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Az FCM Nemzeti Referencia Laboratdrium,
Hatosagi Laboratorium
feladata / tevékenysége:

* Szoros egyuttmikodés az EURL-lel—korvizsgalatok, kérddivek,
osszesitések, feladatok

* Laboratdoriumi vizsgald mddszerek kidolgozasa, fejlesztése

 Tajékoztatas

» Hatdsagi ellen6rzés / Monitoring laboratériumi vizsgdlatok tervezése,
elvégzése

* Szolgaltatas: forgalomba hozatal el6tti élelmiszerbiztonsagi vizsgalatok




Az élelmiszerrel érintkez6 anyagok terilete az élelmiszerlanc-

biztonsag szerves része.

e A biztonsagos taplalkozas biztositasa nem fejez6dhet be az

élelmiszer vizsgalataval—az élelmiszerrel érintkez6 anyagoknak is

biztonsagosnak kell lennitk.

Elelmiszerekkel érintkez6 anyagok kockazatai

e Az élelmiszerek a feldolgozas, tarolas, ételkészités és fogyasztas
soran kulonféle

e eszkdzokkel

e csomagoldanyagokkal

e tarold és szallitéberendezésekkel

e edényekkel

e gépekkel, stb.

e kerlilhetnek érintkezésbe, amelyekbdl

= idegen anyagok oldodhatnak ki

= minden tipusu élelmiszert elszennyezhetnek




Az FCM biztonsagossaga azon mulik, hogy sikeriil-e elérni,
hogy az érintkezés folyaman kémiai anyagok ne vandoroljanak
(migraljanak) veszélyes mennyiségben az élelmiszerekbe.

FCM = Elelmiszer = Ember

Az ily modon az élelmiszerbe keril6 idegen anyagok
élelmiszerbiztonsagi kérdéseket vetnek fel
= szigoru kémiai élelmiszerbiztonsagi kovetelmények!




Az EU élelmiszerekkel érintkez6 anyagokra vonatkozo alaprendelete
1935/2004/EK

e - Altaldnos kévetelmények:

Az anyagokat és targyakat a helyes termelési gyakorlatnak megfeleléen
kell el6allitani ugy, hogy a szokasos vagy az el6relathatd felhasznalasi
korilmények kozott ne adhassak at 6sszetevbiket az élelmiszereknek
olyan mennyiségben, ami

» veszélyeztetheti az emberi egészséget

» az élelmiszerek osszetételében kedvezG6tlen valtozast okozhat,

» az érzékszervi jellemz6k rosszabboddsat idézheti el6

e - Forgalomba hozatal—jel6lés (irasos vagy szimbolum)

e - Nyomon kovethetGség




Atveszi a 2007/19/EK iranyelvbél a ,,megfelelségi nyilatkozat” és az
»igazolé dokumentumok” fogalmat

A megfeleléségi nyilatkozat egy olyan dokumentum, amelyben az
élelmiszeripari vallalkozdé — a kiskereskedelmi szakasz kivételével — a
gyartas és forgalmazas minden szakaszaban nyilatkozik, hogy a
termék megfelel a vonatkozé el6irasoknak.

Az igazolo dokumentumok olyan, a nemzeti illetékes hatdsag
kérésére bemutatandd dokumentacio, amely a gyartas minden
szakaszara vonatkozéan Osszetételi adatokkal, vizsgalatokkal,
szamitasokkal, stb. igazolja, hogy a termék megfelel a rendelet
el6irasainak.




A mdanyagokra vonatkozd, a kémiai élelmiszerbiztonsagot szolgald
elsé iranyelv az EGK-ban 1980-ban jelent meg. Ezt tovabbiak kovették,
majd jottek azok kiegészitései, modositasai 2009-ig bezardlag.

A rendszer mar nehezen volt attekinthet6, az iranyelvek atvétele lassu
volt, gatolta az innovaciot.

A tagallamok szakért6ivel és az érintett iparagak képviselGivel
folytatott tobb éves egyeztetést kovet6en megjelent , A Bizottsag
10/2011/EK rendelete (2011. januar 14.) az élelmiszerekkel
rendeltetésszerlen érintkezésbe keril6 miianyagokrdl és miianyag
targyakrol” (tovabbiakban: R.).
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Az élelmiszerekkel rendeltetésszeriien érintkezésbe keriild6 miianyagokrdl
és miianyag targyakrol 10/2011/EK Rendelet (R)

Az olyan anyagok és targyak osszkioldddasi és specifikus
kioldodasanak vizsgalata, amelyek még nem kerultek érintkezésbe
élelmiszerekkel.

e ElsG lépés a kioldodasi vizsgalati paraméterek meghatarozasa.

e Ezeknek az anyag tervezett, el6re lathato felhasznaldasanak még realis, de
legszéls6ségesebb korilményeinek kell megfelelni (,worst case”).

e Ismert felhasznalasi kortilmények

e A felhasznalas kortilményei nem definialtak




Az FCM esetében az alapvetd élelmiszerbiztonsagi jellemz6

nem az, hogy ,,mi és mennyi van benne”, hanem, hogy

,mi & mennyi migral,, (,,oldédik ki”’) az élelmiszerbe a tényleges
felhasznalas kortlményei kdzott

=kioldodasi vizsgalatok

Osszkiolddas (OK): az FCM-bél az élelmiszerutanzé modellanyagokba
keril6 nem illékony anyagok mennyisége.

Specifikus kioldodas (SK): az FCM-bdl az élelmiszerbe /
élelmiszerutanzé modellanyagba keriil6 meghatarozott anyag
mennyisége




DIFFUSIVE MODEL FOR TRANSPORT PACKAGING == FOOD

the slope in the liquid phase
is exaggerated

partition

convection

B h diffusion




A kiolddédast befolyasold tényezok:

A kioldhaté anyagok koncentracidja a mdanyagban - a
laborszamara - tébbnyire nem ismert.

A kioldédé molekuldadk mozgékonysaga (moltomeg, térszerkezet,
a polimer tipusa, stb).

Az élelmiszer jellege, azaz a migrans affinitassa az
élelmiszerhez. Ot kategdriat kildnbdztetnek meg: kisebb
szerves anyag tartalmu vizes, savas, alkoholos, zsiros és szaraz.

Az érintkezés hémeérséklete. A kioldodas sebességének
meghatarozo folyamata diffuzid, a hémeérséklettel né.

Az érintkezés id6tartama. A kioldédas, mint diffazié altal
meghatarozott folyamat, az id6 négyzetgyokével né.




Az élelmiszerekkel rendeltetésszeriien érintkezésbe keriilo miianyagokrdl
és miianyag targyakrol 10/2011/EK Rendelet (R) I1l. Melléklet

Elelmiszer-utanzé modellanyagok

,A” Etilalkohol, 10 %(V/V) hidrofil é.sz.

,B” Ecetsav, 3 %(m/V) hidrofil é.sz.

,C” Etilalkohol, 20 %(V/V) lipofil é.sz.

,D1” Etilalkohol, 50 %(V/V) lipofil é.sz.

,D2” Novényi olaj lipofil é.sz.

,E” Tenax: poli (2,6-difenil-p-fenilén-oxid) szaraz é.sz. =specifikus
kioldodasi vizsgalatra




Az élelmiszerekkel rendeltetésszeriien érintkezésbe keriildo miianyagokrdl
és miianyag targyakrdl 10/2011/EK Rendelet (R)

Vizsgalati id6 kivalasztasa

Pl.: Erintkezési id8 Vizsgalati id6

a varhato legkedvez6tlenebb

felhasznalasi koriilmények kozott:

6 Ora<t < 24 odra kivalasztott érintkezési id6tartam 24 é6ra
3 nap<t < 30 nap kivalasztott érintkezési id6tartam 10 nap

T
v
Vizsgalati hémérséklet kivalasztasa ﬁ

Pl.: Erintkezési h6mérséklet Vizsgalati h6mérséklet

a varhato legkedvez6tlenebb felhasznalasi korilmények kozott:
20°C<T <40 °C kivalasztott érintkezési h6mérséklet 40°C

70°C <T < 100°C kivalasztott érintkezési hGmérséklet 100°C vagy reflux
Szabvanyositott vizsgalati koriilmények (OK)

Tobbszori felhasznalas




Az emlitett paraméterek kozil a laboratérium legtobb esetben a
felhasznalas kortlményeit ismeri, és figyelembe veszi a kioldodas
meghatdrozasahoz, azaz:

- az élelmiszer jellege

- az érintkezés id6tartama

- az érintkezés hémérséklete

De! Az eredmények laboratoriumok kozotti 6sszehasonlitasa
érdekében a hémérséklet, az id6 és az élelmiszer nem szabadon
valaszthato.

Errél (is) gondoskodik a szabdlyozds — adott intervallumok esetére
konkrét hémeérsékletek és id6tartamok el6irasaval, valamint
élelmiszer utanzé modell anyagok meghatarozasaval.




Az élelmiszerekkel rendeltetésszerlien érintkezésbe keriil6 miianyagokrél
és miianyag targyakrdl 10/2011/EK Rendelet (R)

Eredmények megadasa I.

Mianyagokra vonatkozo hatarértékek

SK (alt):- mg/kg (ismert v. el6re |athatd felhasznalas)
- mg/kg (6 dm?/1 kg) :

- 500 mL <V < 10 L tartaly, félia

- ismeretlen felhasznalas

SK / kupakok, tomitések, dugdk:

- mg/kg: é.sz. mennyisége ismert

- mg/dm? : zard eszkoz + tartdly felllete ismert
- mg/targy: hasznalata nem ismert

OK / kupakok, témitések, dugok:

- mg/dm? : zard eszkoz + tartdly felllete ismert
- mg/targy: hasznalata nem ismert




Eredmények megadasa Il.
MdUanyagokra vonatkozd hatarértékek
Osszkioldddasi HE:
10 mg/dm?
60 mg/kg csecsemdbknek szant élelmiszerek esetében
Specifikus kioldédasi SKH:
R. l. Mellékletben 1.tablazat talalhaté mg/kg

Elelmiszerrel | Hivatkozasi | CAS-szam | Anyag neve | Adalékként vagy | Monomerként vagy | Zsirredukcids SKH SKH Korlatozds | Megjegyzések
érintkez6 szam polimerizacio- kiindulasi anyagként, faktor (mg/kg) (mg/kg) ok és a megfelelGség
anyag (FCM) segit6 anyagként vagy mikrobialis (FRF) csoport- elGirasok ellenérzése
szdma hasznélva fermentécidbdl alkalmazandé korlatozasi
(igen/nem) szdrmazo (igen/nem) szam
makromolekulaként
hasznélva (igen/nem)
239 19975 2,4,6-
25420 0000108- | triamino- igen igen nem 2,5
93720 78-1 1,3,5-

triazin




Melamin

A melamin (kémiai nevén C3H6NS®, 1,3,5-triazin-2,4,6-triamin) egy
magas nitrogén tartalmu, heterociklusos vegyiilet, kdnnydipari
alapanyag.

F6ként mdanyag-, mlgyanta gyartashoz hasznaljak.

Az ebbdl elGallitott killonb6z6 melamin-formaldehid mdigyantak, tobb
célra hasznalatosak, példaul alkalmazzak ezeket papirok
impregnalasara, mldanyag konyhai eszkozok, edények, tanyérok,
evOeszkozok, butorlapok készitéséhez, bevonasahoz, stb..

A melamin széleskorden felhasznalt modern, ipari célokra szant
vegylulet.




A melamin el@allitasa
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Osszmigracios kiold6das vizsgalati modszerek:
MSZ EN 1186-3:2002, MSZ EN 1186-9:2002

Specifikus kiolddédas vizsgalati mdédszerek:

MSZ EN ISO 4614:2000 (B)

Mdanyagok-Melamin-formaldehid gyantak-Kioldodo formaldehid
meghatarozas (Forrasmunka: 1ISO 4614:1977 (B))

ASTM E573 (2013)
Elelmiszerrel érintkez6 polimerek azonositasa (FT-IR)

CEN/TS 13130-27
Elelmiszerekkel érintkezésbe keriil6 melamin alapanyagbdl és
termékekbdl melamin kimutatasa.




Moadszerek kivalasztasa, igazolasa (verifikalasa)
és érvényesitése (validalasa)

Validalasa:

MSZ EN ISO/IEC 17025:2018 7.2.2.1. szakasza alapjan

A laboratériumnak érvényesitenie kell a nem szabvanyos
modszereket, a laboratérium altal kidolgozott maddszereket,
valamint azokat a szabvanyos mddszereket, amelyeket a tervezett
alkalmazasi teriletikon kivul alkalmaznak vagy mas moddon
maodositottak.

Az érvényesitésnek (validalasnak) annyira kell atfogonak lennie,
amennyire az adott alkalmazas vagy alkalmazasi tertlet
szukségleteinek teljesitéséhez szlikséges.




Maddszerek kivalasztasa, igazolasa (verifikalasa)
és érvényesitése (validalasa)

Verifikalas:
MSZ EN ISO/IEC 17025:2018 7.2.1.5. szakasza alapjan a

laboratdériumnak igazolnia (verifikalnia) kell, hogy megfelel6en tudja

alkalmazni a mddszereket, miel6tt bevezetné azokat, igy biztositva,
hogy el tudja érni a kivant teljesitményt.

A verifikalas célja:

A laboratdrium képes a bevezetett szabvanyos modszert
megfelel6en mikodtetni, valamint hogy a szabvanyos
maodszerben megkovetelt teljesitmény-paraméterek teljestlnek.




A modszer leirasa
A modszer teljes leirdsat az CEN/TS 13130-27 szabvany tartalmazza.

A vizsgalat célja:

A gyartasi maradékként melamin maradhat a késztermékben és az
élelmiszerekkel érintkezésbe kerilé melamin alapanyag anyagok és
termékeknek, az élelmiszerekbe vandorolhatnak.

A kulénbozé élelmiszer utanzdé modellanyagbdl a mennyiségi
meghatdrozdsa a melamin 2mg/kg- tél 60mg/kg- ig.




Mintak elokészitése

* Az EN13130-1 utmutatodja alapjan a kioldddasi vizsgalatoknak
felhasznalas soran el6forduld legszéls6ségesebb hdmérsékleti
korilményeket és érintkezési id6t is reprezentalniuk kell.

* Avizsgalati korilmények (modell anyag, érintkezési id6 és
hémérséklet) kivalasztasa a gyakorlati felhasznalas
figyelembevételével, és az EN13130-1 utmutatoja alapjan torténik.

e Avizsgalati mintakon a megfelel6 élelmiszerutanzé modell oldattal
a migracios vizsgalatokat elvégezzuk.

A modellezést el kell késziteni egy olyan vizsgalati alapanyagon is,
amely nem tartalmazza a vizsgalandd komponenst, az igy kapott
modelloldat a kalibracional felhasznalhaté.




Vizes élelmiszerutanzo modellanyag

A migracios vizsgalat soran kapott vizes élelmiszerutanzé
modellanyagbdl HPLC mérésre alkalmas mintatartd edénybe
helyezzuk.

Oliva olaj élelmiszerutanzé modellanyag

oliva olajos élelmiszerutanzé modellanyagbdl 0,1g pontossagal
bemérink

Izo -oktannal razzuk

10%- os izopropanol/ desztillalt viz elegyet adunk hozza
ultrahangos viz-fird6ben extrahaljuk

A fazis - hatarok megjelenéséig varjunk

vizsgalandé fazisbdl 2 ml-t kiveszink és 0,2 um porusatmérgji
fecskend@szlirén atszlrjik HPLC mérésre alkalmas mintatarto
edénybe.




HPLC-UV mérés

A melamin mennyiségét az élelmiszer modell anyagokbdl nagy
teljesitményl  folyadék-kromatografiaval és UV  detektorral
(hulldmhossz:240nm) mérjuk.

A vizes élelmiszer modellanyagokbdl a 3 % (m/V) -os vizes ecetsav és a
15 % (V/V)-os vizes etanol kiilonboz6 szintek kimutatasra alkalmas és
kdzvetlenil elemezzik HPLC-vel.

A mennyiségi meghatarozas kilsé standard kalibracidval torténik,
valamint az élelmiszer modellanyagot ismert mennyiségld melaminnal
erd@sitjuk meg.

A minGségi- és mennyiségi meghatarozast HPCL-UV maddszerrel
végezzuk.




Verifikalasi paraméterek

> Linearitas

A koncentracio és a detektor valaszjel kozotti linearis osszefliggés
igazolasa az adott mérési tartomanyban.

« 7 o 7

Abrézoljuk a melamin koncentraciéjanak fliggvényében a
melamin csucsteriletét.

Ellenérizzik a linearitast a linedris regressziét hasznalva ( r? >0,998).

»Visszanyerés

lgazolni, hogy a laboratorium képes a szabvanyban talalhaté
visszanyerési kritériumot teljesiteni, azaz a Melamin visszanyerése

legalabb 80%-o0s legyen.




»IsmételhetGség (r)
lgazolni, hogy a laboratorium képes a szabvanyban talalhaté
ismételhetdségi kritériumot teljesiteni, azaz r=£5%.

»A melamin:
Ismételhet6ség (r) : 2,5/0,9 mg/kg Desztillalt vizes modell oldat
Ismételhet6ség (r) : 1,4/1,2 mg/kg (3 % (m/V)-0s vizes ecetsav
Ismételhet6ség (r) : 2,4/4,5 mg/kg (15 % (V/V)-os vizes etanol
Ismételhet6ség (r) : 1,7/4,6 mg/kg oliva olaj élelmiszer utanzé

» Az elemzést 5 parhuzamos ismétléssel végezziik el.
Szamitsuk ki az egyes mintakban kimutatott koncentraciot.
Hatdrozzuk meg az atlagkoncentracidkat, azok szorasat és az RSD-et (%).
A modszer alkalmazhaté mennyiségi meghatarozasra, a relativ széras £20 %.
A fenti |épéseket egy masik alkalommal ismételjik meg.




Az also hatarok meghatarozasa a DIN32645 szabvany szerint,
szoftverrel torténik.

Kimutatas alsé hatara (LOD),
0,56 mg/kg 3 % (m/V)-os vizes ecetsav

Meghatarozas alsé hatara (LOQ)
1,86 mg/kg 3 % (m/V)-os vizes ecetsav




CEN/TS 13130-27 Elelmiszerekkel érintkezésbe keriil6 melamin
alapanyagokbdl és termékekbdl melamin kimutatasa,

3 % (V/V)-os vizes ecetsav élelmiszer utdnzé modellanyag.

A melamin alapanyag minta (Thermo HPLC-UV)

Kromatogramm
750 ___ PDA-240nm 750
-~ Name |
Retention Time
- Area |
500 - 500
2 2
£ E
250 ~ 250
_ @Sg\ :
A\
L \ |
0.0 2.5 50 15 100 125 15,0 17.5 20,0
Minutes




CEN/TS 13130-27 Elelmiszerekkel érintkezésbe keriil6 melamin
alapanyagokbdl és termékekbdl melamin kimutatasa,

3 % (V/V)-os vizes ecetsav élelmiszer utanzé modellanyag.

A melamin hozzaadott koncentraciéja 30mg/kg (Thermo HPLC-UV)

Kromatogramm
PO == i tal 4 60 3% £
Name
Retention fime
- Area ,
500 - 500
o ;
¢ i g
q‘b
: )
\ % 250
® & @ o |
KA &\@
!\
AN
00 29 50 75 100 125 15.0 15 200
Minutes




CEN/TS 13130-27 Elelmiszerekkel érintkezésbe keriil6 melamin
alapanyagokbdl és termékekbdl melamin kimutatasa,

3 % (m/V)-os vizes ecetsav élelmiszer utdnzé modellanyag.
(Thermo HPLC-UV)

Goodness of fit (+2): 0.999760
Peak; Melamim - ESTD - PDA-240nm

Standard Kalibracio:
Melamin 0 pug/ml
Melamin 5 pug/ml
Melamin 10 pg/mi
Melamin 20 pg/ml
Melamin 40 pg/mi
Melamin 60 pg/ml

5

Amount { 26 )

%

0 5000000 10000003 100000 20000080
Area




CEN/TS 13130-27 Elelmiszerekkel érintkezésbe keriil6 melamin
alapanyagokbdl és termékekbdl melamin kimutatasa,

15 % (V/V)-os vizes etanol élelmiszer utdanzé modellanyag.

A melamin hozzaadott koncentraciéja 30mg/kg (Thermo HPLC-UV)

Kromatogramm

e T N R S |
[ melaminr;g; 1H ot15% 70

~ Name

Retention Time
- Area )
-~ 500

500 | caqg)

3 G 3
. CO,\Q _
250 '\'%b« 0 b q,g - 260

_ A"\ g A
Ak X &
RSN % J o |
i] : Vo S, - = A , 0

00 25 5.0 7.5 10.0 12.5 150 17.5 200
Minutes




CEN/TS 13130-27 Elelmiszerekkel érintkezésbe keriil6 melamin
alapanyagokbdl és termékekbdl melamin kimutatasa,

15 % (V/V)-os vizes etanol élelmiszer utdanzé modellanyag.
(Thermo HPLC-UV)

Goodness of fit (2):0.999886
Peak. Melamim - ESTD - PDA-240nm

Standard Kalibracio:
Melamin 0 pug/ml
Melamin 5 pug/ml
Melamin 10 pg/ml
Melamin 20 pg/ml
Melamin 40 pg/ml
Melamin 60 pg/ml

Aamount ( 26 )

0 S00W0 4060000 150000 20000000

Area




CEN/TS 13130-27 Elelmiszerekkel érintkezésbe keriil6 melamin
alapanyagokbdl és termékekbdl melamin kimutatasa,

Olivaolaj élelmiszer utanzé modellanyag.

A melamin hozzdadott koncentraciéja 30mg/kg. (Thermo HPLC-UV)

Kromatogramm
___ PDA-240nm
) melamin tal 1h oo
1500 Name 1500
Retention Time
Area
. bq
- 1000 Qrf-’ 1000 5
B j AN E
. bﬁb
’\‘3QJ ,\‘L- 500
500 ’\,5 g{\\&
D 0
o’ ¥
0 . AN : 0
. 75 10.0 12,5 15.0 175 20,0

Minutes




CEN/TS 13130-27 Elelmiszerekkel érintkezésbe keriil6 melamin
alapanyagokbdl és termékekbdl melamin kimutatasa.
Olivaolaj élelmiszer utanzé modellanyag. (Thermo HPLC-UV)

Goodness f fit (r"2): 0999745
Peak: Melamim - ESTD - PDA-24 Jam

Standard Kalibracio:
Melamin 0 pg/g
Melamin 4 pg/g
Melamin 8 ug/g
Melamin 16 ug/g
Melamin 32 ug/g
Melamin 64 ug/g

5

Amount { 9% )
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K6szonom a figyelmiket!

Draviczki Marianna
Kardos Valéria




