โปรแกรมทดสอบความชำนาญ
การวัดสารป้องกันและกำจัดศัตรูพืชในอาหาร
1. หน่วยงานที่รับผิดชอบ
กลุ่มงานวิเคราะห์อินทรีย์เคมี ฝ่ายมาตรวิทยาเคมีและชีวภาพ  สถาบันมาตรวิทยาแห่งชาติ
2. หลักการและเหตุผล

ปัจจุบันสารป้องกันและกำจัดศัตรูพืชทางการเกษตร ถูกใช้อย่างแพร่หลาย สังเกตุจากปริมาณการนำเข้าที่มีแนวโน้มเพิ่มขึ้นทุกปี และมีมากกว่า 1,000 ชนิด การใช้สารป้องกันและกำจัดศัตรูพืชส่งผลกระทบอย่างกว้างขวางต่อสุขภาพ สิ่งแวดล้อม เศรษฐกิจและสังคม สารเหล่านี้สามารถแบ่งออกเป็นกลุ่มใหญ่ๆ ตามชนิดของสิ่งมีชีวิตที่ใช้ในการควบคุมและกำจัด คือ สารเคมีกำจัดแมลง สารป้องกันกำจัดวัชพืช สารป้องกันกำจัดเชื้อรา สารกำจัดหนูและสัตว์แทะ สารเคมีกำจัดหอยและปู เป็นต้น 
สารเคมีกำจัดแมลงเป็นสารเคมีการเกษตรที่มีจำนวนชนิดมากที่สุด สารเคมีกำจัดแมลงแบ่งออกเป็นกลุ่มใหญ่ๆ ตามชนิดของสารเคมีได้ 4 ประเภท คือ
 1. กลุ่มออร์กาโนคลอรีน เป็นกลุ่มสารกำจัดแมลงที่มีคลอรีนเป็นองค์ประกอบ ที่นิยมใช้กันมาก คือ ดีดีที (DDT) ดีลดริน (dieldrin) ออลดริน (aldrin) ท็อกซาฟีน (toxaphene) คลอเดน (chlordane) ลินเดน (lindane) เอนดริน (endrin) เฮปตาครอ (heptachlor) เป็นต้น สารเคมีในกลุ่มนี้ส่วนใหญ่เป็นพิษต่อแมลงทุกชนิด มีการสลายตัวช้า จึงพบตกค้างในห่วงโซ่อาหารและสิ่งแวดล้อมได้นาน ประเทศส่วนใหญ่จึงไม่อนุญาตให้ใช้สารเคมีในกลุ่มนี้ หรือไม่ก็มีการควบคุมการใช้ ไม่อนุญาตให้ใช้อย่างเสรี เพราะผลกระทบด้านสุขภาพและสิ่งแวดล้อม
2. กลุ่มออร์กาโนฟอสเฟต ซึ่งเป็นกลุ่มที่มีฟอสฟอรัสเป็นองค์ประกอบ ที่รู้จักกันคือ มาลาไธออน (malathion) อาซินอน (diazinon) เฟนนิโตรไธออน (fenitrothion) พิริมิฟอสเมธิล (pirimiphos methyl) และไดคลอวอส (dichlorvos หรือ DDVP) คลอไพริฟอส (chlorpyrifos) เป็นต้น สารเคมีในกลุ่มนี้จะมีพิษรุนแรงมากกว่ากลุ่มอื่น โดยเป็นพิษทั้งกับแมลงและสัตว์อื่นๆ ทุกชนิด แต่สารในกลุ่มนี้จะย่อยสลายได้เร็วกว่ากลุ่มแรก
3. กลุ่มคาร์บาเมต ซึ่งมีคาร์บาริลเป็นองค์ประกอบสำคัญ ที่รู้จักและใช้กันมาก คือ คาร์บาริว (carbaryl) คาร์โบฟุแรน (carbofura) โพรพ็อกเซอร์ (propoxur) เบนไดโอคาร์บ (bendiocarb) สารเคมีในกลุ่มคาร์บาเมตจะมีความเป็นพิษต่อสัตว์เลี้ยงลูกด้วยนมน้อยกว่าพวกออร์กาโนฟอสเฟต
4. กลุ่มสารสังเคราะห์ไพรีทอย เป็นสารเคมีกลุ่มที่สังเคราะห์ขึ้นโดยมีความสัมพันธ์ตามโครงสร้างของไพรีทริน ซึ่งเป็นสารธรรมชาติที่สกัดได้จากพืชไพรีทรัม สารในกลุ่มนี้มีความเป็นพิษต่อแมลงสูง แต่มีความเป็นพิษต่อสัตว์เลือดอุ่นต่ำ อย่างไรก็ตาม เนื่องจากสารเคมีกลุ่มนี้มีราคาแพงจึงไม่นิยมใช้ สารเคมีกำจัดแมลงในกลุ่มนี้ ได้แก่ เดลตาเมธริน (deltamethrin) เพอร์เมธริน (permethrin) เรสเมธริน (resmethrin) และไบโอเรสเมธริน (bioresmethrin) เป็นต้น
การใช้สารป้องกันและกำจัดศัตรูพืชโดยขาดความรู้ความเข้าใจ นอกจากจะส่งผลให้เกิดการปนเปื้อนในสิ่งแวดล้อมแล้วสารเหล่านี้ยังตกค้างในผลผลิตทางการเกษตร ซึ่งไม่สามารถล้างออกได้ด้วยน้ำ หรือทำลายด้วยความร้อนจากการหุงต้ม เป็นอันตรายต่อผู้บริโภค เนื่องจากจะเกิดพิษทั้งแบบเฉียบพลันและเรื้อรัง
ความปลอดภัยด้านอาหารเป็นประเด็นที่ประเทศไทยให้ความสำคัญเพื่อสร้างความเข้มแข็งด้านผลผลิตการเกษตรและสร้างความปลอดภัยในอาหาร เพื่อเป้าหมายการเป็นครัวโลก ดังนั้นการพัฒนาศักยภาพ ห้องปฏิบัติการวิเคราะห์/ทดสอบเพื่อเพิ่มขีดความสามารถในการตรวจสอบสารปนเปื้อนและสารตกค้างในอาหารจึงมีความจำเป็นต่อความเชื่อมั่นในกระบวนการตรวจสอบระบบการผลิตครบวงจร เพิ่มความมั่นใจต่อประเทศคู่ค้า และเพิ่มความมั่นใจในระบบอาหารปลอดภัยต่อผู้บริโภค
 
สำหรับห้องปฏิบัติการวิเคราะห์/ทดสอบ ปัจจัยหนึ่งที่ช่วยเพิ่มความน่าเชื่อถือในผลการวิเคราะห์ทางเคมีคือการนำระบบประกันคุณภาพและการควบคุมคุณภาพที่เหมาะสมมาใช้ ทั้งการควบคุมคุณภาพจากภายใน และภายนอก  การควบคุมคุณภาพจากภายใน เช่น เลือกวิธีวิเคราะห์ที่เชื่อถือได้ และผ่านการตรวจสอบความใช้ได้แล้ว มีการตรวจสอบและควบคุมความเที่ยง และความแม่นยำของวิธี เช่นการวิเคราะห์ซ้ำ การควบคุมความแม่นยำโดยการใช้สารมาตรฐาน เช่น การวิเคราะห์สารอ้างอิงรับรอง (certified reference material, CRM) และการควบคุมคุณภาพจากภายนอก เช่น การวัดเปรียบเทียบระหว่างห้องปฏิบัติการ 

การเข้าร่วมในโปรแกรมการทดสอบความชำนาญ เป็นกระบวนการหนึ่งของการควบคุมคุณภาพจากภายนอก (external quality control) เพื่อประเมินความสามารถเชิงเทคนิคของการวัดรายการใดรายการหนึ่ง หากห้องปฏิบัติการต้องการขอการรับรองตามระบบคุณภาพ ISO/IEC 17025 มีข้อกำหนดหนึ่งที่ระบุให้ห้องปฏิบัติการทำการประเมินความสามารถโดยการเข้าร่วมในโปรแกรมการทดสอบความชำนาญ ซึ่งทำให้ห้องปฏิบัติการมีเครื่องมือที่เป็นรูปธรรมในการตรวจประเมินความสามารถ หาความแม่นยำของวิธีและขั้นตอนการวิเคราะห์ และใช้ผลจากการเข้าร่วมโปรแกรมทดสอบความชำนาญในการปรับปรุงขั้นตอนการปฏิบัติงาน วิธีทดสอบ และควบคุมส่วนปฏิบัติงานต่างๆ ที่เกี่ยวข้องอย่างต่อเนื่อง 


ฝ่ายมาตรวิทยาเคมีและชีวภาพ สถาบันมาตรวิทยาแห่งชาติได้ทำการศึกษาการผลิตวัสดุอ้างอิงรับรองสำหรับการวิเคราะห์สัดส่วนกรดไขมัน และเล็งเห็นความสำคัญและประโยชน์ของการเข้าร่วมโปรแกรมทดสอบความชำนาญของห้องปฏิบัติการในประเทศที่ทำการวิเคราะห์สารกลุ่มดังกล่าว เพื่อสร้างความเชื่อมั่นในผลการวัดและพัฒนาความสามารถของห้องปฏิบัติการ จึงได้จัดโปรแกรมทดสอบความชำนาญขึ้นโดยจัดเตรียม ศึกษาความเป็นเนื้อเดียวกันและความเสถียรโดยกลุ่มงานวิเคราะห์อินทรีย์เคมี 
3. การเตรียมตัวอย่างและการบรรจุ

ตัวอย่างอาหารที่ซื้อจากซุปเปอร์มาร์เก็ต จะถูกนำมาวิเคราะห์เบื้องต้นว่าปนเปื้อนสารป้องกันและกำจัดศัตรูพืชหรือไม่และมีปริมาณเท่าไรก่อนจะถูกกวนผสมเพื่อให้มีความเป็นเนื้อเดียวกัน และบรรจุในขวดแก้วสีชาเก็บรักษาไว้ที่อุณหภูมิ -20 (C
4. การศึกษาความเป็นเนื้อเดียวกันและความเสถียรของตัวอย่าง

ทำการสุ่มเลือกตัวอย่างจำนวน 11 ขวด เพื่อศึกษาความเป็นเนื้อเดียวกัน โดยใช้เทคนิค GC-MS โดยแต่ละขวดจะแบ่งตัวอย่างเพื่อทำการวิเคราะห์สองซ้ำ และฉีดเข้าเครื่อง GC-MS เป็นลำดับแบบสุ่ม (random order) ทำการประเมินความเป็นเนื้อเดียวกันตามแนวทางใน ISO Guide 35 โดยใช้ one way ANOVA ที่ระดับความเชื่อมั่น 95% พบว่าตัวอย่างมีความเป็นเนื้อเดียวกัน
การศึกษาความเสถียรของตัวอย่างระยะสั้น (short-term stability) โดยใช้ isochronous scheme เริ่มต้น ตัวอย่างจะถูกเก็บที่อุณหภูมิอ้างอิงคือ -20 (C ซึ่งเป็นอุณหภูมิที่คาดว่าตัวอย่างจะมีความเสถียรจากนั้นตัวอย่างจะถูกนำออกมาวางในเตาอบที่อุณหภูมิ 40 (C เป็นระยะเวลาต่างๆ กันคือ 1 7 15 และ 30วัน แล้วจึงทำการวิเคราะห์ตัวอย่างทั้งหมดพร้อมๆกันภายใต้สภาวะการทดลองเดียวกัน (repeatability conditions) ซึ่งจะสามารถลดผลกระทบที่อาจเกิดจากความไม่คงที่ของการตอบสนองของเครื่องมือ วิธีการเตรียมตัวอย่างและวิธีวิเคราะห์ รวมทั้งการทำกราฟมาตรฐาน (calibration curve) ที่เวลาต่างๆ กัน นอกจากนี้ตัวอย่างบางส่วนจะถูกเก็บรักษาที่อุณหภูมิ 4 และ -20 (C เพื่อศึกษาความเสถียรระยะยาว (long-term stability) โดยเก็บรักษาเป็นระยะเวลา 1 3 6 9 และ 12 เดือน
5. ตารางการดำเนินงาน (timetable)
	รายการ
	เวลา

	ลงทะเบียนเข้าร่วมโปรแกรม
	บัดนี้ -14 ก.พ.63

	เตรียมตัวอย่าง
	ม.ค. 63

	ทดสอบความเป็นเนื้อเดียวกัน
	ม.ค. 63

	ทดสอบความเสถียรระยะสั้น (short term stability)
	ก.พ. 63

	วันสิ้นสุดการลงทะเบียน
	14 ก.พ.63

	ส่งตัวอย่างไปยังห้องปฏิบัติการ
	 มี.ค. 63

	ส่งผลการวิเคราะห์
	12 มิ.ย. 63

	ร่างรายงาน
	13 ก.ค. 63


6. การเก็บรักษาตัวอย่างและการวิเคราะห์
- ผู้เข้าร่วมโปรแกรมทดสอบความชำนาญจะได้รับตัวอย่างจำนวน 2 ขวด พร้อมแบบฟอร์มการรับตัวอย่าง เมื่อได้รับตัวอย่างให้ตรวจดูลักษณะทางกายภาพของขวดตัวอย่าง และลักษณะอื่นๆ ที่สำคัญซึ่งอาจมีผลต่อการวิเคราะห์และบันทึกลงในแบบฟอร์มการรับตัวอย่างและส่งแบบฟอร์มคืนผู้จัดทางอีเมล์ nittayas@nimt.or.th 
- ในการวิเคราะห์ให้เลือกใช้วิธีมาตรฐานหรือวิธีที่ห้องปฏิบัติการพัฒนาขค้นและเห็นว่ามีความเหมาะสม หรือเป็นวิธีวิเคราะห์ที่ใช้เป็นประจำ
- เลือกวิเคราะห์และรายงานผลเพียง  1 ขวด (หากมีความจำเป็นอาจใช้ตัวอย่างอีกหนึ่งขวดสำหรับการพัฒนาหรือปรับปรุงวิธี)
7. การรายงานผลการวิเคราะห์และค่าความไม่แน่นอน

7.1
รายงานผลการวิเคราะห์พร้อมค่าความไม่แน่นอนมาตรฐาน (standard uncertainty) และค่าความไม่แน่นอนขยาย (expanded uncertainty) ในหน่วย ug/g (ppm) โดยกรอกรายละเอียดลงในแบบฟอร์มรายงานผลการวัด

7.2
ระบุรายละเอียดวิธีวิเคราะห์ ลงในแบบฟอร์มรายงานผลการวัด ดังนี้
· น้ำหนักตัวอย่างที่ใช้ สารละลายที่ใช้สกัด วิธีการสกัดตัวอย่าง 
· ชื่อเครื่องมือที่ใช้ รุ่น ประเทศผู้ผลิต

· วิธีที่ใช้หาปริมาณ เช่น calibration curve, one-point calibration เป็นต้น
· ผู้วิเคราะห์ และ/หรือผู้รับผิดชอบการรายงานผลการวิเคราะห์

7.3
การคำนวณค่าความไม่แน่นอนจากการวิเคราะห์ ให้คำนวณค่าความไม่แน่นอนจากทุกแหล่งที่เป็นไปได้ เช่น 
· ค่าความไม่แน่นอนจากการชั่งตัวอย่าง 
· ความไม่แน่นอนจากการวัดซ้ำ (Repeatability) 
· ความเที่ยงของวิธี (Method precision) 

· แหล่งอื่นๆ 

ห้องปฏิบัติการอาจใช้แนวทางการคำนวณค่าความไม่แน่นอนตามแนวทางในเอกสาร Eurachem/CITAC Guide CG 4 third edition ซึ่งสามารถ download ได้ที่ https://www.eurachem.org/images/stories/Guides/pdf/QUAM2012_P1.pdf
8. การประเมินผลการวิเคราะห์
8.1 
ใช้ค่า z-score เป็นเกณฑ์การประเมินผลการทดสอบ

8.2
ค่าอ้างอิงที่ใช้คือค่าที่ได้จากการวิเคราะห์โดยกลุ่มงานวิเคราะห์อินทรีย์เคมี ฝ่ายมาตรวิทยาเคมีและชีวภาพ
9. กำหนดส่งผลการวิเคราะห์ 
9.1
รายงานค่าความเข้มข้นของสารป้องกันและกำจัดศัตรูพืชในหน่วย mass fraction เช่น g/g หรือ ng/g และส่งผลการวัดภายใน 12 มิ.ย. 63
9.2
ส่งผลการวิเคราะห์ถึง คุณ นิตยา  สุดศิริ

สถาบันมาตรวิทยาแห่งชาติ
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