ของตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัว ปริมาณของตัวเกิดสารประกอบเชิงซ้อน  (1,5-

Diphenylcarbazide) อัตราส่วนตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัว และ เวลาในการ 

เซนตริฟิวจ์ 
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3.4.1.1 ชนิดของตัวท าละลายสกัด (extraction solvent) และตัวท าละลายกระจายตัว 

(disperser solvent) 

งานวิจัยน้ีได้ท าการประเมินชนิดของตัวท าละลายสกัด ได้แก่ คลอโรฟอร์ม(CHCl3) และได

คลอโรมีเทน (CH2Cl2) และชนิดของตัวท าละลายกระจายตัว ได้แก่ เมทานอล(CH3OH) เอทานอล

(C2H6O) อะซีโตน ((CH3)2CO) อะซีโตรไนไตรล์ (CH3CN) โดยใช้ตัวท าละลายสกัด 350 µL และ 

ตัวท าละลายกระจายตัว 800 µL 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.4 ความสัมพันธ์ระหว่างชนิดตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวกับค่า 
enrichment factor (EF) ในการสกัดแคดเมียมด้วยเทคนิค DLLME ภาวะในการสกัด: สกัดที่
อุณหภูมิห้อง DPC 5 mM pH 9.6  ตัวท าละลายสกัด 350 µL ตัวท าละลายกระจายตัว 800 
µL เวลาเซนตริฟิวจ์ 15 นาที 5000 rpm  

จากรูปที่ 3.3 จะเห็นได้ว่าระบบตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวที่ให้ค่า 

enrichment factor สูงที่สุดคือ ตัวท าละลายสกัดคลอโรฟอร์มและตัวท าละลายกระจายตัวเมทา

นอล ซึ่งจะน าระบบการสกัดนี้ไปพัฒนาให้มีประสิทธิภาพดีข้ึนต่อไป 

อย่างไรก็ตาม ในตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวทุกชนิดจะเกิดการสูญเสีย

ตัวท าละลาย (solvent loss) ไปในระหว่างการสกัด   โดยเฉพาะตัวท าละลายสกัดไดคลอโรมีเทน

กับตัวท าละลายกระจายตัวเมทานอลและเอทานอลที่เกิดการสูญเสียตัวท าละลายสกัดระหว่างการ
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สกัดเนื่องจากเกิดการละลายเข้าไปอยู่ในช้ันสารตัวอย่างมากกว่าระบบอื่น ๆ  จึงท าให้ไม่สามารถน า

ช้ันตัวท าละลายสกัดมาวิเคราะห์ได้ 

 

3.4.1.2 ความเข้มข้นของ 1,5-Diphenylcarbazide (DPC) 

1,5-Diphenylcarbazide (DPC) คือ ตัวเกิดสารประกอบเชิงซ้อนที่ ใ ช้ในการจับกับ

แคดเมียมไอออนในสารละลายตัวอย่าง ให้เกิดเป็นสารประกอบเชิงซ้อนที่สามารถละลายได้ดีในตัว

ท าละลายสกัดที่ไม่มีข้ัวหรือมีข้ัวต่ า  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.5 ความสัมพันธ์ระหว่างปริมาณ 1,5-Diphenylcarbazide กับ ค่า enrichment factor 
(EF) ในการสกัดแคดเมียมด้วยเทคนิค DLLME ภาวะในการสกัด: สกัดที่อุณหภูมิห้อง pH 9.6  
ตัวท าละลายสกัด(คลอโรฟอร์ม) 350 µL ตัวท าละลายกระจายตัว (เมทานอล) 800 µL เวลา
เซนตริฟิวจ์ 15 นาที 5000 rpm ปริมาตรสารตัวอย่าง 10 mL  

จากรูปที่ 3.4 จะเห็นได้ว่าปริมาณของ 1,5-Diphenylcarbazide ที่ให้ค่า enrichment 

factor สูงสุดคือ ปริมาณ 7.0 mM   
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3.4.1.3 อัตราส่วนตัวระหว่างตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัว 

 ปริมาตรของตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวส่งผลต่อประสิทธิภาพในการ

สกัด เมื่อท าการปรับเปลี่ยนอัตราส่วนของตัวท าละลายสกัด (คลอโรฟอร์ม) และตัวท าละลาย

กระจายตัว(เมทานอล) ดังตารางที่ 2.7 แล้ว ได้ผลลัพธ์ดังรูปที่ 3.6 

   

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.6 ความสัมพันธ์ระหว่างอัตราส่วนตัวท าละลายสกัด (คลอโรฟอร์ม) และตัวท าละลาย
กระจายตัว (เมทานอล) กับค่า enrichment factor ในการสกัดแคดเมียมด้วยเทคนิค DLLME 
ภาวะในการสกัด: สกัดที่อุณหภูมิห้อง DPC 7.0 mM pH 9.6 เวลาเซนตริฟิวจ์ 15 นาที 5000 
rpm ปริมาตรสารตัวอย่าง 10 mL  

จากการทดลอง พบว่าอัตราส่วนตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัวที่ให้ค่า 
Enrichment factor (EF) สูงที่สุด คือ อัตราส่วนตัวท าละลายสกัด 700 µL และตัวท าละลาย
กระจายตัว 1500 µL รองลงมาคือตัวท าละลายสกัด 500 µLและตัวท าละลายกระจายตัว 800 µL  
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3.4.1.4 เวลาท่ีใช้ในการเซนตริฟิวจ์ 

 เวลาที่ใช้ในการเซนตริฟิวจ์ส่งผลต่อประสิทธิภาพการสกัด เนื่องจากการเซนตริฟิวจ์จะ

ช่วยให้ตัวท าละลายสกัดสามารถแยกออกจากสารตัวอย่างที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบได้ดีข้ึน เมื่อท า

การปรับเปลี่ยนเวลาที่ใช้ในการเซนตริฟิวจ์ตั้งแต่ 1, 3, 5, 10 ,และ 15 นาที ได้ผลลัพธ์ดังรูปที่ 3.6 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.7  ความสัมพันธ์ระหว่างเวลาในการเซนตริฟิวจ์กับค่า enrichment factor ในการสกัด
แคดเมียมด้วยเทคนิค DLLME ภาวะในการสกัด: สกัดที่อุณหภูมิห้อง DPC 7 mM pH 9.6  ตัว
ท าละลายสกัด 500 µL ตัวท าละลายกระจายตัว 800 µL รอบหมุน 5000 rpm  

 จากการหาเวลาในการเซนตริฟิวจ์ที่เหมาะสม พบว่าการเซนตริฟิวจ์ที่เวลาต่าง ๆ ให้ค่า 
Enrichment factor และร้อยละการได้กลับคืนใกล้เคียงกัน แต่เวลาที่ใช้ในการเซนตริฟิวจ์ที่ให้ค่า 
enrichment factor (EF) สูงที่สุด คือ ที่เวลา  10 นาที  
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3.5 การลดความเข้มข้นของแคดเมียมในสารตัวอย่างเริ่มต้น 

จากการหาภาวะการสกัดที่เหมาะสมในการสกดัแคดเมียมด้วยเทคนิค DLLME ที่ผ่านมา จะ

ใช้สารละลายตัวอย่างที่เป็นแคดเมียมความเข้มข้นคงที่ตลอดการทดลองคือ 1 ppm แต่หลังท าการสกัด

ด้วยเทคนิค DLLME  พบว่ายังไม่สามารถสกัดสารประกอบเชิงซ้อนแคดเมียมได้ทั้งหมด สังเกตได้จากสี

ของสารละลายที่ยังมีคงมีสีแดงหลงเหลืออยู่หลังจากการสกัดด้วยเทคนิค DLLME  

ดังนั้นเพื่อสามารถสกัดสารประกอบเชิงซ้อนแคดเมียมให้เข้าไปอยู่ในช้ันตัวท าละลายสกัด

อินทรีย์ให้มากข้ึน ผู้วิจัยจึงท าการลดความเข้มข้นของสารละลายตัวอย่างแคดเมียมลงเหลือ 0.5 ppm 

และท าการสกัดโดยใช้ภาวะการสกัดที่เหมาะสมที่ได้จากการทดลองก่อนหน้า 

พบว่าหลังจากการสกัดด้วยเทคนิค DLLME  สารละลายตัวอย่างหลังการสกัดไม่มีสีแดงอีก

ต่อไป และเมื่อท าการค านวณค่า Enrichment factor และร้อยละการได้กลับคืน พบว่ามีค่า 16.42 และ 

76.03 ตามล าดับ ซึ่งเทียบกับการใช้สารตัวอย่างแคดเมียมเข้มข้นเดิม คือ 1 ppm จะมีค่า Enrichment 

factor และร้อยละการได้กลับคืน อยู่ที่ 9.34 และ 43.24 ตามล าดับ จะเห็นได้ว่าค่า Enrichment factor 

และร้อยละการได้กลับคืนเพิ่มสูงข้ึน เนื่องจากสามารถสกัดสารประกอบเชิงซ้อนแคดเมียมได้มากข้ึน 
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บทท่ี 4 

สรุปผลการทดลอง 

 

4.1 การสกัดระดับจุลภาค 

การสกัดระดับจุลภาคในการสกัดแคดเมียมออกจากสารละลายตัวอย่าง สามารถใช้ 1,5-

Diphenylcarbazide ในการเกิดสารประกอบเชิงซ้อนกับไอออนแคดเมียมได้ และสามารถสกัด

สารประกอบเชิงซ้อนแคดเมียมให้เข้าไปอยู่ในช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ได้ 

 

4.2 การสรา้งกราฟมาตรฐานของแคดเมียมในชั นตัวท าละลายท่ีมีน  าเป็นส่วนประกอบ 

สามารถสร้างกราฟมาตรฐานในช้ันสารละลายที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบ (aqueous 

solution) ได้ โดยความเข้มข้นของแคดเมียมที่เหมาะสมอยู่ในช่วง 0-4 ppm  

 

4.3 การสรา้งกราฟมาตรฐานของแคดเมียมในชั นตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ 

ผู้วิจัยไม่สามารถสร้างกราฟมาตรฐานในช้ันตัวท าละลายสกัดอินทรีย์ที่เหมาะสมในการ

ตรวจวัดปริมาณสารประกอบเชิงซ้อนแคดเมียมที่สกัดด้วยเทคนิค DLLME-SFO ได้ เนื่องจากผลของการ

เบี่ยงเบนจากกฎของเบียร์ จึงยุติการสกัดด้วยเทคนิค DLLME-SFO 
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4.4 ภาวะท่ีเหมาะสมในการสกัดแคดเมียมด้วยเทคนิค DLLME 

การสกัดแคดเมียมในอาหารด้วยเทคนิคการสกัดระดับจุลภาคด้วยวัของเหลวแบบกระจาย 

(dispersive liquid-liquid microextraction: DLLME) ต า ม ด้ ว ย ก า ร ต ร ว จ วั ด โ ด ย  UV-visible 

spectrophotometry พบสภาวะที่เหมาะสมในการสกัดแคดเมียมในสารละลายตัวอย่างดังตารางที่ 4.1  

 

ตารางท่ี 4.1 ภาวะที่เหมาะสมในการสกัดแคดเมียมด้วยเทคนิค DLLME ในสารตัวอย่างที่มี
น้ าเป็นส่วนประกอบ 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.5 การลดความเข้มข้นของแคดเมียมในสารตัวอย่างเริ่มต้น 

การลดความเข้มข้นของสารละลายตัวอย่างแคดเมียมจาก 1 ppm  เหลือ 0.5 ppm และท า

การสกัดด้วยภาวะการสกัดที่เหมาะสม ท าให้ได้ค่า Enrichment factor และร้อยละการได้กลบัคืนเพิ่มข้ึน

เป็น 16.42 และ 76.03 ตามล าดับ 

 

 

 

 

 

 

 

 พารามิเตอร์ ภาวะท่ีเหมาะสม

 ปริมาตรสารละลายตัวอย่าง 10 มิลลิลิตร

 pH Carbonate-bicarbonate Buffer, 1.0 M, pH 9.6

 ตัวท าละลายสกัด คลอโรฟอร์ม 700 µL

 ตัวท าละลายกระจายตัว เมทานอล 1500 µL

 ความเข้มข้นของ DPC 7.0 mM

 เวลาในการเซนตริฟิวจ์ 10 นาที
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ข้อเสนอแนะ 

1. ศึกษาพารามิเตอร์อื่น ๆ ที่มีผลต่อประสิทธิภาพการสกัด เช่น อุณหภูมิระหว่างการสกัด เวลา

ในการสกัด   

2. ศึกษาการสกัดโดยใช้ ligand ชนิดอื่น ๆ ในการเกิดสารประกอบเชิงซ้อนกับแคดเมียม เช่น 

Dithizone, 8-hydroxy quinoline ที่สามารถเกิดสารประกอบเชิงซ้อนกับแคดเมียมและ

แสดงผลทาง UV-visible spectroscopy ได้        

3. เนื่องจากงานวิจัยนี้เป็นการเตรียมสารตัวอย่างที่เป็นมิตรต่อสิ่งแวดล้อม ผู้วิจัยแนะน าให้

ศึกษาชนิดของตัวท าละลายสกัดชนิดอื่น ๆ  ที่มีความเป็นพิษต่อสิ่งแวดล้อมน้อยลง ตัวอย่าง

ตัวท าละลายสกัด เช่น buta-1-ol, octa-1-ol ซึ่งเป็นแอลกอฮอลล์สายยาว ที่ส่งผลกระทบ

ต่อสิ่งแวดล้อมน้อย ราคาถูก จัดการได้ง่าย  

4. ศึกษาหาค่า LOD และ LOQ ของเทคนิคการสกัด DLLME  

5. ศึกษาผลการรบกวนจากไอออนโลหะชนิดอื่น ๆ ว่ารบกวนประสิทธิภาพในการสกัด

แคดเมียมหรือไม่ เช่น ไอออนของโครเมียม(III), ตะกั่ว(II), นิกเกิล(II), แมงกานีส(II), ทองแดง

(II), สังกะสี(II) และไอออนโลหะชนิดอื่น ๆ ที่อาจจะพบได้ในตัวอย่างจริง 

6. ศึกษาการน าไปประยุกต์ใช้เทคนิคการวิเคราะหแ์คดเมียมอื่น ๆ   เช่น Paper-based sensor, 

ICP-OES, FAAS  

7. งานวิจัยน้ียังไม่ได้ท าการทดสอบการสกัดกับสารตัวอย่างจริง ดังนั้นควรมีการศึกษาส่วนของ

การสกัดในสารตัวอย่างจริงเพิ่มเติม เช่น ทดสอบว่าสามารถสกัดแคดเมียมในสารตัวอย่าง

จริงได้หรือไม่ ต้องมีการเตรียมสารตัวอย่างจริงก่อนการสกัดหรือไม่ อย่างไร 
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1. กราฟเทียบมาตรฐานของแคดเมียม ที่ความเข้มข้น 0-4 ppm โดยใช้แบลงค์คือ สารละลาย

บัฟเฟอรผ์สมกับสารลาย 1,5-Diphenylcarbazide และน้ า Milli-Q วิเคราะห์ด้วยเครื่อง 

Spectronic200 ที่ความยาวคลื่น 496 nm   
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2. สภาวะในการสกัดแคดเมียมที่เหมาะสม 

 2.1 ชนิดตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัว 

ND = not detect 

ตัวอยา่งการค านวณ 

Chloroform และ Methanol:   

สมการ Calibration curve: y = 0.193X - 0.046 

ความเข้มข้นของ Cd หลงัจาก reconstitution ค านวณจาก Calibration curve = (Average absorbance. + 0.046)/0.193   = (0.28 + 0.046)/0.193    = 1.67 mg/L 

Csed = 
Cd จาก Calibration curve(mg)

1000 mL
  x   ปริมาตรที่ reconstitution (mL) x 

1

Vsed (mL)
  x  

1000 mL

1 L
       =  

1.67 mg

1000 mL 
  x 1.00 mL   x  

1

0.35 mL
 x  

1000 mL

1 L
  = 4.78 mg/L  

Enrichment factor  (EF) =  
Csed

C0
  = 

4.78 mg/L

1.0 mg/L
   = 4.78 

% Recovery                 = 
Vsed

Vaq
 x EF x 100         =  

0.35 mL

(10 mL+0.8 mL)
  x 4.78 x 100   =   15.48 %  

ตัวท าละลายสกัด 
ตัวท าละลาย 
กระจายตัว 

Vaq (mL) C0 (mg/L) Vsed(mL) 
ปรับปริมาตร
เป็น (mL) 

Abs. (496 nm) Cd conc.จาก 
calibration 

curve (mg/L) 

ปริมาณ Cd 
(mg) 

Csed 
(mg/L) 

Enrichment 
Factor 

%Recovery 
ครั งท่ี 1 ครั งท่ี 2 ครั งท่ี 3 Avg SD 

chloroform 

methanol 10.8 1.0 0.35 1.00 0.28 0.30 0.25 0.28 0.03 1.67 0.00167 4.78 4.78 15.48 

ethanol 10.8 1.0 0.35 1.00 0.23 0.20 0.26 0.23 0.03 1.43 0.00143 4.09 4.09 13.24 

acetone 10.8 1.0 0.35 1.00 0.09 0.10 0.07 0.09 0.02 0.69 0.00069 1.96 1.96 6.36 

acetonitrile 10.8 1.0 0.35 1.00 0.05 0.11 0.16 0.11 0.06 0.79 0.00079 2.26 2.26 7.32 

Dichloromethane 

methanol 10.8 1.0 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND 

ethanol 10.8 1.0 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND 

acetone 10.8 1.0 0.35 1.00 0.09 0.02 0.01 0.04 0.04 0.45 0.00045 1.27 1.27 4.13 

acetonitrile 10.8 1.0 0.35 1.00 0.11 0.12 0.09 0.11 0.02 0.79 0.00079 2.26 2.26 7.32 

42 
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2.2 ความเข้มข้นของ 1,5-Diphenylcarbazide 

 

 

ตัวอยา่งการค านวณ 

ความเข้มข้น DPC 7.0 mM: 

สมการ Calibration curve: y = 0.193X - 0.046 

ความเข้มข้นของ Cd หลังจาก reconstitution ค านวณจาก Calibration curve = (Average absorbance. + 0.046)/0.193   = (0.29 + 0.046)/0.193    = 1.76 mg/L 

Csed =
Cd จาก Calibration curve(mg)

1000 mL
  x    ปริมาตรที่ reconstitution (mL) x 

1

Vsed (mL)
  x  

1000 mL

1 L
      =  

1.76 mg

1000 mL 
  x 1.00 mL   x  

1

0.35 mL
 x  

1000 mL

1 L
  = 5.02 mg/L  

 

Enrichment factor  (EF) =  
Csed

C0
  = 

5.02 mg/L

1.0 mg/L
   = 5.02 

% Recovery                 =  
Vsed

Vaq
 x EF x 100         =  

0.35 mL

(10 mL+0.8 mL)
  x 5.02 x 100   =   16.28 % 

 

 

ความเขม้ขน้ 
DPC (mM) 

Vaq (mL) C0 (mg/L) Vsed (mL) 
ปรับปรมิาตร
เปน็ (mL) 

Abs. (496 nm) Cd conc. จาก 
calibration 

curve (mg/L) 

ปริมาณ Cd 
(mg) 

 Csed  
(mg/L) 

Enrichment 
Factor 

%Recovery 
ครั้งที่ 1 ครั้งที่ 2 ครั้งที่ 3 Avg SD 

1 10.8 1.0 0.35 1.00 0.13 0.15 0.18 0.15 0.03 1.03 0.0010 2.95 2.95 9.56 

3 10.8 1.0 0.35 1.00 0.23 0.16 0.2 0.20 0.04 1.26 0.0013 3.59 3.59 11.64 

5 10.8 1.0 0.35 1.00 0.3 0.25 0.27 0.27 0.03 1.65 0.0017 4.73 4.73 15.32 

7 10.8 1.0 0.35 1.00 0.28 0.33 0.27 0.29 0.03 1.76 0.0018 5.02 5.02 16.28 

10 10.8 1.0 0.35 1.00 0.26 0.25 0.22 0.24 0.02 1.50 0.0015 4.28 4.28 13.88 
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2.3 อัตราส่วนระหว่างตัวท าละลายสกัดและตัวท าละลายกระจายตัว 

ปริมาตร
คลอโรฟอร์ม 

(uL) 

ปริมาตรของ 
เมทานอล (uL) 

Vaq 
(mL) 

C0 

(mg/L) 
Vsed 
(mL) 

ปรับ
ปริมาตร

เป็น (mL) 

Abs. (496 nm) Cd conc.จาก 
calibration 

curve (mg/L) 

ปริมาณ 
Cd (mg) 

 Csed  
(mg/L) 

Enrichment 
Factor 

%Recovery 

  ครั้งที่ 1 ครั้งที่ 2 ครั้งที่ 3 avg SD 

350 
800 10.8 1.0 0.35 2.00 0.15 0.14 0.15 0.15 0.01 0.94 0.0019 5.38 5.38 17.44 
1000 11.0 1.0 0.35 2.00 0.16 0.12 0.12 0.13 0.02 0.87 0.0017 4.95 4.95 15.75 
1500 11.5 1.0 0.35 2.00 0.12 0.14 0.17 0.14 0.03 0.92 0.0018 5.27 5.27 16.05 

500 
800 10.8 1.0 0.5 2.00 0.4 0.39 0.37 0.39 0.02 2.30 0.0046 9.19 9.19 42.55 
1000 11.0 1.0 0.5 2.00 0.36 0.35 0.38 0.36 0.02 2.17 0.0043 8.66 8.66 39.38 
1500 11.5 1.0 0.5 2.00 0.34 0.33 0.36 0.34 0.02 2.05 0.0041 8.21 8.21 35.70 

700 
800 10.8 1.0 0.7 2.00 0.45 0.49 0.51 0.48 0.03 2.84 0.0057 8.12 8.12 52.66 

1000 11.0 1.0 0.7 2.00 0.55 0.54 0.52 0.54 0.02 3.15 0.0063 8.99 8.99 57.18 
1500 11.5 1.0 0.7 2.00 0.57 0.54 0.62 0.58 0.04 3.37 0.0067 9.63 9.63 58.63 

ตัวอย่างการค านวณ 

ปริมาตรตัวท าละลายสกัด 500 µL ตัวท าละลายกระจายตัว 800 µL  

สมการ Calibration curve: y = 0.177x - 0.02 

ความเข้มข้นของ Cd หลังจาก reconstitution ค านวณจาก Calibration curve = (Average absorbance. + 0.02)/0.177   = (0.39 + 0.02)/0.177    = 2.30 mg/L 

Csed = 
Cd จาก Calibration curve(mg)

1000 mL
  x    ปริมาตรที่ reconstitution (mL) x 

1

Vsed (mL)
  x  

1000 mL

1 L
    =   

2.30 mg

1000 mL 
  x 2.00 mL   x  

1

0.50 mL
 x  

1000 mL

1 L
  = 9.19 mg/L  

 

Enrichment factor   (EF) =  
Csed

C0
  = 

9.19 mg/L

1.0 mg/L
   = 9.19 

% Recovery                 =  
Vsed

Vaq
 x EF x 100         =  

0.50 mL

(10 mL+0.8 mL)
  x 9.19 x 100   =   42.55 % 

 

44 



45 
 

2.4 เวลาท่ีใช้ในการเซนตริฟิวจ์ 

เวลาในการเซนตริ
ฟิวจ์ (นาที) 

Vaq 
(mL) 

C0 
(mg/L) 

Vset 

(mL) 
ปรับปริมาตรเป็น 

(mL) 

Abs. (496 nm) Cd conc.ค านวณ 
จาก calibration 
curve (mg/L) 

ปริมาณ 
Cd (mg) 

Csed   
(mg/L) 

Enrichment 
Factor 

%Recovery 
ครั งท่ี 1 ครั งท่ี 2 ครั งท่ี 3 avg SD 

1 10.8 1.0 0.5 2.00 0.36 0.38 0.37 0.37 0.01 2.20 0.00441 8.81 8.81 40.80 

3 10.8 1.0 0.5 2.00 0.38 0.36 0.38 0.37 0.01 2.22 0.00444 8.89 8.89 41.15 

5 10.8 1.0 0.5 2.00 0.41 0.35 0.36 0.37 0.03 2.22 0.00444 8.89 8.89 41.15 

10 10.8 1.0 0.5 2.00 0.4 0.41 0.37 0.39 0.02 2.34 0.00467 9.34 9.34 43.24 

15 10.8 1.0 0.5 2.00 0.39 0.39 0.36 0.38 0.02 2.26 0.00452 9.04 9.04 41.85 

 

ตัวอย่างการค านวณ 

เวลาในการเซนตรฟิิวจ์ 10 นาท ี

สมการ Calibration curve: y = 0.177x - 0.02 

ความเข้มข้นของ Cd หลังจาก reconstitution ค านวณจาก Calibration curve = (Average absorbance. + 0.02)/0.177   = (0.39 + 0.02)/0.177    =   2.34 mg/L 

Csed = 
Cd จาก Calibration curve(mg)

1000 mL
  x   ปริมาตรที่ reconstitution (mL) x  

1

Vsed (mL)
  x  

1000 mL

1 L
     =   

2.34 mg

1000 mL 
  x 2.00 mL   x  

1

0.50 mL
 x  

1000 mL

1 L
  = 9.34 mg/L  

 

Enrichment factor   (EF) =  
Csed

C0
  = 

9.34 mg/L

1 mg/L
   = 9.34 

% Recovery                 =  
Vsed

Vaq
 x EF x 100         =  

0.50 mL

(10 mL+0.8 mL)
  x 9.34 x 100   =   43.24 % 
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3. การสกัดด้วยเทคนิค DLLME ท่ีความเข้มข้นของแคดเมียมในสารตัวอย่าง 0.5 ppm 

Vaq 

(mL) 
C0 (mg/L) 

Vsed 
(mL) 

ปรับ
ปริมาตรเป็น 

(mL) 

Abs. (496 nm) Cd conc.ค านวณ 
จาก calibration 
curve (mg/L) 

ปริมาณ Cd 
(mg) 

Csed  
(mg/L) 

Enrichment 
Factor 

%Recovery 
ครั งท่ี 1 ครั งท่ี 2 ครั งท่ี 3 avg SD 

10.8 0.5 0.5 2.00 0.35 0.36 0.32 0.34 0.02 2.05 0.00411 8.21 16.42 76.03 

 

ตัวอย่างการค านวณ 

สมการ Calibration curve: y = 0.177x - 0.02 

ความเข้มข้นของ Cd หลังจาก reconstitution ค านวณจาก Calibration curve = (Average absorbance. + 0.02)/0.177   = (0.34 + 0.02)/0.177    =   2.05 mg/L 

Csed =
Cd จาก Calibration curve(mg)

1000 mL
  x    ปริมาตรที่ reconstitution (mL)  x  

1

Vsed (mL)
  x  

1000 mL

1 L
     =   

2.05 mg

1000 mL 
  x 2.00 mL   x  

1

0.50 mL
 x  

1000 mL

1 L
  = 8.21 mg/L  

 

Enrichment factor (EF) =  
Csed

C0
  = 

8.21 mg/L

0.5 mg/L
   = 16.42 

% Recovery                 =  
Vsed

Vaq
 x EF x 100         =  

0.50 mL

(10 mL+0.8 mL)
  x 16.42 x 100   =   76.03 % 
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ประวัติผู้วิจัย 

นางสาวปาณิสรา สิงหเสนี เกิดเมื่อวันที่ 30 เดือน เมษายน พ.ศ. 2540 ที่จังหวัดกรุงเทพมหานคร 

ส าเร็จการศึกษาช้ันมัธยมศึกษาตอนปลายจากโรงเรยีนบดินทรเดชา (สิงห์ สิงหเสนี) จังหวัดกรุงเทพมหานคร เมื่อปี

การศึกษา 2557 เข้าศึกษาต่อในหลักสูตรวิทยาศาสตรบัณฑิต ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์

มหาวิทยาลัย เมื่อปีการศึกษา 2558 ที่อยู่ที่สามารถติดต่อได้ บ้านเลขที่ 48/2 แขวงนวลจันทร์ เขตบึงกุ่ม 

กรุงเทพมหานคร รหัสไปรษณีย์ 10230  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 


	ปกนอก
	ปกภาษาไทย
	หน้าอนุมัติ
	บทคัดย่อภาษาไทย
	บทคัดย่อภาษาอังกฤษ
	กิตติกรรมประกาศ
	สารบัญ
	บทที่ 1 บทนำ
	บทที่ 2 การทดลอง
	บทที่ 3 ผลการทดลองและการอภิปรายผลการทดลอง
	บทที่ 4 สรุปผลการทดลอง
	เอกสารอ้างอิง
	ภาคผนวก
	ประวัติผู้วิจัย



