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บทคัดยอ 
 

             งานวิจัยนี้มีวัตถุประสงคเพื่อวิเคราะหหาปริมาณตะกั่ว (II) โดยเปรียบเทียบวิธีสเปคโทรโฟ
โทเมตริกซึ่งเปนวิธีแบบดั้งเดิมกับวิธีที่ไดพัฒนาขึ้นคือ วิธีโฟลอินเจคชันอะนาไลซีส (Flow 
Injection Analysis; FIA)  ซ่ึงมีความไวตอการวิเคราะห มีความถูกตองและแมนยํา มากกวาวิธีแบบ
ดั้งเดิม รวมทั้งมีการใช เครื่องมือที่มีราคาถูก และใชสารตัวอยางปริมาณนอย สารละลายผสม
ระหวางสารละลายไดไธโซน สารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟตและสารละลายกรดซัลฟูริก เมื่อทํา
ปฏิกิริยากับสารละลายตะกั่ว  จะใหสารละลายสีน้ําเงินซึ่งดูดกลืนคลื่นแสงที่ความยาวคลื่นที่ 500
นาโนเมตร และถูกนํามาใชในการศึกษาเพื่อหาสภาวะที่เหมาะสมรวมทั้งเปรียบเทียบกับวิธี
วิเคราะหมาตรฐาน 
             วิธีสเปคโทรโฟโทเมตริก จะไดกราฟมาตรฐานในชวงความเขมขน 2.0–15.0 μg ml-1โดยมี
คาสัมประสิทธิ์ความเปนเสนตรงเทากับ 0.9985 ตัวทําละลายของสารละลายไดไธโซนที่เหมาะสม 
คือ สารละลาย 75 % เอทธานอล อัตราสวนที่เหมาะสมของสารละลายผสม Dithizone: SDS: H2SO4 
คือ 1: 5: 3  และความเขมขนที่เหมาะสมของสารละลายทั้ง 3 ชนิด   คือ    0.0025 % (w/v),  0.8  และ  
0.75 โมลตอลิตร ตามลําดับ    ลําดับในการผสม คือ Dithizone, H2SO4 และ Sodium Dodecyl 
Sulfate ตามลําดับ คาความเขมขนของสารที่ต่ําสุดที่สามารถตรวจพบและสามารถตรวจวดัปริมาณ
ได เทากับ 0.39 μg ml-1 และ 1.30 μg ml-1 ตามลําดับ  ไดเปอรเซ็นตรอยละการวิเคราะหแบบ
ยอนกลับของตะกัว่เทากับ  97.00 – 110.50  %   
             การวิเคราะหโดยวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส ใชการวัดที่ความยาวคลื่น 500 นาโนเมตร 
จะไดกราฟมาตรฐานที่มีความเปนเสนตรงอยูในชวง 1.0-12.0 μg ml-1  โดยที่มีคาสัมประสิทธิ์ความ
เปนเสนตรงเทากับ 0.9981  ความเขมขนที่เหมาะสมของสารละลาย H2SO4,  Sodium Dodecyl 
Sulfate และ Dithizone  คือ 0.75, 0.4 โมลตอลิตร และ 0.0025 % (w/v)   ตามลําดับ  ความยาวทอที่
ใชในการผสมสารมีดวยกัน 2  ตัว คือ MC 1 และMC 2 คาที่เหมาะสมในการวิเคราะห คือ ความยาว 
100 และ 150 cm  ตามลําดับ อัตราการไหลของตัวทําละลายทั้ง 3 ตัวคือ H2SO4, Sodium Dodecyl 
Sulfate และ Dithizone  มีคาที่เหมาะสมเทากับ  2.0, 2.0  และ 1.5  มิลลิลิตรตอนาที ตามลําดับ และ
ปริมาตรของสารตัวอยางที่ใช  คือ 150 μl     คาความเขมขนของสารที่ต่ําสุดที่สามารถตรวจพบและ
สามารถตรวจวัดปริมาณได เทากับ  0.027 μg ml-1 และ 0.090 μg ml-1 ตามลําดับ         ไดเปอรเซ็นต
รอยละการวิเคราะหแบบยอนกลับของตะกั่ว  เทากับ 97.25 – 106.00 %    การศึกษาผลรบกวน
พบวาจากการเติมไอออนเขาไปไมมีผลรบกวนตอการวิเคราะห ภายใตสภาวะที่เหมาะสมการ
เปรียบเทียบการวิเคราะหกับวิธีมาตรฐานใหผลการวิเคราะหไมแตกตางกันอยางมีนัยสําคัญ  ที่
ระดับความเชื่อมั่น 95 %     จากผลการศึกษาครั้งนี้สรุปไดวา วิธีโฟลอินเจคชันอะนาไลซีสที่ถูก
พัฒนาขึ้นนี้ เปนวิธีการที่มีประสิทธิภาพในการนํามาวิเคราะหหาปริมาณโลหะตะกั่วได 
 
กุญแจคํา  :  โฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส,  ตะกัว่,  ไดไธโซน 
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ABSTRACT 

 
 The objective of this study is comparision of methodologies for lead (II) analysis by 
using conventional UV - Visible spectrophotometric and developed flow injection analysis (FIA) 
method. This FIA method has higher sensitivity, accuracy, precision than conventional method 
including uses an inexpensive instrument and less volume of sample. The mixture solution of 
diphenylthiocarbazone (dithizone), sodium dodecyl sulfate (SDS) and sulfuric acid (H2SO4) were 
reacted with Pb (II), resulting in an intense blue complex with suitable maximum absorption at 
wavelength 500 nm. The mixture was used to optimize and compare with a standard method. 
             The standard curve of UV - visible spectrophotometric method was done in the 
concentration range of  2.0 – 15.0 μg ml-1 and the correlation coefficient was 0.9985. The suitable 
solvent for dithizone is 75 % ethanol. The appropriate ratio of mixture between Dithizone: SDS: 
H2SO4 was 1: 5: 3. The optimal concentration of each solutions in the mixture was 0.0025 % (w/ v), 
0.8  and 0.75 mol l-1, respectively. The mixing order of these solutions were dithizone, sulfuric and 
sodium dodecyl sulfate, respectively. The detection limit and the quantification limit were 0.39 and 
1.30 μg ml-1, respectively. The percentage recovery of Pb (II) was found in the range of 97.00 – 
110.50 %.  
              The flow injection analysis method, the measuring wavelength was 500 nm. The standard 
curve was done in concentration range of 1.0 – 12.0 μg ml-1 and the correlation coefficient was 
0.9981. The optimal concentration of sulfuric acid, sodium dodecyl sulfate and diphenyl- 
thiocarbazone   were  0.75, 0.4 mol l-1 and 0.0025 % (w/v), respectively. The optimal  reaction coil 
length of MC 1 and MC 2 were 100 and 150 cm, respectively.  The flow rate of sulfuric acid, 
sodium dodecyl sulfate and diphenylthiocarbazone  were 2.0, 2.0 and 1.5 ml min-1, respectively. 
The appropriate sample volume was 150 μl. The detection limit and the quantification limit were 
0.027 and 0.090 μg ml-1. The percentage recovery of Pb (II) was found in the rang of  97.25 – 
106.00 %. There was no interference effects from traditional ions. This methods was compared 
with the standard method for analysis of Pb (II) by using all optimal parameters. It had shown no 
significant difference at the 95% confidence. From the results, we could concluded that the 
developed FIA method has an efficiency method for Pb (II) analysis. 
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Executive Summary 
 
 

            ไดศึกษาวิธีการตรวจวัดปริมาณตะกัว่ (Pb2+)   โดยใช  วิธีแบบดั่งเดิม (Batch Analysis)   ได
ทราบวาปฏิกิริยาพื้นฐานระหวางไอออนตะกัว่ (Pb2+)  กับ 1,5 Diphenylthiocarbazone    สามารถ
เกิดเปนสารประกอบเชิงซอนที่สามารถตรวจวัดการดดูกลืนคลื่นแสง  ดวยเทคนิคสเปคโทรโฟโท-
เมตรีได และการเกิดปฏิกิริยาดังกลาวสามารถเพิ่มประสิทธิภาพของการวัดการดูดกลืนคลื่นแสงได   
โดยใชสารลดแรงตรึงผิว (Surfactant) ชวยในการขยายสัญญาณ (Enhancer) ได   จากการศึกษา
เบื้องตนนี้ไดศกึษาในราย ละเอียดของสภาวะการทดลองตอไปนี้  คือ 
         -   ความยาวคลื่นที่เหมาะสมของการวัดสารประกอบเชิงซอน       ที่เกิดจากปฏิกิริยาระหวาง
ไอออนตะกัว่ (Pb2+) กับ 1,5-Diphenylthiocarbazone   ดวยการวดัการดดูกลืนคลื่นแสง 
         -  ศึกษาการเกิดสารประกอบเชิงซอน          พบการเกิดสารประกอบเชิงซอนจากปฏิกิริยาของ
รีเอเจนต (1,5-Diphenylthiocarbazone)   สารลดแรงตรึงผิว (Surfactant) กรณนีี้คือ  Sodium dodecyl  
sulfate และสารละลายตัวพา (Carrier) ในกรณีนี้ คือกรดซัลฟูริก (H2SO4)     ทําการบันทึกสเปคตรัม 
เพื่อหาความยาวคลื่นที่เหมาะสม 
         -  อัตราสวนการผสมกันของรีเอเจนต คือ   1,5-Diphenylthiocarbazone : Surfactant : H2SO4      
ที่ใหประสิทธภิาพของการเกิดสารประกอบเชิงซอนที่เหมาะสมที่สุด 
         -  ความเขมขนที่เหมาะสมของรีเอเจนต คือ 1,5-Diphenylthiocarbazone, Surfactant  และ 
H2SO4 ที่ใหประสิทธิภาพของการเกิดสารประกอบเชิงซอนที่เหมาะสมที่สุด 
         -  ชนิดของตัวทําละลายที่เหมาะสมสําหรับ  1,5-Diphenylthiocarbazone ซ่ึงจากการทบทวน
วรรณกรรมมกีารใช  IsoAmyl alcohol   ซ่ึงพบปญหาวาหากนําไปพฒันาในระบบโฟลอินเจคชั่นจะ
พบสารละลายมีการแยกชั้นกนัอยูไมสามารถใชในระบบทอได  จึงไดศกึษาผลของแอลกอฮอลชนิด
เมธานอลและเอธานอล 
         -  ลําดับของการผสมของสารละลาย (Order of Mixing) เพื่อเปนประโยชนในการออกแบบ
ระบบโฟลอินเจคชั่น  
          -  สรางกราฟมาตรฐานของสารละลายมาตรฐานตะกัว่   โดยใชสภาวะการทดลองที่เหมาะสม
ขางตน  เพื่อดคูวามเปนไปไดในการพัฒนาวิธีวิเคราะหดงักลาวไปสูระบบโฟลอนิเจคชั่น 
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ตารางที่ 1   สภาวะที่เหมาะสมในการวเิคราะหปริมาณตะกัว่ Pb (II) โดยวิธีสเปคโทรโฟโทเมตรี 
 

Parameter Studied Range Studied Optimum Level 
Wavelength (nm) 200-700 500 
Mole Ratio (Dithizone: SDS: H2SO4)       1:5:1, 3:5:1, 5:5:1, 1:5:5, 1:3:1, 

1:7:1, 1:5:3 
1:5:3                           

SDS Concentration (mol l-1)                 0.1,0.2,0.4,0.6, 0.8, 1.0 0.8 
Dithizone Concentration  (%w/v) 0.00125, 0.0025, 0.005, 0.01, 0.02     0.0025 
H2SO4 Concentration (mol l-1)                 0.5, 0.75, 1.0, 1.25, 1.5                       0.75 
Ethanol (%v/v) 60, 65, 70, 75, 80, 85, 90, 95 , 100 75 
Mixing Order D:S:H, S:H:D, H:D:S, D:H:S, 

H:S:D, S:D:H  
D:H:S 
(Dithizone: H2SO4: SDS)     

 
 
 

ตารางที่ 2   ผลที่ไดจากการประเมินวิธีการวิเคราะหโดยวิธีสเปคโทรโฟโทเมตรี 
 

Analytical Characteristics Founded 
Linear Equation 
Slope 
Correlation coefficient : r2 
Linear Ranges (μg ml-1) 
LOD  (μg ml-1) 
LOQ  (μg ml-1) 

y = 0.0077x – 0.0013 
0.0077 
0.9985 
2-15 
0.39 
1.30 

 

         
 

 จากการศึกษาปฏิกิริยาพื้นฐานไดออกแบบระบบโฟลอินเจคชั่น   ดังไดแสดงในรูปที่ 1    
โดยมีการฉีด (Inject)  สารละลายตะกั่วเขาไปในสารละลายตัวพา (H2SO4 ; R1)    เพื่อใหทําปฏิกิริยา
กับ     1,5-Diphenyl -thiocarbazone (Dithizone ; R3)  โดยใชสารลดแรงตรึงผิว (Sodium dodecyl 
sulfate ; R2)        เปนตัวชวยเพิ่มประสิทธิภาพการวิเคราะห (Enhancer)    
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                                         Injection Valve 
                                      (Standard/Sample) 
                P                                           MC1                    MC2 

 
 
รูปท่ี  1    การออกแบบระบบโฟลอินเจคชั่น (Flow Manifold)  สําหรับการพัฒนาเทคนิคโฟลอิน   
                เจคชั่นอยางงายสาํหรับการตรวจวัดปริมาณตะกัว่     
               (R1, R2 , R3  :  Reagents ;   P : Pump ,    MC1, MC2 :  Mixing Coils ;  D : Detector ;   
                R ;  Chart Recorder ,  W ; Waste) 
 

ไดพัฒนาระบบโฟลอินเจคชั่นดวยพื้นฐานการออกแบบระบบโฟลอินเจคชั่น   ทาํการ 
ประเมินวิธีวิเคราะห (Validation Method)   โดยศึกษาสภาวะการเปลี่ยนแปลงของเงื่อนไขการ
วิเคราะหตางๆ ดังนี ้    
         -  ความเขมขนที่เหมาะสมของรีเอเจนต คือ 1,5-Diphenylthiocarbazone, Surfactant  และ 
H2SO4 ที่ใหประสิทธิภาพของการเกิดสารประกอบเชิงซอนที่เหมาะสม โดยการวัดความสูงของ
สัญญาณ (Peak Height) 
         -  ความเร็วที่เหมาะสมของรีเอเจนตสําหรับใชในระบบโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส  สําหรับ
สารละลาย 1,5-Diphenylthiocarbazone, Surfactant  และ H2SO4     ที่ใหประสิทธภิาพของการเกิด
สารประกอบเชิงซอนเหมาะสมที่สุด   โดยการวัดความสูงของสัญญาณ (Peak Height)  
  - การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 1 ซ่ึงผสมระหวาง
สารละลายตะกั่ว Pb (II) พรอมดวยสารละลายตัวพา H2SO4       ผสมกับสารละลาย Sodium dodecyl 
sulfate ที่เหมาะสมที่จะใชในการทดลอง 

- การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 2  ซ่ึงผสม
ระหวางสารละลายผสมของสารละลายตะกั่ว Pb (II) พรอมดวยสารละลายตัวพา H2SO4  และ  
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Sodium dodecyl sulfate   ผสมกับสารละลาย 1,5-Diphenylthiocarbazone (Dithizone)  ที่เหมาะสม
สําหรับใชในการทดลอง 
             -  การเปลี่ยนแปลงขนาดปริมาตรของสารตัวอยางที่ใช (Injection Volume) ในการวิเคราะห 
โดยทําการฉีดเขาระบบโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีสผาน Injector แบบแรงดันต่ํา     
             -  สรางกราฟมาตรฐานของสารละลายมาตรฐานตะกัว่โดยใชสภาวะการทดลองที่เหมาะสม 
             -   คํานวณคาขีดจํากัดต่ําสุดของการวิเคราะห (LOD)         และคาขีดจํากัดของการวิเคราะห
ปริมาณ (LOQ)  
             -  ศึกษาผลการรบกวน (Interferences) ของไอออน   ความแมนยําของการวิเคราะหซํ้า  (Re- 
peatability)   ความถูกตอง (Accuracy) ของวิธีวิเคราะหดวยการเปรียบเทียบวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนา-
ไลซีสกับวิธีอะตอมมิคแอบซอบชั่นสเปคโทรเมตรี   และทําการหาความแตกตางของวิธีทั้งสองโดย
การทดสอบทางสถิติ 
 
ตารางที่ 3  สภาวะที่เหมาะสมในการวิเคราะหปริมาณตะกั่วPb(II)โดยวธีิโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส  
 

Parameter Studied Range Studied Optimum Level 
Wavelength (nm) 200 - 700 500 
H2SO4 Concentration (mol l-1)                 0.125, 0.25, 0.5, 0.75, 1.0, 1.25, 1.5   0.75 
SDS Concentration (mol l-1)                 0.05, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 0.4 
Dithizone Concentration  (%w/v) 0.000625, 0.00125, 0.0025, 0.005, 

0.01         
0.0025 

H2SO4 Flow Rate  (ml min-1)                 1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0                           2.0 
SDS Flow Rate (ml min-1)                 1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0                           2.0 
Dithizone Flow Rate  (ml min-1) 1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0                           1.5 
Mixing Coil [1]   (cm)                      
[Pb(II) + H2SO4 +  SDS ] 

50, 100, 150, 200, 250                        100 

Mixing Coil [II]   (cm)                      
[Pb(II) + H2SO4+  SDS + Dithizone] 

50, 100, 150, 200, 250                        150 

Injection Volume (μl)                             50, 100, 150, 200, 250                        150 
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ตารางที่ 4   ผลที่ไดจากการประเมินผลการทดลองโดยวธีิโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส  
  
Analytical Characteristics Founded 
Linear Equation 
Slope 
Correlation coefficient : r2 
Linear Ranges (μg ml-1) 
LOD  (μg ml-1) 
LOQ  (μg ml-1) 

y = 127.96x – 69.935 
127.96 
0.9981 
1-12 
0.027 
0.090 
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ตารางที่ 3.3 
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ตารางที่ 3.5 
ตารางที่ 3.6 

 
ตารางที่ 3.7 
ตารางที่ 3.8 
ตารางที่ 3.9 

 
ตารางที่ 3.10 
ตารางที่ 3.11 
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ตารางที่ 3.13 

 
ตารางที่ 3.14 
ตารางที่ 3.15 

 
ตารางที่ 3.16 
ตารางที่ 3.17 

 
ตารางที่ 3.18 
ตารางที่ 3.19 
ตารางที่ 3.20 
ตารางที่ 3.21 
ตารางที่ 3.22 
ตารางที่ 3.23 

 

การเปลี่ยนแปลงอัตราสวนของรีเอเจนต Dithizone: SDS: H2SO4 
การเปลี่ยนแปลงอัตราสวน Dithizone: SDS: H2SO4 ตอคาสมการเสนตรง 
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone)  
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนสารละลายไดไธโซน (Dithizone) ตอคาสมการเสนตรง 
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS)  
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS)  ตอคาสมการ
เสนตรง  
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4)  
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) ตอคาสมการเสนตรง 
การศึกษาความเขมขนที่เหมาะสมของสารละลายเอทธานอลและเมทธานอล  
ในการละลายสาร  1,5-Diphenylthiocarbazone (Dithizone)  
การเปลี่ยนแปลงลําดับการผสมรีเอเจนตทั้ง 3 ตัว Dithizone: SDS: H2SO4 
การเปลี่ยนแปลงของลําดับการผสมรีเอเจนตทั้ง 3 ตัวตอคาสมการเสนตรง   
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลาย Pb (II) ที่ความเขมขน 2-15 μg ml-1 
ที่ใหกราฟมาตรฐานที่เปนเสนตรง 
การศึกษาประสิทธิภาพการวิเคราะหแบบยอนกลับ (Recovery)  ของสารละลาย
มาตรฐานตะกั่ว Pb (II)   โดยวิธีสเปคโทรโฟโทเมตรี  (n=5) 
ผลการศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) 
ผลการศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) ตอคา 
สมการเสนตรง 
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS)  
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนสารละลายโซเดียมโดดิซิลซัลเฟต (SDS) ตอคา 
สมการเสนตรง 
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone) 
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone) ตอคาสมการเสนตรง 
การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายกรดซัลฟูริก  
การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate)  สารละลายกรดซัลฟูริกตอคาสมการเสนตรง 
การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต 
การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟตตอ 
คาสมการเสนตรง 
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                                                                                                                                   หนา 
ตารางที่ 3.24 
ตารางที่ 3.25 
ตารางที่ 3.26 
ตารางที่ 3.27 
ตารางที่ 3.28 
ตารางที่ 3.29 
ตารางที่ 3.30 
ตารางที่ 3.31 
ตารางที่ 3.32 
ตารางที่ 3.33 
ตารางที่ 3.34 
 
ตารางที่ 3.35 
ตารางที่ 3.36 
 
ตารางที่ 4.1 
ตารางที่ 4.2 
ตารางที่ 4.3 
 
ตารางที่ 4.4 
 

การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายไดไธโซน  
การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate)  สารละลายไดไธโซนตอคาสมการเสนตรง      
การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 1 
การเปลี่ยนแปลงความยาวทอ (Reaction coil) หมายเลข 1 ตอคาสมการเสนตรง 
การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 2 
การเปลี่ยนแปลงความยาวทอ (Reaction coil) หมายเลข 2 ตอคาสมการเสนตรง 
การเปลี่ยนแปลงขนาดปริมาตรของสารละลายตัวอยางที่ใช (Injection Volume) 
การเปลี่ยนแปลงขนาดปริมาตรสารตัวอยาง (Injection Volume) ตอคาสมการเสนตรง 
ผลการศึกษาผลรบกวนของไอออนชนิดตาง ๆ  ตอการวิเคราะหปริมาณตะกั่ว  
คาความสูงของสัญญาณสารละลายมาตรฐาน Pb (II)  ที่ความเขมขน 1-12 μg ml-1 (n=5)
การศึกษาประสิทธิภาพการวิเคราะหแบบยอนกลับ (Recovery)  ของสารละลาย 
มาตรฐานตะกั่ว Pb (II)   โดยวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส  (n=5) 
การศึกษา Repeatability ของการวิเคราะหหาปริมาณ Pb(II)  (n=12) 
คาการวัดปริมาณตะกั่วในตัวอยางน้ําโดยวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส 
กับวิธีอะตอมมิคสเปคโทรโฟโทเมตรี 
สภาวะที่เหมาะสมในการวิเคราะหปริมาณตะกั่ว  Pb (II) โดยวิธีสเปคโทรโฟโทเมตรี 
ผลที่ไดจากการประเมินวิธีการวิเคราะหโดยวิธีสเปคโทรโฟโทเมตรี 
สภาวะที่เหมาะสมในการวิเคราะหปริมาณตะกั่ว Pb (II) โดย 
วิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส  
ผลที่ไดจากการประเมินผลการทดลองโดยวธิีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส 
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เครื่อง  Atomic Absorption Spectrophotometer  อาศัยหลักการเกิดอะตอมอิสระซึ่งจะมี
การจุดเปลวไฟระหวางกาซอะเซทิลีนและอากาศ 
เครื่อง Atomic Absorption Spectrophotometer     ที่จําเปนตองมีหลอดใหพลังงานที่ทํา
มาจากโลหะชนิดเดียวกับธาตุที่ทําการวิเคราะหซึ่งทําใหมีคาใชจายที่สูง 
สวนประกอบอยางงายของระบบ   Flow Injection analysis 
ระบบ Flow Injection Analysis แบบงายที่สามารถจัดสรางขึ้นมาไดในหองทดลอง 
สูตรโครงสรางของไดไธโซน   
สูตรโครงสรางของโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต 
สเปคตรัมของสารมาตรฐานตะกั่ว Pb (II) ที่ไดจากคาการดูดกลืนคลื่นแสงที่ชวงความยาว 
คลื่น  200 – 700 nm 
การเปลี่ยนแปลงของอัตราสวน Dithizone: SDS: H2SO4 
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone)   
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS)  
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) 
การเปลี่ยนแปลงลําดับการผสมรีเอเจนต  
การเปลี่ยนแปลงเขมขนของสารตะกั่ว Pb (II) ที่ความเขมขน 2 - 15 μg ml-1                     
การออกแบบระบบโฟลอินเจคชั่น (Flow Manifold)  สําหรับการพัฒนาเทคนิคโฟลอิน   
เจคชั่นอยางงายสําหรับการตรวจวัดปริมาณตะกั่ว     
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) 
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS) 
การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone) 
การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow Rate) สารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) 
การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow Rate) สารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS) 
การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow Rate) สารละลายไดไธโซน (Dithizone) 
การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 1 
การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 2 
การเปลี่ยนแปลงขนาดปริมาตรของสารตัวอยางที่ใช (InjectionVolume) 
กราฟสารละลายมาตรฐาน Pb (II) ที่ความเขมขน 1-12 μg ml-1  (n=5) 
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บทที่ 1 
บทนํา 

 
 

1.1    ความสําคัญและความเปนมาของปญหา 
          การตรวจวิเคราะหปริมาณไอออน(Ion)นั้นเปนสิ่งที่จําเปนในปจจุบัน   ไมวาจะเปนการ
วิเคราะหไอออนที่มีสวนเกี่ยวของกับคณุภาพชีวิตโดยตรง เชน  ปริมาณไอออนทีเ่ปนองคประกอบ
ของอาหาร   อาหารเสริม  วิตามิน  น้ํา    น้ําดื่ม  น้ําแร  รวมทั้งเกลือแร  และแรธาตุตางๆ    เชน 
ปริมาณของเหล็ก (Fe)    ดีบุก (Sn)    อะลูมเินียม(Al)     สังกะสี (Zn)   ทองแดง (Cu)   โพแตสเซี่ยม 
(K)   เปนตน     หรือในปจจบุันการวิเคราะหไอออนในสวนที่เปนโลหะหนกั จะมีสวนเกี่ยวของกับ
การควบคุมคณุภาพของสิ่งตางๆ  ไดแกส่ิงแวดลอม  อาหาร หรือเภสัชภณัฑ   ซ่ึงนับวันจะมี
ความสําคัญเพิ่มมากขึ้น  เปนตน เชน ปริมาณของโลหะหนกั ตะกัว่ (Pb)  สารหนู (As)    หรือสาร
ปรอท (Hg) เปนตน    การตรวจวเิคราะหปริมาณไอออนตางๆเหลานี ้ ในปจจุบนัสามารถทําไดโดย
ใชเครื่อง Atomic Absorption / Atomic Emission Spectrophotometer หรือเทคนิคทางเคมีไฟฟา เชน 
Polarography แตขอจํากัดในการใชเครื่องมือดังกลาว คือ  เคร่ืองมือดังกลาวมีราคาที่คอนขางแพง
และคาใชจายของการตรวจวิเคราะหตอตัวอยางคอนขางสูง  และจําเปนตองใชบคุลากรที่มีความ
เชี่ยวชาญเฉพาะดาน   ดังนัน้ในงานวิจยันีมุ้งเนนที่จะพฒันาการวิเคราะหปริมาณโลหะตะกัว่   โดย
เทคนิคโฟลอินเจคชั่น(Flow Injection Analysis) หรือที่เรียกยอๆวา  : FIA    ซ่ึงเปนเทคนิคที่
สามารถพัฒนาขึ้นมาโดยใชเครื่องมือพื้นฐานที่มีอยูในหองปฏิบัติการโดยทัว่ไป  ซ่ึงจะได
พัฒนาการวิเคราะหใหเปนระบบกึ่งอัตโนมัติที่จะสามารถวิเคราะหตวัอยางไดรวดเรว็ (High sample 
throughput rate) ที่มีความเร็วในการวิเคราะหไดสูงถึง  30-100  ตัวอยางตอชั่วโมง      จะเปนวิธีการ
วิเคราะหท่ีประหยัด (Cost effectiveness)    และใชเคร่ืองมือในการตรวจวิเคราะหท่ีงายๆ (Simple 
instrumentation) รวมทัง้บุคลากรที่ใชงานก็ไมจําเปนตองมคีวามรูความสามารถเฉพาะดานกจ็ะ
สามารถปฏิบัติงานไดดเีมื่อไดฝกหดัหรือทดลองใชในเวลาอันสั้น   อีกทั้งยังสามารถนําไปพัฒนา
ตอเพื่อใชในการตรวจวิเคราะหปริมาณไอออนในตวัอยางตางๆที่เหมาะสมตอไป  เชน การควบคมุ
คุณภาพอาหาร  หรือ ตวัอยางน้ําจากกระบวนการกําจัดน้ําเสีย  หรือ การวิเคราะหปริมาณไอออน
โดยเฉพาะสารตะกั่วในตํารับยาแผนไทย (Traditional drugs)  เปนตน 
  งานวิจยันีจ้ะไดพัฒนาวิธีการตรวจวดัปริมาณตะกั่ว ดวยวิธีโฟลอินเจคชั่น (Flow Injection 
Analysis ; FIA)     โดยอาศัยหลักการเกิดสารประกอบเชิงซอน (Complexing Compounds)    
ระหวางไอออนตะกัว่กับ 1,5-Diphenylthiocarbazone    ซ่ึงสามารถพัฒนาวิธีการวิเคราะหดังกลาว
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ใหสามารถใชงานรวมกับการตรวจวดัดวยเทคนิคโฟลอินเจคชั่น   เพื่อใหสามารถวิเคราะหหา
ปริมาณไอออนโลหะตะกัว่แบบกึ่งอัตโนมัติไดตอไป      ซ่ึงจะเปนวิธีการตรวจวดัที่งาย  ใหความ
สะดวกในการตรวจวดั   มคีาใชจายที่ต่ํา      การนาํไปประยกุตใชงานสามารถนําไปใชงานใน
ภาครัฐและผูประกอบการเอกชน   เพื่อใหการควบคุมปริมาณไอออนของโลหะดงักลาวในอาหาร  
เภสัชภณัฑ หรือในดานสิ่งแวดลอมใหเปนไปตามมาตรฐาน   (ประกาศกระทรวงสาธารณสุข ฉบับ
ที่ 98. 2529.)  และมาตรฐานสากลตอไป    

 
1.2    ผลงานวจัิยท่ีเก่ียวของ (literature review) และเอกสารอางอิง  
               กมลา  ตันธีระธรรม,  เยาวลักษณ  วรรธนะพศิิษฎ  และจุไรรัตน  รักวาทนิ (2531)    ได
ศึกษาการตรวจวัดปริมาณตะกัว่ในยาแผนโบราณ ชนิดยาผง  ยาเม็ด  ยาลูกกลอน  และยาน้ําแขวน
ตะกอน  ดวยวิธีอะตอมมคิแอบซอบชั่นสเปคโทรเมตรี  พบการปนเปอนของตะกั่วจํานวน 58  
ตัวอยางจากจํานวนตวัอยางทัง้หมด 465  ตวัอยาง 
 อมลา  วงศพทุธพิทักษ (2537)  ไดศึกษาการปนเปอนของอาหารไทยระหวาง พ.ศ. 2530-
2534  จากการศึกษาการปนเปอนในดานเคมี  โดยศึกษาโลหะจํานวน 10 ชนิด  ในผักผลไม  สัตว
ทะเล สัตวปก  สรุปไดวาอาหารทะเลมีการปนเปอนของสารปรอท และแคดเมี่ยม  มากกวาอาหาร
อ่ืน  สําหรับตะกัว่เคยพบสูงมากในไขเยีย่วมา  แตหลังจากการปรับเปลี่ยนวิธีการผลิต ทําใหปริมาณ
ตะกัว่ลดลงอยูในมาตรฐานทีก่ําหนดไว 
 Lau, O.  et al.  (1985)   ไดทําการศึกษาการหาปริมาณโลหะปรอทในยาเม็ด (ตํารับยาจีน)  
โดยวิธีการทําใหเปนไอ (Cold  Vapour  Atomic  Absorption  Spectrometry)  โดยทําการเตรยีม
ตัวอยางโดยทาํการยอยตวัอยางดวยสารละลายของกรดไฮโดรคลอริค  และสารละลายไฮโดรเจน
เปอรออกไซด  แลวทําการวดัปริมาณโลหะปรอทโดยวิธีการทําใหเปนไอ  และไดทําการศึกษาผลที่
ไดจากการแยกโลหะปรอทจากตัวอยางยา  โดยใชสารละลายกรดไฮโดรคลอริคเขมขน 0.1 โมล  
รวมกับกรดประเภทอื่นๆ  จํานวนทั้งหมดสามอัตราสวน  พบวาความถูกตองของการวิเคราะหมีคา
เบี่ยงเบนมาตรฐานรอยละ 3.2  มีคาเปอรเซ็นตการสกัดแบบยอนกลับ (Percent  Recoveries)  รอย
ละ 97 
 Sheppard, B.S.,  Heitkemper, D.T. และ   Gastin, C.M. (1994)  ไดศึกษาการวิเคราะหหา
ปริมาณโลหะสารหนู   แคดเมี่ยมและตะกั่วในอาหารทะเล  โดยมีการเตรียมตัวอยางโดยใชระบบ
ไมโครเวฟ (Microwave Digestion)  และวดัปริมาณโลหะเหลานี้โดยเทคนิค  ICP-MS  (Inductively 
Coupled Plasma Atomic Emission and Mass Spectrometry)  ไดทําการศึกษาในตัวอยางอาหาร
ประเภทกุง  ปลาและหอย         พบวาการวิเคราะหใหความถูกตองในการวิเคราะหปริมาณโลหะ
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สารหนู  ตะกัว่และแคดเมีย่ม  จากการวัดจํานวนซ้ําๆจํานวน 10 คร้ัง   คาเฉลี่ยมีคาเทากับ  10.0,  
0.067 และ 0.069  ไมโครกรัม ตามลําดับ   โดยพบคาเบีย่งเบนมาตรฐานเทากับ  2.1, 5.6 และ  2.5 %  
ตามลําดับ  มีเปอรเซ็นตการสกัดแบบยอนกลับ (Percent Recoveries)  อยูในชวงรอยละ  75- 117 
 Yaman, M. และ Gucer, S. (1995)  ไดทําการศึกษาปริมาณโลหะแคดเมี่ยมและตะกัว่ใน
ตัวอยางผัก  โดยวิธีการเตรียมตัวอยางดวยเทคนิค  Activated-Carbon Enrichment  แลววดัปริมาณ
โลหะดวยเทคนิค Atomic Absorption Spectroscopy   เทคนิคการเตรียมสารตัวอยางจะใช
สารละลาย  8-hydroxyquinoline  หรือ  Cupferron   ที่ใชเปนสารที่ทําใหเกิดสารประกอบที่คาความ
เปนกรด-ดางที่ 4.8 และ 4.4 ความถูกตองในการวิเคราะหพบวามีคาเบี่ยงเบนมาตรฐานสําหรับการ
วิเคราะหปริมาณแคดเมี่ยมมคีา 2 %  ที่ความเขมขน 7.0 ไมโครกรัมตอลิตร และของปริมาณตะกั่วมี
คา 3 %  ที่ความเขมขน 7.0 ไมโครกรัมตอลิตร  (ทําการวิเคราะหซํ้าๆ  12 คร้ัง)   มีเปอรเซ็นตการ
สกัดแบบยอนกลับ (Percent Recoveries)  อยูในชวงรอยละ 100-107  และ  96 – 106  ตามลําดับ   
ประสิทธิภาพของวิธีการวิเคราะห สามารถวิเคราะหปริมาณต่ําสุดของปริมาณโลหะแคดเมีย่มและ
ตะกัว่  มีคาเทากับ  0.06  และ 0.48  นาโนกรัมตอกรัม  ของตัวอยางทีว่ิเคราะหตามลําดับ 
 Lamble, K.  และ Hill, S.J.  (1995)  ไดทําการศึกษาตวัอยาง Trace Metal  ในตัวอยางใบชา   
โดยใชการยอยตัวอยางแบบไมโครเวฟและวิเคราะหปริมาณโลหะโดยเทคนิค  ICP    (Inductively        
Coupled Plasma Atomic Emission Spectrometry)   ในการยอยสารตวัอยางใชกรดไนตริกผสมกบั
กรดเปอรคลอริค  ใชเวลาประมาณ 35 นาทีตอตัวอยาง   ซ่ึงเร็วกวาการเตรียมตวัอยางชนิดทีใ่ห
ความรอนดวยเตาความรอน  ที่ตองใชเวลาในการเตรียมตัวอยางถึง 120 นาทีตอตัวอยาง   มีการ 
ศึกษาปริมาณโลหะอะลูมิเนยีม  แบเรยีม  แคลเซียม  ทองแดง  แมกนีเซียม  แมงกานสีและทองแดง 
 Chow, P.T.Y. et al. (1995)  ไดทําการศึกษาปริมาณตะกั่ว  ทองแดงและปรอทในตัวอยาง
ยาแผนโบราณของจีน (Traditional Chinese medicines)  โดยใชเทคนิค Atomic Absorption 
Spectroscopy  กระบวนการเตรียมสารตัวอยางใชการยอยดวยสารละลายกรดไนตริกเขมขน  10 %  
ปริมาตร/ปริมาตร  ใชเวลาในการยอยสารตัวอยางที่เหมาะสมจะใชเวลา 3 ช่ัวโมง  พบวา
ประสิทธิภาพของวิธีการวิเคราะหมีคาเปอรเซ็นตการสกัดยอนกลับ  (Percent recoveries)  ของ
โลหะทั้งสามตัวมีคาอยูในชวงรอยละ  94-110  ปริมาณต่ําสุดที่จะสามารถวิเคราะหปริมาณโลหะได
มีคาเทากับ 4ไมโครกรัมตอกรัม  สําหรับโลหะตะกั่ว 0.2 ไมโครกรัมตอกรัม  สําหรับโลหะทองแดง  
และ 0.03 ไมโครกรัมตอกรัม  สําหรับโลหะปรอท   คาเบี่ยงเบนมาตรฐานในการวิเคราะหปริมาณ
โลหะตะกั่ว  ทองแดงและปรอท  มีคาเทากับรอยละ 0.7, 0.7  และ 6,5 ตามลําดับ 
 Horng, C.J. (1996)  ไดศึกษาการหาปริมาณโลหะหนักในตัวอยางปสสาวะโดยใชเทคนิค 
Differential-Pulse anodic stripping  voltammetry  โดยใชขั้วใชงาน (Working Electrode)  เปนแบบ 
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Hanging mercury drop electrode  ซ่ึงใชในการตรวจวัดปริมาณโลหะสงักะสี  แคดเมีย่ม  ตะกั่วและ
ทองแดง  โดยตัวอยางจะถูกเตรียมรวมกับสารละลายของกรดผสมพบปริมาณโลหะเหลานี ้ มี
ปริมาณที่สูงกวากลุมควบคมุ (Control Worker) อยางมนีัยสําคัญทางสถิติ 
 Slaveykova, V.I.  และ Hoenig, M. (1997)  ไดทําการศึกษาการหาปริมาณโลหะดบีุก  ใน
ตัวอยางซีเมนต  และใชเทคนิค  Electrothermal Atomic Absorption Spectrometric  ไดศึกษาการใช
สารลดการรบกวนการวิเคราะห (Chemical Modifier)  โดยใชสารประกอบของทังสเตน  
แมกนีเซยีม  พาราเดียม  เออรริเดียมและฟอสเฟต  ซ่ึงพบวาสารลดการรบกวนการวิเคราะหที่ใหผล
การวิเคราะหดทีี่สุด  คือสารประกอบผสมระหวางเออรริเดียมและแมกนีเซียม  พบวาประสิทธิภาพ
ของวิธีการวิเคราะหมีคาเปอรเซ็นตการสกัดยอนกลับ  (Percent recoveries) สําหรับโลหะดีบุกและ
ตะกัว่มีคารอยละ  91.8-101.0  และ 95.2-102.0  ตามลําดับ  ปริมาณต่ําสุดที่สามารถวิเคราะห
ปริมาณโลหะตะกัว่และดีบกุมีคาเทากับ  7  ไมโครกรัมตอกิโลกรัม  และ 9  ไมโครกรัมตอกิโลกรัม 
ตามลําดับ 
 Mierzwa, J., Adeloju, S.B. and  Dhindsa, H.S. (1997)  ไดทําการศึกษาหาปริมาณสารหนู
ในยาสูบโดยเทคนิค  Hydried Generation Atomic Absorption Spectrometry  ทําการยอยตวัอยาง
ดวยสารละลายกรดไนตริก  มีประสิทธิภาพในการสกดัแบบยอนกลับ (Percent recoveries)  ในชวง
รอยละ  93-94    ใชสารละลาย L-Cysteine  เปนสารลสะลายที่ทําหนาที่รีดิวซสารละลายตัวอยางที่
ทําการยอยโดยการใชคล่ืนไมโครเวฟ   สามารถทําการวิเคราะหสารมาตรฐานสารหนูในชวงความ
เขมขน  0.5-0.9  มิลลิกรัมตอกิโลกรัม   มีคาเบี่ยงเบนมาตรฐานรอยละ 7.6  พบวามปีจจัยที่มีผลตอ
ความถูกตองของการวิเคราะหคือ  ความเปนเนื้อเดยีวกนัของสารตัวอยาง (Homogeneity)  และ
ขนาดของการเตรียมสารตัวอยาง (Particle Size) 
 Lee, K.H., Liu, S.H.  และ Jiang, S.J. (1998)          ไดศึกษาการหาปริมาณของแคดเมี่ยม
และตะกั่ว  ในตัวอยางปสสาวะโดยใชเทคนิค Electrothermal vaporization isotope dilution 
inductively coupled plasma mass spectrometry (ETV-ID-ICP-MS)  โดยปริมาณอตัราสวนไอโซ
โทรปจะคํานวณจากพื้นที่ใตพีค (Peak Area)  ของแตละไอโซโทรปและไดใชการระเหยที่อุณหภมูิ
ต่ําสําหรับแยกโลหะที่ตองการออกจากตวัอยางปสสาวะ   โดยมีการเติมสารละลาย 1%  ของกรดไน
ตริกในการแยกโลหะที่ตองการวิเคราะห    พบวาขีดจํากัดต่ําสุดของการวิเคราะหสําหรับแคดเมีย่ม
และตะกั่ว มีคาเทากับ 0.02 และ 0.005  นาโนกรัมตอมิลลิลิตร  ตามลําดับ 
 Tony, K.A.  et al. (1999)   ไดใชระบบ Flow Injection  แบบ On-line  ในการชวยเพิ่มความ
เขมขน (Preconcentration)   ของสารละลายตัวอยางกอนทําการวิเคราะหปริมาณโลหะเหล็ก  
โคบอลต  นิกเกิล  แมงกานสี  และสังกะสี ในตัวอยางน้ําทะเลดวยเทคนิคอะตอมมคิแอบซอบชั่น  
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การชวยเพิ่มความเขมขนจะใชคอลัมนขนาดเล็กที่บรรจสุารประเภท  C18  สารละลายที่ใชในการ
ชะโลหะตวัอยางออกมาจะเปนสารละลายเมธานอลที่ทําใหมีสภาวะเปนกรด (pH มากกวาหรือ
เทากับ 2)  พบคาขีดจํากัดต่าํสุดของการวิเคราะหโลหะเหล็ก  โคบอลต  นิกเกิล  แมงกานีส  และ
สังกะสี ในตวัอยางน้ําทะเลจะมีคาเทากบั  4.0, 1.0, 1.0, 0.5 และ 0.5 นาโนกรัมตอมิลลิลิตร   
ตามลําดับ  การวิเคราะหสามารถวิเคราะหดวยอัตราเร็ว 30 ตัวอยางตอช่ัวโมง 
 Pomazal, K. et al. (1999)  ไดพัฒนาการตรวจวดัปริมาณโลหะทองแดง  เหล็ก  แมงกานีส
และสังกะสี   ในตัวอยางเลอืดดวยเทคนิค  HPLC-ICP-AES  กระบวนการแยกสารตัวอยางจะใช
รวมกับเทคนิค  Size Exclusion Chromatogarphy   ในสภาวะที่เหมาะสมพบคาขีดจํากัดต่ําสุดของ
การวิเคราะหโลหะทองแดง  เหล็ก  แมงกานีส  และสังกะสีมีคาเทากบั  0.03, 0.026, 0.8 และ 0.09  
ไมโครกรัมตอมิลลิลิตร 
            Ražić, S. et al. (2003)   ไดศึกษาธาตุปริมาณนอยไดแก  สังกะสี (Zn)  เหล็ก (Fe)  ทองแดง 
(Cu)  แมงกานสี (Mn)   แคลเซียม (Ca)  แมกนีเซียม (Mg)  สตรอนเตรียม (Sr)  นิกเกิล (Ni)     และ
ลิเธียม (Li)  ในสวนที่เปนรากและสวนเหนือพื้นดนิ     ตัวอยางสมุนไพรจะเตรยีมดวยการเผาในเตา
ความรอน (Furnace)  ที่อุณหภูมิ 500  องศาเซลเซียส  เปนเวลา 2  ช่ัวโมง    การวดัปริมาณโลหะ
ตางๆ  ทําดวยเทคนิคอะตอมมิคแอบซอบชั่นสเปคโทรโฟโทเมตรี  พบปริมาณโลหะหนักจาก
ปริมาณที่สูงไปต่ําในตวัอยางสมุนไพรดังนี้  คือ  โลหะเหล็ก  >  แมงกานีส  >  แคลเซียม >   สังกะสี 
>  ทองแดง >  สตรอนเตรียม >  แมกนีเซียม >  นิกเกิล >  ลิเธียม   ตามลําดับ 
         Gomez, M.R. et al. (2004)   ไดศึกษาการวิเคราะหโซเดียม (Na)  โพแทสเซียม (K)   ลิเธียม 
(Li)   โดยใชเทคนิคอะตอมมิคอีมีสชั่นสเปคโทรโฟโทเมตรี (AES)    และปริมาณโลหะแคลเซียม 
(Ca)   ทองแดง (Cu)  สังกะสี (Zn)   แมกนีเซียม (Mg) และแมงกานีส (Mn)   โดยใชเทคนิคอะตอม-
มิคแอบซอบชั่นสเปคโทรโฟโทเมตรี  (AAS)      การเตรียมตวัอยางจะทําการยอยดวยกรดผสม
ระหวางกรดไนตริก (HNO3) และกรดเปอรคลอริก (HClO4)    พบปริมาณโลหะหนักจากปริมาณสูง
ไปต่ําในตวัอยางอนุพันธของ  Hypericum perforatum  คือ  โพแทสเซียม >  โซเดียม  >  แคลเซียม 
>  แมกนีเซียม >  แมงกานีส >  สังกะสี >  ทองแดง >  นิกเกิล  >  ลิเธียม  ตามลําดับ 
          Ajasa, A.M.D. et al. (2004)  ไดศกึษาปริมาณโลหะหนกั คือ  โลหะเหล็ก (Fe)   แมงกานสี 
(Mn)  ทองแดง (Cu)   ตะกัว่ (Pb)  และสังกะสี (Zn)     รวมทั้งโลหะที่เปนสารอาหาร คือ  โซเดียม 
(Na)  โพแทสเซียม (K)   แมกนีเซยีม (Mg)  และแคลเซียม (Ca)     สมุนไพรจะเตรียมดวยการยอย
ผานคลื่นไมโครเวฟ (Microwave Digester)   ทําการวัดดวยเทคนิคอะตอมมิคแอบซอบชั่นสเปค-
โทรโฟโทเมตรี  (AAS)  สวนฟอสฟอรัส (P)  จะตรวจวิเคราะหดวยเทคนิคสเปคโทรโฟโทเมตรี 
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(Spectrophotometry)   ที่ความยาวคลื่น 630  นาโนเมตร    ผลการวิเคราะหโลหะตางๆ พบวามี
ปริมาณอยูในชวงกวางขึ้นอยูกับชนดิของพืชสมุนไพรทีท่ําการวิเคราะห 
        Caldas, E.D. and Machado, L.L. (2004)   ไดศึกษาการวิเคราะหปริมาณโลหะแคดเมียม (Cd)  
ปรอท (Hg) และตะกัว่ (Pb)   ในพืชสมุนไพรของบราซิลสิบชนิด    การเตรียมตัวอยางจะทําการยอย
ดวยกรดไนตรกิ (HNO3)   ที่ 100  องศาเซลเซียส   เปนเวลา 3  ช่ัวโมง    โลหะแคดเมี่ยมและตะกัว่
วิเคราะหดวยเทคนิคอะตอมมิคแอบซอบชั่นสเปคโทรโฟโทเมตรี  (AAS)  พบปริมาณอยูในชวง  
0.56-7.0  และ 5.6-70.0  (Intake, μg/week) ตามลําดับ  และสําหรับโลหะปรอทวิเคราะหดวย
เทคนิคการวิเคราะหแบบไอเย็น (Cold Vapour Techniques)  พบปริมาณอยูในชวง  0.04-0.38  
(Intake, μg/week) 
        Ražić, S. et al. (2005)  ไดศึกษาการวิเคราะหปริมาณโลหะทองแดง (Cu)   สังกะสี (Zn)  
แมงกานีส (Mn)   เหล็ก (Fe)   โพแทสเซียม (K)    แคลเซียม (Ca)  แมกนีเซยีม (Mg)   อะลูมิเนียม 
(Al)  แบเรียม (Ba)    และโบรอน (B)   ในตัวอยางทั้งหมด 26  ชนิด    โดยใชเทคนคิอะตอมมิคอี-
มีสชั่นสเปคโทรโฟโทเมตรี (AES) อะตอมมิคแอบซอบชั่นสเปคโทรโฟโทเมตรี (AAS)       และ
อินดักทีฟคอปเพิลพลาสมา (Inductive Couple Plasma ; ICP)   พบปริมาณโลหะทุกชนิดมีคา
ปริมาณโลหะอยูในชวง 0.34-250.0  มิลลิกรัมตอกิโลกรัม 
        Kalny, P.  et al. (2007)   ไดศึกษาปริมาณโลหะแบเรียม (Ba)  แคดเมียม (Cd)   โครเมียม (Cr)   
ทองแดง (Cu)   เหล็ก (Fe)   นิกเกิล (Ni)   ตะกั่ว (Pb)  และสังกะสี (Zn)  ในสมุนไพรของประเทศ
โปแลนดจํานวน 3  ชนิด    โดยใชเทคนิคแกรไฟตเฟอรเนท (Graphite Furnace Atomic Absorption 
Spectrophotometry ; GFAAS)  การเตรียมตัวอยางจะเตรยีมผานการยอยตัวอยางดวยคล่ืน
ไมโครเวฟ (Microwave Digester)   ปริมาณโลหะตางๆ ที่ทําการตรวจวัดขึน้อยูกับชนิดของ
สมุนไพรที่ศึกษา   จากรายงานการตรวจวิเคราะหจะพบวาโลหะตางๆ อยูในระดับที่ต่ํากวาระดับที่
จะเกิดพษิตอมนุษยได 
         Konieczynski, P.  and  Wesolowski, M. (2007)   ไดศึกษาปริมาณโลหะแคลเซียม (Ca)  
ทองแดง (Cu)   เหล็ก (Fe)  สังกะสี (Zn)  แมกนีเซยีม (Mg)  โพแทสเซียม (K)   โซเดียม (Na)  และ
แมงกานีส (Mn)  ในสมุนไพรของประเทศโปแลนดจํานวน 27  ชนิด    ตัวอยางจะทําการยอยดวย
สารละลายผสมระหวางไฮโดรเจนเปอรออกไซด (H2O2)  และกรดไนตริก (HNO3)    ในอัตราสวน 
3 : 5   เทคนคิการวิเคราะหจะใชเทคนิคอะตอมมิคแอบซอบชั่นสเปคโทรโฟโทเมตรี (AAS)   พบ
ปริมาณโลหะทุกชนิดมีคาปริมาณโลหะอยูในชวง 0.49-51,440  มิลลิกรัมตอกิโลกรัม  ซ่ึงขี้นอยูกบั
ชนิดของโลหะที่สนใจศกึษา 
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การวิเคราะหปริมาณตะกั่ว โดยทั่วไปสามารถใชวิธีการวิเคราะหโดยเทคนิคที่เรียกวา  
Atomic Absorption Spectrophotometry   ซ่ึงเปนวิธีมาตรฐานที่สามารถวิเคราะหปริมาณไอออน
เหลานี้    ไดโดยการเตรยีมสารตัวอยางในรูปของของเหลว   แลวนําตัวอยางไปผานเครื่อง Atomic 
Absorption Spectrophotometer(ดังแสดงในรูปที่ 1.1)  ซ่ึงจะมีการจุดเปลวไฟระหวางกาซอะเซทิลีน
และอากาศ    ที่จะใหอุณหภมูิในเปลวไฟมคีวามรอนประมาณ  2000 oC      อะตอมอิสระที่เกิดจาก
การใหความรอนจากเปลวไฟจะเกิดการดดูกลืนคลื่นแสง    โดยจะขึ้นอยูกับชนดิของไอออนของ
สารที่ทําการวิเคราะห   วิธีการวิเคราะหโดยเทคนิค Atomic Absorption Spectrophotometry   จะมี
ขอจํากัดที่ผูวิเคราะหจะตองมีทักษะเฉพาะดาน และในการวิเคราะหปริมาณโลหะใดๆจะตองมี
หลอดที่เรียกวา Hollow Cathod Lamp (HCL)  สําหรับการวิเคราะหโลหะชนิดนั้นๆ  (ดังแสดงใน
รูปที่  1.2)  จึงเปนการเพิ่มคาใชจายในการวเิคราะหปริมาณโลหะดังกลาว 

จากการทบทวนวรรณกรรมที่เกี่ยวของกับการวิเคราะหปริมาณโลหะปนเปอน   ซ่ึงรวมทั้ง
การวิเคราะหปริมาณโลหะตะกัว่    นัน้พบวาไมมีรายงานการวจิัยในระดับนานาชาติที่มีการรายงาน
เกี่ยวกับการใชวิธีวิเคราะหปริมาณโลหะตะกัว่ดวยเทคนิคโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซสี ที่ใชรวมกับ
การเกิดสารประกอบเชิงซอนระหวางสารละลายตัวอยางและ 1,5 Diphenylthiocarbazone   จึงมี
ความนาสนใจที่จะพัฒนาวิธีการตรวจวัดปริมาณโลหะตะกัว่      โดยการใชเทคนิคโฟลอิน-
เจคชั่นอะนาไลซีส    และมีความคาดหวังที่ผลงานศึกษาดังกลาวจะสามารถลงตีพิมพในวารสาร
ระดับนานาชาติได 

                                              

     รูปท่ี 1.1  เครื่อง   Atomic Absorption Spectrophotometer  อาศัยหลักการเกิดอะตอมอิสระ 
                    ซ่ึงจะมีการจุดเปลวไฟระหวางกาซอะเซทิลีนและอากาศ 
                      (ที่มา :  คูมือเครื่อง Atomic Absorption Spectrophotometer   ของ  VARIAN  รุน  SpectrAA 220) 

 

บริเวณเปลวไฟ 
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     รูปท่ี 1.2  เครื่อง Atomic Absorption Spectrophotometer     ที่จําเปนตองมีหลอดใหพลังงาน 
                    ที่ทํามาจากโลหะชนิดเดียวกับธาตุที่ทําการวิเคราะหซ่ึงทําใหมีคาใชจายทีสู่ง 
                       (ที่มา :  คูมือเครื่อง Atomic Absorption Spectrophotometer   ของ  VARIAN  รุน  SpectrAA 220) 
 

  การวิเคราะหสารตัวอยางโดยเทคนิคโฟลอินเจคชั่น (Flow Injection Analysis)        เปนวิธี 
การวิเคราะหสารตัวอยาง   ดวยหลักการอยางงายๆ ดังนี้     ในระบบโฟลอินเจคชั่นจะประกอบไป 
ดวยสวนประกอบตางๆ   ดังแสดงในรูปที่  (1.3, 1.4)  ดังนี ้
             Ruzicka (1981,1988) และ Fang (1993) ระบบการวิเคราะหจะประกอบไปดวย   สารตวันาํ 
(Carrier)  หรือสารเคมี (Reagent) ; R     จะถูกนําเขาสูระบบการวิเคราะหดวยปม (Pump) ขนาดเล็ก
ที่แทนดวยสัญญลักษณส่ีเหล่ียมผืนผาขนาดเล็ก ที่สามารถควบคุมความเรว็ของสารละลายอยู
ในชวง 0.5 – 10.0  ml min-1     จากนัน้สารตัวอยาง ; S    จะถูกใสเขาไปในระบบและทําปฏิกิริยาที่
เหมาะสมกับสารตัวนํา (Carrier)  หรือสารเคมี (Reagent) ; R         และจะถูกตรวจวัดสัญญาณที่
เหมาะสมกับปฏิกิริยาที่ตัวตรวจวดั ; FC    จะไดสัญญาณออกมาในรูปของ FI-Gram  ดังแสดงใน
รูปที่ (1.3)       ซ่ึงความสูงหรือพื้นที่ใตพคีของสัญญาณจะแปรผันโดยตรงกับความเขมขนของสาร  
ซ่ึงจะสามารถนํามาใชประโยชนในการทําปริมาณวิเคราะหได 

หลอด Hollow 
Cathode Lamp ที่
จําเปนสําหรับการ 
วิเคราะห  ทําใหคา 
ใชจายในการ 
วิเคราะหสูง 
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รูปท่ี  1.3   สวนประกอบอยางงายของระบบ   Flow Injection Analysis  
                  (a)  สารตัวนํา (Carrier)  หรือสารเคมี (Reagent) ; R   สารตัวอยาง ; S  ตัวตรวจวดั ; FC     
                         สารทิ้งจากการวิเคราะห ; W 

    (b)   FI-Gram  ที่ไดจากการวิเคราะห 
        (ที่มา : Ruzicka, J. and Hansen,E.H. 1981.  Flow Injection Analysis, John Wiley  & Son, New York.) 

                                                                  

            
 

รูปท่ี 1.4   ระบบ Flow Injection Analysis แบบงายที่สามารถจัดสรางขึ้นมาไดในหองทดลอง 
                1 : Pump ;    2:  Injector ;     3: Reagent ;     4:  Detector ;    5 : Recorder ;    6 : Waste 

  (ที่มา :  เครื่องมือ ณ   School of  Chemistry, The University of Hull, Hull,  UK.  
               ระหวางที่ผูวิจัย ไปศึกษาวิจัย ณ สถาบันดังกลาว)   
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สารประกอบไดไธโซนและโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต 
 

                                        
 
           รูปท่ี 1.5   สูตรโครงสรางของไดไธโซน   

               ไดไธโซนเปนของแข็งสีมวงดําไมละลายน้ํา แตละลายไดในแอมโมเนีย คลอโรฟอรมและ
คารบอนเตตระคลอไรด ไดสารละลายสีเขียว เนื่องจากไดไธโซนและสารประกอบเชิงซอนระหวาง
ไดไธโซนและโลหะที่สนใจจะไมละลายน้ํา จึงตองใชตวัทําละลายในสารผสมระหวางน้ํา 
แอลกอฮอล  พบวาสารประกอบเชิงซอนของไดไธโซนกบัโลหะจะใหสีตางๆกัน ไดหลายสี
ตัวอยางเชนสีเหลือง แดง หรือมวง ขึ้นกับชนิดของโลหะ ดังตัวอยางในการวิเคราะหสังกะสีที่ความ
เปนกรด-ดางเทากับ 5  จะใหสารประกอบเชิงซอนซิงคไดไธโซนสีแดงอมชมพู
(http://www.chemindustry.com/chemicals/239610.html) 

 

                       รูปท่ี 1.6    สูตรโครงสรางของโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต 

                     โซเดียมโดดีซิลซัลเฟตมีสูตรโมเลกุล CH3(CH2)11OSO3Na    มีน้ําหนกัอะตอมเทากับ 
288.38 จุดหลอมเหลว 204 – 207 องศาเซลเซียส     เปนสารสีขาวหรือครีมมีกล่ินออนเปนสารไมมี
ประจุเกดิจากการทําปฏิกิริยาของ Fatty alcohol กับ Ethylene oxide เขาสูรางกายโดยการหายใจ การ
สัมผัสทางผิวหนัง มีพษิปานกลาง    ใชเปนสารสําคัญในการผลิตยา เปนตัวชวยในการลดแรงตึงผิว 
เชน  ในการผลิตยาในรูปอิมลัชันใชเปนตวัทําใหน้ํากับน้าํมันผสมเขากันได   
(http://en.wikipedia.org/wiki/Sodium_dodecyl_sulfate) 
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1.3   วัตถุประสงคของการวจัิย   
            1)   เพือ่พัฒนาการวเิคราะหปริมาณตะกั่วโดยใชเทคนิคโฟลอินเจคชั่น  

2)   เปรียบเทยีบประสิทธิภาพ และความถกูตองของวิธีทีพ่ัฒนาขึ้นมาเปรียบเทียบกบัวิธี  
       มาตรฐาน 

  3)  ใชวิธีการวิเคราะหที่ไดพัฒนาขึ้นทดสอบกับตัวอยางที่เหมาะสม 
1.4   ขอบเขตการวิจัย   
         ทําการพัฒนาระบบ Flow Injection Analysis   สําหรับการวิเคราะหปริมาณตะกั่ว  เชน โดย
อาศัยการทําปฏิกิริยากับ 1,5-Diphenylthiocarbazone  และจะไดทดสอบวิธีที่พัฒนาขึ้นโดยประยุกต
กับตัวอยางที่เหมาะสม เชน  ตัวอยางน้ํา  และ/หรือ  ตัวอยางเภสัชภัณฑบางชนิด  เปนตน 

 

1.5    ประโยชนท่ีคาดวาจะไดรับจากการวิจัย   
            1)   ไดวิธีวิเคราะหปริมาณตะกั่วโดยเทคนิคโฟลอนิเจคชั่น ที่มีประสิทธิภาพ และความถูก 
                    ตองในการใชงานที่ดี          
            2)   สามารถนําวิธีการวิเคราะหดังกลาวนี้ไปประยกุตใชงานจริง     ในการวิเคราะหกับชนิด    

  ของตัวอยางที่เหมาะสม 
            3)   สามารถเผยแพรวิธีวิเคราะหดังกลาวไปยังหองปฏิบัติการตางๆ  ที่มีเครื่องมือพื้นฐาน 

 ที่เหมาะสมกบัวิธีวิเคราะหดังกลาว 
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บทที่ 2 
วิธีการดําเนินการวิจัย 

 
2.1   อุปกรณเคร่ืองมือและสารเคมี 
         2.1.1   อุปกรณ - เคร่ืองมือ 

                    1)   UV-Visible   Spectrophotometer,  Shimadzu®,  UV-1700 ; Japan 

                           Software UV Prove version 2.0 Shimadzu®;  Japan 

                    2)    Peristaltic Pump,  Eyela®,  MP3 ; Japan 

                    3)    Sample Injection Port, Upchurch Scientific®, V450 ; USA 

                    4)    Detection  system, Thermo Separation TSP®, UV2000 ; USA 

                    5)    Recorder, Kipp & Zonen®, DB50 ; The Netherland 

                    6)    Silicon Tubling ( 1.15 mm i.d. x 3.2 mm o.d.) Eyela®; Japan   

                    7)    PTFE Tubling (0.8 mm i.d.) Upchurch®; USA 
                          
         2.1.2      สารเคมี 
                    1)   สารมาตรฐานตะกัว่  (Pb (II); BDH Spectrosol; England) 
                    2)   กรดซัลฟูริก (H2SO4; Lab Scan; Ireland) 
                    3)  โซเดียมโดดซิีลซัลเฟต  (Sodium dodecyl sulfate; C12H25OSO3Na; SDS; AJAX                
                          Finechem; Australia) 
                    4)  ไอโซเอมิลแอลกอฮอล (Iso-Amyl alcohol; (CH3)2CHCH2CH2OH; AJAX  
                          Finechem; Australia) 
                    5)  ไดไธโซน  (Dithizone; C6H5NHNHCSN=NC6H5; Merck; Germany)  
                    6)   เอธานอล  (Ethanol; EtOH; Merck; Germany) 
 

2. 2     วิธีการศึกษา 
         2.2.1      การเตรียมสารละลาย 
      1)   การเตรยีมสารละลายตะกัว่  Pb (II) ที่ชวงความเขมขนตางๆ    

     เตรียมจากสารละลายมาตรฐานตะกั่ว Pb (II) ที่มีความเขมขน 1000 μg ml-1  นําไปเจือ
จางใหไดความเขมขน  2, 4, 6, 8, 10, 12  และ 15 μg ml-1   ดวยการปรับปริมาตรดวยน้ํากลัน่
ปราศจากไอออน   
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       2).  เตรียมสารละลายไดไธโซน (Dithizone) ที่ความเขมขนตางๆ  
       ช่ังไดไธโซน (Dithizone)  มา 0.1 g จากนัน้ละลายและปรับปริมาตรดวย 75 % 

เอทธานอล ปรับปริมาตรจนครบ 100 ml จะไดสารละลายไดไธโซนที่ความเขมขน 0.1 % (w/v) 
จากนั้นทาํการเจือจางสารละลายไดไธโซนใหไดความเขมขน 0.00125, 0.0025, 0.005, 0.01 และ 
0.02 % (w/v) โดยการปเปตสารละลายไดไธโซนที่ความเขมขน 0.1 % (w/ v) มา  1.25, 2.5, 5.0,  
10.0 และ 20.0  ml   ตามลําดับ  จากนั้นปรบัปริมาตรจนครบ 100 ml ดวย 75 % เอทธานอล 
         3)  เตรียมสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (Sodium dodecyl sulfate , SDS)  ที่ความ
เขมขนตางๆ  
          ช่ังโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS) มา 144 กรัม ละลายและปรบัปริมาตรดวยน้ํากลั่น
ปราศจากไอออนจนครบ 500 ml จะไดสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต ที่ความเขมขน 1.0 mol l-1 
จากนั้นทาํการเจือจางสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟตใหไดความเขมขน 0.1, 0.2, 0.4, 0.6 และ 0.8 
mol l-1   โดยการปเปตสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต มา 10, 20, 40, 60 และ 80 ml ตามลําดับ 
จากนั้นปรับปริมาตรจนครบ 100 ml ดวยน้าํกลั่นปราศจากไอออน 
       4)   เตรียมสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) ที่ความเขมขนตางๆ  
          เตรียมจากสารละลายกรดซัลฟูริกความเขมขน 2.0 mol l-1 ดวยการปเปตกรดซัลฟูริก
เขมขนมา 112.8 ml นํามาปรับปริมาตรดวยน้ํากลั่นทีป่ราศจากไอออนจนมีปริมาตร 1000 ml        
ทําการปเปตสารละลายกรดซัลฟูริกเขมขน 2  mol l-1  มา 25, 37.5, 50, 62.5 และ 75 ml ตามลําดับ 
จากนั้นปรับปริมาตรดวยน้ํากลั่นปราศจากไอออนจนครบ 100 ml  จะไดกรดซัลฟูริกเขมขน  0.25, 
0.50, 0.75, 1.0  และ 1.25  mol l-1 
     5)   เตรียมสารละลายเอทธานอล (Ethanol) ที่ความเขมขน 100, 95, 90, 85, 80, 75, 70 
และ 65 % (v/v)    โดยการปเปตสารละลายเอทธานอลที่ความเขมขน 100 % มา 95, 90, 85, 80, 75, 
70 และ 65 ml ตามลําดับ จากนั้นปรับปริมาตรดวยน้ํากลั่นปราศจากไอออน จนครบ 100 ml 
    6)    เตรียมสารละลายเมทธานอล (Methanol) ที่ความเขมขน 100, 95, 90, 85, 80, 75, 70 
และ 65 %  (v/v)  โดยการปเปตสารละลายเมทธานอลที่ความเขมขน 100 % มา 95, 90, 85, 80, 75, 
70 และ 65 ml ตามลําดับจากนั้นปรับปริมาตรดวยน้ํากลั่นปราศจากไอออน จนครบ 100 ml 
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2.3      วิธีการวิเคราะหปริมาณตะกั่วดวยวิธีสเปคโทรโฟโทเมตรี 
          1)  ศึกษา spectrum ของสารมาตรฐานตะกั่ว Pb (II) เพื่อดูคาการดูดกลืนคลืน่แสงที่

ชวงความยาวคลื่น 200 – 700 nm    โดยการนําสารละลายมาตรฐานตะกั่ว Pb (II) ที่เขมขน 4, 6 และ 
8 μg ml-1 ไปวัดคาการดดูกลืนแสงที่ชวงความยาวคลื่น 200 - 700 nm หาความยาวคลื่นที่เหมาะสม
ในการวิเคราะหหาปริมาณโลหะตะกั่ว   โดยใชวิธียวูีวิสิเบิลสเปคโทรโฟโทเมตรี  

          2) ศึกษาการเปลี่ยนแปลงอัตราสวนของรีเอเจนตทั้ง 3 ตัว คือ Dithizone: SDS: 
H2SO4    การศึกษาการเปลีย่นแปลงอัตราสวนของการผสมโดยการศึกษาจะเรียงลําดบัรีเอเจนตทั้ง 3 
ตัว ดังนี้ คอื Dithizone: SDS: H2SO4 จากนั้นทําการเปรียบเทียบอัตราสวนตามอัตราสวน  
ดังตอไปนี้ คือ 1: 5: 1, 3: 5: 1, 5: 5: 1, 1: 3: 1, 1: 7: 1, 1: 5: 3 และ 1: 5: 5 ตามลําดับ นําสารละลายที่
ไดไปทําการศกึษาโดยวิธียวูวีิสิเบิลสเปคโทรโฟโทเมตรี   

          3)   ศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของรีเอเจนตทั้ง 3 ตัว โดยวิธีสเปคโทรโฟโท-
เมตรี   โดยการนําสารละลายมาตรฐานตะกั่ว Pb (II)         ที่เขมขน 2, 4, 6, 8, 10, 12 และ 15 μg ml-1 
นําไปวดัคาการดูดกลืนแสงโดยวิธียูววีิสิเบิลสเปคโทรโฟโทเมตรี   

           3.1   การศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone) 
ที่ความเขมขน 0.00125, 0.0025, 0.005, 0.01และ 0.02 % (w/v) ตามลําดับ นําสารละลายที่ไดจาก
การศึกษานี้ไปวัดโดยวิธียูวีวิสิเบิลสเปคโทรโฟโทเมตรี 

            3.2 การศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต 
(SDS) ที่ความเขมขน 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 และ1.0 mol l-1  ตามลําดับ     นําสารละลายที่ไปทําการศึกษา
โดยวิธียูววีิสิเบิลสเปคโทรโฟโทเมตรี 

             3.3  การศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) ที่
ความเขมขน 0.5, 0.75, 1.0, 1.25 และ 1.50  mol l-1  ตามลําดับ    นําสารละลายที่ไปทําการศึกษาโดย
วิธียูววีิสิเบิลสเปคโทรโฟโทเมตรี 
         4)  ศึกษาความแตกตางระหวางตัวทําละลายเอทธานอลเพื่อหาเปอรเซ็นตเอทธานอลที่
สามารถทําให ไดไธโซนละลาย  เปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายเอทธานอลที่ความเขมขน 
100, 95, 90, 85, 80, 75, 70 และ 65 % 
        5) ศึกษาความแตกตางระหวางตัวทําละลายเมทธานอลเพื่อหาเปอรเซนตเมทธานอลที่
สามารถทําใหไดไธโซนละลาย  เปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายเมทธานอลที่ความเขมขน 
100, 95, 90, 85, 80, 75, 70  และ 65 % 

       6)  ศึกษาการเปลี่ยนแปลงลําดับในการผสมรีเอเจนตทั้ง 3 ตวั คือ Dithizone: SDS: 
H2SO4 ลําดับที่ใชในการผสมมีดังนี้ คือ D:S:H, H:S:D, S:H:D, S:D:H, H:D:S และ D:H:S 
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ตามลําดับ นําสารละลายที่ไดตามลําดับในการผสมนี้ไปทําการศึกษาโดยวิธียูววีิสิเบลิสเปคโทรโฟ-
โทเมตรี   
                    7)  ศึกษากราฟมาตรฐานของสารมาตรฐานตะกัว่ Pb (II)    โดยใชวิธี สเปคโทรโฟโท-
เมตรี  โดยการนําสารละลายมาตรฐานตะกัว่  Pb (II)     ที่เขมขน 2, 4, 6, 8, 10, 12  และ 15 μg ml-1  
ตามลําดับ 
 

2.4      วิธีการวิเคราะหปริมาณตะกั่วดวยวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซสี 
                    1)    ออกแบบ  manifolds ที่เหมาะสมสําหรับการวิเคราะหปริมาณตะกัว่ 

      2)   ศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของรีเอเจนตทั้ง 3 ตัว   โดยวิธีโฟลอินเจคชั่น-
อะนาไลซีส  โดยการนําตะกั่ว Pb (II) ที่ความเขมขน 1, 2, 4, 6, 8, 10 และ 12 μg ml-1 ไปวัดคาการ
ดูดกลืนแสงที่ความยาวคลื่น 500  nm โดยใชวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส     คํานวณคาขีดจํากัด
ต่ําสุดของการวิเคราะห (LOD)  และคาขีดจํากัดของการวิเคราะหปริมาณ (LOQ)  

          2.1    การศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน(Dithizone) ที่
ความเขมขน 0.000625, 0.00125, 0.0025, 0.005 และ 0.01 % (w/v) ตามลําดับ                       
            2.2 การศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4)  ที่
ความเขมขน 0.125, 0.25, 0.5, 0.75, 1.0, 1.25 และ 1.50  mol l-1   ตามลําดับ 
                         2.3 การศกึษาการเปลีย่นแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต 
(SDS) ที่ความเขมขน 0.05, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6 และ 0.8  mol l-1   ตามลําดับ 
                  3)   ศึกษาการเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) ของรีเอเจนตทั้ง 3 ตวั 
            3.1  การศึกษาการเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate)  ของสารละลายไดไธโซน 
(dithizone) โดยใชอัตราในการไหล  1.0, 1.5, 2.0, 2.5 และ 3.0  ml min-1 
            3.2 การศึกษาการเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายกรดซัลฟู-
ริก (H2SO4) โดยใชอัตราในการไหล  1.0, 1.5, 2.0, 2.5 และ 3.0 ml min-1 
                         3.3 การศึกษาการเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate)   ของสารละลายโซเดียม
โดดีซิลซัลเฟต (SDS) โดยใชอัตราในการไหล  1.0, 1.5, 2.0, 2.5 และ 3.0 ml min-1 
      4)  ศึกษาการเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Mixing coil)  

           การศึกษาการเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Mixing coil) ที่ความยาว 
50, 100, 150, 200 และ 250 cm 
      5)  ศึกษาการเปลี่ยนแปลงขนาดปริมาตรของสารตัวอยางที่ใช 

          การศึกษาการเปลี่ยนแปลงขนาดปริมาตรของสารตัวอยางที่ใช ฉีดเขาไปในระบบที่
ปริมาตร 50, 100, 150, 200  และ 250 μl 
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2.5   ประเมินวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส (Validation)  
                    1)   ความแมนยํา (Precision) 
           โดยการนําสารละลายมาตรฐาน Pb (II)ไปวัดคาการดูดกลืนคลื่นแสงที่ความยาวคลื่น  
500 nm     จะไดคาการดูดกลืนคลื่นแสงในหนวยความสูงของสัญญาณ (Peak Height)   
            ทําการวัดซ้ําตัวอยางสารละลาย Pb (II)  ที่ความเขมขน    1, 2, 4, 6, 8, 10 และ 12  
μg ml-1   โดยแตละความเขมขนจะทําการวัดคาสัญญาณโดยการทําซ้ํา 5  คร้ัง  นําคาที่ไดไปคํานวณ
คาเปอรเซ็นตการวิเคราะหแบบยอนกลับ (Percentage of  Recovery) 
                     2)  ความเปนเสนตรงของการวิเคราะห (Linearity)   
            เตรียมสารละลายตะกั่ว Pb (II) ในชวงความเขมขน 1 – 12 μg ml-1 นําไปผานระบบ
โฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส  ผสมกับสารละลายกรดซัลฟริูก  สารละลายโซเดียมโดดซิีลซัลเฟตและ
สารละลายไดไธโซน   นําไปวัดคาการดดูกลืนคลื่นแสงที่ความยาวคลื่น 500 nm  ทําการบันทึก
สัญญาณ FI-Gram  ทําการคํานวณสมการเสนตรงสําหรับกราฟมาตรฐานตะกัว่   

3) การศึกษา Repeatability ของการวิเคราะหหาปริมาณตะกั่ว (II)  
                         เตรียมสารละลายมาตรฐานตะกัว่ที่ความเขมขน 4 และ8 μg ml-1 ทําการวิเคราะห
ปริมาณสารละลายมาตรฐานตะกัว่ (II) จํานวน 12 คร้ัง และนําขอมูลที่ไดไปทําการคํานวณทางสถิติ  

4) การศึกษาการรบกวนของตวัรบกวน (Interferences)  
                          เปนการเติมไอออนเขาไปในการวิเคราะห  เพื่อศึกษาผลรบกวนของไอออนที่เพิม่
เขาไปวามีผลตอการวิเคราะหหรือไม  ไอออนที่ศึกษาไดแก คือ Mn2+, Mg2+, Ca2+, As2+, Hg2+, Zn2+, 
Sn2+, Al3+ และ Cu2+ ตามลําดับ  การศกึษาไดแกการเตรียมสารมาตรฐานตะกัว่ Pb (II) ที่ความ
เขมขน 4 μg ml-1  จากนั้นเติมตัวรบกวนตางๆ    ทําการวิเคราะหและเปรียบเทยีบสัญญาณที่วัดได
ในกรณีที่ไมมแีละมีไอออนรบกวนอยูในสารละลายมาตรฐานตะกั่ว  
                     5)    การวดัตัวอยางโดยวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีสเปรียบเทียบกับวิธีมาตรฐาน 
                       โดยการทําการเตรียมความเขมขนของสารละลายตัวอยางตะกัว่ Pb (II)     ที่ทําการ
เตรียมขึ้นในหองปฏิบัติการที่ความเขมขนตางๆ    จากนั้นนําไปทําการวัดหาปริมาณตะกั่วโดยวธีิที่
พัฒนาขึ้น คือ วิธีโฟลอินเจคชันอะนาไลซีส   เปรียบเทียบกับวิธีอะตอมมิคแอบซอบชั่นสเปคโทร-
โฟโทเมตรี 
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 บทที่ 3 
                                                           ผลการศึกษา 
 
3.1   :   การวเิคราะหปริมาณตะกั่วดวยวิธีสเปคโทรโฟโทเมตรี 
             ผลการศึกษาสเปคตรัมของสารมาตรฐานตะกั่วและรีเอเจนต 1,5-Diphenylthiocarbazone 
: Surfactant : Carrier  
 

               
 

รูปท่ี 3.1    สเปคตรัมของสารมาตรฐานตะกัว่ Pb (II) ที่ไดจากคาการดูดกลืนคลื่นแสงที่ชวงความยาวคลื่น  
                  200 – 700 nm  (B : blank ; 4 μg ml-1 ; 6 μg ml-1 ; 8 μg ml-1)  
                

                 การบันทึกคาการดูดกลืนคลื่นแสงของสารมาตรฐานตะกั่วทีเ่กิดสารประกอบเชิงซอนกบั
1,5-Diphenylthiocarbazone, Surfactant  และ H2SO4    พบวามีคาการดดูกลืนคลื่นแสงสูงสุดที่ความ
ยาวคล่ืน 500  nm 
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ตารางที่ 3.1   การเปลี่ยนแปลงอัตราสวนของรีเอเจนต Dithizone: SDS: H2SO4 
 

  Absorbance (Abs.) Mole Ratio 
Dithizone:SDS:H2SO4 

Concentration 
of  Pb (II) 
 (μg ml-1)        1 2 3 Mean 

r2 

blank 0.002 0.002 0.002 0.002 
2 0.004 0.003 0.004 0.004 
4 0.017 0.018 0.019 0.018 
6 0.030 0.030 0.031 0.031 
8 0.039 0.038 0.039 0.039 
10 0.044 0.045 0.044 0.044 
12 0.052 0.051 0.052 0.052 

1:5:1 

15 0.056 0.056 0.056 0.056 

0.9382 

blank 0.002 0.002 0.002 0.002 
2 0.013 0.012 0.013 0.013 
4 0.021 0.022 0.023 0.022 
6 0.029 0.030 0.030 0.030 
8 0.047 0.046 0.047 0.047 
10 0.060 0.062 0.059 0.060 
12 0.070 0.069 0.069 0.069 

1:5:3 

15 0.075 0.074 0.076 0.075 

0.9712 

blank 0.001 0.002 0.002 0.002 
2 0.004 0.003 0.004 0.004 
4 0.020 0.020 0.021 0.020 
6 0.026 0.027 0.028 0.027 
8 0.041 0.040 0.042 0.041 
10 0.046 0.049 0.048 0.048 
12 0.053 0.052 0.054 0.053 

1:5:5 

15 0.055 0.055 0.054 0.055 

0.9179 

3:5:1 สารละลายเกิดการแยกชั้นไมรวมเปนเนื้อเดียวกัน 
5:5:1 สารละลายเกิดการแยกชั้นไมรวมเปนเนื้อเดียวกัน 
1:3:1 สารละลายเกิดการแยกชั้นไมรวมเปนเนื้อเดียวกัน 
1:7:1 สารละลายเกิดการแยกชั้นไมรวมเปนเนื้อเดียวกัน 

  
 ตารางที่ 3.1 เปนผลการศึกษาการเปลีย่นแปลงอัตราสวนของรีเจนตทั้ง 3 ตัว คือ 

Dithizone: SDS: H2SO4 จากผลการศึกษาพบวาอัตราสวนในการผสมของรีเอเจนต 1: 5: 1, 1: 5: 3 
และ 1: 5: 5 ไดคา Correlation coefficient : r2 มีคาเทากับ 0.9382, 0.9712 และ 0.9179 ตามลําดับ ดัง
แสดงในตารางที่ 3.2 สวนอตัราสวน 3: 5: 1, 5: 5: 1, 1: 3: 1 และ 1: 7: 1  พบวาสารละลายเกิดการ
แยกชัน้ไมรวมเปนเนื้อเดียวกันไมสามารถที่จะวัดคาการดูดกลืนคลื่นแสงได  
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Mole Ratio of Dithizone : SDS : H2SO4
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               รูปท่ี 3.2    การเปลี่ยนแปลงของอัตราสวน Dithizone: SDS: H2SO4 
 

  การเปลี่ยนแปลงของอัตราสวนของรีเอเจนตทั้ง 3 ตัว คือ Dithizone: SDS: H2SO4 พบวา
อัตราสวนที่เหมาะสมของอัตราสวนดังกลาว คือ 1: 5: 3  ของรีเอเจนตทั้ง 3  ตัว  ที่ใหคาการดูดกลืน
คล่ืนแสงและคาความสัมพันธของการเปนเสนตรง (r2)  ที่เหมาะสม 
 
ตารางที่  3.2   การเปลี่ยนแปลงอัตราสวน Dithizone: SDS: H2SO4 ตอคาสมการเสนตรง 
 

Mole ratio of reagents Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 
1: 5: 1  
1: 5: 3 
1: 5: 5  
3: 5: 1 
5: 5: 1 
1: 3: 1 
1: 7: 1 
 

y = 0.0040x + 0.0026 
y = 0.0052x + 0.0028 
y = 0.0040x + 0.0028 
ND* 
ND* 
ND* 
ND* 

0.9382 
0.9712  
0.9179 
ND* 
ND* 
ND* 
ND* 

ND*   วัดคาไมไดเนื่องจากสารละลายแยกชั้น 
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ตารางที่ 3.3   การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone)  
 

Absorbance (Abs.)  Dithizone 
(% w/v)  

Concentration 
of  Pb (II) 
(μg ml-1) 1 2 3 Mean 

r2 

blank 0.001 0.001 0.001 0.001 
2 0.010 0.008 0.009 0.009 
4 0.019 0.021 0.020 0.020 
6 0.032 0.033 0.033 0.033 
8 0.040 0.038 0.039 0.039 
10 0.047 0.047 0.048 0.047 
12 0.059 0.058 0.058 0.058 

0.00125 

15 0.062 0.063 0.062 0.062 

0.9700 

blank 0.001 0.002 0.001 0.001 
2 0.008 0.010 0.008 0.009 
4 0.020 0.021 0.020 0.020 
6 0.038 0.038 0.037 0.038 
8 0.049 0.050 0.048 0.049 
10 0.067 0.066 0.068 0.067 
12 0.080 0.083 0.081 0.081 

 
 
 
 
     0.0025 

15 0.107 0.108 0.107 0.107 

 
 
 
0.9965 

blank 0.003 0.002 0.002 0.002 
2 0.005 0.004 0.005 0.005 
4 0.026 0.024 0.024 0.025 
6 0.032 0.031 0.032 0.032 
8 0.036 0.036 0.037 0.036 
10 0.059 0.058 0.058 0.058 
12 0.075 0.074 0.075 0.075 

0.005 

15 0.102 0.103 0.103 0.103 

 
0.9681  

blank 0.002 0.002 0.002 0.002 
2 0.022 0.020 0.020 0.021 
4 0.027 0.025 0.025 0.026 
6 0.029 0.029 0.028 0.029 
8 0.042 0.043 0.042 0.042 
10 0.049 0.050 0.049 0.049 
12 0.070 0.072 0.072 0.071 

0.01 

15 0.096 0.097 0.095 0.096 

 
 
 
0.9300 

blank 0.001 0.001 0.001 0.001 
2 0.022 0.021 0.021 0.021 
4 0.026 0.027 0.026 0.026 
6 0.030 0.031 0.031 0.031 
8 0.044 0.044 0.044 0.044 
10 0.049 0.049 0.049 0.049 
12 0.069 0.070 0.072 0.070 

0.02 

15 0.092 0.092 0.092 0.092 

 
 
 
0.9472 
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ตารางที่ 3.3  ผลการศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithi- 
zone) ที่ความเขมขน 0.00125, 0.0025, 0.005, 0.01 และ 0.02 % (w/v) จากการศึกษาจะไดคา 
Correlation coefficient : r2 มีคาเทากับ 0.9700, 0.9965, 0.9681, 0.9300 และ 0.9472 ตามลําดับ   
จากผลการศึกษาความเขมขนที่ใหคาที่เหมาะสม คือ ความเขมขน 0.0025 % (w/v)   

  

Effect of Dithizone Concentration
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               รูปท่ี 3.3   การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone) 

 

  การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone)  เพื่อหาความเขมขน
ที่เหมาะสมที่จะใชในการทดลองตอไปนั้น  พบวามีคาเทากับ 0.0025 % (w/v)   ที่ใหคาการดูดกลืน
คล่ืนแสงและคาความสัมพันธของการเปนเสนตรง (r2)  ที่เหมาะสม 

 

ตารางที่ 3.4  การเปลี่ยนแปลงความเขมขนสารละลายไดไธโซน (Dithizone) ตอคาสมการเสนตรง 
 

Concentration of Dithizone 
(% w/v) 

Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 

                   0.00125  
                   0.0025  
                   0.005 
                   0.01  
                   0.02  

y = 0.0042x + 0.0043 
y = 0.0076x + 0.0086 
y = 0.0072x - 0.0107 
y = 0.0058x + 0.0009 
y = 0.0055x + 0.0031 

0.9700 
0.9965 
0.9681 
0.9300 
0.9472 
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ตารางที่ 3.5   การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS)  
 

Absorbance (Abs.)   Concentration 
of SDS (mol l-1) 

Concentration 
of  Pb (II) 
(μg ml-1) 1 2 3 Mean 

r2 

blank 0.001 0.001 0.001 0.001 
2 0.006 0.006 0.005 0.006 
4 0.022 0.020 0.021 0.021 
6 0.027 0.027 0.025 0.026 
8 0.048 0.045 0.045 0.047 
10 0.052 0.053 0.053 0.053 
12 0.079 0.079 0.079 0.079 

1.0  

15 0.082 0.083 0.080 0.082 

0.9626 

blank 0.002 0.002 0.002 0.002 
2 0.011 0.012 0.011 0.011 
4 0.023 0.024 0.023 0.023 
6 0.041 0.040 0.042 0.041 
8 0.054 0.055 0.056 0.055 
10 0.071 0.070 0.071 0.071 
12 0.083 0.083 0.082 0.083 

0.8 

15 0.111 0.112 0.110 0.111 

0.9973 

blank 0.001 0.001 0.001 0.001 
2 0.012 0.012 0.014 0.013 
4 0.022 0.022 0.022 0.022 
6 0.030 0.030 0.029 0.030 
8 0.045 0.046 0.047 0.046 
10 0.059 0.059 0.060 0.059 
12 0.069 0.069 0.069 0.069 

 
 
 
          0.6 

15 0.075 0.076 0.076 0.076 

 
 
 

0.9784 

          0.4 สารละลายเกิดการแยกชั้นไมรวมเปนเนื้อเดียวกัน 
          0.2 สารละลายเกิดการแยกชั้นไมรวมเปนเนื้อเดียวกัน 
          0.1 สารละลายเกิดการแยกชั้นไมรวมเปนเนื้อเดียวกัน 
  

 ตารางที่ 3.5 การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS) ที่
ความเขมขน 0.6, 0.8 และ 1.0 mol l-1 จากการศึกษาเมื่อทําการวัดคาการดูดกลืนคลื่นแสงพบคา 
Correlation coefficient : r2 เทากับ 0.9784, 0.9973 และ 0.9626 ตามลําดับ สวนที่ความเขมขน 0.1, 
0.2 และ 0.4  mol l-1   ปรากฏวาทั้งสามความเขมขนนี้เกิดการแยกชั้นของสารสละลายทําใหไม
สามารถวัดคาการดูดกลืนคลื่นแสงได  
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 Effect of SDS Concentration
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               รูปท่ี 3.4   การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต 
 

  การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS) เพื่อหาความ
เขมขนที่เหมาะสมที่จะใชในการทดลองตอไป คาความเขมขนที่ใหคาเหมาะสมทีสุ่ดคือ ความ
เขมขน 0.8 mol l-1  ที่ใหคาการดูดกลืนคลื่นแสงและคาความสัมพันธของการเปนเสนตรง (r2)  ที่
เหมาะสม  
 

ตารางที่ 3.6   การเปลี่ยนแปลงความเขมขนสารละลายโซเดียมโดดิซิลซัลเฟต (SDS)  ตอคาสมการ 
                      เสนตรง  
Concentration of Sodium 
dodecyl sulfate (SDS) (mol l-1) 

Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 

0.1 
0.2  
0.4  
0.6  
0.8  
1.0  

ND* 
ND* 
ND*  
y = 0.0052x + 0.0023 
y = 0.0076x - 0.0058 
y = 0.0067x - 0.0060 

ND* 
ND* 
ND*  
0.9784 
0.9973 
0.9626 

 

ND*  วัดคาไมไดเนื่องจากสารละลายแยกชั้น 
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ตารางที่ 3.7   การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4)  
 

Absorbance (Abs.)   Concentration of 
H2SO4(mol l-1) 

Concentration 
of Pb (II)  
(μg ml-1) 1 2 3 Mean 

 r2 

blank 0.002 0.002 0.002 0.002 
2 0.009 0.008 0.009 0.009 
4 0.020 0.020 0.020 0.020 
6 0.036 0.036 0.035 0.036 
8 0.044 0.045 0.044 0.044 
10 0.061 0.060 0.060 0.060 
12 0.079 0.077 0.077 0.078 

0.5  

15 0.100 0.100 0.100 0.100 

0.9930 

blank 0.001 0.000 0.000 0.000 
2 0.011 0.011 0.011 0.011 
4 0.021 0.021 0.021 0.021 
6 0.039 0.039 0.038 0.039 
8 0.046 0.046 0.045 0.046 
10 0.063 0.063 0.063 0.063 
12 0.083 0.081 0.081 0.082 

 0.75 

15 0.103 0.104 0.104 0.104 

0.9910 

blank 0.001 0.001 0.001 0.001 
2 0.009 0.009 0.009 0.009 
4 0.020 0.020 0.020 0.020 
6 0.033 0.033 0.032 0.033 
8 0.044 0.045 0.045 0.045 
10 0.057 0.057 0.058 0.057 
12 0.077 0.077 0.077 0.077 

1.0 

15 0.095 0.095 0.095 0.095 

0.9943 

blank 0.001 0.001 0.001 0.001 
2 0.010 0.010 0.010 0.010 
4 0.021 0.021 0.021 0.021 
6 0.036 0.036 0.036 0.036 
8 0.050 0.050 0.052 0.051 
10 0.055 0.055 0.056 0.055 
12 0.074 0.074 0.074 0.074 

1.25 

15 0.091 0.091 0.091 0.091 

0.9913 

blank 0.002 0.002 0.002 0.002 
2 0.007 0.007 0.007 0.007 
4 0.018 0.018 0.016 0.017 
6 0.033 0.032 0.033 0.033 
8 0.045 0.045 0.045 0.045 
10 0.054 0.054 0.054 0.054 
12 0.071 0.070 0.070 0.070 

1.50 

15 0.085 0.087 0.084 0.085 

0.9961 
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 ตารางที่  3.7      เปนผลการศึกษาการเปลีย่นแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก 
(H2SO4) ที่ความเขมขน 0.5, 0.75, 1.0, 1.25 และ 1.5 mol l-1   จากการศึกษาเมื่อทําการวัดคาการ
ดูดกลืนคลื่นแสงจะมีคา Correlation coefficient : r2  เทากับ 0.9930, 0.9910, 0.9943, 0.9913 และ
0.9961 ตามลําดับ   จากผลการศึกษาจะทําการเลือกความเขมขนที่ใหคาที่เหมาะสมสําหรับนําไป
ทําการศึกษาตอไป   

 

    

Effect of H2SO4 Concentration
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              รูปท่ี 3.5  การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) 
 

  การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) พบคาความเขมขนที่
เหมาะสม คือ ความเขมขน H2SO4 เทากับ  0.5 mol l-1  ไปทําการศึกษาตอไป 

  
ตารางที่ 3.8   การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) ตอคาสมการเสนตรง 
 

Concentration of H2SO4 (mol l-1) Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 

 0.5  
 0.75  
 1.0  
 1.25  
 1.5 

y = 0.0070x - 0.0076 
y = 0.0072x - 0.0065 
y = 0.0067x - 0.0067 
y = 0.062x - 0.0025 
y = 0.0061x - 0.0053 

0.9930 
0.9910 
0.9943 
0.9913 
0.9961 
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ตารางที่ 3.9   การศึกษาความเขมขนที่เหมาะสมของสารละลายเอทธานอลและเมทธานอล  
                     ในการละลายสาร  1,5-Diphenylthiocarbazone (Dithizone)  
Concentration of Alcohol 
(% v/v) 

Methanol Ethanol 

100 
95 
90 
85 
80 
75 
70 
65 
 

ละลาย 
ละลาย 
ละลาย 
ละลาย 
ละลาย 
ละลาย 
ไมละลาย 
ไมละลาย 
 

ละลาย 
ละลาย 
ละลาย 
ละลาย 
ละลาย 
ละลาย 
ไมละลาย 
ไมละลาย 

 
ผลการศึกษาความเขมขนของสารละลายเอทธานอลและเมทธานอล ในการใชเปนตัวทํา

ละลายไดไธโซน   ซ่ึงในปฏิกิริยาที่ไดทบทวนวรรณกรรมพบวามีการรายงานการใชไอโซเอมิล
แอลกอฮอล  แตพบวาปญหาการละลายของสารดังกลาวกับไดไธโซนจะมีปญหาเรื่องสารละลายจะ
แยกชั้นเมื่อรวมกับรีเอเจนตตัวอ่ืนหากมีการเขยาเพื่อผสมสารละลายไมดีพอ    ซ่ึงจากการสังเกต
ดังกลาวยอมทําใหเกิดปญหาหากมีการใชไอโซเอมิลแอลกอฮอลเปนตัวทําละลาย  ในการพัฒนา
ระบบโฟลอินเจคชั่น เนื่องจากการผสมของสารละลายรีเอเจนตในระบบทอจะไมสามารถทําให
สารละลายเปนเนื้อเดียวกันไดงายนัก  เพราะในเทคนิคโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีสเปนการอาศยัเพยีง
การเคลื่อนที่ของสารละลายภายในทอแตเพียงอยางเดียว     จึงจําเปนตองศึกษาถึงแอลกอฮอลชนิด
อ่ืนๆ  ซ่ึงไดแกเอทธานอลและเมทธานอล   โดยศึกษาที่ความเขมขน 65-100 % v/v   ปรากฏวาการ
ละลายสารไดไธโซนโดยสารละลายเอทธานอลและเมทธานอลไมแตกตางกันและมีประสิทธิภาพ
เทียบเทากับไอโซเอมิลแอลกอฮอลซึ่งมีการรายงานมากอนหนานี้      จึงเลือกใชเอทธานอล
เนื่องจากคํานึงถึงความปลอดภัย    และความเขมขนของสารละลายเอทธานอลที่ละลายไดดีที่สุด 
คือ ที่ความเขมขนในชวง 75-100 % v/v ของเอทธานอล    ดังนั้นจึงเลือกใชความเขมขนของ
เอธานอลที่  75 % v/v   ใชเปนตัวทําละลายไดไธโซนที่เหมาะสมตอไป 
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ตารางที่ 3.10    การเปลี่ยนแปลงลําดับการผสมรีเอเจนตทั้ง 3 ตัว Dithizone: SDS: H2SO4 
 

Absorbance (Abs.)   Order of 
mixing reagent 

Concentration of 
Pb (II) (μg ml-1)  1 2 3 Mean r2 

blank 0.002 0.002 0.002 0.002 
2 0.018 0.018 0.019 0.018 
4 0.027 0.027 0.028 0.027 
6 0.054 0.053 0.053 0.053 
8 0.061 0.062 0.063 0.062 
10 0.073 0.075 0.075 0.074 
12 0.079 0.078 0.078 0.078 

Dithizone: 
SDS: 
H2SO4 

15 0.092 0.092 0.093 0.092 

0.9520 

blank 0.001 0.001 0.001 0.001 
2 0.015 0.016 0.016 0.016 
4 0.032 0.031 0.030 0.031 
6 0.040 0.044 0.040 0.041 
8 0.052 0.052 0.055 0.053 
10 0.068 0.068 0.069 0.068 
12 0.084 0.083 0.084 0.084 

SDS:  H2SO4: 
Dithizone 

15 0.102 0.102 0.100 0.101 

0.9969 

blank 0.000 0.000 0.000 0.000 
2 0.016 0.016 0.016 0.016 
4 0.027 0.026 0.027 0.027 
6 0.049 0.047 0.048 0.048 
8 0.064 0.063 0.063 0.063 
10 0.077 0.077 0.076 0.077 
12 0.097 0.097 0.097 0.097 

H2SO4: 
Dithizone 

: SDS 

15 0.115 0.115 0.116 0.115 

0.9955 

blank 0.001 0.001 0.001 0.001 
2 0.014 0.015 0.015 0.015 
4 0.032 0.030 0.033 0.032 
6 0.048 0.046 0.046 0.047 
8 0.059 0.060 0.062 0.060 
10 0.080 0.079 0.080 0.080 
12 0.092 0.091 0.092 0.092 

Dithizone: 
H2SO4:SDS 

15 0.117 0.116 0.116 0.116 

0.9983 

blank 0.002 0.002 0.002 0.002 
2 0.013 0.013 0.013 0.013 
4 0.025 0.025 0.024 0.025 
6 0.030 0.028 0.029 0.029 
8 0.040 0.040 0.041 0.040 
10 0.072 0.072 0.069 0.071 
12 0.088 0.088 0.087 0.088 

  
H2SO4:SDS: 

Dithizone 

15 0.113 0.112 0.112 0.112 

  
0.9959 
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ตารางที่ 3.10    การเปลี่ยนแปลงลําดับการผสมรีเอเจนตทั้ง 3 ตัว Dithizone: SDS: H2SO4 (ตอ) 
 

Absorbance (Abs.)   Order of mixing 
reagent 

Concentration 
of Pb (II)  
(μg ml-1)  1 2 3 Mean 

 r2 

blank 0.001 0.001 0.002 0.001 
2 0.014 0.016 0.015 0.015 
4 0.028 0.025 0.026 0.026 
6 0.040 0.042 0.041 0.041 
8 0.057 0.055 0.056 0.056 
10 0.073 0.071 0.072 0.072 
12 0.088 0.087 0.089 0.087 

SDS: 
Dithizone: 

H2SO4 

15 0.112 0.112 0.110 0.111 

0.9980 

 
 ตารางที่ 3.10  การเปลี่ยนแปลงลําดับในการผสมของรีเจนตทั้ง 3 ตวั คือ Dithizone: SDS: 

H2SO4 (D:S:H)   จากการศึกษาพบวาลําดบัในการผสมคือ D: S : H,   H : S : D,   S : H : D,             
S : D : H,    H : D : S    และ   D : H : S    ไดคา Correlation coefficient : r2  มีคาเทากับ 0.9520, 
0.9969, 0.9955, 0.9983, 0.9959 และ 0.9980 ตามลําดับ   

   
Effect of Mixing Order 
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รูปท่ี 3.6   ผลการศึกษาการเปลี่ยนแปลงลําดับการผสมรีเอเจนต 
 

                     การเปลี่ยนแปลงลําดับการผสมรีเอเจนตทัง้ 3 ตวั เพื่อหาลําดับการผสมรีเอเจนตทั้ง 3 
ตัว ที่เหมาะสมที่จะใชในการทดลองตอไป ลําดับในการผสมรีเอเจนต ที่เหมาะสม  คือ D: H: S 
(Dithizone, H2SO4, SDS)  ที่ใหคาการดูดกลืนคลื่นแสงและคาความสัมพันธของการเปนเสนตรง 
(r2)  ที่เหมาะสม 
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ตารางที่ 3.11   การเปลี่ยนแปลงของลําดับการผสมรีเอเจนตทั้ง 3 ตัวตอคาสมการเสนตรง   
 

Order of mixing reagent Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 
D : S : H 
S : H : D 
H : D : S 
D : H : S 
H : S : D 
S : D : H 

y = 0.0058x + 0.0105 
y = 0.0066x + 0.0028 
y = 0.0079x - 0.0009 
y = 0.0077x + 0.0002 
y = 0.0079x - 0.0104 
y = 0.0075x - 0.0270 

0.9520 
0.9969 
0.9955 
0.9983 
0.9590 
0.9980 

 
จากสัญลักษณ D แทน สารละลายไดไธโซน (Dithizone), S แทน สารละลายโซเดียมโดด-ี

ซิลซัลเฟต (SDS) และ H แทน สารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) 
 
 
ตารางที่ 3.12   การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลาย Pb (II)  ที่ความเขมขน 2-15 μg ml-1 
                        ที่ใหกราฟมาตรฐานที่เปนเสนตรง 
 

Absorbance (Abs.) Concentration of  
Pb (II) (μg ml-1) 1 2 3 

Mean 

blank 
2 
4 
6 
8 
10 
12 
15 

0.001 
0.016 
0.028 
0.044 
0.060 
0.075 
0.091 
0.117 

0.002 
0.015 
0.029 
0.045 
0.059 
0.074 
0.091 
0.115 

0.001 
0.016 
0.029 
0.043 
0.060 
0.074 
0.091 
0.116 

0.001 
0.016 
0.029 
0.044 
0.060 
0.074 
0.091 
0.116 
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Calibration Curve of  Standard  Pb(II) 
by Using Spectrophotometric Method

y = 0.0077x - 0.0013
R2 = 0.9985
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     รูปท่ี 3.7   การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลาย Pb (II) ที่ความเขมขน 2-15 μg ml-1  
 

-  คา Limit of detection (LOD) คือ ความเขมขนของสารที่ต่ําสุดที่สามารถตรวจพบ  
สามารถคํานวณไดจาก 
   สมการเสนตรงที่ไดจากกราฟมาตรฐาน   y = 0.0077x – 0.0013 

หาไดจากสมการ  y = 3SB + YB    
     y = Peak Height (mV)  
    SB = Standard deviation ของ Peak Height Blank (mV) 
    YB = Intercept ใน regression line   
 แทนคา     y =  3 x 0.001 – 0.0013 
     y =  0.0017 
 จาก Standard curve ไดสมการเสนตรง       y = 0.0077 x – 0.0013 
      x = (y + 0.0013)/0.0077  
 แทนคา y = 0.0017 ได                                 x = (0.0017+ 0.0013)/ 0.0077  
 จากการคํานวณไดคา  LOD                             =  0.39 μg ml-1 
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                  -  คา Limit of Quantification (LOQ)    คือ ความเขมขนของสารที่สามารถตรวจวัด
ปริมาณได โดยมีคาความแมนยําและความถูกตองเปนที่ยอมรับ 
               หาไดจากสมการ   y = 10SB + YB 
       y = Peak Height (mV)  
                   SB = Standard deviation ของ Peak Height Blank (mV) 
                   YB = Intercept ใน regression line (y = a+ bx) 
 แทนคา                    y  = 10 x 0.001 – 0.0013  
       y = .0087 
 จาก Standard curve ไดสมการเสนตรง       y = 0.0077x – 0.0013 
      x = (y + 0.0013)/ 0.0077 

แทนคา y = 0.0087ได                                 x = (0.0087 + 0.0013)/ 0.0077 
 จากการคํานวณไดคา  LOQ                           = 1.30 μg ml-1 

 
ตารางที่ 3.13   การศึกษาประสิทธิภาพการวิเคราะหแบบยอนกลับ (Recovery)  ของสารละลาย 
                        มาตรฐานตะกั่ว Pb (II)   โดยวิธีสเปคโทรโฟโทเมตรี  (n=5) 
 

Sample  No Concentration of  Pb (II)    (μg ml-1) Percentage Recoveries 
 Added  Founded (%) 
2 
3 
4 
5 
6 
7 

  2.00 
  4.00 
  6.00 
  8.00 
10.00 
12.00 

   2.21 
   3.99 
   6.22 
   8.27 
 9.70 

12.28 

110.50 
  99.75 
103.67 
103.38 
  97.00 
102.33 

 
                   การศึกษาประสทิธิภาพการวเิคราะหแบบยอนกลับ (Recovery)  ของสารละลายมาตร- 
ฐานตะกั่ว Pb (II)   พบคาเปอรเซ็นตการวิเคราะหแบบยอนกลับ (Percantage Recoveries)  มีคาอยู
ในชวง  97.00 – 110.50 % 
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3.2   :   การวดัปริมาณตะกั่วดวยวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส 
 
        จากการศกึษาปฏิกิริยาพืน้ฐานไดออกแบบระบบโฟลอินเจคชั่น  ดงัไดแสดงในรปูที่ 3.8    โดย
มีการฉีด (Injected) สารละลายมาตรฐานตะกัว่เขาไปในสารละลายตัวพา  (H2SO4 ; R1)    เพื่อใหทํา
ปฏิกิริยากับ    1,5-Diphenylthiocarbazone (Dithizone ; R3)  โดยใชสารลดแรงตรึงผิว (Surfactant)  
(SDS ;  R2)     เปนตวัชวยในการเพิ่มประสิทธิภาพการวเิคราะห (Enhancer)        จากการออกแบบ
ระบบโฟลอินเจคชั่นนี้ จะไดทําการศึกษาความเปนไปไดในขั้นตอนของการศึกษาตอไปดวยการทํา
การประเมินวธีิวิเคราะห (Validation Method)   ดวยการวัดการเปลี่ยนแปลงคาการดูดกลืนคลื่นแสง
ที่ความยาวคลื่น  500  nm 
  
 
                                         Injection Valve 
                                      (Standard/Sample) 
                P                                           MC1                    MC2 

 
 
รูปท่ี 3.8   การออกแบบระบบโฟลอินเจคชั่น (Flow Manifold)  สําหรับการพัฒนาเทคนิคโฟลอิน-    
                เจคชั่นอยางงายสาํหรับการตรวจวัดปริมาณตะกัว่     
                (R1, R2 , R3  :  Reagents ;   P : Pump ,    MC1, MC2 :  Mixing Coils ;  D : Detector ;   
                 R ;  Chart Recorder ,  W ; Waste) 
 
 
 
 

  D 

     W 

 R1 

 R2     

 R3 

  R 



 

 

33

ตารางที่  3.14   ผลการศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) 
 

Peak Height  (mV)  Concentration 
of  H2SO4  
(mol l-1) 

Concentration 
of Pb (II) 
(μg ml-1) 1 2 3 4 5 Mean 

r2 

2 300 310 300 320 310 308 
4 580 600 590 590 560 584 
6 760 760 760 750 760 758 
8 1070 1070 1090 1100 1120 1090 
10 1330 1340 1350 1340 1340 1340 

0.125 

12 1600 1610 1620 1610 1610 1610 

0.9961  
 

2 310 330 330 330 330 326 
4 610 620 610 610 590 608 
6 780 770 770 780 780 776 
8 1100 1090 1100 1100 1090 1096 
10 1430 1420 1410 1440 1430 1426 

0.25  

12 1620 1620 1630 1630 1590 1618 

0.9928  
 

2 340 340 340 320 320 332 
4 620 600 610 600 610 608 
6 810 790 790 810 810 802 
8 1140 1140 1150 1150 1150 1146 
10 1460 1450 1450 1460 1470 1458 

0.50  

12 1630 1620 1630 1630 1660 1634 

0.9932  
 

2 360 380 380 380 380 376 
4 660 660 660 670 660 662 
6 890 880 880 890 870 882 
8 1190 1200 1180 1180 1190 1188 
10 1520 1530 1500 1520 1520 1518 

0.75 

12 1710 1720 1720 1710 1720 1716 

 0.9963 

2 330  330 320 340 330 330 
4 610 610 610 620 620 614 
6 790 800 790 780 800 792 
8 1100 1100 1080 1080 1090 1090 
10 1420 1410 1440 1390 1400 1412 

1.0 

12 1680 1660 1650 1650 1650 1658 

0.9951  

2 320 320 320 330 330 324 
4 600 590 600 590 600 596 
6 750 760 750 760 760 756 
8 1060 1050 1060 1060 1060 1058 
10 1340 1320 1310 1330 1350 1330 

1.25  

12 1530 1550 1520 1560 1540 1540 

0.9954  
 

2 300 310 300 300 300 302 
4 580 570 570 560 560 568 
6    700 690 680 680 680 686 
8 1000 990 990 1000 990 994 
10 1290 1290 1300 1300 1290 1294 

1.50 

12 1480 1480 1490 1480 1480 1482 

0.9893  
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ตารางที่ 3.14  การศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) 
ที่ความเขมขน 0.125, 0.25, 0.50, 0.75, 1.0, 1.25 และ 1.50 mol l-1 จากการศึกษาเมื่อทําการวัดคาการ
ดูดกลืนคลื่นแสงจะไดคา Correlation coefficient : r2 มีคาเทากับ 0.9961, 0.9928, 0.9932, 0.9963, 
0.9951, 0.9954 และ 0.9893  ตามลําดับ  ดงัแสดงในตารางที่  3.15   

 

        

Effect of H2SO4 Concentration
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รูปท่ี 3.9    การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) 
 การเปลี่ยนแปลงความเขมขนสารละลายกรดซัลฟูริก(H2SO4) เพื่อหาความเขมขนที่เหมาะ- 

สมที่จะใชในการทดลองตอไป คาความเขมขนที่ใหคาที่เหมาะสม คือ ความเขมขน 0.75 mol l-1   
  

ตารางที่ 3.15  ผลการศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายกรดซัลฟูริก (H2SO4) ตอคา  
                       สมการเสนตรง 
Concentration of H2SO4 (mol l-1) Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 
0.125 
0.25 
0.50 
0.75 
1.00 
1.25 
1.50 

y = 130.14x + 37.33 
y = 131.91x + 51.60 
y = 134.34x + 56.27 
y = 136.77x + 99.60 
y = 133.31x + 49.47 
y = 122.63x + 75.60 
y = 119.80x + 49.07 

0.9961 
0.9928 
0.9932 
0.9963 
0.9951 
0.9954 
0.9893 
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ตารางที่ 3.16    การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS) 
 

Peak Height  (mV)  Concentration 
of  SDS 
 (mol l-1) 

Concentration 
of Pb (II) 
(μg ml-1) 1 2 3 4 5 Mean 

r2 

2 310 300 300 310 310 306 
4 500 510 500 520 530 512 
6 680 700 690 690 700 692 
8 940 920 930 920 910 924 
10 1000 1000 1000 1010 1010 1004 

 
0.05 

 
12 1010 1010 1120 1000 1010 1030 

0.9427 
 

2 300 310 290 300 300 308 
4 500 510 520 520 500 510 
6 770 790 780 790 790 784 
8 1050 1050 1070 1060 1070 1060 
10 1180 1160 1150 1150 1160 1160 

0.1  

12 1190 1200 1180 1180 1150 1180 

0.9371 
 

2 330 310 300 310 310 312 
4 580 550 550 580 570 566 
6 820 820 820 810 810 816 
8 1050 1050 1080 1080 1080 1068 
10 1180 1190 1180 1180 1170 1180 

0.2 

12 1210 1200 1230 1240 1220 1220 

0.9469 
 

2 350 330 350 320 300 330 
4 580 580 560 550 560 566 
6 850 840 830 850 830 840 
8 1080 1090 1090 1100 1100 1092 
10 1190 1210 1190 1200 1200 1198 

0.4 

12 1310 1300 1300 1300 1290 1300 

0.9652 

2 320 310 300 290 310 306 
4 540 550 540 540 510 536 
6 790 800 800 800 790 796 
8 920 920 930 920 930 924 
10 980 960 960 970 960 966 

0.6 

12 1000 1010 1000 1010 1010 1006 

0.8921 

2 310 300 300 290 310 302 
4 550 550 560 570 580 562 
6 810 800 790 770 790 792 
8 890 870 890 880 890 884 
10 920 930 930 920 920 924 

0.8  

12 960 970 980 960 950 964 

0.8694 
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จากตารางที่ 3.16  การศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิล-
ซัลเฟต (SDS) ที่ความเขมขน 0.05, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6 และ 0.8 mol l-1 จากการศึกษาเมื่อทําการวัดคา
การดูดกลืนคลื่นแสง  จะไดคา Correlation coefficient :  r2 มีคาเทากับ 0.9427, 0.9371, 0.9469, 
0.9652, 0.8921 และ 0.8694 ตามลําดับ ดังแสดงในตารางที่ 3.17  

  

Effect of SDS Concentration
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                รูปท่ี 3.10   การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS) 
 

  การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS) เพื่อหาความ
เขมขนที่เหมาะสมที่จะใชในการทดลองตอไป   คาความเขมขนที่ใหคาที่เหมาะสม คือ ความเขมขน 
0.4  mol l-1  ที่ใหคาการดดูกลืนคลื่นแสงและคาความสัมพันธของการเปนเสนตรง (r2)  ที่เหมาะสม 
 

ตารางที่ 3.17  การเปลี่ยนแปลงความเขมขนสารละลายโซเดียมโดดิซิลซัลเฟต (SDS) ตอคาสมการ 
                       เสนตรง 
Concentration of SDS (mol l-1) Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 

0.05 
0.1 
0.2 
0.4 
0.6 
0.8 

y = 76.114x + 211.87 
y = 94.086x + 175.07 
y = 94.771x + 196.93 
y = 99.971x + 187.87  
y = 70.257x + 263.87 
y = 64.114x + 289.20 

0.9427 
0.9371 
0.9469 
0.9652 
0.8921 
0.8694 
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ตารางที่ 3.18    การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone) 
 

  Peak Height  (mV)   Dithizone 
(% w/v) 

Concentration 
of Pb (II) 
(μg ml-1) 1 2 3 4 5 Mean 

r2 

2 300 310 310 310 310 308 
4 660 650 650 660 650 654 
6 720 710 710 700 750 712 
8 730 720 730 720 720 730 
10 830 810 800 830 820 818 

0.000625 

12 860 860 850 870 850 858 

0.7854 
 

2 340 340 340 340 340 340 
4 730 710 710 710 710 714 
6 920 910 920 900 900 910  
8 1270 1300 1290 1270 1280 1288 
10 1440 1400 1450 1460 1430 1436 

0.00125 

12 1570 1540 1550 1560 1510 1546 

0.9657  
 

2 360 360 370 360 370 364 
4 760 770 790 790 790 780 
6 1020 1020 1030 1030 1040 1028 
8 1300 1310 1300 1310 1320 1308 
10 1560 1550 1560 1570   1560 1560 

 
 
 

0.0025 

12 1750 1740 1780 1770 1790 1740 

 0.9882 
 

2 370 360 370 360 370 366 
4 750 750 740 770 750 752 
6 1000 990 980 980 990 988 
8 1280 1260 1280 1270 1260 1270 
10 1390 1400 1380 1360 1360 1378 

0.005 

12 1620 1610 1630 1610 1610 1616 

0.9753  
 

2 350 340 350 340 340 344 
4 700 670 690 690 700 690 
6 960 970 950 950 940 954 
8 1240 1250 1240 1230 1230 1238 
10 1340 1340 1330 1340 1330 1336 

 
0.01 

12 1590 1580 1590 1580 1580 1584 

0.9785 
  

 
 
ตารางที่ 3.18  การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone)  ที่ความ

เขมขน 0.000625, 0.00125, 0.0025, 0.005และ 0.01 % (w/v)  การทดลองจะไดคา Correlation 
coefficient : r2 มีคาเทากับ 0.7854, 0.9657, 0.9882, 0.9753 และ 0.9785 ตามลําดับ ดงัแสดงในตาราง
ที่ 3.19  จากผลการศึกษาจะทําการเลือกความเขมขนที่ใหคาที่เหมาะสมที่สุดเพื่อศึกษาขั้นตอไป 
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Effect of Dithizone Concentration
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               รูปท่ี 3.11    การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone) 
 

 การศึกษาการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone) เพื่อหาความ
เขมขนที่เหมาะสมที่จะใชในการทดลองตอไป คาความเขมขนที่ใหคาเหมาะสมทีสุ่ด คือ ความ
เขมขน 0.0025 % (w/v)   
 

ตารางที่ 3.19   การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารละลายไดไธโซน (Dithizone) ตอคา 
                        สมการเสนตรง 
 
Concentration of Dithizone (% w/v) Linear regression equation Correlation coefficient ;r2 
0.000625 
0.00125 
0.0025 
0.005 
0.01 

  y = 46.571x + 354.00 
  y = 122.49x + 181.60 
  y = 137.57x + 171.33 
  y = 120.14x + 220.67 
  y = 120.31x + 82.13 

0.7854 
0.9657 
0.9882 
0.9753 
0.9785 
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ตารางที่ 3.20    การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) สารละลายกรดซัลฟูริก  
 

Peak Height  (mV)  Flow rate of  
H2SO4 

(ml min-1) 

Concentration 
of Pb (II) 
(μg ml-1) 1 2 3 4 5 Mean 

r2 

2 340 320 320 320 320 324 
4 490 460 470 450 470 468 
6 660 640 640 660 650 650 
8 810 800 800 820 800 806 
10 1020 1000 1020 1020 1010 1014 

 
1.0 

 
12 1180 1160 1140 1140 1160 1156 

0.9978 
 

2 330 340 340 370 330 342 
4 510 490 480 500 490 494 
6 700 710 720 710 710 710 
8 840 840 830 830 820 832 
10 1050 1050 1060 1050 1050 1052 

1.5 

12 1210 1210 1200 1180 1190 1198 

0.9960 
 

2 380 390 350 360 380 372 
4 560 540 580 560 550 558 
6 810 790 820 800 790 802 
8 1010 1010 1020 1000 1020 1012 
10 1210 1210 1200 1230 1220 1214 

2.0 

12 1390 1380 1400 1380 1400 1390 

0.9980 

2 320 320 330 320 320 322 
4 480 510 510 510 510 504 
6 700 710 720 680 710 704 
8 830 820 830 830 800 822 
10 1010 1030 1020 1010 1010 1016 

2.5 

12 1160 1170 1170 1170 1150 1164 

0.9965 

2 290 310 310 290 310 302 
4 450 460 470 460 450 458 
6 660 640 650 640 650 648 
8 780 770 750 770 770 768 
10 920 930 940 920 940 930 

3.0 

12 1130 1120 1100 1110 1100 1172 

0.9919 

 
               ตารางที่ 3.20  การเปลี่ยนแปลงอตัราการไหล (Flow rate) ของสารละลายกรดซัลฟูริก ที่
อัตราการไหล 1.0, 1.5, 2.0, 2.5 และ 3.0  ml min-1    จากการศึกษาเมือ่ทําการวัดคาการดูดกลืนคลื่น
แสงจากอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายกรดซัลฟูริกตางๆ กัน จะไดคา Correlation 
coefficient : r2 มีคาเทากับ 0.9978, 0.9960, 0.9980, 0.9965 และ 0.9919 ตามลําดับ ดังแสดงใน
ตารางที่ 3.21   
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Effect of H2SO4 Flow Rate
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               รูปท่ี 3.12    การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) สารละลายกรดซัลฟริูก 
 

               การศึกษาการเปลีย่นแปลงอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายกรดซัลฟูริก เพื่อหา
อัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายกรดซัลฟูริก ที่เหมาะสมที่จะใชในการทดลองตอไป คาที่
ใหคาอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายกรดซัลฟริูกที่เหมาะสม  คือ อัตราการไหล 2.0 ml  
min-1 ไปทําการศึกษาตอไป 
 
ตารางที่ 3.21  การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate)  สารละลายกรดซัลฟูริกตอคาสมการเสนตรง 
 
Flow rate of H2SO4(ml min-1) Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 
1.0 
1.5 
2.0 
2.5 
3.0 

y = 85.057x + 140.93 
y = 86.800x + 163.73 
y = 103.830x + 164.53 
y = 83.771x + 168.93 
y = 84.086x + 124.40 

0.9978 
0.9960 
0.9980 
0.9965 
0.9919 
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ตารางที่ 3.22   การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) สารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต 
                    

Peak Height  (mV)  Flow rate of 
SDS 

 (ml min-1) 

Concentration 
of Pb (II) 
(μg ml-1) 1 2 3 4 5 Mean 

r2 

2 330 330 330 350 350 338 
4 530 530 510 520 520 522 
6 690 680 700 700 700 694 
8 860 840 840 860 860 852 
10 1060 1070 1070 1070 1080 1070 

 
1.0 

 
12 1180 1160 1140 1120 1160 1140 

0.9933 
 

2 350 360 360 350 350 354 
4 600 600 590 610 590 598 
6 710 720 720 710 720 716 
8 890 900 910 900 890 898 
10 1110 1110 1110 1120 1120 1114 

1.5 

12 1270 1260 1230 1250 1250 1252 

0.9934 
 

2 400 380 400 390 390 392 
4 600 620 600 600 620 608 
6 740 780 770 750 770 762 
8 940 940 930 930 910 930 
10 1180 1180 1190 1170 1190 1182 

 
2.0 

 
12 1310 1300 1300 1300 1310 1304 

0.9942 
 

2 360 350 360 350 330 350 
4 570 550 570 560 540 558 
6 690 690 700 700 700 696 
8 860 830 850 850 860 850 
10 1100 1100 1100 1080 1090 1094 

2.5 

12 1220 1220 1200 1210 1210 1212 

0.9932 
 

2 340 340 340 340 330 338 
4 510 500 510 490 500 502 
6 610 610 600 600 600 604 
8 820 830 830 800 800 816 
10 1030 1040 1030 1040 1010 1030 

3.0 

12 1160 1170 1130 1130 1130 1144 

0.9899 

 
               ตารางที่ 3.22  การเปลี่ยนแปลงอตัราการไหล (Flow rate) ของสารละลายโซเดียมโดดีซิล-
ซัลเฟต ที่อัตราการไหล 1.0, 1.5, 2.0, 2.5 และ 3.0 ml min-1   จากการทดลองเมื่อทําการวัดคาการ
ดูดกลืนคลื่นแสงที่อัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟตตางๆ กัน จะได
คา r2: Correlation coefficient มีคาเทากับ 0.9933, 0.9934, 0.9942, 0.9932 และ 0.9899 ตามลําดับ 
ดังแสดงในตารางที่  3.23  
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Effect of SDS Flow Rate
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รูปท่ี 3.13    การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) สารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต  
 
 การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต เพื่อหา

อัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายโซเดียมโดดซิีลซัลเฟตที่เหมาะสม   ที่จะใชในการศึกษา
ตอไป พบคาที่ใหคาอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (SDS) ที่
เหมาะสม คือ อัตราการไหล 2.0  ml  min-1   

 
ตารางที่ 3.23  การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต ตอ 
                      คาสมการเสนตรง 
 
Flow rate of SDS (ml min-1) Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 
1.0 
1.5 
2.0 
2.5 
3.0 

y = 85.886x + 174.80 
y = 88.857x + 200.00 
y = 92.143x + 218.00 
y = 86.743x + 186.13 
y = 83.229x + 156.40 

0.9933 
0.9934 
0.9942 
0.9932 
0.9899 
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ตารางที่ 3.24    การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) สารละลายไดไธโซน  
 

Peak Height  (mV)  Flow rate of 
Dithizone 
(ml min-1) 

Concentration 
of  Pb (II) 
(μg ml-1) 1 2 3 4 5 Mean 

r2 

2 300 320 310 300 280 302 
4 490 500 490 490 490 492 
6 670 650 650 620 620 642 
8 800 800 800 810 810 804 
10 1000 1000 1010 1010 1010 1006 

 
1.0 

 
12 1120 1130 1110 1100 1110 1114 

0.9958 
 

2 290 300 290 270 280 286 
4 540 550 530 520 560 540 
6 820 820 830 820 810 820 
8 1050 1040 1040 1020 1050 1040 
10 1270 1280 1290 1280 1270 1278 

1.5 

12 1460 1470 1470 1470 1480 1470 

0.9968 

2 280 290 280 270 270 278 
4 480 480 490 470 490 482 
6 780 790 800 780 790 788  
8 920 930 910 900 920 916 
10 1040 1050 1040 1050 1030 1042 

2.0 

12 1170 1160 1170 1180 1150 1166 

0.9665 
 

2 280 280 300 280 280 284 
4 450 430 430 450 440 440 
6 740 730 730 730 720 730  
8 860 850 860 850 840 852 
10 1040 1010 1030 1020 1000 1020 

2.5  
  

12 1140 1150 1150 1180 1140 1152 

0.9839 

2 250 230 260 260 280 256 
4 420 420 430 400 400 414 
6 720 730 700 720 710 716 
8 820 820 820 820 820 820 
10 950 960 920 940 940 942 

3.0 

12 1150 1160 1150 1160 1160 1156 

0.9798 

 
 ตารางที่ 3.24   การศึกษาการเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate)  สารละลายไดไธโซน 

ที่อัตราการไหล 1.0, 1.5, 2.0, 2.5 และ 3.0 ml min-1  จากการศึกษาเมือ่ทําการวัดการดูดกลืนคลื่น
แสงที่อัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายไดไธโซนตางๆกัน จะไดคา Correlation coefficient 
: r2  มีคาเทากับ 0.9958, 0.9968, 0.9665, 0.9839  และ 0.9798 ตามลําดับ ดังแสดงในตารางที่ 3.25    
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Effect of Dithizone Flow Rate
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                รูปท่ี 3.14    การเปลี่ยนแปลงอตัราการไหล (Flow rate) สารละลายไดไธโซน 

 
 การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate) ของสารละลายไดไธโซน เพื่อหาอตัราการ

ไหล (Flow rate) ของสารละลายไดไธโซน ที่เหมาะสมที่จะใชในการทดลองตอไป คาที่ใหคาอัตรา
การไหล (Flow rate) ของสารละลายไดไธโซนที่เหมาะสม  คือ อัตราการไหล 1.5 ml  min-1  ที่ใหคา
การดูดกลืนคลื่นแสงและคาความสัมพันธของการเปนเสนตรง (r2)  ที่เหมาะสม   ไปทําการศึกษาใน
ขั้นตอนตอไป 
 
ตารางที่ 3.25   การเปลี่ยนแปลงอัตราการไหล (Flow rate)  สารละลายไดไธโซนตอคาสมการเสนตรง 
 
Flow rate of Dithizone (ml min-1) Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 
1.0 
1.5 
2.0 
2.5 
3.0 

y = 82.343x + 150.27 
y =  119.34x + 70.267 
y = 89.257x + 153.87 
y = 88.600x + 126.13 
y = 88.400x + 98.53 

0.9958 
0.9968 
0.9665 
0.9839 
0.9798 
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ตารางที่ 3.26   การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 1 
 

Peak Height  (mV)  Length of 
Reaction coil 

(cm) 

Concentration 
of Pb (II) 
(μg ml-1) 1 2 3 4 5 Mean 

r2 

2 280 310 290 310 300 298 
4 490 490 510 490 510 498 
6 680 710 700 700 700 698 
8 820 820 800 800 810 810 
10 1010 1010 1010 1020 1010 1012 

   
50  
 

12 1170 1160 1170 1170 1160 1166 

0.9952 
 

2 370 370 380 380 370 374 
4 610 610 600 600 590 602 
6 780 770 770 760 770 770 
8 930 940 920 930 940 932 
10 1150 1170 1170 1180 1170 1168 

100  

12 1300 1310 1310 1300 1310 1306 

0.9959 
 

2 300 310 300 290 300 300 
4 560 540 540 540 530 542 
6 670 670 680 650 670 668 
8 810 800 800 810 810 806 
10 1010 1030 1020 1010 1020 1018 

150 

12 1100 1080 1090 1080 1080 1086 

0.9823 

2 300 290 300 290 280 292 
4 540 540 540 540 530 532 
6 680 650 680 670 660 668 
8 800 790 790 800 810 798 
10 1010 1020 1020 1020 1010 1016 

200 

12 1070 1060 1090 1060 1060 1068 

0.9785 

2 290 280 290 300 290 290 
4 530 530 530 530 540 532 
6 660 660 650 670 650 658 
8 780 790 800 790 790 790 
10 1000 990 990 980 1000 992 

250  

12 1050 1040 1030 1030 1040 1038 

0.9753 

       MC 1 = H2SO4 + SDS, MC 2 = Dithizone + H2SO4 + SDS 
 
 ตารางที่ 3.26 การศึกษาการเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) 

หมายเลข 1 ซ่ึงผสมระหวางสารละลายตะกัว่ Pb (II) พรอมดวยสารละลายตัวพา H2SO4 และ 
Sodium dodecyl sulfate จะไดคา Correlation coefficient : r2 มีคาเทากับ 0.9952, 0.9959, 0.9823, 
0.9785 และ 0.9753 ตามลําดับ   ดังแสดงในตารางที่  3.27 
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Effect of Mixing Coil [1] Length
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               รูปท่ี 3.15    การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 1  
                   

 การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 1 ซ่ึงผสมระหวาง
สารละลายตะกั่ว Pb (II) พรอมดวยสารละลายตัวพา H2SO4 และ Sodium dodecyl sulfate ที่
เหมาะสมที่จะใชในการทดลองตอไป ความยาวทอหมายเลข 1 ที่เหมาะสม คือ ความยาว 100 cm   
 
ตารางที่ 3.27    การเปลี่ยนแปลงความยาวทอ (Reaction coil) หมายเลข 1 ตอคาสมการเสนตรง 
 
Reaction coil length (cm) Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 
 50 
100 
150 
200 
250 

y = 85.629x + 147.60 
y = 93.143x + 206.67 
y = 78.514x + 187.07  
y = 78.029x + 182.8 
y = 75.029x + 191.47 

0.9952 
0.9959 
0.9823 
0.9785 
0.9753 
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ตารางที่ 3.28   การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 2  
 

Peak Height  (mV)  Length of 
Reaction coil 

(cm) 

Concentration 
of  Pb (II) 
(μg ml-1) 1 2 3 4 5 Mean 

r2 

2 240 260 260 270 260 258 
4 420 410 400 410 400 408 
6 610 610 590 620 610 608 
8  690 700 690 680 690  690 
10  880 870 880 880 880 878 

50 

12 1120 1100 1120 1110 1100 1110 

0.9873 

2 300 290 290 290 280 290 
4 490 490 490 480 500 490 
6 710 700 700 710 710 706 
8 780 770 780 780 780 778 
10 1030 1030 1010 1010 1010 1018 

 
100  

 
12 1170 1170 1170 1160 1160 1166 

0.9888 
 

2 360 350 350 360 350 354 
4 600 580 570 570 580 580 
6 750 760 770 760 760 760 
8 920 920 920 930 930 924 
10 1140 1130 1140 1120 1120 1140 

150 

12 1300 1260 1280 1280 1280 1280 

0.9965 
 

2 240 240 240 230 240 238 
4 410 380 380 400 400 394 
6 570 550 560 560 570 562 
8 790 770 770 790 780 780 
10 980 970 950 980 980 972 

200 

12 1070 1040 1040 1040 1050 1048 

0.9886 

2 230 240 250 250 250 244 
4 390 390 390 400 380 390 
6 550 550 550 560 560 554 
8 760 770 760 760 770 764 
10 970 970 970 980 980 974 

250 

12 1030 1040 1030 1050 1040 1038 

0.9867 

       MC 1 = H2SO4 + SDS, MC 2 = Dithizone + H2SO4 + SDS 
 
 ตารางที่  3.28   การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 2 

ที่ผสมระหวางสารละลายผสมของสารละลายตะกั่ว Pb (II) พรอมดวยสารละลายตัวพา H2SO4 และ 
Sodium dodecyl sulfate   ผสมกับสารละลาย Dithizone   จะไดคา Correlation coefficient : r2 มีคา
เทากับ 0.9873, 0.9888, 0.9965, 0.9886 และ 0.9867 ตามลําดับ ดังแสดงในตารางที่  3.29      
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Effect of Mixing Coil [2] Length
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  รูปท่ี 3.16  ผลการศึกษาการเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 2 
 

              การเปลี่ยนแปลงความยาวทอผสมสารละลาย (Reaction coil) หมายเลข 2 ที่เหมาะสมที่จะ
ใชในการทดลองตอไป ความยาวทอหมายเลข 2 ที่เหมาะสม คือ ความยาว 150 cm ไปทําการศึกษา
สําหรับขั้นตอนตอไป 
 

ตารางที่ 3.29   การเปลี่ยนแปลงความยาวทอ (Reaction coil) หมายเลข 2 ตอคาสมการเสนตรง 
 

Reaction coil length (cm) Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 
50 
100 
150 
200 
250 

 y = 82.171x + 83.467 
 y = 86.229x + 137.73 
 y = 92.486x + 192.27 
 y = 85.743x + 65.467 
 y = 84.743x + 67.467 

0.9873 
0.9888 
0.9965 
0.9886 
0.9867 

 
 
 



 

 

49

ตารางที่ 3.30   การเปลี่ยนแปลงขนาดปริมาตรของสารละลายตัวอยางทีใ่ช (Injection Volume) 
 

Peak Height  (mV)  Injection 
Volume (μl) 

Concentration 
of Pb (II) 
(μg ml-1) 1 2 3 4 5 Mean 

r2 

2 300 320 300 300 300 304 
4 590 590 600 600 610 598 
6 700 700 690 700 690 696 
8 810 790 810 800 800 802 
10 930 930 940 910 900 922 

 
50  
 

12 1120 1110 1100 1110 1100 1108 

0.9654 
 

2 340 340 360 350 350 348 
4 600 580 590 600 590 592 
6 730 730 740 730 720 730 
8 900 910 900 900 890 900 
10 1110 1130 1120 1120 1130 1120 

100  

12 1220 1220 1240 1230 1230 1228 

0.9914 
 

2 580 590 600 590 610 594 
4 890 890 900 900 900 896 
6 1140 1150 1170 1150 1150 1152 
8 1310 1310 1290 1290 1300 1300 
10 1500 1480 1500 1500 1510 1498 

  
         150  

 
12 1700 1700 1720 1720 1710 1710 

0.9883 

2 680 690 700 690 680 688 
4 1090 1090 1110 1110 1100 1102 
6 1220 1220 1220 1220 1210 1218 
8 1410 1420 1420 1420 1400 1414 
10 1650 1640 1630 1630 1630 1636 

200 

12 1820 1820 1820 1810 1820 1818 

0.9737 

2 730 720 710 720 720 720 
4 1130 1150 1150 1150 1140 1144 
6 1270 1280 1270 1280 1270 1274 
8 1450 1460 1440 1450 1440 1448 
10 1690 1690 1700 1700 1690 1694 

 
 

250 

12 1880 1890 1890 1880 1860 1880 

 
 
0.9731 

 
 ตารางที่ 3.30  การเปลี่ยนแปลงขนาดปริมาตรของสารตัวอยางที่ใช (Injection Volume) 

จากการวัดคาการดูดกลืนคลื่นแสง ไดคา Correlation coefficient : r2 มีคาเทากับ 0.9654, 0.9914, 
0.9883, 0.9739 และ 0.9731 ตามลําดับ   ดงัแสดงในตารางที่  3.31  
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   Effect of  Injection Volume
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              รูปท่ี 3.17    การเปลี่ยนแปลงขนาดปริมาตรของสารตัวอยางที่ใช (InjectionVolume) 
 
 การเปลี่ยนแปลงขนาดปริมาตรของสารตัวอยางที่ใช (Injection Volume) ที่เหมาะสมที่จะ

ใชในการทดลองตอไป ปริมาตรสารตัวอยางที่ใหคาทีเ่หมาะสม คือ ปริมาตรสารตัวอยางทีใ่ชใน
การวิเคราะหเทากับ 150 μl  นําไปใชในการวิเคราะหในขั้นตอนตอไป 
 
ตารางที่ 3.31  การเปลี่ยนแปลงขนาดปริมาตรสารตัวอยาง (Injection Volume) ตอคาสมการ 
                       เสนตรง 
Injection Volume (μl) Linear regression equation Correlation coefficient ; r2 
 50 
100 
150 
200    
250 

y = 72.829x + 228.53 
y = 87.914x + 204.27 
y = 107.630x + 438.27 
y = 106..400x + 567.87 
y = 108..91x + 597.60 

0.9654 
0.9914 
0.9883 
0.9739 
0.9731 
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ตารางที่ 3.32   ผลการศึกษาผลรบกวนของไอออนชนิดตาง ๆ  ตอการวิเคราะหปริมาณตะกั่ว 
                        (โดยศกึษาดวยการใชสารละลายมาตรฐานตะกัว่ Pb (II) 4 μg ml-1) 
 

Interferences Peak height (mV) % Relative height 
 None 730 100.00 
Mg2+  40 μg ml-1 650   89.04 
Mn2+  40 μg ml-1 590   80.82 
Ca2+  40 μg ml-1 640   87.67 
As2+  40 μg ml-1 680   93.15 
Hg2+  40 μg ml-1 620   84.93 
Zn2+  40 μg ml-1 660   90.41 
Sn2+  40 μg ml-1 630   86.30 
Al3+  40 μg ml-1 650   98.04 
Cu2+  40 μg ml-1 590   80.80 

                   
ผลการศึกษาผลรบกวนของไอออนชนิดตางๆ   โดยศึกษาที่มีความเขมขนของไอออนชนิด

ตางๆตอความเขมขนของสารปรอทเทากับ 10 เทา ทําการฉีดสารละลายมาตรฐานทีม่ีไอออนรบกวน
เปรียบเทียบกบัสารละลายมาตรฐานตะกั่ว Pb (II) พบวาไอออนรบกวนมีผลการรบกวนการวิเคราะห
ปริมาณไอออนตางๆ     มีเปอรเซ็นตการรบกวนสัมพัทธ (% Relative Height)  มีคาอยูระหวางในชวง 
80.80-98.04 %   หรือพบการรบกวนการวิเคราะหจากนอยไปมากจากไอออนตางๆ  ดังนี้  คือ Al3+, 
As2+,  Zn2+,  Mg2+,  Ca2+ ,  Sn2+,    Hg2+,   Mn2+   และ   Cu2+   ตามลําดับ 
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ตารางที่ 3.33     คาความสูงของสัญญาณสารละลายมาตรฐาน Pb (II)  ที่ความเขมขน 1-12 μg ml-1   
                          (n=5) 
                         

Peak Height (mv) Concentration 
of Pb (II)  
(μg ml-1) peak 1 peak 2 peak 3 peak 4 peak 5 Mean 

1 
2 
4 
6 
8 
10 
12 

  220 
  350 
  690 
  810 
1110 
1400 
1590 

  190 
  360 
  670 
  790 
1110 
1360 
1590 

  220 
  330 
  670 
  790 
1110 
1360 
1590 

  200 
  340 
  680 
  820 
1100 
1370 
1600 

  200 
  340 
  700 
  820 
1120 
1380 
1600 

  206 
  344 
  682 
  806 
1110 
1374 
1598 

 
 

    

   Calibration Curve of Standard Pb(II) 
  by Using Flow Injection Analysis

y = 127.96x + 69.935
R2 = 0.9981
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           รูปท่ี 3.18   กราฟสารละลายมาตรฐาน Pb (II) ที่ความเขมขน 1-12 μg ml-1  (n=5) 
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เปรียบเทียบคาความสูงของ (Peak Height) ของสารละลายมาตรฐานตะกั่ว Pb (II) ที่ไดจาก
กราฟมาตรฐาน  คํานวณสมการเสนตรง (linear regression)   คาความเปนเสนตรง (Correlation 
Coefficient : r2)  และคํานวณคาขีดจํากดัต่ําสุดของการวิเคราะห (LOD)  และคาขีดจํากดัของการ
วิเคราะหปริมาณ (LOQ)  

 

-  คา  Limit of detection (LOD)     คือ ความเขมขนของสารที่ต่ําสุดที่สามารถตรวจพบ 
สามารถคํานวณไดจากสมการเสนตรงที่ไดจากกราฟมาตรฐาน   y = 127.96x - 69.935 
                 และหาไดจากสมการ      y = 3SB + YB    
    เมื่อ                  y = Peak Height (mV)  
    SB = Standard deviation ของ Peak Height Blank (mV) 
    YB = Intercept ใน regression line   
 แทนคา     y =  3 x 1.15 - 69.935    = - 66.485 
 จาก Standard curve ไดสมการเสนตรง       y = 127.96x – 69.935 
      x = (y + 69.935)/ 127.96 
 แทนคา y = - 66.485 ได                              x = (-66.485 + 69.935)/ 127.96 
 จากการคํานวณไดคา  LOD                            = 0.027 μg ml-1 

 

                  -  คา    Limit of Quantification  (LOQ)    คือ  ความเขมขนของสารที่สามารถตรวจวัด
ปริมาณไดโดยมีคาความแมนยําและความถูกตองเปนที่ยอมรับ 
               หาไดจากสมการ   y = 10SB + YB 
       y = Peak Height (mV)  
                   SB = Standard deviation ของ Peak Height Blank (mV) 
                   YB = Intercept ใน regression line (y = a+ bx) 
 แทนคา                    y  = 10 x 1.15 - 69.935  =   -58.435 
 จาก Standard curve ไดสมการเสนตรง       y = 127.96 – 69.935 
      x = (y + 69.935)/ 127.96 

แทนคา y = -58.435ได                                 x = (-58.435 + 69.935)/ 127.96 
 จากการคํานวณไดคา  LOQ                            = 0.090 μg ml-1 
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ตารางที่ 3.34    การศึกษาประสิทธิภาพการวิเคราะหแบบยอนกลับ (Recovery)  ของสารละลาย 
                         มาตรฐานตะกั่ว Pb (II)   โดยวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส  (n=5) 
 

Sample  No Concentration of  Pb (II)    (μg ml-1) Percentage Recoveries 

 Added  Founded (%) 
1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 

   1.00 
   2.00 
   4.00 
   6.00 
   8.00 
10.00 
12.00 

  1.06 
  2.09 
  3.89 
  6.18 
  8.22 
10.28 
11.89 

106.00 
104.50 
  97.25 
103.00 
102.75 
102.80 
  99.08 

 
 
             การศึกษาประสิทธภิาพการวิเคราะหแบบยอนกลับ (Recovery)  ของสารละลายมาตรฐาน
ตะกัว่ Pb (II)    ดวยการเตมิ (Added) สารละลายมาตรฐานตะกัว่ลงไปในสารละลายตัวอยางน้ําที่
ความเขมขนในชวง   1 – 12    μg ml-1      จากนั้นทาํการวิเคราะหปริมาณสารละลายมาตรฐานที่เตมิ
ลงไปในสารละลายตัวอยางน้ํา โดยทําการวิเคราะหตวัอยางที่เติมลงไปตัวอยางละ 5 คร้ัง (n=5) ทํา
การบันทึกคาความสูงของพีค (Peak Height)    จากคาความสูงของสัญญาณที่ไดทําการคํานวณ
เปอรเซ็นตการวิเคราะหแบบยอนกลับ (Percentage Recoveries)       ไดผลดังแสดงในตารางที่   3.34 
ซ่ึงพบวามีคาเปอรเซ็นตการวิเคราะหแบบยอนกลับอยูในชวง  97.25 – 106.00 % 
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ตารางที่ 3.35   การศึกษา Repeatability ของการวิเคราะหหาปริมาณ Pb (II)  (n=12)  
  

No. of  experiments Peak Height (mV)   

 Pb (II)  4 μg ml-1 Pb (II)  8 μg ml-1 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 
10 
11 
12 

680 
680 
680 
680 
690 
680 
680 
680 
680 
680 
680 
680 

1110 
1110 
1110 
1110 
1120 
1110 
1110 
1110 
1100 
1110 
1110 
1110 

Mean 680.83 1110.00 
SD 2.89 4.28 
RSD 0.42 0.38 

 
 การศึกษา Repeatability ของการวิเคราะหหาปริมาณ Pb (II)   โดยใชสารละลายมาตรฐาน
ตะกัว่ที่ความเขมขน  4 และ 8  μg ml-1   ทําการวิเคราะหจํานวนทั้งหมด 12  คร้ัง (n=12)   พบวา
คาเฉลี่ยของ ความสูงของพีค (Peak Height)  มีคาเทากับ 680.83  และ 1110.00  mV  ตามลําดับ   
และมีคาเบี่ยงเบนมาตรฐานสัมพัทธ (RSD) เทากับ 0.42 และ 0.38   ตามลําดับ  ซ่ึงเปนคาเบี่ยงเบน-
มาตรฐานสัมพัทธที่ต่ํา    ทําใหสามารถสรุปไดวาคาการวิเคราะหซํ้า (Repeatability)    ของการ
วิเคราะหปริมาณตะกั่วโดยวธีิโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีสเปนวิธีที่เชื่อถือได    
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ตารางที่ 3.36   คาการวัดปริมาณตะกั่วในตวัอยางน้ําโดยวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซสี 
                        กับวิธีอะตอมมิคสเปคโทรโฟโทเมตรี 
 

Sample Proposed Method Compared Method  t-test 

 FIA AAS  

A 3.48 3.66 -0.18 
B 5.57 5.41  0.16 
C 2.32 2.30  0.02 
D 6.55 6.66 -0.11 
E 1.32 1.26  0.06 
F 6.62 6.75 -0.13 
G 2.15 2.22 -0.07 
H 3.82 3.67  0.15 
I 2.01 1.98  0.03 
J 1.15 1.32 -0.17 
K 4.41 4.59 -0.18 
L 3.38 3.09  0.29 

                            D = -0.01083 

                           Sd =  0.15474 

                             t = -0.24256 

 
 

จากการวิเคราะหหาปริมาณตะกัว่ Pb (II)  ดวยวิธีโฟลอินเจคชันอะนาไลซีส  คือ      วิธีที่
พัฒนาขึ้นเปรยีบเทียบกับวิธีมาตรฐาน คือ วิธีอะตอมมิคแอบซอบชั่นสเปคโทรโฟโทเมตรี      เมื่อ
ทดสอบทางสถิติ ผลการวิเคราะหทั้ง 2 วิธี ใหผลการวิเคราะหไมแตกตางอยางมีนัยสําคัญ ที่ระดับ
ความเชื่อมั่น 95 %  เมื่อคา Critical Value (t)  ที่เปดจากตารางมีคาเทากับ  2.20  และคา     t    ที่ได 
จากการคํานวณ มีคาเทากับ  0.24 

จากสมการ                t =    D (√n / Sd) 
    t =  -0.01083(√12 / 0.15474 
    t =  -0.24256 
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บทที่ 4 
สรุปผลการศึกษา 

 
4.1      สรุปผลการศึกษา 
               ไดทาํการศึกษาการสรางกราฟมาตรฐาน  ของสารละลายมาตรฐานตะกั่ว Pb (II) โดยใชวิธี 
สเปคโทรโฟโทเมตรีและวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีสในชวงความเขมขน 2-15 μg ml-1 และ  1-12 
μg ml-1  พบวากราฟมาตรฐานใหคา Correlation coefficient : r2เทากับ 0.9985 และ 0.9981 ตามลําดับ 
 
 
ตารางที่ 4.1   สภาวะทีเ่หมาะสมในการวิเคราะหปริมาณตะกั่ว  Pb (II) โดยวิธีสเปคโทรโฟโทเมตรี 
 

Parameter Studied Range Studied Optimum Level 
Wavelength (nm) 200-700 500 
Mole Ratio (Dithizone: SDS: H2SO4)       1:5:1, 3:5:1, 5:5:1, 1:5:5, 1:3:1, 

1:7:1, 1:5:3 
1:5:3                           

SDS Concentration (mol l-1)                 0.1,0.2,0.4,0.6, 0.8, 1.0 0.8 
Dithizone Concentration  (%w/v) 0.00125, 0.0025, 0.005, 0.01, 0.02     0.0025 
H2SO4 Concentration (mol l-1)                 0.5, 0.75, 1.0, 1.25, 1.5                       0.75 
Ethanol (%v/v) 60, 65, 70, 75, 80, 85, 90, 95 , 100 75 
Mixing Order D:S:H, S:H:D, H:D:S, D:H:S, 

H:S:D, S:D:H  
D:H:S 
(Dithizone: H2SO4: SDS)     
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ตารางที่ 4.2   ผลที่ไดจากการประเมินวิธีการวิเคราะหโดยวิธีสเปคโทรโฟโทเมตรี 
 
Analytical Characteristics Founded 
Linear Equation 
Slope 
Correlation coefficient : r2 
Linear Ranges (μg ml-1) 
LOD  (μg ml-1) 
LOQ  (μg ml-1) 

y = 0.0077x – 0.0013 
0.0077 
0.9985 
2 - 15 
0.39 
1.30 

 
  
             จากตารางที่ 4.1  วิธีสเปคโทรโฟโทเมตรีสําหรับการวัดปริมาณตะกั่วจะเหมาะสมที่ความ
ยาวคล่ืน 500 nm        อัตราสวนที่ใชในการผสมรีเอเจนตทั้ง 3 ตัว ที่เหมาะสมกบัการวัดปริมาณ
สารละลายมาตรฐานตะกั่ว (II)   คือ Dithizone: SDS: H2SO4 ในอัตราสวนที่เหมาะสมเทากับ 1:5: 3  
การศึกษาความเขมขนของรีเอเจนตทั้ง 3 ตัว เพื่อหาคาที่เหมาะสมที่สุดในการวิเคราะห  พบวา
สารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟตที่ศึกษาในชวงความเขมขน  0.2 – 1.0  mol l-1     จะมีความเขมขน 
เหมาะสมที่สุดมีคาเทากับ   0.8  mol l-1            สารละลายกรดซัลฟูริกที่ศึกษาในชวงความเขมขน 
0.5 - 1.5 mol l-1  จะมีคาที่เหมาะสมที่ไดจากการศึกษามีคาเทากับ   0.75  mol l-1   และสารละลาย
ไดไธโซนที่ศึกษาในชวงความเขมขน 0.00125 - 0.0025 (%w/v)   จะมีคาที่เหมาะสมที่ไดจาก
การศึกษามีคาเทากับ 0.0025   (% w/v)  
             ไดทําการศึกษาความเขมขนของตัวทําละลายแอลกอฮอล เพื่อหาแอลกอฮอลที่เหมาะสมสําหรับ
การละลายไดไธโซน   เพื่อใหสามารถนําไปประยุกตใชกับระบบโฟลอินเจคชั่นที่จะพัฒนาขึ้น ไดศึกษา
ความเขมขนของเอทธานอลที่เปนตัวทําละลายไดไธโซนในชวงความเขมขนระหวาง  65 – 100 % (v/v)   
พบวาความเขมขนที่  75 % (v/v)  ของสารละลายเอทธานอลมีความเหมาะสมมากทีสุ่ด   ไดศึกษาลําดับ
ในการผสมรีเอเจนตทั้ง 3 ตวั  พบลําดบัในการผสมที่เหมาะสม คือ Dithizone,  H2SO4,  SDS    และได
ทําการสรางกราฟมาตรฐานในชวงความเขมขนที่เหมาะสมคือ  2-15 μg ml-1     ไดสมการเสนตรง คือ   
Y = 0.0077X  - 0.0013   มีคาความเปนเสนตรง r2  เทากับ 0.9985 
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ตารางที่ 4.3   สภาวะทีเ่หมาะสมในการวิเคราะหปริมาณตะกั่ว Pb (II) โดยวิธีโฟลอินเจคชั่น-     
                      อะนาไลซีส  
 

Parameter Studied Range Studied Optimum Level 
Wavelength (nm) 200-700 500 
H2SO4 Concentration (mol l-1)                 0.125, 0.25, 0.5, 0.75, 1.0, 1.25, 1.5   0.75 
SDS Concentration (mol l-1)                 0.05, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 0.4 
Dithizone Concentration  (%w/v) 0.000625, 0.00125, 0.0025, 0.005, 

0.01         
0.0025 

H2SO4 Flow Rate  (ml min-1)                 1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0                           2.0 
SDS Flow Rate (ml min-1)                 1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0                           2.0 
Dithizone Flow Rate  (ml min-1) 1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0                           1.5 
Mixing Coil [1]   (cm)                      
[Pb(II) + H2SO4 +  SDS ] 

50, 100, 150, 200, 250                        100 

Mixing Coil [II]   (cm)                      
[Pb(II) + H2SO4+  SDS + Dithizone] 

50, 100, 150, 200, 250                        150 

Injection Volume (μl)                             50, 100, 150, 200, 250                        150 
 
  
ตารางที่ 4.4   ผลที่ไดจากการประเมินผลการทดลองโดยวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซสี  
  
Analytical Characteristics Founded 
Linear Equation 
Slope 
Correlation coefficient : r2 
Linear Ranges (μg ml-1) 
LOD (μg ml-1) 
LOQ (μg ml-1) 

y = 127.96x – 69.935 
127.96 
0.9981 
1-12 
0.027 
0.090 
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                   วิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีสสําหรับการวัดปริมาณตะกั่ว Pb (II)  ไดทําการศึกษาโดย
วัดสัญญาณทีค่วามยาวคลื่น 500 nm    ไดทําการศึกษาเพื่อหาความเขมขนที่เหมาะสมของรีเอเจนต
ทั้ง 3 ตัวที่ประกอบไปดวยซัลฟูริก (H2SO4) โซเดียมโดดซิีลซัลเฟต(Sodium dodecyl sulfate)    และ
ไดไธโซน (Dithizone)        เพื่อหาความเขมขนที่เหมาะสมที่สุด        สารละลายไดไธโซนไดศึกษา
ในชวงความเขมขน 0.000625 - 0.01 % (w/v) คาความเขมขนที่เหมาะสมที่สุดไดแก   0.0025 % 
(w/v)        สําหรับสารละลายกรดซัลฟูริกไดศึกษาในชวงความเขมขนระหวาง   0.125 - 1.5  mol l-1    
พบวาคาความเขมขนที่เหมาะสมที่สุดสําหรับการวิเคราะหมีคาเทากับ  0.75  mol l-1    สําหรับ
สารละลายโซเดียมโดดีซิลซัลเฟตไดศึกษาในชวงความเขมขน  0.05 – 0.8  mol l-1      คาที่เหมาะสม
ไดแกความเขมขน  0.4   mol l-1       
                   ไดศึกษาการผสมกันของสารละลายรีเอเจนตตางๆ  ในการวิเคราะหดวยวิธีโฟลอิน-
เจคชั่นอะนาไลซีส  ไดมีการออกแบบโดยมีตําแหนงการผสมสารละลายสองตําแหนงเรียกวา  
Mixing Coil 1 (MC1)  ซ่ึงผสมระหวางสารละลายตะกัว่ Pb (II)  พรอมดวยสารละลายตัวพาซัลฟูริก 
(H2SO4) และโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (Sodium dodecyl sulfate)     และ  Mixing Coil 2 (MC2)     ที่
ผสมระหวางสารละลายผสมของสารละลายตะกั่ว Pb (II)        พรอมดวยสารละลายตัวพาซัลฟูริก 
(H2SO4) และโซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (Sodium dodecyl sulfate)   ผสมกับสารละลายไดไธโซน  
(Dithizone)    ไดทําการศึกษาความยาวของตําแหนงการผสมสารละลายทั้ง MC1  และ MC2  
ในชวงความยาว   50 - 250 cm    พบวาความยาวของตําแหนงการผสมสารละลายทั้ง MC1  และ 
MC2  จะมีคาที่เหมาะสมเทากับ  100  และ  150  cm  ตามลําดับ  
                   ไดศึกษาอัตราเร็วของสารละลายซัลฟูริก (H2SO4) โซเดียมโดดีซิลซัลเฟต (Sodium dodecyl 
sulfate)  และไดไธโซน (Dithizone)ในการวิเคราะหปริมาณตะกั่วดวยเทคนิคโฟลอินเจคชันอะนาไลซีส    
ไดทําการศึกษาดวยการเปลี่ยนแปลงความเร็วของสารละลายรีเอเจนตทัง้ในชวงอัตราเร็วของสารละลาย
ระหวาง  1.0 – 3.0  ml min-1   พบอัตราเร็วที่เหมาะสมสําหรับการวิเคราะหปริมาณตะกั่ว          ของสาร
รีเอเจนตทั้ง 3  มีคาที่เทากับอัตราเร็ว  2.0, 2.0 และ 1.5  ml min-1 ตามลําดับ   ปริมาณสารละลายตวัอยาง
ที่ไดศึกษาอยูในชวง   50 -250 μl   พบวาปริมาณสารละลายตัวอยางที่เหมาะสมมีคาเทากับ  150  μl    
และไดทําการสรางกราฟมาตรฐานในชวงความเขมขนทีเ่หมาะสมคือ  1-12 μg ml-1   ไดสมการเสนตรง
คือ   Y = 127.96X  + 69.935   มีคาความเปนเสนตรง  r2  เทากับ 0.9981 

ผลการศึกษาผลรบกวนของไอออนชนิดตางๆ   ไดศึกษาไอออนรบกวนที่มีความเขมขนของ
ไอออนชนิดตางๆตอความเขมขนของสารตะกั่วเทากับ 5 เทา   พบวาไอออนรบกวนมีผลการรบกวน
การวิเคราะหปริมาณตะกั่วจากนอยไปมากจากไอออนตางๆ  เปนดังนี้คือ Al3+, As2+,  Zn2+,  Mg2+,  
Ca2+ ,  Sn2+,    Hg2+,   Mn2+   และ   Cu2+   ตามลําดับ 
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               เมื่อนําผลที่ไดไปทําการประเมนิวิธีการวเิคราะหปริมาณตะกั่วจาก 2 วิธี  คือ วิธีโฟลอิน
เจคชั่นอะนาไลซีสที่พัฒนาขึ้น และเมือ่นําไปทําการเปรียบเทียบกบัวิธีมาตรฐานซึ่งไดเลือกใชวิธี
อะตอมมิคแอบซอบชั่นสเปคโทรโฟโทเมตรี  จากการทดสอบทางสถิติดวย  Student t-test พบวา ที่
ระดับความเชือ่มั่นที่ 95 %  ของทั้ง 2 วิธี ใหผลการวิเคราะหไมแตกตางกันอยางมนีัยสําคัญทางสถิติ 
                  
 
4.2      ขอเสนอแนะ 
            1. ในการวิเคราะหปริมาณตะกั่วดวยวิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีสนั้น   การควบคุมอัตรา
การไหลของสารละลายรีเอเจนตตางๆ   ตองมีอัตราเร็วทีค่อนขางคงที่ (Stable)     มิฉะนั้นอาจจะมี
ฟองอากาศเกดิขึ้นในระบบได  อันเนื่องมาจากการเกิดปรากฏการณที่เรียก  Turbulant Flow  
           2.   ทอ(Tubling) ที่ใชในกระบวนการวิเคราะหในระบบโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีส  หากเปน
ทอที่ทนตอความเปนกรด-ดางและสารละลายอินทรีย  จะทําใหอายกุารใชงานของระบบทอดังกลาว
นานสมเหตุผล 
          3.      ในการเตรียมสารละลายไดไธโซน  หากมีการเตรียมใหม (Freshly)   ทกุครั้งกอนการใช
งานจะทําใหผลการวิเคราะหมีความถูกตองยิ่งขึ้น 
          4.     ในการเตรียมสารละลายไดไธโซนสามารถเตรียมไดทั้งในสารละลายเอธานอล        หรือ
เมธานอล  ขึ้นอยูกับความสะดวกของหองปฏิบัติการ         แตหากใชสารละลายเอธานอลจะมีความ
ปลอดภัยที่สูงกวา 
 
4.3      สิ่งท่ีจะพัฒนาหรือศึกษาตอไป 
          วิธีโฟลอินเจคชั่นอะนาไลซีสเปนวธีิที่งาย   มีคาใชจายในการวิเคราะหที่ต่ําเมื่อเทยีบกับ
เทคนิคที่ใชเครื่องมือระดับสูงในการวเิคราะห   ใหความถูกตองแมนยําที่ยอมรับได    สามารถที่จะ
พัฒนาขึ้นใชในหองปฏิบัติการตางๆ ไดงาย    เพยีงแตมอีงคประกอบที่สําคัญสี่สวน  ซ่ึงไดแก  ปม-
แรงดันต่ํา   ระบบฉีดสารตัวอยาง   ตัวตรวจวดัและสวนบันทึกสัญญาณ   ส่ิงที่จะสามารถพัฒนา
ตอไป  เทคนคิโฟลอินเจคชันอะนาไลซีสสามารถที่จะพัฒนาการวิเคราะหปริมาณสารตางๆ ไดและ
สามารถประยุกตการใชงาน นอกจากการวัดคาการดดูกลืนคลื่นแสงจากวิธีสเปคโทรโฟโทเมตริก 
ยังนาสนใจที่จะพัฒนาการวิเคราะหโดยใชตัวตรวจวดัแบบสเปคโทรฟูลออโรเมตริก หรือเคมิลู-
มิเนสเซนท  ซ่ึงตางก็เปนตวัตรวจวดัที่มีประสิทธิภาพสูงในการตรวจวัดปริมาณสารตางๆ    
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                              ตัวอยาง FI grams ที่ไดจากการวิเคราะหปริมาณตะกัว่ 
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          เครื่องโฟลอินเจคชนัอะนาไลซีสทีใ่ชในการศึกษาการวิเคราะหปริมาณตะกั่ว 
 

   A : ปมแรงดนัต่ํา (pump)           B : ระบบฉีดสาร (injector) 
   C : เครื่องตรวจวัด (detector)                 D : ทอผสมสารละลาย (mixing coil) 
   E : เครื่องบันทึกสัญญาณ (recorder)     F : สารละลายหลังการเกิดปฏกิิริยา(waste) 
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Abstract 
  
      A simple flow injection colourimetric procedure for determining lead was 

proposed. It is based on the reaction between lead in sulfuric acid with 1,5-

diphenylthiocarbazone and sodium dodecyl sulfate, resulting in an intense blue complex 

with a suitable absorption at 500 nm. A standard or sample solution was injected into the 

sulfuric acid stream (flow rate 2.0 ml min-1) which was then merged with sodium 

dodecyl sulfate stream (flow rate 2.0 ml min-1) and 1,5-diphenylthiocarbazone stream 

(flow rate 1.5 ml min-1). Optimum conditions for determining lead were investigated by 

univariate method. Under the optimum conditions, a linear calibration graph was 

obtained over the range 1.0–12.0 µg ml-1 and the detection limit was 0.027 µg ml-1 

(s/n=3). The relatives standard deviation of the proposed method calculated from 10 

replicate injection of  4.0 and 8.0 µg ml-1  lead were  0.42 % and 0.38 %, respectively.  

The sample throughput was 80 h-1.  The proposed method has been satisfactorily applied 

to the determination of lead in water samples. 
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1. Introduction 

   Lead (Pb) poisoning of person has been described as the most consequential 

environmental health problem in the country [1].  Of most concern is lead’s adverse 

effect on the nervous system of the developing fetus and small child ; thus exposure of 

pregnant women prompts concern [2]. Although very low doses cause no obvious 

adverse health effects on the fetus or small child, low doses are associated with a 

lowered intelligency quotient [3]. 

 A simple and accurate analytical method is required for the quantitation of lead, 

which are present in the water samples. Several methods have been reported for the 

determination of lead, including  spectrophotometric [4-8],  electrochemical method [9-

11], atomic absorption spectophotometry [12-14], chromatography [15-17 ] and 

capillary electrophoresis [18,19]. These propose method are time consuming, imprecise 

and require multiple steps of extraction and purification. Therefor, it is necessary to 

develope a simply method for quantitation of  lead. 

            Lead has been determined by using flow injection analysis through complexation 

with 2-(5-bromo-2-pyridylazo)-5-dimethylaminophenol [20, 21], 4-(2 

pyridylazo)resorcinol [22], arsenazo [23], malachite green and iodide [24] and meso-

tetra(4-trimethyllammoniumphenyl) porphyrin [25].  However, flow injection method 

for the determination of lead in water sample using 1,5-diphenylthiocarbazone  with 

sodium dodecyl sulfate as complexing agent and enhancer is not yet available in the 

literature. 

 This paper studies a rapid, sensitive and cost-effective  flow injection method for 

determination lead base on the spectrophotometric detection of the blue complex formed 

by the reaction between lead standard in sulfuric acid, 1,5-diphenylthiocarbazone  and   
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sodium dodecyl sulfate reagent.  The resulting of this complex is measured the optimum 

absorption at 500 nm. 

 

2. Experiment  

2.1 Apparatus 

 The flow injection manifold consisted of a peristaltic pump (Eyela® MP3A, 

Tokyo Rikakikai Co.,Ltd., Japan), and the standard or sample solution was injected via a 

four way PTFE rotary valve with a 150 μl sample loop (Upchirch Scientific® model 

V450, Oak Harbor, WA). PVC tubing (Elkay®, Galway, Ireland) with 0.8 mm i.d. was 

used as a flow line for sulfuric acid, sodium dodecyl sulfate and  1,5-

diphenylthiocarbazone, and  Y- shaped connectors were used for merging the reagent 

streams.  A mixing coil used was made from PTFE tubing with appropriate in length for 

the recommended configuration.  The FI peaks were acquired by using a UV-visible 

detector (Thermo Separation Product®, TSP UV-2000, USA), coupled with a chart 

recorder (Kipp & Zonen® BD50, The Netherlands). 

 

2.2 Reagents and solutions 

 All chemicals were of analytical reagent grade and were used without further 

purifications.  Lead Nitrate standard (1,000 μg ml-1) was purchased from BDH 

Spectrosol (England). Solutions of the desired concentrations were obtained by diluting 

the stock solution to volume with deionize distillation water. 

       The solution of  sodium dodecyl sulfate  (1.0 mol l-1) was obtained by dissolving 

144 g of  sodium dodecyl sulfate (Ajax Finechem, Australia)  in deionize distillation 

water and diluting to 500 ml.  Solution (0.1 % w/v) of 1,5-diphenylthiocarbazone  

(Panreac, Spain) was prepared by dissolving 0.1 g in 75% of ethanol and diluting to 100 
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ml. Sulfuric solution (1 mol l-1) was prepared by measured  56.5 ml  and  diluting to 

1000 ml with deionize distillation water. 

 

2.3 Recommended procedure 

 Using the  three channel manifold as shown in Fig. 1, a 150 μl  sample or 

standard solution containing lead was injected into the reagent stream consisting of  0.75 

mol l-1  sulfuric acid  and  0.4 mol l-1 of  sodium dodecyl sulfate at the same optimum 

flow rate of  2.0 ml min-1  which were then merged with  0.0025 %  1,5-

diphenylthiocarbazone  with an optimum flow rate of  1.5 ml min-1.  Subsequently, the 

sample zone flowed through the 100 and 150 cm in reaction coil length of mixing coil 

No 1 and mixing coil No 2, respectively, where the complexation was occurred.  The 

signal was monitored by the spectrophotometer detector at 500 nm and the FI signal was 

recorded on a chart recorder. 

Fig. 1  

 

3. Results and discussion 

 The proposed flow system was undertaken development of  FI procedure for  

analysis of  lead  based on the complexation between  lead ion,  sulfuric acid, sodium 

dodecyl sulfate  and 1,5-diphenylthiocarbazone  solution resulting in intense blue 

soluble complex  having an absorption maximum at 500 nm. The present work was 

developed and optimized by an univariate method.  The variable by variable method was 

applied to select the optimum conditions for the flow injection spectrophotometic 

determination of  lead. 
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3.1  Effect of absorption spectra 

 The absorption spectra of the complexation between lead, sulfuric acid, sodium 

dodecyl sulfate  and 1,5-diphenylthiocarbazone  were recorded using a 

spectrophotometer. The absorption spectra were studied from 200 to 700 nm. In order to 

achieve the greatest sensitivity, measurements were made at 595 nm in further studies. 

(Fig. 2) 

Fig. 2 

 

3.2  Effect of  sulfuric acid, sodium dodecyl sulfate  and 1,5-diphenylthiocarbazone     

reagent concentration 

 The effect of varying concentration of sulfuric acid  reagent solution between 

0.125 – 1.50 mol l-1 were examined.  The highest peak height was recorded when the 

concentration of sulfuric acid solution was 0.75 mol l-1 and was therefore chosen as 

optimum concentration.  Further increasing in sulfuric acid  concentration the peak 

height  decreased gradually up to 1.50 mol l-1. (Fig. 3)  

 The concentration of sodium dodecyl sulfate  solution was optimized. Various 

concentrations over the range 0.05 – 0.80 mol l-1 were investigated.  It was found that 

the peak height increased with increasing sodium dodecyl sulfate concentration and 

reached a maximum peak height at 0.4 mol l-1,  above which the peak height decreased.  

Thus 0.4 mol l-1 of  sodium dodecyl sulfate was used subsequently. (Fig. 4) 

 The effect of various concentrations of 1,5-diphenylthiocarbazone solutions 

(0.000625 - 0.01 % w/v)  on the absorption of  the Pb (II)- reagents complex (as peak 

height) was examined.  The 1,5-diphenylthiocarbazone  concentration which exhibited 

the greatest peak height was found to be  0.0025 % w/v  and was therefore chosen as 
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optimum concentration. Further increasing  in 1,5-diphenylthiocarbazone concentration 

the peak height decreased gradually up to 0.01% w/v (Fig. 5) 

                                                                   Fig. 3   

                                                                   Fig 4 

 Fig. 5 

3.3  Effect of mixing coil length and injection loop volume  

 These study were carried out at various mixing coil lengths between 50 – 250 cm 

for mixing coil No 1 (H2SO4, sodium dodecyl sulfate) and mixing coil No 2 (H2SO4, 

sodium dodecyl sulfate, 1,5-diphenylthiocarbazone), injection loop volumes between 50 

and 250 μl on the complexation produced were investigated.  These were found that the 

peak height increased with the mixing coil No 1 and No 2 length up to 100 cm and 150 

cm, respectively.  Both mixing coil lengths of  50, 100, 150, 200 and 250 cm provided 

the peak height of  698, 770, 668, 668, 658 mV and 608, 706, 760, 562, 554 mV, 

respectively. The optimum mixing coil length of  No 1 and No 2 for subsequence 

studied were 100 cm and 150 cm, respectively. (Fig. 6) 

 The influence of the sample/standard volume on the absorbance was investigated 

by injecting volumes in the range 50-250 μl of 6 μg ml-1 lead standard solution.  It was 

show that peak height increased from 696 to 1320 mV on incressing the injection 

volume from 50 to 250 µl. It was found that the peak height increased with the injection 

volume up to 150 µl, and the injection volume of  50, 100, 150, 200 and 250 µl  

produced the peak height of  696, 730, 1042, 1218 and 1320 mV, respectively. The 

appropriate peak height was reached at 150 μl.  The most suitable injection loop volume 

values for further use was 150 μl, respectively. (Fig. 7) 

Fig. 6 

Fig. 7 
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3.4  Effect of  sulfuric acid, sodium dodecyl sulfate  and 1,5-diphenylthiocarbazone  

reagent  flow rate 

 The effect of flow rate of  sulfuric acid, sodium dodecyl sulfate  and 1,5-

diphenylcarbazone solution  were  investigated  on  the determination of  lead standard 

(6 μg ml-1).  The peak height increased from the flow rate of  1.0 to 3.0  ml min-1 for all 

reagent streams.  The  peak height increased with incresing flow rate of each  stream up 

to a  sulfuric acid of  2.0 ml min-1, due to a sodium dodecyl sulfate of  2.0 ml min-1  and 

merge with a 1,5-diphenylthiocarbazone  solution of 1.5  ml min-1  above which the peak 

height slightly decreased.  Thus  2.0  ml min-1 of  sulfuric acid,  2.0  ml min-1 of  sodium 

dodecyl sulfate  and  1.5  ml min-1 of 1,5-diphenylthiocarbazone  solution were regarded 

as the optimum flow rate. (Fig. 8)   

Fig. 8  

3.5 Analytical characteristics 

 Analytical characteristics for determination of  lead were studies under the 

optimum conditions. (Table 1) 

Table 1 

   3.5.1 Calibration curve 

 Using the proposed  FI manifold for determination of lead under the optimum 

conditions, the linear calibration graph over the range of  1.0 - 12.0 μg ml-1  lead was 

established which can be expressed by the regression equation  y =  127.96x – 69.935 

(r2=0.9981 ) where y  represents the peak height in mV and  x  is  lead concentration in 

μg ml-1 after subtraction of blank. Thus, the amounts of lead in sample can be quantified 

according to the above regression lines of equation.  The detection limits was defined as 

the concentration of analyte that gives the signal that different from the blank by an 

amount equal to three times the standard deviation of the blank signal (s/n=3) . It were 
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found to be 0.027 µg ml-1.  The quantitation limits (defined as ten times standard 

deviation) were studied and resulted to be 0.092 µg ml-1.   

 

  3.5.2  Reproducibility and accuracy 

 The relative standard deviation of the proposed method (peak height in mV) 

calculated from 12 replicate injection of 4.0 and 8.0 μg ml-1 of  lead were 0.42 % and 

0.38 %, respectively.  The recoveries were determined with the standard addition 

method in  water sample.  Lead ( 1.0, 2.0, 4.0, 6.0, 8.0, 10.0 and 12.0 μg ml-1) were 

added and mixed with sample,  the water sample were analyzed using the proposed 

method.  The percentage recoveries of  1.0, 2.0, 4.0, 6.0, 8.0, 10.0 and 12.0 μg ml-1 (n = 

5) of  lead were found to be  106.00, 104.50, 97.25, 103.00, 102.75, 102.80 and 99.08 %, 

respectively, showing that the proposed method could provide acceptable method 

efficiency and recovery of  this analysis method  was good. 

 

   3.5.3 Interferences 

 Effects of some possible interfering ions on the determination of  lead were 

investigated for the maximum w/w ratio of interfering ions lead up to 10 : 1.  Synthetic 

sample solutions containing 4.0 μg ml-1 of  lead and different concentration of some 

metal ions were tested, and peak heights obtained were measured.  Most cations   was 

interfered, interestingly the foreign-ion caused an error had shown in Table 2 with the 

percentage of  relative height for determining the analyte of interest.  These were found 

that the percentage relative height of some possible interfering ions were in range of 

80.80 – 98.04 % . Howere, the most serious interferece was from copper (II) and 

manganease (II). 
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Table 2  

 

   3.5.4 Analysis of  andrographolide from A. paniculata 

 The recommended method has been applied to the determination of lead in 

natural water samples .  The results obtained were compared favorably with those 

obtained by FAAS.  The accuracy was found to be high verified by the student t-test 

[26]  because the calculated student t-test value (0.24) was less than the theoretical value 

(2.20, n = 12) at a confident level of  95% (P value of  0.05).  The comparison between 

the proposed FIA and FAAS method was accepted with reasonable agreement. (Table 3) 

Table 3 

 

4. Conclusion 

 The proposed  FI spectrophotometric method has proved to be simple and 

sensitive  for lead determination.   The linearity of  the calibration graph is in the useful 

concentration range for quantitation of lead in water. The detection limit of this method 

was reasonable accepted. The method developed is simple, economic, rapid,  providing a 

good sample frequency of  80 h-1, and  is especially suitable for routine analysis. 
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                           Injection Valve 
                              (Standard/Sample) 
                P                                     MC1                 MC2 

 
         Fig. 1    Proposed FI  manifolds ; R1, sulfuric acid  ; R2, sodium dodecyl sulfate 
                      ; R3, 1,5-diphenylthiocarbazone   ; P, Pump ;  MC 1, Mixing coil No 1  
                      ; MC 2, Mixing coil No 2 ; D, Detector ; R, Recorder ; W, Waste. 
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            Fig. 2     Absorption spectra of lead with sulfuric acid, sodium dodecyl sulfate          
                           and 1,5-diphenylthiocarbazone  reagent. 
                                (B : blank ; 4 µg ml-1 ; 6 µg ml-1 ; 8 µg ml-1) 
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Effect of sulfuric concentration
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             Fig. 3   Effect of  sulfuric concentration on the mean of  peak height (n=5)  
                          of 6 µg ml-1 lead standard solution. 
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Effect of sodium dodecyl sulfate concentration
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               Fig. 4   Effect of  sodium dodecyl sulfate concentration on the mean of    
                             peak height (n=5) of  6 µg ml-1 lead standard solution. 
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Effect of 1,5-Diphenylthiocarbazone      
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             Fig. 5      Effect of 1,5-diphenylthiocarbazone concentration on the mean of    
                             peak height (n=5) of  6 µg ml-1 lead standard solution. 
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Effect of mixing coils length
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                Fig. 6    Effect of  mixing coil length on the mean of peak height (n=5)  
                              of  6 µg ml-1 lead solution. 
                                    (MC 1; lead, sulfuric acid, sodium dodecyl sulfate ; MC 2 ; lead, sulfuric acid,  
                                    sodium dodecyl sulfate, 1,5-diphenylthiocarbazone)  
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Effect of injection volume
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                Fig. 7   Effect of  injection volume on the mean of peak height (n=5)  
                             of  6 µg ml-1 lead standard solution. 
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Effect of Reagents Flow Rate
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                          Fig. 8   Effect of reagents flow rate on the mean of peak height (n=5)  
                                       of  6 µg ml-1 lead standard solution. 
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Table 1  Variables range studies and optimum conditions for determination of  
               lead. 
 
Parameter Studied 
 

Range Studied Optimum Level 

Wavelength (nm) 200-700 500 

H2SO4 concentration (mol l-1)          0.125, 0.25, 0.5, 0.75, 1.0, 
1.25, 1.5                 
         

0.75 

Sodium dodecyl sulfate 
concentration (mol l-1)      
            

 0.05, 0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 0.4 

1,5- diphenylthiocarbazone 
concentration  (%w/v) 

0.000625, 0.00125,  0.0025, 
0.005, 0.01       
  

0.0025 

H2SO4 flow rate (ml min-1)              1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0                      2.0 

Sodium dodecyl sulfate flow rate 
(ml min-1)                 
 

1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0                     2.0 

1,5- diphenylthiocarbazone 
concentration flow rate (ml min-1) 
 

1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0                      1.5 

Mixing Coil [1]   (cm)                     
[Pb(II) + H2SO4 +  Sodium dodecyl sulfate ] 
 

50, 100, 150, 200, 250            100 

Mixing Coil [II]   (cm)                     
[Pb(II) + H2SO4+  +  Sodium dodecyl sulfate + 
1,5-diphenylthiocarbazone] 
 

50, 100, 150, 200, 250            150 

Injection Volume (µl)                       50, 100, 150, 200, 250            150 
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                 Table 2    Effect of  some interferences on the peak height of  4.0  µg ml-1    
                                  lead standard solution.  
                             

Interference Ions* Percent relative of  peak height   
(µg ml-1) (%)  ;   n=5 

 None  excipient 
(Lead standard only) 
 

100.00 

Mg2+      89.04 

Mn2+      80.82 

Ca2+      87.67 

As2+      93.15 

Hg2+      84.93 

Zn2+      90.41 

Sn2+      86.30 

Al3+      98.04 

Cu2+      80.80 

               * mole ratio of an interference ion : lead standard (10 : 1) 
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       Table 3  Accuracy of propose  FIA  method compared with FAAS method for    
                      determination of lead. 

 
Samplea  Concentration of lead   (μg ml-1) 

 FIAb AASc t-test 
 

A 3.48 3.66 -0.18 
B 5.57 5.41  0.16 
C 2.32 2.30  0.02 
D 6.55 6.66 -0.11 
E 1.32 1.26  0.06 
F 6.62 6.75 -0.13 
G 2.15 2.22 -0.07 
H 3.82 3.67  0.15 
I 2.01 1.98  0.03 
J 1.15 1.32 -0.17 
K 4.41 4.59 -0.18 
L 3.38 3.09  0.29 
   D  = -0.0108 

   S.D. = 0.1547 

    t  = 0.24 
          t-distribution   (95%) = 2.20 

                  a Average from five determination 
                  b Flow injectiuon analysis 
                  c Flame atomic absorption spectrophotometry 
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