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Targyalt témak

1. Mit tudunk a vizsgalati eredmények
bizonytalansaganak a forrasairol

e vizsgalati eredmények bizonytalansagi forrasai

* a mintavétel kiktiszobolhetetlen bizonytalansaga és az azt
befolyasolo tényezbk

* anovenyveédodszer-maradékok eloszlasa, tipikus atlagos
variabilitasa

2. A jogszabalyokban meghatarozott szennyez6anyag
hatarértékek helyes értelmezése

3. Hogy lehet az ismereteket felhasznalni a tudatos és
megbizhato termékellenbrzés soran.

4. Kovetkeztetések
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Mit tudunk a vizsgalati
eredmények bizonytalansaganak a
forrasairol
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Az analitikai mlveletek hozzajarulasa az

’@ Sl db
eredmeény bizonytalansagahoz (CV;=0.38) #

Cleanup GC WLR

Sample Extraction
2%

processing 4%
10%

4%

Sample size
reduction
6%

Sampling
74%

Az analitikai minta analizisének a hozzajarulasa csupan 10%
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Az eredmények Osszetett bizonytalans

SRes:\/S§+Si

CV ree =/CV2+CV

CV.={CVi+CV:+CV:

Korvizsgalatok es a legtobb belso minGsegbiztositasi
eljaras csak a CV,-ra ad informaciot!

Mit tudunk a CVg, CVgg, CVg, hozzajarulasarol?? %
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A laboratoriumon beldli reprodukalhatasasg,, , ; ,
’ ’ ' *m Term&Faldt| az asttalig
CV,, meghatarozasa -

e @Gydjtse 6ssze az ismételt analitikai minta vizsgalat
99%-o0s kritikus intervallumon bellli értékeit.

e Szamitsa ki az ismétel mérések relativ kilonbségét és
azok szoérasat:

Ry = 2(Riy =R/ (R +Ry,)

v=n
n (# . ismétel porciok
SRY  (IRy szama)
_4]i= CVp == “).-"1.128
V=2~ @=(57)
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Részecskeméret hatasa |

Gy’s mintaveételi relativ SD

CV,,=Cd?| ——-—
M, M

AS

C. alaki téenyezo,

d: szemcsemeret eloszlas 95% fels6 hatara,
My, : @z extrakciora kerul6 mintahanyad tomege,
M, : @ homogenizalt minta teljes tomege

Ingamells’ sampling constant: Ks:MTpCVSp2
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Novenyveddszer-maradéekok
eloszlasa

* Az egyedi termények szermaradék tartalma széles
intervallumban valtozik.

e 200-300 elemi minta vizsgalata alapjan nem tudjuk
megklulonbdzetni a novényvedo szer, dozis,
varakozasi idd, egyes novenyfajtak okozta esetleges
kuldnbségeket.

* Alegjobb becslést az elemi mintasokasagok atlagos
CV értéke adja.

 Horvath et al: J. Environ. Sci. & Health, Part B: 48:8, 615-625,
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Mintaveétel bizonytalansaga

 Hanem ismert egy termék esetén a vizsgalt komponens
megoszlasa akkor a mintavétel bizonytalansagat el6zetesen
meg kell hatarozni

* Kevés minta alapjan a mintavétel bizonytalansagat
meghatarozni nem lehet.

« Kulon figyelmet kell forditani a darabos, granulalt termékek
vizsgalati biztonsagara.

e Csupan a minta és vizsgalati szam alapjan nem lehet a
mintavételi tervet optimalizalni. A hibas termék
visszautasitasabol adodo veszteséget, erkolcsi kart is
figyelembe kell venni.
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A szermaradékok tipikus variabilit a-ﬂ ..................

CVtyp CV CV

0.95UCL

10

Nagy méretl termények 0.8 030  0.40

Kbzepes és kis méretu 0.8 0.90 0.29
termények

Leveles z6ldségek 0.7 079 0.25
Piaci mintak 1.1 1.24 0.39
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Szermaradékok eloszlasa és a
hatarérték viszonya;

80

MRL

70

Ha a mintak atlagos
szermaradék tartalmat az
\ MRL-hez viszonyitom az
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3 30 ——n=10; CV=0.275 szermaradék tartalmat

N
o

/) \
/AN S

2 3 4 5
Szermaradék [mg/kg]

=
o

o

0

Nemzeti Elelmiszerlanc-biztonsagi Hivatal g



H

MRL helyes értelmezése \ Y
)
A5 AA e CVR
; AL MRL /j \A o
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0 1
Szermaradék [mg/kg]
Szermaradék a kezelt termésbdl Szermaradék piaci ellenérzd
vett mintakban (n=10) mintaban(n=10) u=4.45 CV=0.15

u=1 CV=0.73 P0.98=2.88

Nemzeti Elelmiszerlanc-biztonsagi Hivatal %



nébih

Terméfoldtél az asztalig

100

80

70

60

40 +

30 +

20

Probability of Accepting Lot (%)

10 —+

Lot Pesticide Concentration (mg/kg)

—(1) 1x5 primary samples, AL< 0.76 mg/kg —(2) 2x5 primary samples, AL< 1.456 mg/kg

—(3) 3x5 primary samples, AL< 1.748 mg/kg - - Legal Limit
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Hogy tudjuk a termék megfelels-

segét igazolni?

CV4,=1.73 Curve #1 | Curve #2 Curve #3
No Laboratory Samples 1 2 3
No of primary samples 5 5 3
CV, 0.15 0.15 0.15
No of test portion 1 1 1
Accept Limit<= (mg/kg) 0.76 1.46 1.75
Variance ratio %
.................................. Sampling 9595 9595 9595
........................................................ Cvp ....405 405 = 405
100.00 100.00 100.00
Variance ratio %
__________________________________ Sampling 9793 9793 9793
________________________________________________________ cv,. .20 207 207
100.00 100.00 100.00
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Action limit szamitasa

y = 3,9085x0:2221

H

o]

I| . n é b i h
?‘:&ﬁ Terméfoldtél az asztalig

3,4 R*=10,9998

312 /././
3

2,8

Factor

¢ PO0.98

#0 ‘/‘/’/’/

2,4 " P0.99
22 y = 3,0295x%157° Hatvany (P0.98)
’ R2=0,9978
) —— Hatvany (P0.99)
0,2 0,25 0,3 0,35 0,4 0,45 0,5

CV;, of residues

0,55

AL=0.98*MRL-F, 4,*CVx AL=0.99*MRL-F, 4,*CVx
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Examples

P0.99, n=10; 2anal rep AL 1.04, 1.30, 1.40
P0.99, n=10; 1anal rep AL 0.57, 0.98, 1.14
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Lot Pesticide Concentration (mg/kg)

3

Probability of Accepting Lot (%)

——(1) 1x10 primary samples, AL < 1.04 mg/kg
—{3] 3x10 primary samples, AL < 1.4 mg/kg - - Legal Limit

—(2) 2%10 primary samples, AL< 1.3 mg/kg
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Lot Pesticide Concentration (mg fkt‘,l

—( 1} 1«5 primary samples, AL< 0.57 mg/kg —(2) 2x5 primary samples, AL<0.98 mg/kg
—(3) 3x5 primary samples, AL< 1.14 mg/kg - - Legal Uimit

A vizsgalt tétel megfelelésége 1 minta és 1 parhuzamos vizsgalattal is
igazolhato, de akkor a mintaban mért szermaradék < AL=0.57 mig az MRL=2
3 minta 2 parhuzamos mérés: atlagos szermaradék < AL=1.4
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Gyakorlati AL koncentracidok

CVs

Kaposzta 0.42

Alma

0.30

CV,=0.16

No of anal

1
2
1
2

No of samples

1
0.57
0.63
1.13
1.19

2
0.98
1.06
1.33
1.40

3
1.14
1.23
1.41
1.49
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Szemes termények vizsgalata
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Részecskeméret hatdsa; a dardlas |
finomsaga donté |

Gy’s mintaveteli relativ SD

1
CV,,=Cd?| —-
M, M

AS

C: alaki tényezo,

d. szemcsemeret eloszlas 95% fels6 hatara,
My, : az extrakciora kerul6 mintahanyad tomege,
M, : @ homogenizalt minta teljes tomege

Ingamells’ sampling constant: Ks:MTpCVSp2
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Term&faldt &l az asztalig

oS

Héjas pisztacia aflatoxin szennyezettsége
detektalasi valoszinlsége
ML 10 ng/g; lot AC/Reject 5 ng/g

0.8 \\ | Tig1';'L“;';1o
0.7 \\\l 2x10kg< 10
0.6 \\ I\ —3x 10 kg < 10
N\ ERN
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Probability of Accepting Lot

Lot Aflatoxin Concentration- (ng/g Total)
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Héjas pisztacia aflatoxin szennyezettsége %/BASEI;H\:E

detektalasi valoszinlsége | 1\\\ sl
ML 10 ng/g; lot AC/Reject 5 ng/g

- =Reg. Limit

1x10kg=<5

2x10kg=s5

—3 % 10 kg < 5

HA\ N
ol NN~

Probability of Accepting Lot

Lot Aflatoxin Concentration - (ng/g Total)

Nemzeti Elelmiszerlanc-biztonsagi Hivatal g



Héjas pisztacia aflatoxin szennyezettsége 6&{5 -
detektalasi valészinlisege \ A e
ML 10 ng/g; lot AC/Reject 5 ng/g

OC 2 and OC 3 2 parhuzamos analizis

= =Reg. Limit

1x10kg=<5

2x20kg=s5h

3% 30 kg < 5

Probability of Accepting Lot

30 40 50 60 70 80 90 100

Lot Aflatoxin Concentration- (ng/g Total)
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Kovetkezetések

A termék forgalmazas el6tti ellen6rzésénél a
hatarértéknél kisebb AL meghatarozasa szlikséges ugy,
az legalabb 98-99%-0s termék megfeleldséget biztositson.
Az AL fugg a CV, és CV, (n, p, ap, CV,) értékétdl.

A vizsgalati mintanak meg kell felelni az ellenérzésnél
alkalmazott minimalis mintaméretnek.

Korvizsgalatokon elért jo eredmény nem garancia arra, hogy a
labor a normal mintakat is megbizhatdan és pontosan tudja
meghatarozni (CV, = CV,).

A novényveéddszer-maradékokal végzett modellvizsgalatok
eredmeényei természetesen egyéb szennyezbkre,
adalékanyagokra is alkalmazhatdk, ha a mintavétel
bizonytalansaga ismert.
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Referencia

A NEBIH munkatarsainak el6adasaiban
bemutatott modszerek és eredmények az EU 7-
es kutatasi keretprogramjaval tamogatott

SELECTION AND IMPROVING OF FIT-FOR-PURPOSE
SAMPLING PROCEDURES FOR SPECIFIC FOODS AND RISKS

JUBASELINE

projekt keretében végrehajtott kutatas részét
képezik.

Koszonom a figyelmiiket!
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