MAGYAR ELELMISZERKONYV
(Codex Alimentarius Hungaricus)

Hivatalos Elelmiszervizsgalati Modszergytijtemény

3-1-2004/16 szamu eloiras
(1. kiadas)

Mintavételi és vizsgalati modszerek a konzervekben 1évé 6n mennyiségének
hatosagi ellenorzésére

1.§

(1) Az élelmiszerekben 1évé 6n mennyiségének hatosagi ellendrzése sordn az [. szdmu
mellékletben leirt mintavételi modszereket kell alkalmazni.

(2) Az élelmiszerekben 1évé 6n mennyiségének hatosagi ellenérzésére alkalmazhatod analitikai

modszerekhez a minta-elOkészitést és az analitikai modszerek alkalmazasanak feltételeit a 2. szamu
melléklet tartalmazza.

2.8
Az 0Osszes oOntartalmat méré modszerek megfelelnek a szervetlen formaban jelen 1év6 o6n

ellenérzésére. A szerves formaban esetleg jelen 1évé 6n mennyisége elhanyagolhatdo a szervetlen
formaban jelen 1év6 onra megallapitott hatarértékekhez képest.

3.§

Ez az el6iras 2005. januar 15-én 1ép hatalyba.

4. §

Ez az el6iras az élelmiszerkonzervek ontartalmanak hatosagi ellendrzésére szolgald mintavételi és

vizsgalati modszerek megallapitasarol sz610, a Bizottsag 2004. februar 12-i 2004/16/EK iranyelvének
valo megfelelést szolgalja.



1. szamu melléklet a 3-1-2004/16 szamu eloirashoz

Mintavételi modszerek a konzervekben 1évé 6n mennyiségének hatosagi ellendrzésére

1. Cél és alkalmazasi teriilet

A konzervekben 1év0 on mennyiségének hatosagi ellenérzéséhez a kovetkezOkben ismertetett
modszerek szerint kell a mintat venni. Az ezekkel a modszerekkel vett atlagmintakat a tételekre nézve
reprezentativaknak kell tekinteni. Az élelmiszerekben el6forduld egyes szennyezé anyagok
legmagasabb értékének meghatarozasarol szolo, a Bizottsag 2001. marcius 8-1 466/2001/EK
rendeletében (a tovabbiakban: 466/2001/EK rendelet) megallapitott hatarértékeknek valo
megfelel6séget, a laboratoriumi mintakbol meghatarozott értékek alapjan kell megallapitani.

2. Fogalom-meghatarozasok

Tétel: Hatosagi vizsgalat alapjan azonos jellemzOjii — eredet, fajta, csomagolasi
mod, csomagolds vagy jelolés — élelmiszer-féleség egy iddben szallitott,
meghatarozott mennyisége.

Mintavételi egység: A nagy tétel mintavételre kivalasztott meghatarozott része. Az egyes
mintavételi egységeknek fizikailag elkiilonithetéeknek €s azonosithatéaknak
kell lennitik.

Egyedi minta: A tétel vagy a mintavételi egység egy helyérdl vett minta.

Atlagminta: A tételbdl vagy a mintavételi egységbol vett egyedi mintak egyesitésével és

Osszekeverésével kapott minta.
Laboratoriumi minta: A laboratdriumi vizsgalatra szant minta.

3. Altaldnos rendelkezések

3.1. Mintavevok

A mintavételt tapasztalt, szakmai gyakorlattal rendelkezd, képzett mintavevének vagy mintavételre
szakositott szervezet megbizottjanak kell végeznie.

3.2. A mintavételre kijelolt anyag

Minden vizsgalando tételbdl kiilon kell mintat venni.

3.3. Ovintézkedések

A mintavétel és a laboratoriumi minta el0készitése soran ovintézkedéseket kell tenni minden olyan
valtozas elkeriilése érdekében, amely hatassal lehet az oOntartalomra, az analitikai meghatarozast
hatranyosan befolyasolhatja, vagy az atlagminta reprezentativ jellegét megsziintetheti.

3.4. Egyedi mintak

Az egyedi mintakat lehetdség szerint kiillonbozo, a tétel vagy a mintavételi egység egészén
egyenletesen elosztott helyekrdl kell venni. Az ett6l valo eltérést a mintavételi jegyzOkonyvben fel
kell tiintetni.

3.5. Az atlagminta elkészitése

Az atlagmintat az Osszes egyedi minta egyesitésével készitjiilk. Az atlagmintat a laboratériumban
homogenizalni kell.

3.6. Parhuzamos laboratoriumi mintak

Hatésagi, kereskedelmi (ellenminta) és referenciaminta céljaira a homogenizalt atlagmintabol
parhuzamos laboratériumi mintdkat kell kialakitani, ha az nem ellentétes mas mintavételi



szabalyokkal.

3.7. A mintak csomagolasa és szallitasa

Az egyes mintakat tiszta, semleges csomagolasba kell helyezni, amely megfeleld védelmet nytjt a
szallitas soran a szennyezddéssel és karosodassal szemben. Minden sziikséges ovintézkedést meg kell
tenni, hogy a minta szallitisa és tarolasa soran annak Osszetételében semmiféle valtozas ne
kdvetkezhessen be.

3.8. A minta lezarasa és jelolése

Minden hatdsagi célra vett mintat a mintavétel helyén le kell zarni, és hatosagi jelzéssel kell ellatni.
Minden mintavételkor jegyzokonyvet kell felvenni, amely lehetévé teszi minden egyes tétel kétséget
kizar6 azonositasat, tartalmazza a mintavétel helyét és idejét, valamint minden olyan tovabbi adatot,
amely a vizsgalatot végzd szamara feltételezhetéen fontos lehet.

4. Mintavételi tervek

Az alkalmazott mintavételi mdodszernek biztositania kell, hogy az atlagminta az ellenérizendd tételre
vonatkozdan reprezentativ legyen.

4.1. Az egyedi mintak szdma
Az egy tételbol veendd konzervdobozok legkisebb szdmat az 1. tablazat tartalmazza. Az atlagminta

(lasd a 3.5. pontot) kialakitasdhoz egy-egy konzervdobozbol kiveendd egyedi mintdk tomegének
egymashoz hasonlonak kell lennie.

1. tabldzat
A tételbol kiveendd konzervdobozok (egyedi mintak) szama
A tételben vagy mintavételi
egységben 1év6 konzervdobozok A kiveend6 konzervdobozok szdma

szdma

1-25 legalabb 1 doboz
26-100 legaldbb 2 doboz

>100 5 doboz

A fels6 hatarértékek az egyes konzervdobozok tartalmara vonatkoznak, viszont a vizsgalatok
kivitelezhetdsége szempontjabol az atlagminta-vételi szemléletet kell alkalmazni. Ha az atlagminta
vizsgalati eredménye a felsd hatarérték alatt, de ahhoz kozel van, és feltételezhetben az egyes
konzervdobozok tartalma meghaladhatja a hatarértéknek megfeleld Ontartalmat, akkor tovabbi
vizsgalatokra lehet sziikség.

4.2. Mintavétel a kiskereskedelemben

A kiskereskedelemi forgalomban 1évd élelmiszerek mintavételét, ha lehetséges, a fenti mintavételi
eléirasokkal Osszhangban kell végezni. Ha ez nem lehetséges, akkor a kiskereskedelemben mas,
hatékony mintavételi eljarast kell alkalmazni, feltéve, ha az biztositja, hogy a vett minta reprezentalja a
mintavételre kijelolt tételt.

5. A tétel vagy a mintavételi egység megfelelésége

Az ellenérzo laboratoriumnak a hatdsagi célra vett laboratoriumi mintabol mindig két parhuzamos
vizsgalatot kell végeznie, és az eredményeket atlagolnia kell.

A tétel megfeleld, ha az atlagérték a mérési bizonytalansagot és a visszanyerést figyelembe véve nem
haladja meg az élelmiszerekben eléforduld egyes szennyezd anyagok legmagasabb értékének



meghatarozasardl szolo, a Bizottsag 2001. marcius 8-i 466/2001/EK rendeletében (a tovabbiakban:
466/2001/EK rendelet) meghatarozott, vonatkozé fels6 hatarértéket.

A tétel nem megfeleld, ha az atlagérték a mérési bizonytalansagot €s a visszanyerést figyelembe véve
egyértelmiien meghaladja a 466/2001/EK rendeletben meghatarozott, vonatkozé felsé hatarértéket.



2. szamu melléklet a 3-1-2004/16 szamu eldirashoz

Minta-elokészités a konzervekben 1évé 6n mennyiségének
hatosagi ellenérzésére alkalmazott analitikai mdédszerekhez, és
a modszerekkel szemben tamasztott kovetelmények

1. Az 6nra vonatkozé ovintézkedések és altalinos megallapitasok

Alapvetd kovetelmény a reprezentativ és homogén laboratoériumi minta biztositasa, anélkiil, hogy
masodlagos szennyezddés bekdvetkezne.

A vizsgalonak biztositania kell, hogy a mintadk ne szennyezddjenek a minta-elokészités soran. A
mintaval érintkezd eszkozoknek lehetdség szerint semleges anyagokbol, példaul olyan miianyagokbol,
mint a poli-proplién, a poli(tetrafludr-tilén) kell késziilniiik, és ezeket az anyagokat a szennyezddés
kockazatanak csokkentése céljabol savval kell megtisztitani. A vagodeszkozok késziilhetnek jo
mindségii rozsdamentes acélbol.

A vizsgalati anyag el6készitéséhez a laboratoriumba beérkezett Gsszes mintamennyiséget fel kell
hasznalni. Csak a nagyon finomra apritott, homogén mintdk adnak reprodukalhat6 eredményeket.

Sok megfeleld minta-elokészitési modszert lehet talalni. A ,Nyomelemek meghatarozasa.
Teljesitményjellemzok és altalanos megallapitasok” cimii CEN szabvanyban ismertetett modszerek
kielégitéek, de mas modszerek is megfelelk lehetnek.

2. A laboratoriumba érkezett minta kezelése

Az egész atlagmintat (sziikség szerint) finomra kell 6rolni, és alaposan Ossze kell keverni, olyan
eljarassal, amellyel bizonyitottan teljes homogenitas érheto el.

3. Hatosagi és ellenmintak képzése

Hatosagi, ellenminta és referenciaminta céljara a homogenizalt laboratériumi mintakbol parhuzamos
mintakat kell képezni, ha az nem {itk6zik mas mintavételi szabalyokba.

4. A laboratdérium altal alkalmazand¢ vizsgalati médszer és laboratériumi ellendrzési
kovetelmények

4.1. Fogalommeghatarozasok

r = ismételhetdség, az az érték, amelynél az ismételhetdségi feltételek (azaz, ugyanaz a
minta, ugyanaz a vizsgald, ugyanaz a felszerelés, ugyanaz a laboratorium és kis
idokiilonbség) mellett kapott, két egyedi vizsgalati eredmény kozotti abszolut eltérés
meghatarozott (jellemzden 95%) valdsziniliséggel kisebbnek varhato; r=2,8 X s,.

Sr = szO0ras, az ismételhetdségi feltételek mellett kapott eredményekbdl szamitva.

RSD; = relativ szoras, az ismételhetdségi feltételek mellett kapott eredményekbdl szamitva,
[(s/x)x100], ahol x az &sszes laboratériumban, az 6sszes mintan végzett vizsgalatok
eredményeinek az atlaga.

R = reprodukalhatosag, az az érték, amelynél a reprodukalhatosagi feltételek mellett
(azaz azonos anyagon, kiilonboz6 laboratériumokban 1évo vizsgalok altal egységes
modszert alkalmazva) kapott két egyedi vizsgalati eredmény kozotti abszolut eltérés



meghatarozott (jellemzden 95%) valdszintiséggel kisebbnek varhato; R=2,8 x sg.
SR = szoras, a reprodukalhatosagi feltételek mellett kapott eredményekbdl szamitva.
RSDg

relativ szoras, a reprodukalhatosagi feltételek mellett kapott eredményekbdl szamitva
[(sr/x)x100].

HORRAT, = a mérések alapjan szamitott RSD, osztva a Horwitz-egyenletbél, r=0,66R
Osszefiiggést feltételezve, becsiilt RSD, értékkel.

HORRATR = amérések alapjan szamitott RSDg osztva a Horwitz-egyenletbdl (2) szamitott RSDg-
értékkel.

U = kiterjesztett mérési bizonytalansag 2-es kiterjesztési tényezdvel szamolva, amely

megkozelitéleg 95% konfidenciaszintnek felel meg.

4.2. Altalanos kovetelmények

A élelmiszerek ellenérzésére szolgald vizsgalati modszereknek meg kell felelniiik a vonatkozo
eléirasoknak.

4.3. Specialis kdvetelmények

Ahol nincs el6irt moddszer az élelmiszerekben 1évé oOn mennyiségének meghatarozasara, a
laboratériumok barmelyik modszert valaszthatjak, amelynek a kovetkezé kovetelményeknek kell
megfelelnie:

2. tablazat: Onvizsgalati modszerek teljesitményjellemzéi

Jellemz6 Erték/megjegyzés
Alkalmazhatosag Az élelmiszerekben talalhaté szervetlen on tekintetében a 466/2001/EK

rendelet modositasarol szolo, a Bizottsag 2004. februar 12-1 242/2004/EK
rendeletében megadott ¢lelmiszerek

Kimutatasi hatar Nem tobb, mint 5 mg/kg

Meghatarozasi hatar Nem t6bb, mint 10 mg/kg

Precizitas Validalasi korvizsgalatban 1,5 alatti HORRAT,- vagy HORRATR-érték
Visszanyerés 80-105% (amint az a korvizsgalatban is lathato)

Specifikussag Matrix- vagy spektralis zavar6 hatasoktol mentes

4.3.1. Teljesitményjellemzdk — A mérési bizonytalansag fliggvény

A laboratérium altal alkalmazott vizsgalati modszer alkalmassaga megitélheté a mérési bizonytalansag
alapjan is. A laboratorium olyan vizsgalati modszert alkalmazhat, amelynek mérési bizonytalansaga
kisebb, mint a legnagyobb standard mérési bizonytalansdg. A legnagyobb standard mérési
bizonytalansagot a kovetkez6 képlettel lehet kiszamitani:

Uf =\/(LOD /2)? +(01C)?

ahol:

ur a legnagyobb standard mérési bizonytalansag
LOD a modszer kimutatasi hatara

C a megfelel6 koncentracio



Ha egy vizsgalati modszer esetében az eredményhez tartozdé mérési bizonytalansag kisebb, mint a
legnagyobb standard mérési bizonytalansag, akkor a médszer ugyanugy alkalmas, mint az a modszer,
amely megfelel a 2. tablazatban megadott teljesitményjellemzoknek.

4.4. A visszanyerés szamitasa €s az eredmények megadasa

Az analitikai vizsgalat eredményét a visszanyeréssel korrigadlva vagy korrekcid nélkiil kell megadni.
Az eredmény megadasanak modjat és a visszanyerés nagysagat fel kell tiintetni. A visszanyeréssel
korrigalt analitikai eredményt a megfeleldség ellenérzésére hasznaljuk (lasd az /. szamu melléklet 5.
pontjat).

A vizsgalonak a IUPAC/ISO/AOAC altal Osszeallitott, az analitikai mérések soran a visszanyerési
eredmények hasznalatanak harmonizalt iranyelveit (Harmonised Guidelines for the Use of Recovery
Information in Analytical Measurement) figyelembe kell vennie. Az iranyelvek segitséget nytjtanak a
visszanyerési szazalékok meghatarozéasa soran.

Az analitikai eredményt x+U formdban kell megadni, ahol x az analitikai eredmény, U a mérési
bizonytalansag.

4.5. Laboratoriumi mindségiigyi normak

A laboratériumoknak meg kell megfelelniiik a vonatkozo eléirasoknak.

4.6. A vizsgalatra vonatkozé egyéb megallapitasok

Jartassagi korvizsgalat

A TUPAC/ISO/AOAC altal Osszeallitott, a kémiai analitikai laboratoriumok szamara szervezett
jartassagi korvizsgalatok nemzetkdzi harmonizalt eljarasrendjének (International Harmonised Protocol
for the Proficiency Testing of (Chemical) Analytical Laboratories) megfelelé korvizsgalatokban valo
részvétel.

Megfelelobb az  ontartalom  élelmiszereckben valé meghatarozasdra iranyuld  jartassagi
korvizsgalatokban részt venni, mint az olyan korvizsgédlatokban, amelyek célja a fémtartalom
¢élelmiszerekben valdé meghatarozasa.

Bels6 mindség-ellendrzés

A laboratoriumoknak be kell tudni mutatniuk, hogy vannak belsé mindség-ellendrzési eljarasaik.
Ezekre példat lathatunk az ISO/AOAC/IUPAC analitikai kémiai laboratéoriumok belsé mindség-
ellenérzésének iranyelveiben (ISO/AOAC/IUPAC Guidelines on Internal Quality Control in
Analytical Chemistry Laboratories).

Minta-eldkészités

Gondoskodni kell arrél, hogy a vizsgalathoz a mintaban 1évd Gsszes on oldatba keriiljon. Az eljaras
soran csak olyan mértékii higitas alkalmazhatd, amelynél a hidrolizalt Sn(IV)-vegyiiletek (mint

példaul az SnO,, Sn(OH),, SnO,-H,0) nem valnak ki csapadékformaban.

1. Az elokészitett mintdkat 5 mol/l-es HCI-ben kell tartani, de figyelemmel arra, hogy az SnCly
illékony, az oldatokat nem szabad forralni.



