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Elvarasok

* jogi
e szakmai
e tarsadalmi

e felsO vezetoi

Gyorsan, pontosan, olcsén, mindent...
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Vizsgalati eredménye

* szoveges
,Kulso megjelenés: Zoldesdrapp szinl
besdlritett |Iében kisebb-nagyobb

burgonyadarabok, aprora vagott kelkaposzta,
zoldfliszerek.”

e kodolt szoveges
pozitiv =1; negativ=_0
* mért ertek

=
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A kijeldlt paraméterek monitorozasa ,@

Analitikal cél (pontos kérdésfeltewés)

l

Ennek megfeleld mintawvétel
&3 mintakezelés Nt
I
| ¢
T
. TrmemTemmmmeees 3 : - REETY
, s"—"-.r‘lEﬂI’[I_HEII , L alidalas Hfal|da!t analitikal = ;@
madszerfe|lesztés . madszer - o= =
(ideértre a (ideértre a =
mintaeldkeszitest is) mintaeldkeszitést is)
Eredmény
!
Meghizhato
Mern az eredrmenyt kell eraedmény

ellendrizni, hanerm a madsaert.
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Mintavétel-tervezésének fontossaga | =)«

Atlagminta, pontminta, mintdk szima (homogenitas)

Sziikséges helyszini tartdsitasi eljarasok

Lehetséges szennyez6k (edények, vegyszerek, koriilmények)

Sziikséges mintamennyiség (minta el6készités, analizis, ismétlése)

Az analizis megfelel6ségét legnagyobb részben a mintavétel helyessége

hatarozza meg!
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Validalas és verifikalas

A modszerrdl csak egyszer (el6szor) kell bizonyitani, hogy az validnak
(érvényesnek) tekinthet6, ugyanakkor e meglevé és bizonyitott

képességét folyamatosan biztositani kell.

* Teljesitoképességét rendszeresen ellendrizni és igazolni (verifikalni) kell.
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elott objektiv mdédon bizonyitani kell,

A modszer elsé ,,izembe helyezése”

hogy az alkalmas az adott feladatra.

1. Teljesitményjellemz6k meghatarozasa.

2. Elfogadasi kritériumok meghatarozasa.

3. Mérésekkel megallapitjuk a modszerilink adott teljesitményjellemzdit, azok
értékeit.

4. Amennyiben ezek megfelelnek az elfogadasi kritériumoknak, megfelel6nek

(validaltnak) minésitjiik a médszeriinket.
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Analitikai teljesitményjellemzék lehetnek: ’@

* Szelektivitas

* Precizitas (szorossag)

* Helyesség, pontossag (accuracy)

* Ismételhetdség (repeatability)

* Reprodukalhatésag (reproduceability)

e Kimutatasi hatar (limit of detection, LOD)

* Meghatarozasi hatar (limit of quantitation, LOQ)
 Meéréstartomany (range)

e Zavartlrés

x
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Szelektivitas

* A maddszer milyen mértékben képes adott alkotd meghatarozasara egyéb,

zavaro alkotdk jelenlétében.

Az a moddszer, mely a meghatarozando alkotok egy csoportjara vagy a

meghatarozando alkotora tokéletesen szelektiv, azt specifikusnak nevezzik.

Ez a jellemz6 els6sorban az alkalmazott méréstechnika fliggvénye, de

vegylletcsoportonként vagy matrixonként is valtozhat.

x
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Példa, amikor szelektiv és nem szelektiv az afalif)| =
r
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Nincs zavaro kromatografias csucs az
elkészitett mintanal, annal a retencios
idonel, ahol a kimutatando6 hatdéanyagot
varom. A nitrofen standard jelenlétét
interferencia nem zavarja.
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Precizitas

A kolcsonodsen fliggetlen megismételt vizsgalatok

kozotti egyezés mértéke, rendszerint a szérassal

kifejezve.

Kisebb, rosszabb precizitas = nagyobb szoéras

Helyesség, pontossag

A mérési eredménynek és a mérendd

mennyiség valddi értékének a kozelsége.

pontossag
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Ismételhetdség

e A precizitds azon fajtaja, amely ismételhet6 koriilmények kdzott elvégzett
mérésekre vonatkozik, vagyis: azonos minta, azonos mdszer, azonos kezeld,

azonos laboratorium.

Reprodukalhatdsag:

* A precizitds azon fajtaja, amely reprodukalhaté korilmeények kozott elvégzett

kisérletekre vonatkozik, vagyis: azonos madszer, kiilonbozé

mdszer, kiilonboz6 kezeld, kilonboz6 laboratdorium.

L3
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Termdéfoldtdl az asztalig

Ql nébih
Kimutatasi hatar (LOD)

A meghatarozandd komponens legkisebb mennyisége mely még detektalhatd;
nem feltétlenil kvantifikalhatd pontos értékkel.

Az elfogadott definicio szerint szamszerUsitve:

* Az a koncentracio vagy anyagmennyiség, amelyhez tartozo valaszjel értéke
megegyezik a vak minta kdzepes (atlagos)

valaszjelének és a vak minta valaszjel haromszoros szorasanak osszegével.

se77| se7a kimutatas hatar

1 atlag (0-300sec)| 102] 323
2 SD {0-300sec) 11 18
3 3sD 33 a4
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Meghatarozasi hatar LOQ

Meghatarozasi hatar

Az a legkisebb koncentracid v anyagmennyiség, amely még

elfogadhatd precizitéssal hatarozhatd meg.
q altalaban < 10%-ot tekintjk elfogadas kritériumnak
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Méréstartomany

A fels§ és also meghatarozhaté koncentracio kozti tartomany. Az a
munkatartomany, melyre az adott feladatnal kielégit6 helyesség és

precizitas érheto el.

Zavartureés, robosztussag

Egy modszer azon képessége, hogy egyes befolyasold paraméter
valtozasok hatasara, hogyan viselkedik, reagal, hogyan modosul a mérési

eredmeény.
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Mennyiségi kiértékelés mingségbiztositasa | T Tni

Kalibraciohoz felhasznalt etalonoknak
visszavezethetonek kell lennitik.

VisszavezethetOség

Egy mérési eredmény vagy egy

referenciaérték azon tulajdonsaga, Kalibragid: a mérendd tuljronsay mént erekenek daszevelése egy visszavezethetd
hogy az levezethetd vagy kapcsolatba etalon ugyaniyen flajdonsagara mért érekkel

hozhatd valamilyen magasabb rend(
referenciaértékkel.

A visszavezetés nemzeti, vagy nemzetkozi
etalonokhoz torténd 6sszehasonlitasok
toretlen lancolatan keresztiil valosul meg.

Az dsszehasonlitasok szlikségszerlien ﬁsszﬂhasunﬁtés, Mmely azonas migs
bizonytalansagot eredményeznek, igy a
referenciaértékhez bizonytalansag is
tarsithato.

Kailményehet valamint visszavezethetd és
meghizhatd etalont igényel,

Nemzeti Elelmiszerlanc-biztonsagi Hivatal %




Kalibracio megbizhatdsaga

Kalibracid
megbizhatbsaga
\\
’_," FL‘]g getlen
Kalibrilé higitasok Minta
oldat ’ M
0.97 mgs1
1mgl
<m) Kalibrils
Minta oldat
[ ad
1,02 mg1 E T 1mgl

Nem azonos stilyli pontok alkalmazasakor az R? érték hamis
mutatévi valik!
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Matrixhatas

3 E+06 - Minta + standardsor

Cslcs alatti terlile

Tiszta oldoszer + standardsor
0,E+00 T w T . .

0o 2 4 6 8 10

Koncentracié (1g/ml)

nébih

Terméfoldtél az asztalig

Linedris regresszio /

A fiiggvény azt fogja kifejezni, hogy a filggetlen valtozs (x) adott
értékéhez dtlagosan milyen y érték tartozik.

16
*
14
10 y = 2.3424x +0.365
R’ =0.9855 .
10
E 8 * /
£
g
. . Legkisebb négyzet elve
: 2 .
2 > (x %) — min—
a T T T T T T
a 1 2 3 4 El B T
koncentracd
Standardok tiszta olddszerben
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| \ o Nedatled
0 5 10 15 0

Retercids idd (parc)

_é3 aminta matricaba agyazva
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Méresi bizonytalansag ertelmezése I. | ﬁl\\f T—
20\ \| I

Analitikal méres ek mindsé gbiztositisa lérési bizonytalansag A mérési eredményhez tarsitott paraméter, amely
a mérend® mennyiségnek Indokoffan tulajdonithatéd értékek szérodasat
[ellemzi . =
Mérési bizonytalansé N L im
Médszer _ becslése (szémitésa)ﬁ £ § - 4 £
validalsa 210 NN IS
, Onellendrzés: 210 .« o«
/ sRelferencia anyagok = A~
/ Vasdl kalon eliads = s ] i ————
Az analitikei mérések | (lsdt kelon eldadés) e
megleleldségének | «Kontroll kartyak
rendszeres igazolasa | ™\
{verifikélasa) .
™ Osszehasonlito ellendrzés:
«Jartassagi vizegalatok

Mérési bizonytalansag a mérések természetes velejardja.
e A mérési eljaras folyaman elvégzett milveletek ismételhetGsége
természetes (random) szérédast eredményez.

e Ezek ,,egymasra rakédasa” kovetkeztében alakul ki a mérés
teljes bizonytalansaga.

e A mérés teljes bizonytalansaga matematikai statisztikai
modszerekkel becsiilhetd, hiszen statisztikus jelenségeken alapszik.
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Mérési bizonytalansag ertelmezése Il.

Az eqyes paraméterek bizonytalansiga hatissal van azeredd
mérési hizonytalansagra

_ Koncentraciomeres b‘b reto M?S :
hizonytalansaga onyfafanssgs
“uft)
u (] Végeredmeny
Yy 2 hizanytalansdga
Iinta ur)
* heméréssnek
hizanytalansaga
uin)

k3 Szimoljuk ki a standard bizonytalans dgokat.

Adipusi becslés esetén eznem més, mint a bizanytalanség ként W
meghatarozott ez a mért értékek (konigat tapasztalati) szdrasa. [T

B-tipusi becd ésetnél tohh et is lehetsdges:

=a rendelkezésre &l hizontalansag adatot tartordnt) 95%-0s
konfidencia intervallurnként adtak meg:

Edt gy megadjak, vagy [ k=2] in, kitefjeszte s tenyezd feltintetesavel jelzik®.
Pl.: standard esetén:
koncenfracit 1000 2 mgt fk=2)

Ekbkor a megadott bizonytalansag fele te kirthetd
standard hizonytalansdonak.

u()=22

2

mért Etékek = B5%-a a
VARG EtEk * 2 s2irEs
tomaty ke eshek.

*omél eloszlis esetén a

2. Hatdrozzuk meg a paraméterekhez tartozd hizonytalans dgok
nagy sigat.

Adipusd becslés: az adot (hemeneti) mennyviséy édéke tobb ismétet
meréssel ker(t meghatdrozdsra. A mérési eredrményekbdl igy sa0rds
szdrmolhatd. Ez & (korigalt tapasetalati) sadrdsérték tekinthetd az adott

pararréter hizorytalansaganak,
Példa:
10 rrl-es lormhik jelretiitéséne k ismétehetdsége:

I 100248 ml Arifor a2t hisszik, hogy portosan” 10 mi

folyadék van a lormbikban, valdjshan
100079 m ! r ”
I 100468 m (atlagosan) 10,0+ 0.016 ml tartorrényba es
I 89873 mi mennyiség van banne.

Atlag_10.0092 m
CBD  DMIB1 T

1. Szimoljuk ki a standand bizonytalansagokat.
BHipust becslésa nél folt.)

A wvdltozd, melynek  hizonytalansdpat  becsifilk  négyszdgletes
{egyenletes) eloszlisd. (Azaz a rmént énék azonos valdszindséggel fordul
eld a meghecsit hizonwalansdg hatarok kizdtt)

Piélda: A dighlis snalitieal mireg 12,3 mo-ot mutst. A mént Gk 12 25 Bs 12,34 kodbn
uan, vagyis & mutatort Eék leolasdsi hizonyts lansage #0,05my, elosplé s négyseiglees,
et 3 e Btk azonos wibszindisbgge! leher bivhol 122 512, Mg kizitt

Ehben az essthen a standard bizorptalansdy:

=

Kl
Il

Wil

g
v 2 bih
"\\j AL,

2. Hatarozzuk meg a paraméterekhez tartozo hizonytalans gok
nagy sagit. (folyt.)

Bdipusii becslés: minden olyan becslés ide sorolandd, amely nemn sajdt
rnérési (Bszlelési) sorozath dl szérma zd eredrményeken alapul.

llyenek lehetnek pl.:

*Gyard altal rendelkezésre boczatot bizonvialanzagi adatok (esakiz, standani].
wtalibt e bizondtwinokban taldlhath adatok.

*Iradalti adatok.

o mérési modsaer, walamint & felhasendt misasrek, esekizik tulsjdonsdgainak,
jellemafingk  Staldnos ismeretéhdl, welik kapcsolstos tepasalatokbdl szdnmazd
ismeretek.

Példa:

A riliszer gyatdls  saernt 3 wizsgdlt komponens  esetében a
koncentracidmerés biaonytalansaga 10-100 ug i tartormdnyban = 5%.

3. Szamoljuk ki a standard bizonytalans gokat.
Bipusi becslése knél folt.)

A vitozd, melmek bizonytalansagdt hecsiltik hiromsziy eloszlasa.
{Bbben az esethen a mért érték nagyobb waldszinistggel fordul eld a
reghecsit hizortalansdgi hatdrok kzepén, azaz a 5286 érbékek
valdszindstge kisehh )

Aleglibb gyakonali e setben fyen eloszldssal szamoalunk,

Ebben az esethen a standard bizomytalansdg:
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Meérési bizonytalansag ertelmezése lll.

4. Az egyes hizonytalansigi forrd sok nagy sdginak és a meérasi fiigguény
ismeret3ben szamoljuk ki a teljes (komhbinil) mérési hizonytalansgot

A véggeredmeny ez a valtozak kazott figgeenykapesolat van:

Coa "V, :
= ol yagis r=H(G,, V,.m,)
(>

Fi.: Az oldat jlre flfestf nem ponfosan vegezaik, majd ezf 2z oldatof
méxiik, akkor ez hibdl okoz a végerdmanyhen.

By fiigmetlen valtozdban (3 példahan a terogatméréshen) tapasatalhatd
elteres &z ennek az eltérésneka végeredményben megjelend hatasa aferti
mérési fiiggrény alapjan szamszerlsithetd.

4. Az egyes bizonytalans dgi fomdsok nagy saganak és a merési fliggveny
ismeretében szimoljuk ki a teljes (kombindlt) mérési hizonytalans agot

Avégeredményhen okozott bizortalansdgok azalabbi keplet szennt
barrbiridlbatdk:

w (y)= x."ug(yl)+u2 (p)+ . +u'(y)

U [y): a2 eredd mérési hizonytalansag

uly;):a rmérendd rmennyiség standard bizomtalansaganak az a
hériyada, armelyet az ik bizonyalansdg forrds okaz

n: az deszegzett bizonyptalansag fordsak szima

4. Az egyes bizonytalans i forrd sok nagysaganak és a mérési fliggyény
ismeretében szamoljuk ki a teljes (iombinilt) mérési hizonytalans igot

A jelre tole siink, bemérésiink
(B &ltalanositva; minden
figgetien vatoad)
hizortalansagg al terhelt, vagyis
| ezek hinytalanséga mind-rmind
rmegjelenik a vegeredményhen.

Eredrmény

\
O _0!1 _'_;{ f,
& ‘&
/ Hevleges terfogat

4. Az egyes hizonytalans agi forrdsok nagysaganak és a meérési fiiggrény
ismereté ben szamoljuk ki a teljes fiombinalt) mérési hizonytalans dgot

véltozd atlagos  stdandard  eredményben =z
érttk bizonytalansag okozotteltérés | ¥ )
m | 0.2 0.0005 -0.0523 0.003%
Ve | 10 0.0161 0.0402 0.0016
Ca | 0.6 0.02 1.0000 1.0000
ro| 250 sl — & :gg:g
VEron—" |5

(=2
U: a kiteresztett mérési bizonytalansag
U ) az eredd méned hizonytalansag

U=k -u.(y)
k: a hiterjeseted tényezd

~ o’

v 5 bih

m ?r'm‘.iildml az als:rl:allg
L

4. Az egyes hizonytalans agi forrdsok nagy saganak és a mérési filggvény
ismeretében szamoljuk ki a teljes (kombinalt) mérési bizonytalans dgot
Az egyes waltozdk bizontalansaga miatt, a wégeredrményben megjelend
elteéréd a mérés fuggvény vatozdk szerinti parcidlis derivalasdval

hatarozhatjuk rmedg: ~ 5f
M’(.y:) - a ) I'{’(x:)
Példa:
valtozd atlagos stdandard eredmeényhen
érték  bizonytalansiy okozott eltérés
I, 0.2 0.0005 -0.0623
Wy 10 0.0161 0.0402
Con 0.5 0.02 1.0000
r 25.0

Az egyes hizonytalans agi forrasok nagysaganak és a mérési fliggvény
ismereté ben szamoljuk ki a teljes (kombinalt) mérési bizonytalans agot

Az eredrmiény megadasa;

(=250+20 9l (k=2) |

X

Azaz a varatd edek 95%-0s valdsaniseggel 23-27 kozitt van.
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2002/657/EK rendelet " ’@ L

Dontési hatarérték (CCa)
Az a hatarérték, amelynél, és amely felett a statisztikai valdszinlséggel megallapithatd, hogy
a minta nem megfeleld. Tiltott szerek esetén legalabb 99%-o0s statisztikai biztonsaggal (o=
0,99) allapithaté meg, hogy a minta nem megfelels, dontési hatarértéknél a fals pozitiv
mintak aranya kisebb, mint 1%.

Kimutatasi képesség (CCB)

A vizsgalt anyagnak az a legkisebb koncentracidja, amely B statisztikai valdszinlséggel
meghatarozhatd a mintabdl, legalabb 95%-o0s statisztikai biztonsaggal (B= 0,95) mutathatdak
ki, a fals negativ mintak aranya kisebb, mint 5%.

L3
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401/2006/EK rendelet S| e

Alkalmassagi kritériumok aflatoxinokra /

Kritérium Koncentricidtartomany Ajdnlott érték Lmnag}rnmb:n;egengMEtt
Vakminta Mindegyik Elhanyagolhato —
Visszanyerés — aflatoxin-M1 0,01-0,05 pg kg 60-120 %

> 0,05 pg/ke 70-110 %
Visszanyerés — aflatoxin-B,, - < 1,0 uglkg 50-120 %
B,, -G,, -G,
1-10 pgfkg 70-110 %
> 10 pglkg 80-110 %
Pontossdg, RSDy Mindegyik A Horwitz egyenletbdl A Horwitz egyenletbdl
levezetve levezetett érték
2-szerese

Az RSD, pontossig a szoban forgo koncentricio mellett fennallo RSDR pontossig 0,66-szorosaként vehetd.

Nemzeti Elelmiszerlanc-biztonsagi Hivatal %



Paraméter

Akrilamid

Aluminium
Ammonium
Antimon
Arzén
Benz(a)pirén
Benzol

Bor
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srtalig

Pontossag% Precizitas% Kimutatas: Feltételek /

*(l.meg- *(2.meg- hatar%

jegyzés)  jegyzés) (3. meg-
jegyzes)

. _ _ A termek
minosite-
sével kell
ellendrizni.

10 10 10
10 10 10
25 25 25
10 10 10
25 25 25
25 25 25
10 10 10
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e 765/2008/EK rendelet

,»A nemzeti akkreditalo testuletek a megfelel6segértékel
szervezet kérésére értékelik, hogy a megfelel6segertékeld
szervezet felkésziilt-e egyes megfelelGségértékelési
tevékenyseégek elvégzésére. Amennyiben felkésziltnek
talaljak, a nemzeti akkreditalo testulet ilyen értelmd
akkreditalasi okiratot bocsat ki.”

e 2005. évi LXXVIII. torvény a Nemzeti

Akkreditalo Testulet szervezeterdl...
,Magyarorszag nemzeti akkreditalo szervezete a Nemzeti
Akkreditalo Testulet .,

Nemzeti Elelmiszerlanc-biztonsagi Hivatal %



e 882/2004/EK rendelet

,Hatdsagi laboratoriumok

Az illetékes hatdsagok azonban csak olyan laboratoriumokat
jelolhetnek ki, amelyeket a kovetkez6 Eurdpai Szabvanyokat
alkalmazzak, valamint mindésitésuk és akkreditalasuk ezekkel
0sszhangban tortént:

* a)ENISO/IEC 17025: "A vizsgald és kalibralé laboratériumok
felkésziltségének altalanos kovetelményei;

e Avizsgald laboratoriumok ... akkreditalasa és mindsitése
vonatkozhat egyedi vizsgdlatokra vagy vizsgdlatok egy
csoportjara is.,,

Nemzeti Elelmiszerlanc-biztonsagi Hivatal %



e 2008. évi XLVI. térveny az élelmiszerlancrol es

hatosagi felligyeletérol

,Az élelmiszerlanc-feltiigyeleti szerv a hivatalbdl inditott
eljarasaiban hozott dontéseinek megalapozasahoz szukséges
laboratoriumi vizsgalathoz els6sorban allami, az adott
vizsgalatra akkreditalt laboratériumot vehet igénybe.,

Nemzeti Elelmiszerlanc-biztonsagi Hivatal %
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Koszonom figyelmiiket!
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