
2017. MÁRCIUS 31.
31. MARCH 2017

LXIII. ÉVFOLYAM 1. SZÁM
VOL. 63, 2017 NO. 1 SCIENCE – LIFE – QUALITY – SAFETY

ÉLELMISZERVIZSGÁLATI
JOURNAL OF  FOOD INVEST IGAT ION 

T U D O M Á N Y - É L E T - M I N Ő S É G - B I Z T O N S Á G

K Ö Z L E M É N Y E K

Szteroid- 
származékok  

LC-MS/MS módszerű analízise

Analysis of steroid derivatives  
by  LC-MS/MS methods

www.eviko.hu

Estimation of uncertainty of analytical standard 
solutions • Chia seeds as a new food • Revision 
of the performance evaluation methods of 
sensory panelists • Teaching of natural sciences 
with the help of food investigation experiments
• Book review

Az analitikai standard oldatok koncent-
ráció-bizonytalanságának becslése

A chiamag mint új élelmiszer

Érzékszervi bírálók teljesítményértéke-
lési módszereinek felülvizsgálata

Természettudományos oktatás élelmi-
szer-vizsgálati kísérletek segítségével

Könyvajánló



TARTALOM – CONTENTS

Szteroidszármazékok LC-MS/MS módszerű analízise:  1376 
szelektív minta-előkészítési eljárások kevert módú  
szilárd fázisú extrakció és pH-kontroll alkalmazásával  
(Tölgyesi Ádám, Virender K. Sharma) 
Analysis of steroid derivatives by LC-MS/MS methods: selective sample preparation 
procedures by using mixed-mode solid phase extraction and pH control 
(Tölgyesi Ádám, Virender K. Sharma)

Az analitikai standard oldatok pontossága és a névleges koncentrációjuk  1398 
bizonytalansága  
(Ambrus Árpád, Kamirán Áron Hamow, Kötelesné Suszter Gabriella,  
Németh Anikó, Solymosné Majzik Etelka) 
Accuracy of analytical standard solutions and the uncertainty in their nominal concentrations  
(Árpád Ambrus, Kamirán Áron Hamow, Gabriella Kötelesné Suszter, Anikó Németh,  
Etelka Solymosné Majzik)

A chiamag, mint új élelmiszer  1422 
(Kemenczei Ágnes, Maczó Anita, Kiss Anna) 
Chia seeds as a new food 
(Ágnes Kemenczei, Anita Maczó, Anna Kiss)

Leíró vizsgálatot végző érzékszervi bírálók teljesítményértékelési  1434 
módszereinek felülvizsgálata   
(Sipos László, Ladányi Márta, Kókai Zoltán, Gere Attila) 
Revision of the performance evaluation methods of sensory panelists  
performing descriptive analysis 
(László Sipos, Márta Ladányi, Zoltán Kókai, Attila Gere)

Természettudományos oktatás az iskolában élelmiszer-vizsgálati  1452 
kísérletek segítségével  
(Tiszáné Kósa Eszter Imola, Szabó S. András, Szabó Gergely Levente,  
Izsák Margit, Bozi János) 
Teaching of natural sciences in schools with the help of food investigation experiments 
(Eszter Imola Tisza-Kosa, Andras S. Szabo, Gergely Levente Szabo, Margit Izsak, Janos Bozi)

Könyvajánló 1466 
Book Review 

Nemzeti szabványosítási hírek 1470 
(Kurucz Csilla) 
Review of national standardization 
(Csilla Kurucz)

Hazai körkép 1474 
Local panorama

Kitekintő 1482 
Outlook 

Kedves Olvasóink! 

Sokat töprengek azon, hogy az em-
ber életkorának előre haladtával 
miért tűnik a rendelkezésre álló idő 
napról-napra kevesebbnek. Azt gon-
dolom, hogy az idő az emberi vára-
kozással fordított arányban múlik: a 
várva-várt események késlekedni lát-
szanak, majd a megvalósulás néhány 
örömteli pillanata fénysebességgel 

tűnik tova a világ karneváli forgatagában. A március mégis 
elérkezett – újra: „A tavasz rózsás kebelét kitárva, Száll alá 
langyos levegőn mezőnkre. Balzsamos fürtjén Zephyrek re-
pesnek, S illatot isznak.”1 

Nos, a lírai gondolatok után lássuk, mit tartogat Olvasóink 
számára a megújult ÉVIK 2017. évi 1. száma! 

Újabb időszakos rovattal jelentkezünk: két szakkönyvet mu-
tatunk be. Az egyiket Ambrus Árpád és Denis Hamilton (A 
növényvédőszer-maradékok értékelése élelmiszerbiztonsági 
szempontból) a másikat Csapó János és munkatársai (Élel-
miszer-hamisítás és kimutatása) jegyzik.

Vezető anyagunk az évtizedek óta a szakmai és laikus kö-
zönség figyelmének középpontjában álló egyik vegyületcso-
port, az állatgyógyászati célokat szolgáló szteroidok vizsgá-
lati módszereiről szóló dolgozat Tölgyesi Ádám és Virender 
K. Sharma tollából. A szteroid szerkezetű készítményeket a 
világ különböző területein hozamfokozó célzattal használják. 
Élelmiszer-biztonsági hatásuk bizonyítottan aggályos, ezért 
alkalmazásukat az EU területén tiltják. A szerzők e vegyületek 
műszeres analitikai vizsgálati módszereit hasonlítják össze. 

Fontosságukat és aggályosságukat tekintve a peszticidek ma-
radékai is legalább annyira fontosak, mint az állatgyógyszerek. 
Ambrus Árpád és munkatársai kéziratukban a peszticid ana-
litikához használatos referenciaoldatok – munkaoldatok, ana-
litikai kalibráló oldatok – által hordozott mérési bizonytalanság 
kérdésével foglalkoznak. Elgondolkodtató, hogy a „pontos” 
laboratóriumi üvegeszközök és analitikai mérlegek használata 
során milyen bemérési hibákkal, ismételhetőségi korlátokkal 
kell a vizsgálatot végző szakembernek szembesülnie.

A globalizáció nemcsak a hírek, pénzügyek és divatok te-
rületén érezteti hatását, hanem az élelmiszerek és étkezési 
szokások, földrészek közötti összemosódását is eredmé-
nyezi. Így került az EU Bizottsága elé egy, Dél-Amerikából 
származó növény magja, a chia (Aztékzsálya – Salvia hispa-
nica L.) élelmiszeripari felhasználása iránti kérelem is. Ke-
menczei Ágnes és munkatársai a chiamag új élelmiszerként 
történő felhasználhatóságáról írnak. 

Sípos László és munkatársai újabb „műszeres” analitikai 
kézirattal jelentkeznek. Dolgozatukban az érzékszervi vizs-
gálatok detektorait, az érzékszerveket működtető analitikus, 
azaz az érzékszervi bírálatot végző egyének analitikai telje-
sítmény-jellemzői felülvizsgálati módszereiről írnak. Itt emlí-
tem meg, hogy tudományos folyóiratunk eddigi cikkei között 
számos olyan írást találhatnak, amelyek az érzékszervi bírá-
lati módszerek tekintélyét – jogosan – a műszeres analitikai 
módszerek színvonalára emeli. 

Szeretném felhívni tisztelt Olvasóink figyelmét a www.eviko.hu 
honlap „Letölthető dokumentumok” feliratú részére, amely 
az ÉVIK eddig megjelent, letölthető, nagy terjedelmű táblá-
zataira, jegyzékeire mutat. Honlapunknak ebben a rovatában 
olvashatják el a „Könyvajánló” időszakos rovatunkhoz tarto-
zó könyvek tartalomjegyzékeit is.

Bízom benne, hogy tavaszi számunkban ki-ki talál a maga 
számára érdekes anyagokat. Olvasóinknak kellemes ünne-
peket, áldott Húsvétot kívánok:

Dr. Szigeti Tamás János
  főszerkesztő

Dear Readers,

I wonder a lot why, with advancing age, it seems that the 
daily time available to us is getting less and less. I think that 
the speed with which time passes is inversely proportional 
to extent of human expectations: eagerly awaited events 
seem to delay, and then the few blissful moments of fulfil-
ment slip away with the speed of light into the carnival of the 
world. However, March has finally arrived – again: “Opening 
its rosy bosom, Spring descends to our meadow on tepid air.  
Zephyrs float on its balmy curls, And drink perfume.”1

Well, after these lyrical thoughts, what’s in store for our 
Readers in Issue no. 1 of 2017 of the renewed ÉVIK!

Our periodic column is here again: two professional books 
are presented. One of them is edited by Árpád Ambrus and 
Denis Hamilton (Food Safety Assessment of Pesticide Resi-
dues), while the other one is authored by János Csapó et al. 
(Food adulteration and its detection).

Our lead material is a paper from the pen of Ádám Tölgyesi 
and  Virender K. Sharma about the analytical methods of 
steroids used for veterinary purposes, a group of com-
pounds that has been in the focus of the attention of both 
professionals and the general public for decades. Steroidal 
preparations are used as yield enhancers all over the world. 
Their food safety effects have been proved to be of concern, 
therefore, their application in the EU is prohibited. Instru-
mental analysis methods of these compounds are compared 
by the authors.

In terms of their importance and the concerns they raise, 
pesticide residues do not fall far behind veterinary drugs. 
The manuscript of Árpád Ambrus et al. discusses the is-
sue of the uncertainty carried by reference solutions used in 
pesticide analysis (working solutions, analytical calibration 
solutions). Weighing errors and repeatability limitations that 
experts performing the analyses must face when using “ac-
curate” laboratory glassware and analytical balances give us 
food for thought.

Globalization makes its presence felt not only in the news, 
in finance and fashion, but it also results in a converging of 
foods and eating habits of the continents. Thus, the appli-
cation for food industry use of the seed of a plant native to 
South America, the chia (Salvia hispanica L.) ended up in 
front of the EU Commission. Ágnes Kemenczei et al. write 
about the possible use of chia seed as a novel food.

László Sípos et al. present another manuscript on “instru-
mental” analysis. In their paper, they write about the revision 
methods of the analytical performance characteristics of the 
analyst operating the detectors of organoleptic tests, i.e., the 
individuals performing sensory evaluations. I would like to 
point out here that many papers can be found among the 
previous articles of our scientific journal that raise the pres-
tige of sensory evaluation methods to that of instrumental 
analysis methods, and rightly so.

I would also like to draw the attention of our esteemed 
Readers to the Downloadable documents” section of the  
www.eviko.hu website, pointing to the large tables and lists 
of the previous articles of ÉVIK that can be downloaded. The 
tables of contents of the books in our periodic column “Book 
review” can be found in the same column of our website as 
well.

I trust that each and every one of you will find interesting 
articles in our spring issue. Wishing you happy holidays and 
a blessed Easter:

Dr. Tamás János Szigeti
   Editor-in-chief
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Szteroidszármazékok LC-MS/MS 
módszerű analízise: szelektív 
minta-előkészítési eljárások 
kevert módú szilárd fázisú extrakció 
és pH-kontroll alkalmazásával

Tölgyesi Ádám1, Virender K. Sharma2

Érkezett: 2016. május – Elfogadva: 2016. szeptember
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2. Előszó

Dr. Fekete Jenő professzor úr elválasztástechnikai 
előadásait mindig nagy érdeklődéssel hallgattam a 
Budapesti Műszaki és Gazdaságtudományi Egye-
temen. Tanár úrral a közös kutató munkát az Euró-
pai Unió Átmeneti Támogatási Projekt keretén belül 
kezdtük meg 2008-ban. Öt év alatt 11 nemzetközi 

folyóiratban közölt publikációt készítettünk közösen, 
amikben a minta-előkészítés és a pH megválasztás 
fontosságát hangsúlyoztuk az egyes kidolgozott 
módszerekben. Tanár úr már az egyetemi előadá-
sai során is többször kiemelte, hogy a pH megfelelő 
beállítása a folyadékkromatográfiás elválasztás és a 
minta-előkészítés kulcselme. Jelen közleménnyel Dr. 
Fekete Jenő professzor úrra szeretnék emlékezni. 
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1. Összefoglalás

Az állatgyógyászati szerek maradékainak és a tiltott hozamfokozóknak a vizsgálata 
az állati eredetű élelmiszerekben az élelmiszer-vizsgálatok egyik legnagyobb és fon-
tosabb területe. A hatékony vizsgálatok feltétele olyan precíz módszerek kidolgozása, 
amelyek kielégítik a modern analitika szelektivitásra, alacsony kimutatási határra és 
pontosságra vonatkozó követelményeit. A folyadékkromatográfiás hármas kvadrupol 
rendszerű tandem tömegspektrometriás (LC-MS/MS) módszerek nagyfokú érzékeny-
sége és szelektivitása lehetőséget biztosít a szerves célvegyületek nyomnyi kimutatá-
sára összetett minták esetén is. Az LC-MS/MS módszerek megbízhatósága ugyanak-
kor nagymértékben függ az analízist megelőző minta-előkészítéstől, amelynek lényege 
a célvegyületekkel együtt eluálódó mátrixalkotók koncentrációjának csökkentése, ez-
által a mátrixhatás minimalizálása a készülék ionforrásában. Gyakran alkalmaznak a 
minta-előkésztések során kis hatékonyságú folyadékkromatográfiás tisztítást, az ún. 
szilárd fázisú extrakciót (Solid Phase Extraction -SPE). Az eluens kémhatása a folya-
dékkromatográfiában az egyik legfontosabb paraméter, így a pH megfelelő megvá-
lasztása az extrakció során döntően befolyásolhatja a minta-előkészítést és ez által 
az analízis pontosságát. Különösen helytálló ez a megállapítás akkor, amikor  proton-
funkciós mátrixvegyületeket kell eltávolítani a vizsgálati mintából. Közleményünk célja 
olyan kevert módú SPE minta-előkészítések bemutatása, amelyek jól demonstrálják a 
pH-kontroll szükségét az extrakció során. A példák között neutrális és bázikus jellegű 
célvegyületek meghatározása is szerepel kevert módú erős ioncserélő SPE oszlopok 
alkalmazásával.

Kulcsszavak: 
LC-MS/MS, szilárd fázisú extrakció, kevert módú ioncserélők, pH, szteroidok

A kép illusztráció / Picture is for illustration only 
Fotó/Photo: Tolokán Adrienn



3. Bevezetés

3.1. Monitoring vizsgálatok

A biztonságos élelmiszerhez való jogot olyan – az 
alaptörvényében rögzített – alapjognak tekintjük, 
amely minden ember veleszületett és tőle elidege-
níthetetlen emberi joga [1]. Az Európai Unió (EU) és 
így Magyarország közös céljai közé tarozik ennek az 
alapjognak minél szélesebb körű érvényesítése, ezért 
nagy hangsúlyt fektetnek az élelmiszervizsgálatok fo-
lyamatos végzésére és az ehhez szükséges analitikai 
módszerek folyamatos fejlesztésére. 

Hazánkban, ahol a nemzeti össztermék előállításá-
ban a mezőgazdasági termelésnek kiemelt szerepe 
van, az agrártermékek ellenőrzése az Unión belüli 
szabad verseny miatt is fokozott figyelmet érdemel. 
Magyarországon az élelmiszer-toxikológiai megfi-
gyelő vizsgálatokat és ellenőrzéseket (monitoring 
vizsgálatokat), azok menetét és az adott évi monitor-
ing terv elkészítésének folyamatát a 10/2002 (I.23.) 
FVM rendelet írja elő és határozza meg [2]. A vizs-
gálatok az állatgyógyászati szerek maradékainak je-
lenlétére terjednek ki állatokban, azok ivóvizében és 
minden olyan mátrixban, amely az állatok tenyész-
tésével, tartásával kapcsolatosak [2]. A monitoring 
vizsgálatok célja a tiltott szerek jogellenes alkalma-
zásának felügyelete, illetve az engedélyezett szerek 
szakszerűtlen alkalmazásának felderítése. A minta-
szám a vágási számmal évről-évre együtt változik, s 
az Élelmiszer Toxikológiai Nemzet Referencia Labo-
ratórium évente több ezer mintát vizsgál különböző 
maradékanyagok mennyiségének ellenőrzése céljá-
ból. A kortikoszteroid szermaradékok és a stanozolol 
metabolitok vizsgálata az élelmiszertermelő állatok 
vizeletében és az állati eredetű élelmiszerekben 2008 
óta az élelmiszerellenőrző hatóság egyik fő feladata. 

A felügyeleti tevékenység hatékonyságának felté-
tele a gyors, pontos és precíz analitikai módszerek 
alkalmazása, ami megköveteli a modern analitikai 
technika alkalmazását. Az Élelmiszer Toxikológiai 
Nemzet Referencia Laboratórium 5. témacsoportjá-
ban az állatgyógyászati szerek maradékainak meg-
erősítő (konfirmációs) vizsgálatai nagyhatékonyságú 
folyadékkromatográfiás (HPLC) módszerrel folynak. 
A mátrixok összetettsége és az alacsony koncentrá-
ciók meghatározásának igénye miatt a hagyományos 
UV vagy diódasoros (Diode Array Detector - DAD) de-
tektálással elérhető érzékenység és szelektivitás nem 
minden esetben kielégítő, a fluoreszcenciás detektá-
lás (Fluorescens Detektor - FLD) pedig nem minden 
molekula vizsgálata céljára alkalmas. A mai, korszerű 
folyadékkromatográfiás (LC) meghatározások kap-
csolt technikák alkalmazásával érik el a kellő szelek-
tivitást és a szükséges alacsonyabb kimutatási határt 
(LOD) [3]. A kapcsolt technikák közül a folyadékkro-
matográfiás hármaskvadrupol rendszerű tandem tö-
megspektrometriás (LC-MS/MS) elválasztás az egyik 
legjobb minőségi és mennyiségi eredményt biztosító 
analitikai technika. Megjegyezzük azonban, hogy az 
LC-MS/MS technikán alapuló módszerek alkalmazá-
sával is csak kellően gondos minta-előkészítés után 
tudunk megfelelő analitikai teljesítmény-jellemzőkkel 
rendelkező koncentráció értéket szolgáltatni.

3.2. Minta-előkészítés, szilárd fázisú extrakció

Az LC-MS/MS-mérések során a minta-előkészítés 
célja a célvegyületekkel együtt eluálódó mátrixalko-
tók számának és koncentrációjának csökkentése, 
ezáltal a mátrixhatás redukálása. Az együtt eluálódó 
mátrixkomponensek ugyanis a célvegyületek ionizá-
cióját befolyásolják az ionforrásban. Ideális esetben a 
mátrixalkotó nem hat a célkomponens ionizációjára. 
A gyakorlatban ugyanakkor rendszeres az ún. ionel-

nyomás, amikor is a koeluálódó mátrixalkotók csök-
kentik a célkomponens ionizációját az ionforrásban. 
Olyan jelenség is előfordulhat, hogy a mátrixvegyüle-
tek az analit ionizációját nem elnyomják, hanem javít-
ják az ionforrásban, ilyenkor ionerősítésről beszélünk 
[3]. A célkomponensnek az ionforrásban történő io-
nizációját befolyásoló hatásokat nevezzük mátrixha-
tásnak az LC-MS/MS technikánál. A minta-előkészí-
tés további célja lehet a célkomponensek dúsítása, 
amikor az extrakciós lépések során koncentráljuk a 
célkomponenseket. Fontos hangsúlyozni, hogy a 
minta dúsításával a vizsgálati mintában a mátrixve-
gyületek koncentrációját is növeljük, ami magasabb 
mátrixhatást eredményezhet. 

A minta-előkészítés két főrészből tevődik össze: 
a minta extrakciója és az extraktum tisztítása (cle-
an-up). A minta tisztítása elkerülhető lépés, ha a 
készülék érzékenysége vagy a célvegyület magas 
koncentrációja lehetővé teszi az extraktum további 
hígítását („dilute and shoot” módszerek). Abban az 
esetben viszont, mikor a minta dúsítása szükséges, 
akkor a tisztítási lépéseknek fontos szerepük van. 

Az extraktumok tisztítására és dúsítására a leggyak-
rabban szilárd fázisú extrakciót (SPE) szokás alkal-
mazni. A szilárd fázisú extrakció a minta-előkészítés 
során alkalmazott kishatékonyságú folyadékkroma-
tográfiás tisztítás. A minta-előkészítésben alkalma-
zott SPE lépések célja kettős: a minta tisztítása és a 
mérendő komponensek dúsítása. Az SPE oszlopok 
töltetei hasonlóak az analitikai célra alkalmazott ko-
lonnák tölteteivel, így az SPE során egy oszlopkro-
matográfiás tisztítást végzünk. Az SPE töltetek osz-
tályozása azonos a HPLC-kolonnák tölteteivel, az 
oldószererősség is közel azonos. Hidrofil módosított 
kopolimer SPE esetén például a metanol az aceto-
nitrilnél erősebb oldószer.

A mintatisztításhoz használatos SPE oszlopok tölte-
tei:

• Poláris (normál fázisú) pl.: szilika gél, -NH2.

• Apoláris (fordított fázisú) pl.: alkilmódosított szilika,  
polimer alapú fázis.

• Ioncserés (erős, gyenge ioncserélők, kevert módú).

A fordított fázisú töltetek közül leggyakrabban a 
C-18-as, illetve utó-szilanizált (end-capped) C-18-as 
tölteteket használnak, de a polimer alapú (pl.: szti-
rol-divinil-benzol) állófázisok alkalmazása is elterjedt, 
főképp az LC-MS/MS analízisek során [4]. A polimer 
alapú SPE oszlopok előnye, hogy pH 0-14-ig alkal-
mazhatók, a szilika alapú állófázisok alkalmazható-
sági pH tartománya pedig szűkebb, 2-9 között van. 
Az LC-MS/MS módszerekben gyakori az olyan ko-
polimer SPE oszlopok használata, melyek töltetei az 
apoláris felület mellett poláris részeket is tartalmaznak 
(hidrofil módosított SPE). Visszatartásuk így a hidrofil 
és lipofil vegyületekre is megfelelő [5]. A kopolimer 
állófázis kialakításánál az apoláris divinilbenzol fázis-
ba poláris N-vinilpirolidon csoportokat illesztenek be 
(1. ábra). Ezáltal egy olyan jól nedvesíthető töltet jön 
létre, amely a polárisabb molekulákat az N-vinilpiroli-
don csoportokon dipol – dipol kölcsönhatás és/vagy 
hidrogénhíd révén adszorbeálja, míg az apoláris ve-
gyületek π-π kötéssel vagy hidrofób kölcsönhatással 
kötődnek meg a fordított fázison.

Az SPE során a mintákat jól kondicionált oszlopok-
ra visszük fel (2. ábra). A kondicionálás célja, hogy 
nedvesítsük a töltetet, eltávolítsuk a pórusokból a 
gyártás során visszamaradt technikai szennyezőket, 
illetve a levegőt. A kondicionálás során mindig erős 
szerves oldószerrel mossuk az oszlopot először, 
majd a leggyengébbel fejezzük be (vizes oldószer). 
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1. ábra. Példa hidrofil módosított kopolimer töltetre. 
Figure 1. An example for a hydrophilic modified co-polymer adsorbent.

2. ábra. Az SPE tisztítás menete. 
Figure 2. Process of SPE clean-up. 
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kortikoszteroid tartalmú készítmények hatóanyagai 
a dexametazon, a prednizolon vagy a metilpredni-
zolon, illetve ezek egyéb szárnazékai (1. táblázat). 
Gyulladáscsökkentésre legálisan alkalmazhatóak a 
kortikoszteroidok, az állati eredetű élelmiszerekben 
maradékanyag tolerancia határértékkel (MRL) rendel-
keznek [7], [8]. Tömegnövelő hatásuk miatt viszont a 
túlzott használatuk tiltott, ezért az élelmiszerterme-
lő állatok vizelete nem tartalmazhat szintetikus kor-
tikoszteroid szermaradékot. Az élelmiszeranalitika  

során főképp a vágóhídi vagy az élőállattól származó 
vizeletmintákból történik a meghatározásuk. Vizelet-
mintákra az EU olyan koncentráció értéket ún. MRPL 
szintet (Minimum Required Performance Limit) ha-
tározott meg a célkomponensekre, melyet az adott 
analitikai módszerrel minimálisan tudni kell detek-
tálni. A kortikoszteroidok közül csak a dexametazon 
(DXM) és a betametazon (BTM) rendelkezik MRPL 
értékkel, amely jelenleg 2 ng/mL [9].

Fontos lehet, hogy a kondicionálás során utoljára 
használt oldószer pH-ja megegyezzen a mintaoldat 
pH-értékével. Az oszlopra felvitt minta oldószerének 
is a lehető leggyengébbnek kell lennie, hogy a kom-
ponensek szorpciója meginduljon az állófázis felé. 
Arra viszont ügyelni kell, hogy a minta oldószere még 
jól oldja a mintát, a komponensek ne váljanak ki az 
oszlopra öntés előtt. Fontos, hogy a minta áramlása 
lassú legyen az oszlopon, ugyanis a célkomponen-
seknek az oldószerből a szilárd felületre történő diffú-
ziójához idő kell. A tölteten megkötődött komponen-
sek mellől a mátrixvegyületeket az oszlop mosásával 
távolítjuk el (2. ábra). Itt is fontos, hogy a mosóoldat 
olyan gyenge oldószer legyen, amely nem indítja el a 
meghatározandó analitek elúcióját. A célkomponen-
seket az oszlop vákuummal történő szárítását kö-
vetően valamely erős szerves oldószerrel (metanol, 
acetonitril, etilacetát) tudjuk eluálni. Úgy a mosóol-
dat, mint az eluáló oldószer erőssége, pH-ja fontos 
szerepet játszik van a mintatisztításában.

A szilárd fázisú extrakció során a mátrixalkotó vegyüle-
tek egy részét tudjuk csak eltávolítani a mintából. Azon 
mátrix vegyületek, melyek fizikai-kémiai tulajdonsága-
ik hasonlóak a célvegyület fizikai-kémiai tulajdonsága-
ihoz, azok együtt adszorbeálódnak, koncentrálódnak 
és eluálódnak a célkomponensekkel (2. ábra). Ezeket 
a mátrix komponenseket az LC-MS/MS analízis során 
választjuk el a célvegyületektől. 

Az LC-MS/MS méréseknél gyakori az ún. „dilute and 
shoot” módszer alkalmazása a magasabb határér-
tékű (>100 µg/kg) célkomponensek meghatározásá-
ra. Ez a gyakorlatban annyit jelent, hogy a minta ext-
rakcióját követően az extraktumot csak hígítjuk, és 
szűrést követően injektáljuk a készülékbe, mintatisz-
títási lépést (clean-up) nem alkalmazunk. Erre a célra 
azonban nagyérzékenységű készülékek alkalmazása 
szükséges, ha a célkomponensek határértéke ala-
csony (<1-10 µg/kg). Az a legjobb megoldás, ha a 
„dilute and shoot” módszert izotóphígítással kombi-
náljuk, mert ilyen esetben a mátrixhatást az izotóp-
jelzett belső standarddel kompenzálni lehet. A folya-
dékállapotú minták (pl.: vizelet, tej) esetén a szilárd 
folyadék extrakció nem alkalmazható, így a mintát 
nem lehet elválasztani az extraktumtól, ami nehezíti a 

„dilute and shoot” módszer alkalmazását. Ráadásul 
a folyadékállapotú élelmiszerminták és testváladékok 
esetén a határértékek akár egy-két nagyságrenddel 
is kisebbek lehetnek a szilárd állapotú élelmiszer 
mintákra megállapított határértékekhez képest, en-
nek következtében a folyadékállapotú minták dúsítá-
sa szükséges lehet az előkészítés során.

3.3. Polimer alapú kevert módú SPE oszlopok 

A szilárd fázisú extrakció hatékonysága tovább nö-
velhető, ha nem csak fordított fázist, hanem (erős 
vagy gyenge) ioncserélő csoportokat is tartalmaz az 
SPE oszlop töltete (3. ábra). Az így kialakított tölte-
teket tartalmazó SPE oszlopokat nevezzük kevert 
módúaknak. Kevert módú SPE oszlopok használata 
esetén az extrakció során a hidrofil oldallánccal mó-
dosított kopolimer SPE-töltetek nagyfokú visszatar-
tása biztosítja a célkomponensek minimális veszte-
ségét [5]. A célvegyületek mellett az SPE oszlopon 
a mátrixalkotók retenciója is nő, ami viszont növeli a 
mátrixhatást az LC-MS/MS analízisben. Így szüksé-
ges lehet komplex minták esetén (pl.: testváladékok) 
olyan SPE alkalmazása, amely megfelelő szelektivi-
tást biztosít a célvegyületek számára.

A polimer alapú kevert módú erős anioncserélő 
SPE oszlop (Mixed Anion eXchange - MAX) a fordí-
tott fázis mellett kvaterner-ammónium csoportokat 
is tartalmaz. A nem túl poláris neutrális és bázikus 
célvegyületek az SPE oszlop fordított fázisán adszor-
beálódnak, míg a gyenge savas jellegű vegyületek a 
pH függvényében vagy az anioncserélő csoportokon 
vagy a fordított fázison. A kevert módú erős kation-
cserélő SPE oszlop (MCX) benzolszulfonsav csopor-
tokat tartalmaz. A neutrális és savas vegyületek az 
MCX oszlop fordított fázisán kötődnek, míg a gyenge 
bázikus vegyületek az ioncserélő szulfonsav csopor-
tokon vagy a fordított fázison tudnak adszorbeálódni 
a pH függvényében.

3.4. Kortikoszteroidok 

A kortikoszteroidok az állatgyógyászatban gyakran 
és széles körben alkalmazott gyulladáscsökkentő 
szerek [6]. A leggyakrabban alkalmazott szintetikus 
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3. ábra. A kevert módú erős ioncserélő SPE oszlopok töltetei. 
Figure 3. Mixed mode strong ion exchange SPE column packing.

N Erős anioncserélő
Strong anion exchange

Fordított fázis / Reversed phase

Erős kationcserélő
Strong cation 
exchange

Fordított fázis / Reversed phase

SO3

1. táblázat: A szintetikus kortikoszteroidok szerkezete és az EU-ban hatályos MRL/MRPL értékük. 
Table 1. Structure of synthetic corticosteroids and the value of MRL/MRPL forced in EU.

Kortikoszteroidok 
Corticosteroids

Rövidítés 
Abridgement C6 C9 C11 C16 C16-17 C17 Állatfaj 

Species
Minta 

Sample

MRL
(µg/
kg)

MRPL
(ng/
mL)

Prednizolon PRED -OH -OH szarvasmarha 
cow

izom 
muscle 4 -

máj, vese 
liver, kid-

ney
10 -

tej / milk 6 -

Prednizon PREDON =O -OH
- - -

- - -

Dexametazon DXM -F -OH
-CH3

(α)
-OH

szarvasmarha, 
sertés, lófélék 

cow, pig, horse

izom 
muscle 0,75 -

máj 
liver 2 -

vese 
kidney 0,75 -

szarvasmarha 
cow

tej / milk 0,3 -
vizelet 
urine - 2

Betametazon BTM -F -OH
-CH3

(β)
-OH

szarvasmarha, 
sertés, lófélék 

cow, pig,  
equines

izom 
muscle 0,75 -

máj 
liver 2 -

vese 
kidney 0,75 -

szarvasmarha 
cow

tej / milk 0,3 -
vizelet 
urine - 2

Metilprednizolon METPRED -CH3 -OH -OH szarvasmarha 
cow

izom,
máj, vese 
muscle, 

liver,  
kidney

10 -

tej / milk 2* -

Metilprednizon METPRE-
DON -CH3 =O -OH - - -

Flumetazon FLU -F -F -OH -CH3 -OH - -

Triamkinolon TRIAM -F -OH -OH - - -

Triamkinolon 
acetonid TRIAM-AC -F -OH -O-C(CH3)2-0- - - -

* Az MRL érték 2011-től érvényes [8]. / Value of MRL is valid from 2011 [8].
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A kortikoszteroidok neutrális vegyületek, viszont 
a magas pH-n (>13) a szteránvázon levő hidroxil 
csoport(ok) disszociációja megindul, aminek kö-
vetkeztében a kortikoszteroidok nagyon gyenge 
savas jellegre tesznek szert. A kortikoszteroidokat 
kromatográfiás szempontból a közepesen poláris  
(Log P = 0,32 – 2,31), neutrális vegyületek közé so-
rolhatjuk (1. táblázat). Fordított fázisú folydékkroma-
tográfiás analízis során teljesen porózus és héjszer-
kezetű kolonnán is megfelelő retenció és csúcsszim-
metria mellett választhatóak el. Tömegspektrometri-
ás (MS) detektálás során pozitív és negatív ionizációs 
módokban is adnak prekurzor iont (4. ábra) electros-
pay (ESI) és atmoszférikusnyomású kémiai ionizációs 
(Atmospheric Pressure Chemical Ionisation - APCI) 
ionforrások alkalmazása esetén is jó hatásfokkal io-
nozálhatók. Pozitív módban protonált molekulaion-
ként ([M+H]+) mérhetők, míg negatív polarizáció mel-
let formiát ([M+HCOO]-) vagy acetát ([M+CH3COO]-) 
addukt anyaionként a mozgófázis összetételétől füg-
gően [5], [10], [11], [12], [13] detektálhatók. A 4. ábra 
a prednizolon ionátmeneteit mutatja pozitív és nega-
tív ionizációs módokban acetonitril- -0,1% hangya-
savat tartalmazó víz (v/v) eluens-összetétel mellett. A 
polarizációs módok változtatása lehetőséget biztosít 
a szelektivitás növeléséhez. Az 5,9 percnél eluálódó 
mátrixvegyület csak negatív ionizációs módban je-
lenik meg a kromatogramon. Ugyanakkor a pozitív 
ionizáció érzékenysége egy nagyságrenddel kisebb 
a negatív ionizációhoz képest. A polarizácós módok 
változtatása lehetőséget biztosít a szűrő (screening) 
és a megerősítő módszerek elválasztásához. Míg 
screening esetén pozitív módban kerülnek a korti-
koszteroidok detektálásra, addig konfirmáció esetén 
negatív ionizációs módot lehet alkalmazni [13].

3.5. Stanozolol metabolitok 

A stanozolol egy szintetikus szteroid, amely a tiltott 
hozamfokozók csoportjába tartozik. A stanozolol a 
szervezetben gyorsan metabolizálódik. Fő metabo-
litjai a 16-hidroxi-stanozolol (16-OH-STN), a 3’-hid-
roxi-stanozolol (3’-OH-STN) és a 4-hidroxi-stanozolol 
(4-OH-STN) (5. ábra), amelyek vizeletből mutathatók 
ki [14], [15]. A stanozolol metabolitok gyenge bázi-
kus vegyületek (pKa 3,05 – 5,35), fordított fázisú LC 
elválasztás után pozitív módú ESI ionizáció mellett 
nagyérzékenységgel mérhetők LC-MS-sel [15].

3.6. Mátrixhatás 

A célkomponensekkel koeluálódó mátrixalkotók a 
célvegyületek ionizációját befolyásolják az ionforrás-
ban. Elnyomják, esetleg felerősítik a mátrixvegyületek 
az analitek ionizációját. Nem csak a mátrixalkotók, 
hanem az együtt eluálódó célkomponensek is okoz-
hatják egymás ionelnyomását. Hogy milyen irányban 
(elnyomás/erősítés) és milyen mértékben (%) vál-
toztatják meg a mátrixalkotók egy adott célvegyület 
ionizációját, azt abszolút mátrixhatás vizsgálatával 
tudjuk meghatározni [3]. Az abszolút mátrixhatás 
(Matrix Effect - ME%) a mátrixra illesztett és mátrix 
nélküli (tiszta oldószeres) kalibrációk meredekségei-
nek összehasonlításával egyszerűen számítható. ME 
(%) = (amátrix/aoldószer -1) x 100, ahol ’amátrix’ a mátrixra 
illesztett kalibráció meredeksége és ’aoldószer’ a mátrix 
nélküli kalibráció meredeksége. Amíg az ME (%) <0 
ionelnyomást mutat, addig az ME (%) >0 ionerősítést 
jelent. Az abszolút mátrixhatás reprodukálhatósága 
adja a relatív mátrixhatás értékét [3]. A relatív mátrix-
hatás a mátrixra illesztett kalibrációk meredekségei-

nek szórásából számítható. Ez esetben 5 különböző 
eredetű, de azonos mintákból felvett kalibrációk me-
redekségeit kell meghatározni. Például 5 különböző 
szarvasmarhától származó vizeletből kell 5 kalibráci-
ót készíteni, úgy hogy a vak vizeletek extraktumait 
adagoljuk adott koncentrációs szintekre és ezekből 
a mintákból vesszük fel az öt kalibrációt. A kalibrá-
ciók meredekségeinek relatív szórása (RSD%) adja 
a relatív mátrixhatás értékét [3]. Meghatározható a 
relatív mátrixhatás egy adott koncentrációs szinten 
is, például a célkomponens határértékén. Ilyenkor 
vakminták (öt különböző szarvasmarha vizelet) ext-
raktumait adagoljuk a minta-előkészítést követően a 
határértéknek megfelelő koncentrációra. 

Analizáljuk a mintákat és a kromatográfiás csúcsterü-
letek relatív szórásaként (RSD%) adjuk meg a relatív 
mátrixhatás értékét az adott koncentrációs szinten. A 
mátrixhatás reprodukálhatóságának vizsgálata azért 
is fontos, mert a mérések során mátrixra illesztett ka-
librációval kompenzáljuk a tesztmintákban levő mát-
rixhatást. Ha a mátrixhatás jól reprodukálható, akkor 
a tesztmintában és a kalibrációs mintában közel azo-
nos értékű mátrixhatás éri a célkomponenseket, ez-
által a mátrixhatás jól kompenzálható lesz. 

A mátrixhatás kompenzálására alkalmazhatunk izo-
tóphígítást is. Ilyenkor a tesztmintát a célvegyület 
stabil izotópjelzett analógjával, mint belső standard-
dal (Internal Standard - ISTD) adagoljuk. A célkompo-
nens és az ISTD koelúciója következtében ugyanaz 

a mátrixhatás éri a jelöletlen és az analóg jelölt ve-
gyületet is, így a válaszjeleik (kromatográfiás csúcs-
területük) aránya, az izotóparány, a mátrixhatástól 
független lesz.

4. Vizeletminták előkészítése LC-MS/MS analízis-
hez

Vizeletminták elemzése során mindig számolni kell 
a gyenge savas (pKa 3-7) mátrixalkotók jelenlétével, 
amelyek döntően befolyásolják az analízis kimenete-
lét [12]. A gyenge savas mátrixok protonfunkcióját 
kihasználva az elválasztásuk neutrális és bázikus ve-
gyületektől erős anioncserélő SPE oszlopokon való-
sítható meg.

4.1. Kortikoszteroidok

A neutrális kortikoszteroidoktól kevert módú erős 
anioncserélő SPE és lúgos pH kontroll alkalmazásá-
val a gyenge savas mátrixok könnyen elválasztha-
tók [12]. A gyenge savas komponensek lúgos pH-n 
ionos kölcsönhatás révén kötődnek a kevert módú 
erős anioncserélő (MAX) SPE oszlop kvaterner am-
mónium csoportjaihoz,  a neutrális célvegyületek 
pedig az SPE fordított fázisán adszorbeálódnak. Ne-
utrális elúciót alkalmazva (pl.: acetonitrillel, diklórme-
tánnal) a savas vegyületek továbbra is ionos kölcsön-
hatás révén kötődnek meg az SPE oszlopon, a neut-
rális kortikoszteroidok ugyanakkor eluálódnak, ilyen 
módon szelektív extrakciós lépés valósítható meg.  
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4. ábra. A prednizolon MRM ionátmenetei pozitív és negatív ionizáció mellett. 
Figure 4. MRM ion transitions of prednisolon by positive and negative ionisation.

5. ábra. A stanozolol metabolitok szerkezete [15]. 
Figure 5. Structure of stanosolol metabolits [15]. 
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A gyenge savas mátrixok eltávolítása azért is fontos, 
mert a kortikoszteroidok acetát [M+CH3COO]- vagy 
formiát [M+HCOO]- adduktként adnak negatív módban 
érzékeny anyaiont. A gyenge savas mátrixalkotók szin-
tén negatív módban ionizálódnak jól és így a kortiko- 
szteroidok ionelnyomását okozhatják koelúció esetén. 

A szilárdfázisú extrakció során fontos a pH megvá-
lasztása, ugyanis ha a gyenge savas mátrixalkotók 
nem teljesen disszociált állapotban vannak, akkor a 
gyenge savas mátrixkomponensek is az SPE oszlop 
fordított fázisán fognak adszorbeálódni, majd együtt 
eluálódnak a célvegyületekkel. 

A 2. táblázat a kortikoszteroidok LC-MS/MS mód-
szerű analízise során tapasztalt mátrixhatás ismétel-
hetőségét mutatja vizeletmintákban különböző pH-jú 
SPE tisztítás után [12]. Hat különböző, szarvas- 
marha-vizeletből készített vakmintát készítettünk elő 
kevert módú erős anioncserélő SPE oszlopokon. A 
mintatisztítást két különböző pH-érték beállítása 
mellett végeztük. Az első körben a hat vizeletmintát 
5,2-es pH-n készítettük elő, majd egy újabb bemé-
rést követően már lúgos 9-9,5-es pH-n tisztítottuk 
meg ugyanazt a hat vizeletet. A mintákat vizes mo-
sás után tiszta acetonitrillel és ezt követően még di- 
klórmetánnal eluáltuk az SPE oszlopokról. A szárazra 
párolást követően 6 kortikoszteroid komponenssel  
2 ng/mL-es koncentráció szintre adagoltuk a mintá-
kat, amelyeket és 50% metanolban oldottunk vissza. 
A mintákat LC-MS/MS módszerrel analizálva a csúcs 
alatti területeket komponensenként hasonlítottuk 
össze. A mátrixhatást a kromatográfiás csúcsterüle-
tek relatív szórásaként értékeltük 2 ng/mL-es szinten. 
A 2. táblázatból jól látható, hogy savas pH-n a mát-
rixhatás ismételhetősége alacsony (21% - 43,1%), 
ezzel szemben lúgos pH-n számottevően jobb az is-
mételhetőség (2,8% - 5,7%). Ez azzal magyarázható, 
hogy savas 5,2-es pH-n a gyenge savas komponen-
sek nem képesek szelektív módon ionos kölcsönha-
tás révén kötődni az ioncserélő csoportokhoz így a 
fordított fázison együtt koncentrálódtak a kortikosz-
teroidokkal. 

A szelektív extrakció ugyanakkor lúgos pH-n jól mű-
ködött, mert a gyenge savas mátrixalkotók teljesen 
disszociált állapotban ionos kölcsönhatással kapcso- 

lódtak az SPE oszlop töltetéhez. Neutrális elúciót al-
kalmazva csak a fordított fázison adszorbeált kom-
ponensek eluálódtak, így a gyenge savas mátrixok 
elválasztása a neutrális kortikoszteroidoktól ezzel a 
lépéssel kivitelezhető volt [12].

Az optimalizált módszert nemzetközi körvizsgálatban 
alkalmaztuk metilprednizolon (METPRED) és metil- 
prednizon (METPREDON) szarvasmarha-vizeletből 
történő meghatározására. A feladat a metilprednizo-
lon, annak metabolitja, a metilprednizon mehatáro-
zása volt négy (A, B, C és D) vizeletmintából. Az A 
és B mintában csak metilprednizolon volt mérhető 
0,12 – 0,67 ng/mL koncentrációban. A C minta vak 
volt (<0,05 ng/mL), a D mintában a metilprednizon 
volt detektálható 0,84 ng/mL koncentrációban. A D 
minta metilprednizolont is tartalmazott, de annak ér-
tékelését nem kérte a szervező laboratórium (EU-RL 
Rikilt, Wageningen, Hollandia). A detektált X,XX ng/
mL alatti koncentrációk mind a négy minta esetén 
megfelelőek voltak (3. táblázat), így az eljárás alkal-
mazhatósága teljes körűen sikerült igazolnunk [12]. 
A körvizsgálat eredményét abban az esetben tekin-
tették megfelelőnek, ha az egyes Z-értékek -2 és 2 
közötti tartományba estek. 

4.2. Stanozolol metabolitok

A stanozolol metabolitok (5. ábra) gyenge bázi-
kus vegyületek (pKa 3,05 – 5,35), így savas pH-n  
(pH < pKa - 2) jól kötődnek a kevert módú kation-
cserélő SPE oszlop (MCX) szulfonsav csoportjaihoz 
ionos kölcsönhatás révén. A minta pH-ját 1-re állítva 
a metabolitok szelektív extrakciója jól kivitelezhető 
kevert módú kationcserélő SPE-n. A savas és neutrá-
lis mátrixalkotók az MCX SPE oszlop fordított fázisú 
felületén kötődnek meg, és a bázikus célvegyületek-
től neutrális szerves oldószerrel történő mosással 
választatók el. 1-nél magasabb pH alkalmazása nem 
lehetséges, mert a kevésbé savas közegben nem 
valósulna meg a metabolitok szelektív kötődése az 
SPE oszlop kationcserélő csoportjaihoz, mivel csak 
részben lennének ionos állapotban. A metabolito-
kat bázikus szerves oldószerrel (ammónia tartalmú 
metanol vagy acetonitril) lehet a kationcserélő SPE 
oszlopról eluálni. A vonatkozó visszanyerések a vi-
zelet-mátrixban 10% – 71% között változtak [15]. 

Az alacsony visszanyerés oka az, hogy 1-es pH-n a 
mintában levő, valamennyi bázikus mátrixvegyület a 
kationcserélő csoportokon kötődnek, így a bázikus 
mátrix komponensek együtt koncentrálódnak a me-
tabolitokkal a kationcserélő csoportokon. A bázikus 
mátrixvegyületek egyrészt zavarják a metabolitok kö-
tődését a szulfonsav csoportokhoz alacsony pH-n, 
másfelől a HPLC elválasztás során koelúció esetén 
befolyásolják a metabolitok ionizációját, ami az ala-
csony visszanyerési értékeket eredményezheti.

Kevert módú erős anioncserélőt (MAX) alkalmaz-
va 10-es pH-n a metabolitok a fordított fázison ad-
szorbeálódnak, míg a savas mátrixalkotók ismét io-
nos kölcsönhatás révén az ioncserélő csoportokon. 
A bázikus mátrixalkotók a polaritásuktól függően a 
fordított fázisú felületen tudnak kötődni, visszatartá-
suk kisebb, mint az MCX oszlopon savas pH mellett. 
Dietiléteres eluálás után a metabolitok visszanyerése 
vizeletmintákban 78% – 97% [15]. Annak ellenére, 
hogy a stanozolol metabolitok bázikus vegyületek, 
a tisztítási és dúsítási módszer MAX SPE oszloppal 
jobbnak bizonyult, mint MCX oszloppal. 

A módszer alkalmazhatóságát kontrollminták mé-
résével igazoltuk. Kísérleteink során stanozolollal 
kezelt szarvasmarhák vizeleteiből (2 mintából) a fő-
metabolitot, a 16-OH-STN-t kellett meghatározni. A 
detektált koncentrációk 0,99 ng/mL és 2,83 ng/mL-
nek adódtak. A mintákhoz hozzárendelt értékek 0,90 
± 0,53 ng/mL és 2,20 ± 1,22 ng/mL volt. A módszer 
pontossága kezelt állatoktól származó vizelet minták 
elemzése esetén is megfelelő [15]. 

5. Tejminták előkészítése LC-MS/MS analízishez

Tejminták analízise során is számolni kell a proton-
funkciós mátrixalkotók jelenlétével. Ezek főként ike-
rionos vegyületek: aminosavak, peptidek és fehér-
jék. Így mind a savas, mind a lúgos pH-kontroll al-
kalmazását meg kell vizsgálni és ennek megfelelően 
megválasztani a módszerben alkalmazandó kevert 
módú SPE oszlopot. Kortikoszteroidok tejből történő 
meghatározásánál kevert módú erős anioncserélő és 
kevert módú erős kationcserélő SPE oszlopokat pró-
báltunk ki különböző pH-értékeken. A MAX oszlopon 
az adagolt (0,3 – 6 µg/kg) tejmintákat (n = 3) 11-es 
pH-n tisztítottuk. Az MCX oszlopon pedig 2,3-as pH 
beállítása mellett dolgoztunk. A mintákat acetonnal 
eluálva a visszanyerések (6. ábra) az MCX oszlopon 
94% – 113%-nak adódtak, amelyek magasabb ér-
tékek, mint a MAX SPE oszlopon történő előkészí-
tés után detektált visszanyerési adatok (56% – 73%) 
[16]. Az MCX oszlopon történő tisztítást más eluáló-
szerekkel is kipróbáltuk. Diklórmetánnal (DCM) elu-
álva a mintát a visszanyerések 43% és 97% között 
változtak a szteroidokra. Mikor acetonitrilt és még 
diklórmetánt (ACN +DCM) is alkalmaztunk eluálás-
ra, a visszanyerések javultak, 58% és 89% közöttiek 
voltak (7. ábra), de az acetonos eluálással elért visz-
szanyerési értékeket nem értük el [16]. A példa jól 
mutatja, hogy a kevert módú SPE esetén is fontos 
az eluáló oldószer megválasztása a megfelelő ana-
litikai teljesítményjellemzők eléréséhez. A pH-opti-
mált SPE után lényegesen csökkent a mátrixhatás az  
LC-MS/MS analízis során, ami lehetővé tette a 
tejminták nagyarányú dúsítását és vele együtt a  
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2. táblázat: A relatív mátrixhatás értéke vizeletben különböző pH-jú MAX SPE tisztítást követően. 
Table 2. Value of relative matrix-effect after MAX SPE clean-up in urine samples with different pH. 

Kortikoszteroidok 
Corticosteroids

SPE (pH – 5.2) SPE (pH – 9-9.5)

RSD% (n=6) RSD% (n=6)

PRED 33.6 4.8

DXM 31.1 3.2

METPRED 43.1 5.7

FLU 38.2 5.2

TRIAM-AC 40.2 2.8

TRIAM 21.0 4.9

3. táblázat: Körvizsgálati eredmények.  
Table 3. Results of ring test.

 

Minta
Sample

Detektált  
komponens 

Detected  
components

Mért értékek 
(ng/mL) 

Measured values 
(ng/mL)

EU-RL értékei  
(ng/mL) 

EU-RL values  
(ng/mL)

Z-érték 
Z-values

Értékelés 
Evaluation

A METPRED 0,67 0,71 0,14 Megfelelő / Satisfactory

B METPRED 0,12 0,11 -0,44 Megfelelő / Satisfactory

C - < LOD < LOD - Megfelelő / Satisfactory

D METPREDON 0,84 0,71 -0,06 Megfelelő / Satisfactory

4. táblázat: Kortikoszteroidok kimutatási határai tejben különböző ionizációs technikák mellett. 
Table 4. Detection limits of corticosteroids from milk samples using different ionisation technics.

Kortikoszteroidok / Corticosteroids
MMI ionforrás APCI módban 
MMI ion source with APCI mode

Módosított ESI ionforrás 
Modified ESI ion source

LOD (ng/kg) LOD (ng/kg)

PRED 60 2

METPREDON 60 3

DXM 20 1

FLU 20 1

METPRED 70 6
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kimutatási határok (LOD) ng/kg szintre történő csök-
kentését (4. táblázat). Módosított ESI ionforrással az 
LOD értékek még alacsonyabbnak adódtak (1 – 6 ng/
kg), mint az APCI módban működő multimód (MMI) 
ionforrással elérhető LOD-k (20-70 ng/kg) [16].  

6. Állati szövetminták előkészítése LC-MS/MS 
analízishez

Az előző módszerek jól demonstrálták a polimer ala-
pú SPE oszlopok visszatartását kortikoszteroidok-
ra. Így a szövetminták (szarvasmarha izom, máj és 
vese) esetén az SPE optimálásánál már csak a mát-
rixhatások vizsgálatára helyeztük a hangsúlyt, mert a 
szövetmátrix lényegesen eltérő a korábban vizsgált 
mintáktól (tej, vizelet). Három különböző pH-beállí-
tás (savas, neutrális és bázikus) mellett extraháltuk 
a szövetmintákat, a pH-kontrollt a szilárd folyadék 
extrakció során is megtartva. Savas (i) extrakciót 
követően a mintákat 2,3-as pH-n MCX SPE oszlo-
pon készítettük elő. A kopolimer SPE oszlopot ne-
utrális (ii) 7-es pH-n alkalmaztuk, míg bázikus (iii) 
11-es pH-n a MAX SPE oszlopot próbáltuk ki [17]. 
Savas pH-kontroll mellett a kortikoszteroidokra a 
három szövetminta esetén az abszolút mátrixhatás  
számértéke -30,2% és +15,0% között változott.  
A relatív mátrixhatás értéke 0,7% és 10,7% között 
volt. Hetes pH-n történő előkészítés során az io-
nelnyomás mértéke (-68,4% és -18,5%) magasabb 
volt (főként izom minták esetén), mint savas pH-n. A 
mátrixhatás reprodukálhatósága is alacsonyabbnak 
adódott (4,0% és 11,2%) az MCX SPE előkészítés-
hez képest. Ez annak a következménye, hogy a ko-
polimer SPE oszloptöltet nem rendelkezik azzal kellő 
szelektivitással, amelyet a kevert módú MCX SPE töl-
tet savas pH-kontroll mellett garantál [17]. 

Annak érdekében, hogy teljes mértékben meggyő-
ződjünk a pH szerepéről a minta-előkészítésben, a 
mátrixhatást bázikus pH-kontroll mellett is kiérté-
keltük a mind a 3 szövetmintában. Az abszolút mát-
rixhatás -44,4% és -4,1% közötti értéknek adódott 
MAX SPE oszlop használata után. A mátrixhatás 
reprodukálhatósága pedig 6,5% és 12,9% között 
változott. Mind a három szövettípus esetén a kevert 
módú MCX vagy MAX SPE oszlop alkalmazása volt 
az előnyösebb a hidrofil módosított kopolimer SPE 
oszlophoz képest.  Izomminták esetén az MCX SPE 
eredményezte a legalacsonyabb mátrixhatásokat, 
míg vese esetén a MAX SPE oszlop használata bizo-
nyult kedvezőbbnek. Máj esetén nem volt lényeges 
különbség az MCX és a MAX SPE oszlopok között 
a mátrixhatások tekintetében [17]. Tapasztalataink 
az is jól szemléltetik, hogy a különböző mátrixú szö-
vetminták esetén az LC-MS/MS mérés mátrixhatása 
miképp változik.

A módszer további előnye a kortikoszteroid epime-
rek, a dexametazon (DXM) és a betametazon (BTM) 
egymástól való elválasztása. A két epimer a szterán-
váz 16-os szénatomján levő metil-csoport térállásá-
ban különbözik (1. táblázat), így az alapvonalig tör-
ténő elválasztásukhoz megfelelő szelektivitású HPLC 
oszlop alkalmazása szükséges. A minél nagyobb 
kromatográfiás felbontás a két epimer között azért 
fontos, mert a DXM és a BTM ionátmenetei meg-
egyeznek és így az MS/MS detekor nem képes kü-
lön tömegcsatornán érzékelni a két kortikoszteroidot.  
A két epimer között izokratikus elválasztással  
metanol/(5 mM ammónium acetát) és 0,01% ecetsav 
vízben (50/50, pH 5,4) összetételű mozgófázissal héj-
szerkezetű fenil-hexil oszloppal 1,05-ös szelektivitási 
faktor érhető el  (8. ábra) [17]. 

A fenti leírás alapján kidolgozott LC-MS/MS-mód-
szerrel egy kontroll mintát is elemeztünk, az eljárás 
pontosságának igazolása végett. A minta termé-
szetes szennyezésként dexametazont tartalmazott. 
Három független analízis eredményeként a detektált 
dexametazon koncentrációk rendre 1,63 µg/kg, 1,58 
µg/kg és 2,18 µg/kg értékűnek  adódtak. Átlagérté-
kük 1,78 ± 0.35 µg/kg volt. A kontrollminta tanúsít-
ványa szerint a koncentrációk 0,85 és 5,97 µg/kg 
tartományban elfogadhatók, tehát a módszer pon-
tosságát kezelt állattól származó mintában is sikerült 
igazolni [17].

7. Kevert módú vs. hidrofil módosított kopolimer 
SPE

Előbbi példáinkban a szimultán meghatározandó 
célvegyületek kromatográfiás szempontból azonos 
csoportba tartoztak. Valamennyi kortikoszteroid  
nagyon gyengén savas, inkább neutrális vegyület. 
A stanozolol metabolitok gyenge bázikus jellegűek. 
Amikor neutrális és protonfunkciós célkomponense-
ket kell együtt meghatározni (pl.: Alternaria toxinok), 
nem biztos, hogy a kevert módú SPE nyújtotta sze-
lektivitás kihasználható. Az Alternaria toxinok gyenge 

6. ábra. Kortikoszteroidok visszanyerése kevert módú SPE oszlopokon acetonos eluálás mellett. 
Figure 6. Recovery of cortocosteroids using mix-mode SPE column packing with acetone eluation.

7. ábra. Kortikoszteroidok visszanyerése MCX SPE oszlopon különböző eluálás mellett. 
Figure 7. Recovery of cortocosteroids in MCX SPE with different eluents. 

8. ábra. Kortikoszteroidok elválasztása héjszerkezetű fenil-hexil HPLC oszlopon. A komponensek: 1. mátrix csúcs;  
2. PREDON; 3. PRED; 4. DXM; 5. BTM; 6. METPREDON; 7. METPRED; 8. FLU; 9. TRIAM-AC. 

Figure 8. Separation of cortocosteroids. Components: 1. matrix peek;  
2. PREDON; 3. PRED; 4. DXM; 5. BTM; 6. METPREDON; 7. METPRED; 8. FLU; 9. TRIAM-AC.

120

100

80

60

40

20

0

MAX (pH 11)

MCX (pH 2.3)

V
is

sz
an

ye
ré

s 
%

 /
 R

ec
ov

er
y 

%

 PRED  METPREDON  FLU  DXM  METPRED

120

100

80

60

40

20

0

DCM

ACN+DCM

ACETON

V
is

sz
an

ye
ré

s 
%

 /
 R

ec
ov

er
y 

%

 PRED   METPREDON     FLU             DXM      METPRED



1388 Élelmiszervizsgálati közlemények – 2017. LXIII. évf. 1. szám

F
Ó

K
U

S
Z

B
A

N
S

Z
T
E

R
O

ID
S

Z
Á

R
M

A
Z

É
K

O
K

 L
C

-M
S

/M
S

  
M

Ó
D

S
Z

E
R

Ű
 A

N
A

L
ÍZ

IS
E

S
Z

T
E

R
O

ID
S

Z
Á

R
M

A
Z

É
K

O
K

 L
C

-M
S

/M
S

  
M

Ó
D

S
Z

E
R

Ű
 A

N
A

L
ÍZ

IS
E

1389Élelmiszervizsgálati közlemények – 2017. LXIII. évf. 1. szám

F
Ó

K
U

S
Z

B
A

N

savas vegyületek, kivéve a tentoxint, amelynek mo-
lekulája neutrális. Így kevert módú anioncserélő SPE 
oszlopon a tentoxin nem képes az anioncserélő cso-
portokon kötődni. Kevert módú kationcserélőn savas 
pH-n a toxinok a fordított fázisú felületen adszorbeá-
lódnak és a bázikus jellegű mátrixok így könnyen el-
távolíthatóak a mintából. Ennek ellenére a toxinokat 
az MCX SPE oszloptölteten végzett tisztítás után is 
magas mátrixhatás éri az LC-MS/MS mérés során, 
amiből arra lehet következtetni, hogy a neutrális 
vagy gyenge savas jellegű mátrixalkotók okozzák az  
Alternaria toxinok ionelnyomását az ionforrásban 
[18]. Ez esetben, amikor eltérő fizikai-kémiai tulaj-
donságú (savas és neutrális) vegyületeket kell egy-
más mellett meghatározni, a kevert módú SPE osz-
loptöltet biztosította előnyök nem használhatóak ki, 
helyette és a hidrofil módosított kopolimer SPE töltet 
alkalmazása a megfelelőbb.

8. Következtetések

Az LC-MS/MS technikán alapuló módszerek meg-
bízhatósága jelentősen függ a minta-előkészítésének 
módjától. A tisztítási lépések célja, hogy a célkompo-
nensekkel koeluálódó, de a detektor számára látha-
tatlan, mátrixalkotók koncentrációját minimalizáljuk. 
A hagyományos fordított fázisú szilárd fázisú extrak-
ció során a célvegyületekkel azonos polaritású mátrix 
komponensek együtt koncentrálódnak az analitekkel. 
Amennyiben a folyadékkromatográfiás elválasztás-
sal nem sikerül megfelelő felbontást elérni a mátrix- 
alkotók és a célkomponensek között, akkor feltehető, 
hogy a mátrix az analit ionizációját befolyásolhatja az 
ionforrásban. Ezért szükséges lehet olyan SPE oszlo-
pok alkalmazása, amelyek szelektív kötőhelyeket biz-
tosítanak a célvegyületeknek és a mátrix komponen-
seknek is. A kevert módú SPE oszlopok az ioncserélő 
csoportok révén teszik lehetővé még a legösszetet-
tebb minták (pl.: vizelet) nagymértékű tisztítását is a 
célvegyületek minimális vesztesége mellett.
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3. Introduction 

3.1. Monitoring analyses

The right to safe food is considered a fundamental 
right, laid down in basic law, which is an inherent and 
inalienable human right of all people [1]. It is among 
the common goals of the European Union (EU), and 
so Hungary, to implement this fundamental right as 
broadly as possible, therefore, great emphasis is 
placed on continuous performance of food analyses 
and the continuous development of the necessary 
analytical methods.

In Hungary, where agricultural output plays a promi-
nent role in the production of the gross national prod-
uct, monitoring of agricultural products also deserves 
special attention because of the free competition 
within the EU. In Hungary, food toxicology surveil-
lance tests and inspections (monitoring analyses), 
the procedures and the process of preparing the 
monitoring plan for the given year are prescribed and 
determined by FVM decree 10/2002 (I.23.) FVM [2]. 
The tests include checking the presence of veterinary 
drug residues in animals, their drinking water, and all 
other matrices related to the breeding and farming 
of animals [2]. The objective of monitoring tests is 
the supervision of the illegal use of prohibited sub-
stances and to detect improper use of authorized 
substances. The number of samples varies year by 
year with to the slaughter number, and thousands of 
samples are analyzed annually by the Food Toxico-
logical National Reference Laboratory, to check the 
quantities of different residual substances. One of 
the major responsibilities of the food control authori-
ties since 2008 have been the analysis of corticoster-
oid drug residues and stanozolol metabolites in the 
urine of food animals and in foods of animal origin.

It is a prerequisite for the effectiveness of monitor-
ing activities to use rapid, accurate and precise 
analytical methods, which requires the application 
of modern analytical techniques. Confirmation tests 
of veterinary drug residues are performed by the 5th 
subject group of the Food Toxicological National 
Reference Laboratory are performed using high per-
formance liquid chromatography (HPLC). Due to the 
complexity of the matrices and the need to determine 
low concentrations, sensitivities and selectivities that 
can be obtained using traditional UV or diode ar-
ray (DAD) detection are not always satisfactory, and 
fluorescence detection (FLD) is not suitable for the 
analysis of each molecule. The required selectivity 
and the necessary low limits of detection (LOD) are 
achieved by today’s state-of-the-art liquid chroma-
tographic (LC) methods by using coupled techniques 
[3]. Of these coupled techniques, the liquid chro-
matographic triple quadrupole tandem mass spec-
trometric (LC-MS/MS) separation is one of the best 
techniques to provide excellent qualitative and quan-
titative results. It should be noted though that, even 
when using methods based on the LC-MS/MS tech-

nique, concentration values with proper performance 
characteristics can only be obtained after sufficiently 
thorough sample preparation.

3.2. Sample preparation, solid phase extraction

During LC-MS/MS measurements, the goal of sam-
ple preparation is to reduce the number and concen-
trations of matrix components co-eluting with target 
compounds, and so to minimize the matrix effect. 
The reason for this is that the ionization of target 
compounds in the ion source is influenced by co-
eluting matrix components. In an ideal case, matrix 
components do not affect the ionization of the target 
component. In practice, however, the so-called ion 
suppression, when the ionization of the target com-
ponent in the ion source is reduced by co-eluting 
matrix components is quite common. A phenomenon 
may also occur, when the ionization of the analyte is 
not suppressed in the ion source by the matrix com-
pounds, but it is improved, and in this case we talk 
about ion strengthening [3]. Effects influencing the 
ionization of target components in the ion source are 
called the matrix effect in the case of the LC-MS/MS 
technique. Another objective of sample preparation 
can be the enrichment of target components, when 
target components are concentrated during the ex-
traction steps. It is important to emphasize that the 
concentrations of the matrix components are also in-
creased by the enrichment of the sample, which can 
result in a stronger matrix effect.

Sample preparation is comprised of two main parts: 
extraction of the sample and the purification of the 
extract (clean-up). The sample purification step can 
be avoided if furhter dilution of the extract is made 
possible by the sensitivity of the instrument or the 
high concentration of the target compound („dilute 
and shoot” methods). In the case, however, when 
sample enrichment is necessary, purification steps 
play an important role.

For the purification and enrichment of the extracts, 
solid phase extraction (SPE) is most commonly used. 
Solid phase extraction  is a low performance purifica-
tion used during sample preparation. SPE steps used 
in sample preparation serve two purposes: purifica-
tion of the sample and enrichment of the components 
to be measured. SPE column packings are similar to 
the packings of columns used for analytical purposes, 
and so a column chromatographic purification is per-
formed during SPE. The classification of SPE packings 
is identical to that of the packing of HPLC columns, 
and solvent strength is nearly identical. For example, 
in the case of hydrophilic modified copolymer SPE, 
methanol is a stronger solvent than acetonitrile.

SPE column packings used for sample purification:

• Polar (normal phase) e.g.: silica gel, -NH2.

• Apolar (reverse phase) e.g.: alkyl modified silica, 
polymer based phase.

1 National Food Chain Safety Office, Food and Feed Safety Directorate, Food Toxicological National Reference 
Laboratory

2 Department of Environmental and Occupational Health, School of Public Health, Texas A&M University

2. Foreword

I always listened with great interest to the lectures 
of Professor Dr. Jenő Fekete on separation methods 
at the Budapest University of Technology and Eco-
nomics. Our joint research work with him began in 
2008, within the framework of the Transition Facility 
Project of the European Union. In five years, publica-
tions that were published in 11 international journals 
were prepared together, and in these the importance 

of the sample preparation and the selection of pH 
in the methods developed were emphasized. It was 
already repeatedly pointed out by Professor Fekete 
during his academic lectures that proper adjustment 
of the pH is a key element of sample preparation and 
liquid chromatographic separation. With this paper, 
we would like to honor the memory of Professor Dr. 
Jenő Fekete.
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1. Summary

The analysis of veterinary drug residues and banned crop yield boosters in foods 
of animal origin is one of the largest and most important areas of food analysis. A 
prerequisite for effective tests is the development of accurate methods that satisfy the 
requirements of today’s analysis for selectivity, low limits of detection and accuracy. 
The high sensitivity and selectivity of liquid chromatographic triple quadrupole tandem 
mass spectrometric (LC-MS/MS) methods allows for the detection of trace amounts 
of the organic target compounds even in complex samples. However, the reliability of  
LC-MS/MS methods depends greatly on the sample preparation preceding the analysis, 
the objective of which is to decrease the concentrations of matrix components co-
eluting with the target compounds, thus minimizing the matrix effect in the ion source 
of the instrument. During sample preparation, low performance liquid chromatographic 
clean-up, the so-called solid phase extraction (SPE) is often used. The pH of the eluent 
is one of the most important parameters in liquid chromatography, and so the proper 
selection of pH during extraction can have a a critical influence on sample preparation 
and, consequently, the accuracy of the analysis. This statement holds especially true 
when matrix compounds with functional groups susceptible to protonation have to be 
removed from the analytical sample. The objective of this paper is to present mixed-
mode SPE sample preparation methods that demonstrate clearly the necessity for pH 
control during the extraction. Examples include the determination of both neutral and 
basic target compounds using mixed-mode strong ion exchange SPE columns.
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• Ion exchange (strong, weak ion exchangers, mixed-
mode).

Of reverse phase packings, most commonly used 
are C-18 and post-silanized (end-capped) C-18 
packings, but the application of polymer-based (e.g., 
styrene-divinylbenzene) stationary phases is also 
widespread, especially during LC-MS/MS analyses 
[4]. The advantage of polymer-based SPE columns 
is that they can be used in the 0-14 pH range, while 
the pH range of applicability of silica-based station-
ary phases is much narrower, it is between 2 and 9. 
In LC-MS/MS methods, copolymer SPE columns are 
often used, the packings of which contain polar parts 
in addition to the apolar surface ( hydrophilic modi-
fied SPE). This way, their retention is suitable for both 
hydrophilic and lipophilic compounds [5]. When de-
veloping a copolymer stationary phase, N-vinylpyr-
rolidone groups are inserted into the divinylbenzene 
phase (Figure 1). This way, an easily wettable pack-
ing is generated, adsorbing more polar molecules on 
the N-vinylpyrrolidone groups through dipole–dipole 
interactions and/or hydrogen bonds, while apolar 
compounds are bounds to the reverse phase through 
π-π bonds or hydrophobic interactions.

During SPE, samples are applied to a well-condi-
tioned column (Figure 2). The goal of conditioning 
is to wet the packing, and to remove technical con-
taminants left behind during production and air from 
the pores. During conditioning, the column is always 
washed using a strong organic solvent first, and the 
weakest one is used last (aqueous solvent). It could 
be important for the pH of the solvent used last dur-
ing conditioning to identical to the pH of the sample 
solution. The solvent of the sample applied to the 
column also has to be as weak as possible, in order 
for the sorption of the components to take place on 
the stationary phase. However, care must be taken 
to ensure that the solvent of the sample dissolves the 
sample well, and components do not precipitate be-
fore transferring to the column. It is important that 
the flow of the sample through the column is slow, 
because the diffusion of the target components from 
the solvent onto the solid surface takes time. Matrix 
compounds are removed from beside components 
bound to the packing by washing the column (Fig-
ure 2). It is important here as well that the washing 
solution is a weak solvent, which does not initiate the 
elution of the analytes to be determined. Target com-
ponents can be eluted, following the vacuum drying 
of the column, using a strong organic solvent (metha-
nol, acetonitrile, ethyl acetate). The strength and pH 
of both the washing solution and the eluting solvent 
play important roles in sample purification.

During solid phase extraction, only some of the ma-
trix components can be removed from the sample. 
Matrix compounds with physico-chemical properties 
similar to the physico-chemical properties of the tar-
get compound will adsorb, concentrate and elute to-
gether with the target components (Figure 2). These 

matrix components are separated from the target 
compounds during the LC-MS/MS analysis.

The application of the so-called “dilute and shoot” 
method is common during LC-MS/MS measurements 
when determining target components with higher 
limit values (>100 µg/kg). In practice, this means that, 
following the extraction of the sample, the extract 
is only diluted and then injected into the instrument 
after filtration, with no sample purification (clean-up) 
step used. However, for this purpose, application of 
high sensitivity instruments is necessary, if the limit 
values for the target components are low (<1-10 µg/
kg). The best solution is to combine the „dilute and 
shoot” method with isotope dilution because, in this 
case, the matrix effect can be compensated for by 
the isotopically labeled internal standard. In the case 
of liquid samples (e.g., urine, milk),  solid-liquid ex-
traction cannot be used, the sample cannot be sepa-
rated from the extract, making the application of the 
„dilute and shoot” method harder. In addition, in the 
case of liquid food samples and bodily fluids, limit 
values can be one or two orders of magnitude lower, 
compared to limit values given for solid food sam-
ples, therefore, enrichment of liquid samples might 
be necessary during sample preparation.

3.3. Polymer-based mixed-mode SPE columns

The efficiency of solid phase extraction can be en-
hanced further if the packing of the SPE column con-
tains not only the reverse phase, but also (strong or 
weak) ion exchange groups (Figure 3). SPE columns 
containing packing developed this way are called 
mixed-mode ones. When using mixed-mode SPE 
columns, minimal loss of target components during 
extraction is ensured by the high level of retention 
of copolymer SPE packings modified by hydrophilic 
side chains [5]. In addition to target compounds, the 
retention of matrix components on the SPE column 
also increases, which in turn increases the matrix ef-
fect in the LC-MS/MS analysis. Therefore, in the case 
of complex samples (e.g., bodily fluids), application 
of SPE providing adequate selectivity for the target 
compounds might be necessary.

Polymer-based mixed-mode strong anion exchange 
SPE columns (Mixed Anion eXchange - MAX) contain 
quaternary ammonium groups, in addition to the re-
verse phase. Not too polar neutral and basic target 
compounds are adsorbed on the reverse phase of 
the SPE column, while compounds of weakly acid-
ic character are adsorbed on the anion exchange 
groups or the reverse phase, depending on the pH. 
Mixed-mode strong cation exchange SPE columns 
(MCX) contain benzenesulfonic acid groups. Neutral 
and acidic compounds are adsorbed on the reverse 
phase of the MCX column, while weakly basic com-
pounds can be absorbed on the ion exchange sul-
fonic acid groups or the reverse phase, depending 
on the pH.

3.4. Corticosteroids

Corticosteroids are antiinflammatory drugs used 
often and widely in veterinary medicine [6]. Active 
ingredients of the most frequently used synthetic 
corticosteroid-containing preparations are dexa-
methasone, prednisolone or methylprednisolone, 
and other derivatives of these (Table 1). Cortico-
steroids can be used legally to reduce inflammation, 
they have maximum residue levels (MRL) in foods 
of animal origin [7], [8]. However, because of their 
bulking effect, their excessive use is prohibited, and 
the urine of food animals is not allowed to contain 
synthetic corticosteroid residues. In food analysis, 
their determination is mainly performed in urine 
samples coming from slaughterhouses or from live 
animals. For urine samples, concentration values 
that the given analytical method must be able to de-
tect, the so-called MRPL levels (Minimum Required 
Performance Limit) have been identified by the EU. 
Among corticosteroids, only dexamethasone (DXM) 
and betamethasone (BTM) have an MRPL value, 
which is currently 2 ng/mL [9].

Corticosteroids are neutral compounds, but at high 
pH (>13) dissociation of the hydroxyl group(s) on 
the steroid skeleton begins, resulting in a very weak 
acidic character for corticosteroids. From a chro-
matographic point of view, corticosteroids can be 
classified as neutral compounds of medium polarity 
(Log P = 0,32 – 2,31) (Table 1). During reverse phase 
liquid chromatographic analysis, on completely po-
rous, shell structure columns, they can be separated 
with adequate retention and peak symmetry. During 
mass spectrometric (MS) detection, they give rise 
to precursor ions both in positive and negative ioni-
zation modes (Figure 4), and can also be ionized 
with high efficiency using electrospray (ESI) and at-
mospheric pressure chemical ionization (APCI) ion 
sources. In positive mode, they can be measured 
as protonated molecule ions ([M+H]+), while in the 
case of negative polarization, they can be detected 
as formate ([M+HCOO]-) or acetate ([M+CH3COO]-) 
adduct parent ions, depending on the composition 
of the mobile phase [5], [10], [11], [12], [13]. Fig-
ure 4 shows the ion transitions of prednisolone in 
positive and negative ionization modes, with an elu-
ent composition of acetonitrile – water containing 
0.1% formic acid (v/v). Changing the polarization 
mode provides an opportunity to increase selectiv-
ity. The matrix compound eluting at 5.9 minutes only 
appears in the chromatogram in negative ionization 
mode. However, the sensitivity of the positive ioni-
zation is an order of magnitude lower, compared to 
negative ionization. Changing the polarization mode 
provides an opportunity to differentiate between 
screening and confirmation methods. While in the 
case of screening, corticosteroids are detected in 
positive mode, negative ionization can be used in 
the case of confirmation [13].

3.5. Stanozolol metabolites

Stanozolol is a synthetic steroid, belonging to the 
group of illegal yield enhancers. In the body, sta-
nozolol metabolizes rapidly. Its main metabolites 
are 16-hydroxystanozolol (16-OH-STN), 3’-hydrox-
ystanozolol (3’-OH-STN) and 4-hydroxystanozolol  
(4-OH-STN) (Figure 5), which can be detected in 
urine [14], [15]. Stanozolol metabolites are weakly 
basic compounds (pKa 3.05 – 5.35), they can be 
measured with high sensitivity after reverse phase LC 
separation, using positive mode ESI ionization [15].

3.6. Matrix effect

Matrix components co-eluting with target compounds 
influence the ionization of the latter in  the ion source. 
Ionization of the analytes can be suppressed or, in cer-
tain cases enhanced by matrix compounds. Ion sup-
pression can also be caused not only by matrix com-
ponents, but also by co-eluting target compounds. The 
direction (suppression/enhancement) and size (%) of 
the effect of matrix components on the ionization of a 
given target compound can be determined by analyz-
ing the absolute matrix effect [3]. The absolute matrix 
effect (ME%) can be calculated easily by comparing 
the slopes of the matrix matched and no matrix (pure 
solvent) calibrations. ME (%) = (amátrix/aoldószer -1) x 100, 
where ’amátrix’ is the slope of the matrix matched calib-
ration and ’aoldószer’ is the slope of the calibration with 
no matrix. While ME (%) <0 indicates ion suppression, 
ME (%) >0 means ion enhancement. The reprodu-
cibility of the absolute matrix effect provides the value 
of the relative matrix effect [3]. The relative matrix ef-
fect can be calculated from the standard deviation of 
the slopes of matrix matched calibrations. In this case, 
the slopes of the calibrations recorded from 5 identi-
cal samples of different origin have to be determined. 
For example, 5 calibrations have to be prepared from 
urine samples coming from 5 different cows, by spik-
ing the extracts of blank urines to given concentration 
levels, and recording the five calibrations from these 
samples. The value of the relative matrix effect is giv-
en by the relative standard deviation (RSD%) of the 
slopes of the calibrations [3]. The relative matrix effect 
at a given concentration level can also be determined, 
for example, at the limit value of the target component. 
In this case, extracts of the blanks (five different cow 
urine samples) are spiked to the appropriate concent-
ration after sample preparation.

Samples are analyzed, and the value of the relative 
matrix effect at the concentration level in question is 
given as the relative standard deviation (RSD%) of the 
chromatographic peak areas. Analyzing the reproduc-
ibility of the matrix effect is important, because the ma-
trix effect in the test samples is compensated during 
the measurements by the matrix matched calibration. 
If the matrix effect is reproducible, then the matrix ef-
fect on the target components will be almost the same 
in the test sample and the calibration sample, and so 
it will be easy to compensate for the matrix effect well.
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To compensate for the matrix effect, isotope dilution 
can be used. In this case, the test sample is spiked 
with the analogue of the target compound, labelled 
with stable isotopes, as an internal standard (ISTD). 
Because of the co-elution of the target component 
and the ISTD, the effect of the matrix on the unla-
beled compound and the labeled analogue, so the 
ratio of their responses (their chromatographic peak 
areas), the isotope ration will be independent of the 
matrix effect.

4. Preparation of urine samples for LC-MS/MS 
analysis

During the analysis of urine samples, one should al-
ways count on the presence of weakly acidic (pKa 3-7) 
matrix components, which have a major effect on the 
outcome of the analysis [12]. Utilizing the proton 
function of weakly acidic matrices, their separation 
from neutral and basic compounds can be achieved 
on strong anion exchange SPE columns.

4.1. Corticosteroids

Weakly acidic matrices can be separated from neut-
ral corticosteroids easily, using mixed-mode strong 
anion exchange SPE columns and alkaline pH control 
[12]. At alkaline pH, weakly acidic components bind 
to the quaternary ammonium groups of the mixed-
mode strong anion exchange (MAX) SPE column 
through ionic interactions, while neutral target com-
pounds are adsorbed on the reverse phase of the 
SPE column. Using neutral elution (e.g., acetonitrile 
or dichloromethane), acidic compounds will still bind 
to the SPE column throuh ionic interactions, while 
neutral corticosteroids will elute, and so a selective 
extraction step can be achieved. Removal of weakly 
acidic matrices is important, because sensitive par-
ent ions are obtained from corticosteroids as acetate 
[M+CH3COO]- or formate [M+HCOO]- adducts in 
negative ionization mode. Weakly acidic matrix com-
ponents are also ionized well in negative ionization 
mode, so they can cause the ion suppression of cor-
ticosteroids in the case of co-elution.

Proper selection of the pH during solid phase ex-
traction is very important, because if weakly acidic 
matrix components are not present in the completely 
dissociated state, then they will be adsorbed on the 
reverse phase of the SPE column, and then will co-
elute with target compounds.

Table 2 shows the repeatability of the matrix effect 
during the analysis of corticosteroids by LC-MS/MS 
in urine samples after SPE purification at different 
pH values [12]. Six different blank samples from 
cow urine were prepared on mixed-mode strong 
anion exchange SPE columns. Sample purifica-
tion was performed at two different pH values. In 
the first round, the six urine samples were prepared 
at pH 5.2, then new aliquots of the same six urine 
samples were purified at an alkaline pH (9-9.5). Fol-

lowing aqueous washing, samples were eluted from 
the SPE column using pure acetonitrile, and then di-
chloromethane. After evaporation to dryness, sam-
ples were redissolved in 50% methanol and spiked 
to a  2 ng/mL concentration level using 6 cortico- 
steroid components. When analyzing the samples 
using an LC-MS/MS method, peak areas were com-
pared component by component. The matrix effect 
was evaluated as the relative standard deviation 
of the chromatographic peak areas at the 2 ng/mL 
concentration level. Table 2 clearly shows that at an 
acidic pH the repeatability of the matrix effect is low 
(21% - 43.1%), while at an alkaline pH the repeat-
ability is significantly better (2.8% - 5.7%). This can 
be explained by the fact that at the acidic pH of 5.2 
weakly acidic components are unable to bind selec-
tively to ion exchange groups through ionic interac-
tions, and so they are concentrated on the reverse 
phase, together with the corticosteroids.

On the other hand, at an alkaline pH selective ex-
traction worked well, because weakly acidic matrix 
components were bound to the packing of the SPE 
column in the completely dissociated state through 
ionic interactions. By using neutral elution, only com-
ponents adsorbed on the reverse phase were eluted, 
so the separation of weakly acidic matrix compo-
nents from neutral corticosteroids could be achieved 
by this step [12].

The optimized method was used in international pro-
ficiency testing for the determination of methylpredni-
solone (METPRED) and methylprednisone (METPRE-
DON) in cow urine. The task was to determine meth-
ylprednisolone and its metabolite, methylprednisone 
in four urine samples (A, B, C and D). In samples A 
and B only methylprednisolone could be measured 
in concentrations of 0.12 to 0.67 ng/mL. Sample 
C was the blank (<0.05 ng/mL), while in sample D 
methylprednisone could be detected in a concentra-
tion of 0.84 ng/mL. Sample D also contained methyl 
prednisolone, but its evaluation was not requested 
by the organizing laboratory (EU-RL Rikilt, Wagenin-
gen, Hollandia). The detected concentrations below  
X,XX ng/mL were adequate for all four samples  
(Table 3), and so the applicability of the method was 
fully confirmed [12]. Results of the proficiency testing 
were considered adequate if the individual Z values 
were in the -2 – +2 range.

4.2. Stanozolol metabolites

Stanozolol metabolites (Figure 5) are weakly basic 
compounds (pKa 3.05 – 5.35), and so at an acidic 
pH (pH < pKa - 2) they bind strongly to the sulfon-
ic acid groups of the mixed-mode cation exchange 
SPE column (MCX) through ionic interactions. Ad-
justing the pH of the sample to 1, selective extrac-
tion of the metabolites can be performed easily on 
a mixed-mode cation exchange SPE column. Acidic 
and neutral matrix components are adsorbed on the 
reverse face surface of the MCX SPE column, and 

can be separated from basic target compounds by 
washing with a neutral organic solvent. Application of 
pH values above 1 is not possible, because in a less 
acidic medium selective binding of the metabolites to 
the cation exchange groups of the SPE column could 
not be achieved, since they would only be partially 
ionized. Metabolites can be eluted from the cation 
exchange SPE column using a basic organic solvent 
(methanol or acetonitrile containing ammonia). Rel-
evant recoveries in the urine matrix ranged from 10% 
to 71% [15]. The reason for low recovery is that at pH 
1 all of the basic matrix compounds in the sample are 
bound to the cation exchange groups, and so basic 
matrix components are concentrated on the cation 
exchange groups together with the metabolites. On 
the one hand, basic matrix compounds interfere with 
the binding of the metabolites to the sulfonic acid 
groups at low pH, and on the other hand, in the case 
of co-elution during HPLC separation, they influence 
the ionization of the metabolites, which can result in 
low recovery values.

By using a mixed-mode strong anion exchanger 
(MAX), at pH 10 metabolites are adsorbed on the re-
verse phase, while acidic matrix components again 
on the ion exchange groups through ionic interac-
tions. Depending on their polarities, basic matric 
components can bind to the reverse phase surface, 
and their retention is lower than on the MCX column 
at acidic pH. Recoveries of the metabolites in urine 
samples after diethyl ether elution range from 78% 
to 97% [15]. Even though stanozolol metabolites are 
basic compounds, the purification and enrichment 
method using a MAX SPE column proved to be bet-
ter than using an MCX column.

The applicability of the method was confirmed by the 
analysis of control samples. In our experiments, the 
main metabolite, 16-OH-STN had to be determined 
in the urine of cows treated with stanozolol (2 sam-
ples). Detected concentration were 0.99 ng/mL and 
2.83 ng/mL. Values assigned to the samples were  
0.90 ± 0.53 ng/mL and 2.20 ± 1.22 ng/mL. The accu-
racy of the method is also satisfactory when analyz-
ing urine samples coming from treated animals [15]. 

5. Preparation of milk samples for LC-MS/MS 
analysis

During the analysis of milk samples, one should count 
on the presence of matrix components susceptible 
to protonation. These are mainly zwitterionic com-
pounds: amino acids, peptides and proteins. Thus, 
the use of both acidic and alkaline pH control have 
to be examined, and the mixed-mode SPA column to 
be used in the method has to be chosen accordingly. 
When determining corticosteroids in milk, mixed-
mode strong anion exchange and mixed-mode 
strong cation exchange SPE columns were tested 
at different pH values. On the MAX column, spiked 
(0.3 – 6 µg/kg) milk samples  (n = 3) were purified at 
pH 11. On the MCX column, we worked at a pH ad-

justed to 2.3. When eluting the samples with acetone, 
recoveries (Figure 6) obtained on the MCX column 
were in the range of 94% to 113%, which are higher 
than the recovery data detected after sample prepa-
ration on the MAX SPE column (56% – 73%) [16]. 
Purification on the MCX column was also tried using 
other eluents. When eluting the samples with dichlo-
romethane (DCM), recoveries for the steroids were 
in the range of 43% to 97%. When acetonitrile and 
dichloromethane (ACN + DCM) were used for elution, 
recoveries improved somewhat, they were between 
58% and 89% (Figure 7, but recovery values ob-
tained with acetone elution were not duplicated [16]. 
This example shows clearly that to achieve adequate 
performance characteristics, the selection of eluent is 
important in the case of mixed-mode SPE columns 
as well. After a pH-optimized SPE, the matrix ef-
fect was significantly reduced during the LC-MS/MS  
analysis, making high enrichment of milk samples 
possible, as well as the reduction of the limits of de-
tection (LOD) to ng/kg levels (Table 4). Even lower 
LOD values could be obtained (1 – 6 ng/kg) when us-
ing a modified ESI ion source, compared to the LODs 
obtained using a multimode (MMI) ion source in APCI 
mode (20-70 ng/kg) [16].

6. Preparation of animal tissue samples for  
LC-MS/MS analysis

The retention of polymer-based SPE columns for 
corticosteroids were clearly demonstrated by the 
above methods. Therefore, in the case of tissue sam-
ples (bovine muscle, liver and kidney), during SPE 
optimization, the emphasis was place only on the 
examination of the matrix effect, because the tissue 
matrix is significantly different from the samples ana-
lyzed earlier (milk, urine). Tissue samples were ex-
tracted at three different pH values (acidic, neutral 
and alkaline), maintaining the pH control during the 
solid liquid extraction as well. After acidic (i) extrac-
tion, samples were prepared on an MCX SPE column 
at pH 2.3. The copolymer SPE column was used at 
a neutral (ii) pH of 7, while at the alkaline (iii) pH of 
11, the MAX SPE column was tried [17]. In the case 
of acidic pH control, the value for the absolute ma-
trix effect for corticosteroids in the case of the three 
tissue samples ranged from -30.2% to +15.0%. The 
value of the relative matrix effect was between 0.7% 
and 10.7%. When performing sample preparation 
at pH 7, the extent of ion suppression (-68.4% and 
-18.5%) was larger (especially in the case of muscle 
samples) than at the acidic pH. The reproducibility of 
the matrix effect was also lower (4.0% and 11.2%), 
compared to the MCX SPE sample preparation. This 
is due to the fact that the copolymer SPE packing 
does not have the required selectivity, guaranteed 
by the mixed-mode MCX SPE packing at the acidic 
pH [17]. In order to ascertain the role of the pH in 
sample preparation completely, the matrix effect was 
also evaluated with alkaline pH control in all 3 tissue 
samples. After using the MAX SPE column, the value 
of the absolute matrix effect was between -44.4% 
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and -4.1%. The reproducibility of the matrix effect 
varied between 6.5% and 12.9%. For all three tissue 
types, application of either the mixed-mode MCX, or 
the MAX SPE column was preferred, compared to 
the hydrophilic modified copolymer SPE column. In 
the case of muscle samples, the smallest matrix ef-
fect was obtained using the MCX SPE column, while 
in the case of kidney samples, the use of the MAX 
SPE column proved to be advantageous. There was 
no significant difference between the MCX and MAX 
SPE columns in terms of matrix effect in the case of 
liver samples [17]. Our experience also clearly shows 
how the matrix effect of the LC-MS/MS analysis var-
ies in the case of different tissue samples.

Another advantage of the method is the separation 
from each other of the corticosteroid epimers dexa-
methasone (DXM) and betamethasone (BTM). The 
two epimers differ in terms of the spatial position 
of the methyl group on C-16 of the steroid skeleton 
(Table 1), and so application of an HPLC column of 
adequate selectivity is necessary for their baseline 
separation. As large a chromatographic resolution 
between the two epimers is important because the 
ion transitions of DXM and BTM are the same, and 
so the MS/MS detector is unable to detect the two 
corticosteroids on separate mass channels. A se-
lectivity factor of 1.05 can be achieved between the 
two epimers using isocratic separation, with a mobile 
phase of methanol/(5 mM ammonium acetate) and 
0.01% acetic acid in water (50/50, pH 5.4), using a 
shell structure phenylhexyl column (Figure 8) [17].

A control sample was also analyzed using the LC-
MS/MS method developed according to the above 
description, to verify the accuracy of the method. As 
a natural contaminant, the sample contained dexa-
methasone. The detected dexamethasone concen-
trations were 1.63 µg/kg, 1.58 µg/kg and 2.18 µg/
kg as the results of three independent analyses. The 
average value was 1.78 ± 0.35 µg/kg. According to 
the certificate of the control sample, concentrations 
are acceptable in the range of 0.85 to 5.97 µg/kg, so 
the accuracy of the method was confirmed using a 
sample coming from a treated animal [17].

7. Mixed-mode vs. hydrophilic modified copoly-
mer SPE

In our previous examples, target compounds to be 
determined simultaneously belonged to the same 
group from a chromatographic point of view. All 
corticosteroids are very weakly acidic,rather neutral 
compounds. Stanozolol metabolites are of weakly 
basic character. When neutral components and com-
pounds susceptible to protonation have to be deter-
mined together (e.g.: Alternaria toxins), it is possible 
that the selectivity provided by mixed-mode SPE can-
not be exploited. Alternaria toxins are weakly acidic 
compounds, with the exception of tentoxin, the mol-
ecule of which is neutral. Thus, on mixed-mode anion 
exchange SPE columns, tentoxin is unable to bind to 

the anion exchange groups. On mixed-mode cation 
exchangers, at an acidic pH, toxins are adsorbed on 
the reverse phase surface, and matrices of a basic 
nature can be easily removed from the sample. Nev-
ertheless, even after purification on the MCX SPE 
column packing, toxins are subject to high matrix 
effects during the LC-MS/MS measurement, which 
indicates that ion suppression of Alternaria toxins in 
the ion source is caused by neutral or weakly acidic 
matrix components [18]. In this case, when com-
pounds with different physico-chemical properties 
(acidic and neutral) need to be determined simultane-
ously, advantages of mixed-mode SPE column pack-
ings cannot be exploited and, instead, utilization of 
hydrophilic modified SPE packings is most suitable.

8. Conclusions

The reliability of methods based on the LC-MS/MS 
technique depends significantly on the method of 
sample preparation. The goal of the purification steps 
is to minimize the concentrations of matrix compo-
nents that co-elute with the target compounds, but 
which are invisible to the detector. During traditional 
reverse phase solid phase extraction, matrix compo-
nents having the same polarity as the target com-
pounds are concentrated together with the analytes. 
If the satisfactory resolution between matrix compo-
nents and target compounds cannot be achieved by 
the liquid chromatographic separation, then it can be 
assumed that the ionization of the analyte in the ion 
source may be influenced by the matrix. Therefore, 
the application of SPE columns might be necessary, 
which provide selective binding sites for the target 
compounds and matrix components both. Through 
their ion exchange groups, mixed-mode SPE col-
umns make extensive purification of even the most 
complex samples (e.g., urine) possible, while mini-
mizing the loss of target compounds.
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1. Összefoglalás

Az analitikai standard oldatok pontossága a növényvédő szermaradék, de minden más 
kémiai szennyező mérési eredményét a vizsgálat utolsó lépésében döntően befolyá-
solja, és a minta komponenseinek meghatározása során a névlegestől eltérő aktuális 
koncentráció tekintetében folyamatosan szisztematikus hibát eredményez. A legtöbb, 
eredményeiért felelősséget érző laboratórium ezért különös figyelmet fordít a standard 
oldatok elkészítésére és tárolására, illetve az oldószer esetleges elpárolgásából adó-
dó veszteség pótlására a standard oldatokat tároló eszközök tömegének használat 
utáni és használat előtti mérése alapján. Tapasztalataink szerint azonban a gyakorlati 
munkában a szükségesnél sokkal kisebb figyelmet fordítanak az egyes hatóanyagok 
esetleges bomlásának ellenőrzésére, illetve nem a megfelelő statisztikai módszert 
alkalmazzák az ellenőrzési eredmények értékelésére. Cikkünkben bemutatjuk két,  
„jó analitikai gyakorlatot” alkalmazó laboratórium standard készítési módszereit, ele-
mezzük az egyes lépések bizonytalanságát és javaslatot teszünk a legpontosabb stan-
dard oldatok elkészítési módjára.

Kulcsszavak: standard, minőségbiztosítás, peszticid, kalibráció

2. Bevezetés

Az Európai Unió tagországai hatósági, illetve nemze-
ti referencia laboratóriumainak kötelező részt venni 
a releváns körméréseken (un. proficiency tests). A 
résztvevő laboratóriumok teljesítményének értéke-
lésére alkalmazott szempontok alapján elért nem 
megfelelő eredmények okainak feltárásra, az Európai 
Unió gyümölcsben és zöldségben előforduló szerma-
radékok vizsgálatát segítő referencia Laboratóriuma 
(European Union Reference Laboratory for Pesticide 
Residues in Fruit & Vegetables) körvizsgálatot szer-
vezett (EU-RT-FV17). A tesztminta 11 ellenőrzött 
koncentrációjú növényvédőszer-hatóanyagot tartal-
mazott tiszta oldószerben (1. táblázat). A körvizsgá-
latba elsősorban a nem megfelelő eredményt jelentő 
laboratóriumokat vonták be, de minden érdeklődő 
laboratórium számára biztosították a részvételt (Car-
men Ferrer Amate, Universidad De Almería-Edificio 
de Química, személyes közlemény). Vizsgálati ered-
ményét 36 laboratórium közölte, de esetenként a 
standardkeverék nem minden komponensére.  A 
vizsgálati eredmények hivatalos értékelése még nem 

jelent meg, ezért csak a releváns részeredményeket 
közöljük az 1. táblázatban.

Az eredmények azt tükrözik, hogy az unió hatósági és 
referencia laboratóriumai közül 17-23 vizsgáló szerve-
zet a maximálisan elfogadható eltérésnél (<10%) [1] 
nagyobb hibával tudta meghatározni a tesztmintában 
lévő 11 hatóanyag koncentrációját. Ha a relatív különb-
ségeket nézzük, akkor a helyzet még sokkal kritiku-
sabb, mivel a ≤- 50% relatív hibával mérő laboratóriu-
mok a vizsgált minta tényleges szermaradék koncent-
rációjánál legalább kétszer magasabb szermaradékot 
fognak mérni és a tételt hibásan fogják nem megfelelő-
nek minősíteni. A >+ 100% relatív standard hiba esetén 
viszont a tényleges szermaradék koncentráció ≤50%-
át fogják mérni és jelenteni, mely a határértéket meg-
haladó szermaradékot tartalmazó tételek forgalomba 
kerülését teszi lehetővé. A fals „megfelelő” eredmény 
ennél fogva élelmiszerbiztonsági kockázatot is jelent. 

A standard oldatok pontosságának fontosságára te-
kintettel megvizsgáltuk az európai körmérésekben 
(proficiency test) kiválóan és jól szereplő [2], két ma-
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A kép illusztráció / Picture is for illustration only 
Fotó/Photo: Tolokán Adrienn



gyar laboratórium részleteiben eltérő standard ké-
szítési módszereinek a pontosságát és az elkészült 
standard keverékek névleges koncentrációjának a 
bizonytalanságát. Jelen közleményünkben bemutat-
juk a standard oldatok készítésének módozatait azok 
reprodukálhatóságát, az oldatok illetve sok-kompo-
nensű standard keverékek készítésénél alkalmazott 
eszközök hatását az elkészített oldatkomponensek 
koncentrációjának a pontosságára és a névleges 
koncentráció bizonytalanságára. A standard oldatok 
komponensei tényleges koncentrációja és a referen-
cia standard oldat koncentrációja közti különbség 
meghatározására alkalmazható statisztikai módszert 
külön közleményben tesszük közzé [3].

3. Az analitikai standardok készítésére alkalma-
zott módszerek

A felhasznált eszközök használata a teszteket végző 
laboratóriumokban hasonló módon történik. Az eljá-
rást csak az első alkalommal részletezzük. A labora-
tóriumok az eszközök tisztítására kidolgozott mód-
szer hatékonyságát előzetesen ellenőrzik. Az anali-
tikai standardokat ISO 9001 minősítésű előállítótól 
vásárolják, akik a standardok tisztaságát tételenként 
ellenőrzik és igazolják.

3.1. ’A’ laboratórium

A mérőlombikok A-minősítésűek, a centrifugacsöve-
ket az üvegtechnikus milliliterenként 0,1% pontos-
sággal kalibrálta.

A.1: 1 mg/ml koncentrációjú törzsoldat

 A mélyhűtőben <-20 οC hőmérsékleten tartott 
analitikai standardot aktívált szilikagél felett 
exikátorban szobahőfokra melegítjük, tiszta-
ságának figyelembe vételével naponta kalibrált 
Mettler AX 205-DR típusú analitikai mérlegen 
25 mg-ot mérünk ki 0,01 mg pontossággal 25 
ml-es főzőpohárba.  A bemért standardot 5 ml 
acetonban, vagy más megfelelő oldószerben, 
oldjuk és 25 ml-es A-kategóriájú mérőlombik-
ba (V25) öntjük. A főzőpoharat 3x5 ml aceton-
nal átmossuk és a mérőlombikba öntjük és ha 
szükséges a tökéletes oldódást ultrahangos 
fürdőbe helyezéssel biztosítjuk.

 A mérőlombikot Pasteur pipettával jelre tölt-
jük, felcímkézzük, megmérjük és a standard 
naplóban feljegyezzük a kész törzsoldat kód-
ját, tömegét, a felhasznált szilárd standard 
azonosítóját, tisztaságát, bemért tömegét, a 
kész törzsoldat koncentrációját, a felhasznált 
oldószert és a kész törzsoldat végtérfogatát 
és tömegét, a készítés és lejárat dátumát és a 
készítő munkatárs rövidített aláírását, szignó-
ját. További felhasználásig az oldatot 7°C alatti 
hőmérsékleten hűtőben tároljuk. 

 A 2. táblázatban foglaltuk össze a szokásos 
tárolási időket, megjegyezve, hogy tapasztala-
taink alapján a bomlékonyabb komponenseket 
ennél rövidebb idővel tároljuk.

A.2. 10 μg/ml maximum 100 komponensű standard 
keverék készítése acetonban  

 A hűtőből elővett törzsoldatok tömegét ellen- 
őrizzük, miután hőmérsékletük elérte a szoba- 
hőmérsékletet. Amennyiben a párolgásból adó- 
dóan tömegeltérés tapasztalható, abban az 
esetben az utoljára naplóban feljegyzett tö-
megre állítjuk vissza a törzsoldatot acetonnal.   
Az 1 mg/ml koncentrációjú törzsoldatokból  
500 µl-es Hamilton-fecskendővel (H500) 250 µl-t 
V25 lombikba visszük át. A fecskendőt használat 
előtt legalább 3-5-ször, a bemérést követően 
5-7-szer acetonnal átmossuk. A törzsoldatok 
bemérése után a lombikot Pasteur pipettával 
jelre töltjük, összerázzuk, címkével látjuk el, és 
a tömegét megmérjük, feljegyezzük.

A.3  10 μg/ml-es néhány komponensű standard ol-
datok 

 Eseti vizsgálathoz szükséges standard keve-
réket az A.2 eljárással készítjük, de a törzsol-

datból a H250 fecskendővel 100 μl-t mérünk be 
egy 10 ml-es csavaros tetejű kalibrált centrifu-
gacsőbe (T10).  

A.4 20 μg/ml ≤ 50 komponensű standard oldat ké-
szítése

 A hűtőből kivett egyes törzsoldatokból (A.1) 
szobahőmérsékletű tömegük ellenőrzése 
után 1000 μl-es Hamilton fecskendővel (H1000) 
1ml-t 50ml-es mérőlombikba (V50) mérünk. A 
standardok kimérése után a lombik térfogatát 
Pasteur pipettával jelre állítjuk, összerázzuk 
felcímkézzük, tömegét lemérjük, feljegyezzük. 
A 20 μg/ml koncentrációjú, ún. sub-mixekből 
készítjük a több száz komponensű standard 
oldatot. 

A.5  5 μg/ml 350 komponensű standard oldat készí-
tése

 Az A.4 eljárás szerint készített 7 db sub-mix-
ből H1000 fecskendővel 1000-1000 μl-t 8 ml-es 
kalibrált csavaros tetejű centrifuga csőbe (T8) 
mérünk. Gyenge levegőárammal <1 ml térfo-
gatra koncentráljuk, majd a 7x1000 μl bemé-
rést megismételjük. Az oldat térfogatát Pasteur 
pipettával jelre állítjuk. Az így készített stan-
dard keverék névleges koncentrációja 5 μg/ml. 
Ezt a standardkeveréket három hónapig hasz-
náljuk például a 0,1 mg/kg szintű visszanyerési 
vizsgálatokhoz.

A.6  1 μg/ml: A 10 μg/ml-es oldatból H1000 fecsken-
dővel 1000 μl-t 10 ml-es centrifugacsőben jelig 
töltünk. 

Kalibrációs sorok készítése oldószerváltással 1 μg/ml 
acetonos oldatból

A.7  0,1 μg/ml: H250 fecskendővel 200 μl-t 10 ml-es 
centrifugacsőbe viszünk, gyenge levegőáram-
mal lefújjuk, vagy hagyjuk elpárologni, majd 
folyadékkromatográfiás eluenssel 2 ml jelig 
töltjük.

A.8  0,05 μg/ml: H250-es fecskendővel 100 μl-t ve-
szünk ki és A7-hez hasonlóan 2 ml majd folya-
dékkromatográfiás eluenssel váltjuk.

A.9  0,01 μg/ml: 25 ml-es Hamilton fecskendővel  
(H25) 20 μl-t kiveszünk és 2 ml folyadékkroma-
tográfiás eluenssel váltjuk.

A.10  0,005 μg/ml: H25-ös fecskendővel 20 μl-t kive-
szünk és 4 ml folyadékkromatográfiás eluens-
sel váltjuk.

Kalibrációs sorok készítése oldószerváltás nélkül  
10 μg/ml acetonos oldatból
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1. táblázat. A EU-RT-EV17 körvizsgálat összefoglaló eredménye 
Table 1 Summary results of ring test EU-RT-EV17
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Certified conc. mg/L 5.00 5.00 5.04 18.99 18.96 14.95 4.97 15.05 15.03 19.04 19.00

No. Lab 33 31 36 34 25 30 35 32 30 32 33

Accurate 2 1 0 0 0 0 0 0 0 0 0

Rel dif.% Min -74.2 -86.6 -41.5 -43.7 -40.9 -51.5 -59.8 -54.1 -36.1 -32.5 -36.0 

Rel dif. % Max 40.0 164.0 201.6 36.9 129.1 107.4 28.0 73.4 91.0 115.9 117.9 

No≥10% 17 23 18 19 16 18 19 23 19 16 19

Megjegyzések: 
No. Lab: A 36 résztvevő laboratórium közül a jelzett hatóanyagot vizsgálók száma
Accurate: A tesztmintában szereplő komponens koncentrációjával azonos értéket jelentő laborok száma
Rel dif%: a relatív különbség =100x(jelentett koncentráció-tényleges koncentráció)/tényleges koncentráció
No ≥10%: A standard oldatok elfogadható koncentráció eltérését (<10%) [1] meghaladó relatív különbségű eredményt 
jelentő laboratóriumok száma.

Notes:
No. Lab: Number of the 36 participating laboratories analyzing the indicated active ingredient
Accurate: Number of laboratories reporting a value identical to the concentration of the component in the test sample
Rel. dif.%: relative difference =100x(reported concentration-actual concentration)/actual concentration
No. ≥10%: Number of laboratories reporting results with relative differences exceeding the acceptable concentration 
difference (<10%) [1] of standard solutions.

2. táblázat. Különböző koncentrációjú standard oldatok tipikus tárolási ideje  
Table 2 Typical storage times of standard solutions of different concentrations

Koncentráció / Concentration Tárolási idő / Storage time
200-1000 µg/ml 2 év / 2 years
10-200 µg/ml 1 vagy 0,51 év / 1 year or 0.51 year
1-10 µg/ml 6 hónap / 6 months
 <1 µg/ml 1 hét / 1 week
Klórozott szénhidrogének esetében / For chlorinated hydrocarbons
1-10 µg/ml 1 év / 1 year
 <1 µg/ml 3 hónap / 3 months

Megjegyzés:
1: bomlékony komponenst tartalmazó keverékeknél

Note:
1: for mixes containing components prone to decomposition
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A.11  0,1 μg/ml: a 10 μg/ml standard oldatból H25-tel  
20 μl-t kiveszünk és folyadékkromatográfiás 
eluenssel azonnal a 2 ml-es jelig töltjük.

A.12  0,05 μg/ml: a 10 μg/ml standard oldatból H25-tel  
10 μl-t kiveszünk és folyadékkromatográfiás 
eluenssel azonnal a 2 ml-es jelig töltjük.

A.13  0,01 μg/ml: az 1 μg/ml standard oldatból H25-tel  
20 μl-t kiveszünk és folyadékkromatográfiás 
eluenssel azonnal a 2 ml-es jelig töltjük.

A.14  0,005 μg/ml: az 1 μg/ml standard oldatból H25-tel  
10 μl-t kiveszünk és folyadékkromatográfiás  
eluenssel azonnal a 2 ml-es jelig töltjük.

Megjegyzések: 

•	 10-μl-nél kisebb térfogatú oldatot nem ajánlott 
kivenni. Ha más koncentrációkat szeretnénk 
készíteni, a használandó Hamilton fecskendőt 
a kimérendő térfogatnak megfelelően választ-
juk ki. 

•	 Ha oldószerváltás nélkül más koncentrációra 
van szükségünk, akkor ügyelnünk kell arra, 
hogy legfeljebb 50 μl aceton maradjon lefújás 
nélkül a 2 ml térfogatú folyadékkromatográfiás 
eluensben (a folyadékkromatográfiás eluens 
legfeljebb 2,5%-nyi acetont tartalmazzon).

•	 A kalibrációs pontok száma: szűrővizsgálatok-
nál ≥3; mennyiségi konfirmálásnál, validálásnál 
≥5 legyen.

3.2. ’B’ laboratórium

Általános gyakorlat:

Az exszikkátorban aktív szilikagél felett szobahőmér-
sékletűre melegedett analitikai standardot A ± 0,04 
pontosságú mérőlombikokba mérjük, amiket előző-
leg mosunk, acetonnal átöblítünk, szárítószekrény-
ben szárítunk, majd exszikkátorban 2 napig tárolunk. 
A pontosan bemérendő tömeget (±0,01 mg) az anyag 
tisztaságának figyelembe vételével határozzuk meg, 
majd naponta kalibrált analitikai mérlegen bemérjük. 
A méréseknél, szilárd standard esetében, egyszer 
használható műanyag spatulát, folyékony anyag ese-
tében automata pipettát alkalmazunk.

A standardot a megfelelő oldószerrel mérőlombik-
ban feloldjuk (aceton, metanol, hexán stb.), majd 
ultrahangos fürdőbe helyezve biztosítjuk a tökéletes 
oldódást, ezt követően pedig az oldat szintjét pipet-
tával jelre állítjuk. Az elkészített standard oldat azo-
nosítására egy nyomtatványt készítünk, amelyben az 
anyag neve, laboratóriumi azonosító kódja, a bemért 
tömeg, az oldat kód-száma, a komponensek kon-
centrációja, az alkalmazott oldószer, készítési-lejárati 
dátum, valamint az oldat készítőjének a neve szere-
pel. Az oldatot teflon bélésű csavaros tetejű barna 
üvegben tároljuk. A standard oldatra vonatkozó infor-
mációkkal ellátott címkét helyezünk rá, és megmér-
jük a teljes tömegét, amit a standard nyilvántartásba 
bejegyzünk. A referencia standardokat mélyhűtőben 
<-20οC hőmérsékleten, a standard oldatokat ≤ 7οC 
hőfokon hűtőszekrényben tároljuk.

A 2 mg/ml koncentrációjú törzsoldatokat a legtöbb 
esetben acetonnal készítjük el (az ismert standardok 
oldhatóságát figyelembe véve), ezzel elkerülve az 
oldószerváltásokat. Esetenként a megfelelő mennyi-
ségű belső standard mennyiségét is hozzákeverjük, 
illetve a hangyasavas acetonitril helyett „mátrix mat-
ch-es” kalibráció esetén előre elkészített vak mátrix 
oldatot használunk. 

A fecskendőket használat után 10-15 alkalommal 
átmossuk acetonnal, majd kiszárítjuk az ismételt fel-
használáshoz.

B.1  2 mg/ml koncentrációjú törzsoldat

 Vegyünk példának egy 99,8% tisztaságú ana-
litikai szilárd standardot, amelyből 50,10 mg-t 
mérünk be egy 25 ml-es mérőlombikba (V25B), 
acetonnal felöntjük, majd ultrahangos kádban 
teljesen feloldjuk. Ezután az elkészített oldatot 
a lombikban jelre állítjuk. 

B.2 20 μg/ml koncentrációjú ≤ 50 komponensű 
standard oldat

 A B.1 pont szerint elkészített törzsoldatokat a 
hűtőből elővesszük, 2 órára aktív szilikagél fe-
lett exszikkátorban szobahőmérsékletűre me-
legítjük. H100 fecskendővel kiveszünk 100 μl-t, 
amit egy előre erre a célra elmosott 10 ml-es 
mérőlombikba (±0,04  pontosságú, V10B ) fecs-
kendezünk, amibe előzőleg 1 ml acetont töl-

tünk. Minden törzsoldatból a koncentrációjának 
megfelelő térfogatot mérünk a lombikba, majd a 
lombik tartalmát vortexelve homogenizáljuk és 
pipettával jelre állítjuk. Az elkészített standard 
keveréket sötét üvegben mélyhűtőben ≤-20οC 
hőmérsékleten tároljuk és fél évig használjuk fel.

B.3  1 μg/ml koncentrációjú több száz komponensű 
standard oldat

 A B.2 eljárás szerint készített 20 μg/ml olda-
tokat exszikkátorban szobahőmérsékletűre 
melegítjük. 500-500 μl-t H500 fecskendővel 
V10B mérőlombikba mérünk, homogenizáljuk, 
acetonnal jelre töltjük és felcímkézett barna 
üvegben mélyhűtőben maximum 3 hónapig 
tartva használjuk fel.

Kalibrációs sorok készítése standard keverékekkel

Kiindulásnak az 1 μg/ml acetonos mixet használjuk:

B.4  0,001 μg/ml: H10fecskendővel kiveszünk 5 μl-t 
és 5ml hangyasavas acetonitrillel csavaros ka-
librált kémcsőben (T5B) 5ml-es jelre töltünk. 

B.5  0,002 μg/ml: H10fecskendővel kiveszünk 10 μl-t 
és hangyasavas acetonitrillel T5B kémcsőben 5 ml 
jelre töltünk.

B.6  0,005 μg/ml: H10 fecskendővel kiveszünk 10 μl-t 
és hangyasavas acetonitrillel T2B-ben 2 ml-es 
jelre töltünk.

B.7  0,01 μg/ml: H10fecskendővel kiveszünk 10 μl-t 
és hangyasavas acetonitrillel T2B-ben 1 ml-es 
jelre töltünk.

B.8  0,1 μg/ml: H100fecskendővel kiveszünk 100 μl-t 
és hangyasavas acetonitrillel, T2B-ben 1 ml-es 
jelre töltünk.

4. A standard oldatok készítéséhez alkalmazott 
kalibrált eszközök névleges pontossága

A laboratóriumok a standard oldatok készítéséhez 
kalibrált üvegedényeket és 0.01 mg pontosságú ana-
litikai mérlegeket használnak. Az alkalmazott eszkö-
zök jellemző paramétereit a 3. 4. és 5. táblázatok 
tartalmazzák.

Analitikai standardok esetében a tényleges ható-
anyagtartalom a megadott intervallumon belül bárme-
lyik értéket felveheti. Ennek megfelelően egyenletes 
valószínűségű (rectangular) eloszlást tételeztünk fel, 
és a megadott tisztasági intervallumból a szórást gyök 
3-as osztással számítjuk [4]. Ha az analitikai standard 
specifikációja szerint a tisztasága 99,8±0,5%, akkor a 
mérési eredmény bizonytalanságának a számításához 
a szórás (s) 1 mg standard bemérésre vonatkoztatva: 

s=1*0,98*0,005/√3=2,829E-3 mg, ami 2,829E-3 rela-
tív szórásnak (CV) felel meg.

 
A táblázatokban és a szövegben az ’E’ a 10-es 
alapú hatványra utal: pl. a 2,829E-3 = 2,829x10-3 

A korábbi tapasztalatok alapján a kalibrált üvegesz-
közök specifikált tűréshatárát, háromszögű eloszlást 
feltételezve, gyök 6-tal osztva kapjuk meg a szórást. 
A CV-t pedig a névleges térfogat figyelembevételével 
számítjuk [4].

A mérlegek reprodukálhatóságát, ami a felbontás és 
a linearitás kombinációjából adódik, a gyártó által 
megadott adatok felhasználásával a szórást, normál 
eloszlást feltételezve 1,96-os osztással, a relatív bi-
zonytalanságot pedig a bemért mennyiség figyelem-
bevételével számítottuk. Például, ha a reprodukál-
hatóság ±0,04 mg, akkor 25 mg standard beméré-
sének relatív bizonytalansága (CV) 8,16E-4. A relatív 
bizonytalanságot ismételhetőségi és laboratóriumon 
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3. táblázat. Az analitikai mérlegek jellemző paraméterei és a mérés bizonytalansága 
Table 3 Characteristic parameters of analytical balances and the uncertainty of the measurement

Típus 
Type

Mérés-tartomány 
Measurement range

Felbontás 
Resolution

Reprodukálhatóság 
Reproducibility

Linearitás 
Linearity

AX205DR 81/220 g 0,01/0,1 mg <60 g: 0,04 mg ±0,08 mg1

XS205DU 81/220 g 0,01/0,1 mg 0,02/0,05 mg ±0,02 mg

1500 mg-os tartományon belül.
1In the 500 mg range.

A kép illusztráció / Picture is for illustration only 
Fotó/Photo: Shutterstock



1404 Élelmiszervizsgálati közlemények – 2017. LXIII. évf. 1. szám

T
U

D
O

M
Á

N
Y

belüli reprodukálhatósági körülmények között vég-
rehajtott mérések esetén a nemzetközi gyakorlatnak 
megfelelően, rendre, CVr és CVR jelöljük.  

A 4. táblázatban feltüntettük a gyártó pontossági 
specifikációjából számított relatív bizonytalanságot a 
bemért térfogatra vonatkozóan (CVRT), a reprodukál-
hatósági mérések eredményéből számolt relatív bi-
zonytalanságot (CVExp), ami tartalmazza a jelre töltés 
bizonytalanságát is (CVfill). A CVfill-t a CVRT és CVExp 
értékekből számítottuk:

5. Az analitikai standard oldatok készítésének 
reprodukálhatósága

A bemérések pontosságát a felhasznált eszközök 
gyártási pontossága, amit a specifikált tolerancia  
(4. táblázat) valamint a bemérést végző analitikus 
gyakorlata, illetve személyi adottságai (látás, kéz-
ügyesség, koncentráló képesség) határozzák meg. 

Az ismételhetőségi és reprodukálhatósági vizsgála-
tokat  azok a munkatársak végezték, akik a standar-
dokat rendszeresen készítik. A mérések a 2. táblá-
zatban feltüntetett típusú, naponta kalibrált Mettler 
mérlegekkel 0,01 mg pontossággal történtek. Az is-
mételhetőség meghatározása azonos eszköz 10-szer 
ismételt használatával történt.  A méréseket 24-25οC 
hőmérsékleten végeztük.

5.1. Ismételhetőség meghatározása

Tömegmérés:

A mérleget a mérés előtt nulláztuk, a mérendő tisz-
ta száraz edényt a mérlegre helyeztük, és 5 tizedes 
pontossággal feljegyeztük a tömegét. Az edényt 
minden mérés után levettük a mérlegről, a mérleget 
nullázzuk, majd az edényt fogóval visszahelyeztük a 
mérleg serpenyőjére és tömegét ismételten megmér-
tük. Az eljárást 10-szer egymás után megismételtük 
és feljegyezzük a mérlegszoba hőmérsékletét.

Térfogatmérés:

A tesztelendő tiszta és exszikkátorban szárított eszköz 
nettó súlyát megmértük, majd desztillált vízzel Pasteur 
pipetta segítségével pontosan jelig töltöttük, az edény 
tömegét ismételten megmértük, a mérési eredménye-
ket Excel munkafüzetben rögzítettük. A bemért víz tö-
megét a súlykülönbségekből számítottuk.

A bemért víz egy részét pipettával kivettük ügyelve 
arra. hogy a mérőlombik vagy a tesztcső fala ne le-
gyen vizes, majd az edényt ismételten jelig töltöttük 
és megmértük a tömegét.

5.2. Reprodukálhatóság (CVR) meghatározása 

A térfogatmérés reprodukálhatóságának meghatáro-
zására a laboratórium kalibrált mérőlombikjai, osztott 
centrifugacsövei vagy kémcsövei közül 10-10 darabot 
24-25οC hőmérsékletű desztillált vízzel jelig töltöttünk, 
és a bemért víz mennyiségét 0,01 mg pontossággal 
megmértük. A felhasznált térfogatmérő eszközök tény-
leges átlagos térfogatát a 10 ismétlésben a jelre töltésre 
felhasznált desztillált víz átlagos tömegéből és sűrű-
ségéből számítottuk. Az átlagosnak tekintett 24,5οC 
hőmérsékletű desztillált víz sűrűségét 0.9971749 g/ml 
értékkel számítottuk [5].

Az elkövetett hiba gyakorlatilag jelentéktelen, mivel 
a desztillált víz sűrűsége 24°C és 25°C-on, rendre, 
0,9972994 g/ml és 0,9970480 g/ml. A 25 ml-es mérő-
lombik jelre töltésekor kapott átlagos tömegből szá-
mított térfogat 24,89410 ml illetve 24,88844 ml, ami 
0,025%-os különbséget jelent. 

Az eredményeket a 6. táblázatban foglaltuk össze. 
A táblázatban az egyes eszközöket a standard olda-
tok készítésénél feltüntetett kóddal jelöltük. Tekintve, 
hogy a munkánk eredményeként számoljuk az elké-
szült standard oldatok komponenseinek névleges 
koncentrációjának a kombinált bizonytalanságát, 
valamint a súlymérésen alapuló koncentrációkat, a 
táblázatban a számítások elvégzéséhez szükséges 
adatokat összesítettük. A számításokhoz felhasznált 
mérési sorozatokat a 6. táblázatban * jelzi.

6. Az elkészített analitikai standard oldatok pon-
tossága és a névleges koncentrációjuk bizonyta-
lansága 

Az alábbiakban az ismert tisztaságú standard bemért 
mennyiségét milligrammban, a térfogatokat milliliter-
ben adjuk meg. Az egyszerűség kedvéért a számí-
tásban 100%-os tisztaságot tételezünk fel, mert a 
standard bemérésénél a százalékos tisztaságot egy-
szerűen figyelembe lehet venni. Ha például a bemé-
rendő analitikai standard 98% tisztaságú, akkor a 25 
mg névleges tömeg helyett ~25,51 g-ot mérünk be. 

 
Megjegyezzük, hogy nem szükséges a célzott 
tömeget pontosan (0,00001g) bemérni, mert az 
nagy időveszteséggel, anyagveszteséggel és a 
tiszta standard esetleges szennyeződésével jár-
hat, ugyanis az elkészített standard oldatok név-
leges koncentrációját a ténylegesen pontosan 
bemért (±0,00001g) tömeg figyelembevételével 
egyszerűen számítani lehet.

Az elkészített standard oldatok súlymérésen alapuló 
koncentrációjának minimum, átlagos és maximális 
értékét, a legnagyobb bizonytalanságot eredménye-
ző, 10 ismételt mérés megfelelő adataiból számí-
tottuk. Az eredményeket a 7. táblázatban foglaltuk 
össze. A számítás menetét az ’A’ laboratóriumban 
alkalmazott módszerek alapján mutatjuk be. 
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5. táblázat. Az analitikai standardokból és a bemérésükből származó bizonytalanság  
Table 5 Coefficient of variation due to analytical standards and their measurements

Analitikai standard tisztasága1 / Purity of analytical standard1 Specifikáció 
Specification CVr

P±0.2% P=1±0.002 1.132E-3
P±0.5% P=1±0.005 2.829E-3
Tömeg mérés bizonytalansága / Coefficient of variation of mass measurement
AX205DR 25 mg bemérésekor / AX205DR, when measuring 25 mg ±0.04 mg 8.16E-4
XS205DU 50 mg bemérésekor / XS205DU, when measuring 50 mg ±0.05 mg 5.10E-4

1: gyártó specifikációjától függően a standard tisztasága ±0,2% vagy ±0,5% tűréshatáron belül van 
1: Depending on the specification of the manufacturer, the tolerance limits for standard purity are ±0.2% or ±0.5%.

4. táblázat. A térfogatmérő eszközök specifikált toleranciája és a nominális térfogat bizonytalansága 
Table 4 Specified tolerance of volume measuring equipment and the coefficient of variation of the nominal volume

Eszközök1 

Equipment1
Rövid jel 
Abbreviation T CVRT

5 CVRExp CVRfill

Mérőlombikok / Volumetric flasks

25 mlA V25 ±0.03 ml 4.899E-4 7.32E-3 7.30E-3

50 mlA V50 ±0.05 ml 4.082E-4 8.61E-4 7.59E-4

10 ml2 V10B ±0.04 ml 1.633E-3 2.87E-3 2.37E-3

25 ml2 V25B ±0.04 ml 6.532E-4 NA

Centrifugacsövek/kémcsövek / Centrifuge tubes/test tubes 

2 ml3 T2 ±0.002 ml 4.082E-4 1.68E-2 1.68E-2

2 ml2 T2B ±0.04 ml 8.16E-3 1.61E-2 1.39E-2

1 ml2 T2B ±0.04 ml 1.63E-2 3.02E-2 2.54E-2

5 ml2 T5B ±0.04 ml 3.27E-3 3.00E-3 CVRExp<CVRT

8 ml2 T8 ±0.008 ml 4.182E-4 2.40E-3 2.36E-3

Hamilton fecskendők4 / Hamilton syringes4

10 μl H10 ± 1E-4 μl 4.08E-3 1.16E-2 1.16E-2

5 μl H10 ± 0.5E-4 μl 4.08E-3 1.13E-2 1.05E-2

10 μl H25 ± 1E-4 μl 4.08E-3 7.31E-3 6.06E-3

20 μl H25 ± 2E-4 μl 4.08E-3 7.07E-3 5.77E-3

100 μl H100 ± 1.0E-2 μl 4.08E-3 3.14E-3 CVRExp<CVRT

200 μl H250 ± 2.0E-4 μl 4.08E-3 4.39E-3 1.61E-3

500 μl H500 ± 5.0E-2 μl 4.08E-3 3.10E-3 CVRExp<CVRT

250 μl H500 ± 2.5E-2 μl 4.08E-3 2.71E-3 CVRExp<CVRT

100 μl H500 ± 1.0E-2 μl 4.08E-3 5.45E-3 3.61E-3

1000 μl H1000 ± 0.01 μl 4.08E-3 1.64E-3 CVRExp<CVRT

A: grade: ISO szabványnak megfelelő intervallum / A: class A, range according to the ISO standard
Rövid jel: az eszköz jelölése a szövegben / Abbreviation: abbreviation for the equipment in the text
T: a gyártó által specifikált pontossági intervallum / T: accuracy range specified by the manufacturer
CVRT: A „T” értéknek megfelelő relatív bizonytalanság jelre töltés esetén / CVRT: coefficient of variation corresponding to 
the value „T” when filling to the mark
CVRexp: a 10 ismételt reprodukálhatósági mérés relatív bizonytalansága / CVRexp: coefficient of variation of 10 repeated 
reproducibility measurements
CVRfill: a jelre töltés bizonytalansága / CVRfill: coefficient of variation of filling to the mark
1: A bemért térfogatra vonatkozó adatok / 1: Data for the volume measured.
2: A Laborex eszközök garantált pontossága ±0.04 ml / 2: The guaranteed accuracy of Laborex equipment is ±0.04 ml.
3: 0.1% pontosságú pipettoral egyedileg kalibrálva / 3: Individually calibrated using a pipettor of 0.1% accuracy.
4: Hamilton fecskendők: gyártó által garantált pontosság ±1% / 4: Hamilton syringes: accuracy guaranteed by the manu-
facturer is ±1%.
5: A kimért térfogatra vonatkozik  / 5: It refers to the measured volume
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6. táblázat. A standard oldatok készítésekor alkalmazott műveletek ismételhetősége  
és reprodukálhatósága tömegmérés alapján. 

Table 6. Repeatabilities and reproducibilities of the operations used when preparing standard solutions,  
based on mass measurements.

Eszköz 
Equipment

Mért tárgy 
Object 
measured

Mért tömeg [g] / Measured mass [g] Ismételhetőség 
Repeatability 

CVr

Reprodukálhatóság 
Reproducibility 

CVR
Min Átlag 

Average Max

Tömegmérés / Mass measurement

AX205DR 0.025 g1 0.02485 0.02504 0.02514 3.913E-03

V25  
(üres) / (empty) 22.88572 22.85577 22.88585 1.808E-6

T10A  
(üres) / (empty) 23.17721 23.17744 23.17765 7.616E-6

XS205DU ~50 mg1 0.04992 0.05000 0.05016 2.5451E-2

V25B 21.87202 21.872023 21.87203 1.0097E-8

T10B 5.26156 5.26157 5.26158 1.49378E-7

Térfogatmérés ’A’ laboratórium / Volume measurement, laboratory ’A’

H1000 1000 μla 1.00896 1.011305 1.01359 1.3289E-3

1000 μla* 1.00616 1.009013 1.001109 1.6403E-3

1000 μla1 1.00633 1.00883 1.01734 1.9211E-3

H500* 250 μla 0.25132 0.252146 0.25347 2.7128E-3

H250* 100 μla 0.10289 0.103559 0.10448 5.4498E-3

H250 100 μl 0.10065 0.101048 0.10194 3.5966E-3

H250* 200 μl 0.20071 0.201655 0.20373 4.3870E-3

H25* 10 μl 0.00981 0.010703 0.01388 1.0675E-1

H25 10 μl 0.00967 0.009771 0.00992 7.3080E-3

H25 20 μl 0.20071 0.201655 0.20373 4.387E-3

H25* 20 μl 0.01956 0.019733 0.02003 7.0667E-3

V25*
25 μl jelreb  
to the markb 24.86175 24.96213 25.47811 7.320E-3

V50*
50 μl jelreb 

to the markb 49.73000 49.78170 49.84881 8.6148E-4

T10

10 μl jelreb 

to the markb 9.90038 9.94585 9.98136 2.346E-3

T10*
2 μl jelreb 

to the markb 1.93346 1.98738 2.05567 1.684E-2

T10

2 μl jelreb 

to the markb 1.96405 1.99446 2.05103 1.316E-2

T10*
4 μl jelreb 

to the markb 3.94755 3.98235 4.05248 7.549E-3

T8*
8 μl jelreb 

to the markb 7.94166 7.96199 7.98609 2.398E-3

Térfogatmérés ’B’ laboratórium / Volume measurement, laboratory ’B’

V25B* 25 μl jelrec 

to the markc 24.91319 24.91322 24.91324 2.4078E-8 6.532E-4d

V10B* 10 μl jelreb 

to the markb 9.9319 9.9772 10.01874 2.8745E-3

V10B

10 μl jelreb 

to the markb 9.6691 9.8635 10.0101 1.2795E-2

Eszköz 
Equipment

Mért tárgy 
Object 
measured

Mért tömeg [g] / Measured mass [g] Ismételhetőség 
Repeatability 

CVr

Reprodukálhatóság 
Reproducibility 

CVR
Min Átlag 

Average Max

H100* 100 μl 0.09954 0.09998 0.1006 3.1393E-3

H500* 500 μl 0.49632 0.49960 0.501 3.0980E-3

H10* 5 μl 0.00482 0.004955 0.00502 1.1347E-2

H10* 10 μl 9.890E-3 9.952E-3 1.001E-2 3.9857E-3

H10 10 μl 9.89E-3 9.967E-3 0.01001 3.2785E-3

T10B* 10 μl jelrec 

to the markc 10.03616 10.03622 10.03629 4.2586E-7 1.633E-3d

T5B

5 μl jelreb 

to the markb 4.9608 4.98735 5.00244 2.56057E-3

T5B* 5 μl jelreb 

to the markb 4.9542 4.9752 5.00245 3.0E-3

T2B* 2 μl jelreb 

to the markb 1.9914 2.0337 2.09787 1.6087E-2

T2B* 1 μl jelreb 

to the markb 0.9824 1.0180 1.0898 3.0173E-2

Magyarázat:
1: 25 mg konyhasó bemérése „ahogy sikerül” nem törekedve az egészen pontos bemérésre
a: 10-szeres ismétléssel
a1: 70-szeres ismétléssel 7-szer 10 db centrifugacsőbe
b: 10 különböző lombikba, centrifugacsőbe desztillált víz bemérése jelre töltéssel
c: 1 db térfogatmérő eszköz 10-szer jelre töltése
d: A 25 ml es lombik ±0,04 ml specifikációjából (4. táblázat) és az egy lombik ismételt jelre töltésének relatív bizonyta-
lanságából (CVr) számítva (a közelítés megengedhető, mert a CVr közel két nagyságrenddel kisebb, mint a mérőlombik 
specifikációjából számolt bizonytalanság)
Note:
1: weighing 25 mg of table salt „as well as can be”, not striving for very accurate weighing
a: 10 repetitions
a1: 70 repetitions, 7 times in 10 centrifuge tubes
b: weighing of distilled water into 10 different flasks or centrifuge tubes, with filling to the mark
c: filling 1 volume measurement equipment to the mark 10 times
d: calculated from the ±0.04 ml specification of the 25 ml flask (Table 4) and from the coefficient of variation (Cvr) of the 
repeated filling to the mark of the same flask (this approximation is permissible, because CVr is nearly two orders of mag-
nitude smaller than the uncertainty calculated from the specification of the volumetric flask)

A kép illusztráció / Picture is for illustration only 
Fotó/Photo: Tolokán Adrienn
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6.1. Az ’A’ laboratórium standard készítési mód-
szere

Az alkalmazott eljárásokat a 2.1. pontban ismertet-
tük, ahol feltüntettük a bemérésekhez alkalmazott 
eszközöket jelölő szimbólumokat. 

A1: 1 mg/ml törzsoldat:   

A törzsoldat relatív bizonytalansága CVA1:

 

Ahol, m= az ismert tisztaságú standard bemért meny-
nyisége milligrammban; p= a standard tisztasága tö-
meghányadban kifejezve; V25 a 25 ml-es mérőlombi-
kot jelöli. A 25 mg bemérésének relatív bizonytalan-
sága CVw25= 8,163E-4; a standard tisztaságának rela-
tív bizonytalansága 25 mg bemérés esetén 2,829E-3; 
a 25 ml-es mérőlombik jelig töltése CVV25=7,32E-3

CVA1=(0,00081632 + 0,0028292  + 0,007322)½ 
=0,00789=0,789%

Tényleges (min-max) koncentráció: 1,004372 mg/ml 
(0,9840-1,00842 mg/ml).

A2: 10 μg/ml hígítás:

 
 

 
 

A3: 10 μg/ml hígítás:

 
 

A4: 20 μg/ml sub-mix:

 
 

A számított koncentráció egy-egy komponensre vo-
natkozik, és a beméréstől függően változik. A CVA4 

minden komponensre vonatkozik.

A5: 5 μg/ml 350 komponensű egyesített mix:

 

Az 1000 μl bemérés szórását a 7x10-szer megismé-
telt mérés átlagos varianciájának a négyzetgyökéből 
számítottuk: SDave=2,0021E-3. Tekintve, hogy egy 

A4-es sub-mixből 2x1 ml-t mértünk be, a CV érté-
két, 1 ml standard oldatra vonatkoztatva, a számított 
szórásból 2-vel osztva kapjuk: CV2´1ml=1,4157E-3

6.1.1. Kalibrációs sorok készítése oldószerváltás-
sal

A bepárlásból adódó bizonytalanságot a bemért kis 
tömegek aránytalanul nagy mérési bizonytalansága 
miatt nem vettük figyelembe. A pontos eredmény ér-
dekében a lefúvatást csak igen gyenge levegőáram-
mal szabad elvégezni. 

A6: 1 μg/ml hígítás:

  

A7: 0,1μg/ml:

A8: 0,05 μg/ml:

A9: 0,01 μg/ml:

A10: 0,005 μg/ml:

6.1.2. Kalibrációs sorok készítése oldószer váltás 
nélkül

A11: 0,1 μg/ml:

A12: 0,05 μg/ml:

A13: 0,01 μg/ml:

A14: 0,005 μg/ml:

A14 standard oldat koncentráció számítása részle-
teiben

6.2. ’B’ laboratórium analitikai standard készítési 
eljárásai

Az alkalmazott eljárásokat a 2.2 pontban ismertet-
tük. A standard oldatok tényleges koncentrációjának, 
valamint annak relatív bizonytalanságának számítá-
sa az 5.1. pontban ismertetett eljárással történt. Az 
analitikai standard tisztaságának bizonytalansága az 
’A’ laboratóriumnál alkalmazottal azonosan CVp = 
2,829E-3. Az 50 mg bemérésének relatív bizonyta-
lansága (5. táblázat) 5,10E-4. 

B1: 2 mg/ml törzsoldat  

CVB1:                         

B2: 20 μg/ml 

B3: 1 μg/ml 

B4: 0,001 μg/ml 

B5: 0,002 μg/ml 

B6: 0,005 μg/ml 

B7: 0,01 μg/ml 

B8: 0,1 μg/ml 

B6 0,005 μg/ml:           

7. Az eredmények értékelése

A mérésekhez alkalmazott eszközök alkalmazásakor 
a specifikációjukból számított relatív bizonytalansá-
gokat a 3. és 4. táblázatokban tüntettük fel. 

A 10 ismétlésben súlymérésen alapuló reprodukálha-
tósági vizsgálatok eredményét a 7. táblázatban fog-
laltuk össze. A minimális és maximális koncentráció 
számítása:

   illetve   

képletekkel történt. Ahol az mmin és mmax illetve Vmin és 
Vmax  a 10 ismétlés során mért minimális és maximális 
tömeget illetve a desztillált víz sűrűségével számított 
[mxρ] térfogatot jelöli.

A célzott koncentráció bizonytalanságát az alkalma-
zott eszközök reprodukálhatósági mérési eredmé-
nyeiből számított CVR értékekkel számítottuk az 6.1. 
szakaszban közölt képletek alapján.

A Cmax és Cmin valamint a célzott névleges koncentrá-
ció, C0 , relatív különbségének [Di] számítását:

 
  illetve   

az átlagos koncentráció és a célzott koncentráció re-
latív különbségének számítását

képletek alapján végeztük, ahol ’i’ a különböző névle-
ges koncentrációkat jelöli.

Az átlagos mért koncentrációk és a célzott koncent-
rációk relatív különbsége ( % ) az A laboratórium-
ban általában negatív eltérést mutatott ≈<10%. A 
B laboratóriumban az eltérés pozitív irányú (<4,1%) 
volt. Az eredmények megbízhatósága szempontjá-
ból fontosabb információt ad a 10 ismételt mérés-
ből kapott legkisebb és legmagasabb koncentráci-
ók és a névleges koncentrációk relatív különbsége  
( ), amely az alacsony koncentrációjú kalibrációra 
használt oldatok esetén mindkét laboratóriumban kis 
mértékben meghaladta a 10%-ot. Ekkora eltérés a 
standard oldatok pontosságában nem fogadható el, 
és indokolttá teszi a standard oldatok készítését tö-
megmérés alapján, mivel az ilyen esetben az elkészí-
tett oldat koncentrációja sokkal pontosabban ismert. 

A méréssel készített standard oldatok relatív bizony-
talansága az alacsony koncentrációjú standard olda-
toknál tipikusan 2-3% körül alakult, ami elsődlege-
sen a jelre töltés bizonytalanságából (CVRfill) adódik 
(4. táblázat).  A 2-3% relatív bizonytalanság határe-
setnek tekinthető, ugyanis a lineáris regresszió, amit 
a kalibrációs egyenesek számításánál a szoftverek 
alkalmaznak, akkor ad helyes eredményt, ha a kalib-
ráló oldatok bizonytalansága elhanyagolható (<0,3) a 
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kapott jelek relatív ismételhetőségéhez viszonyítva. 
Összehasonlításul, rutin alkalmazási körülmények 
között az ’A’ laboratórium LC/MS-MS méréseinek a 
vizsgálatsorozat (batch) elején és végén mért jelekből 
számolva egy 10 napos intervallumban az átlagos jel 
reprodukálhatóság 1,8% volt.   

Az egyes lépések varianciájának százalékos hozzájá-
rulást az elkészített oldat bizonytalanságához az A.14 
(0,005 μg/ml) és a B.6 (0,005 μg/ml) kalibráló oldatok 
példáján az 1 és 2. ábrák szemléltetik.

Az A.14 és B.6 standard oldat készítési eljárás teljes 
varianciája 4,34E-4 és 6,96E-5. 

Az 1. ábra mutatja, hogy az A.14 standard oldat ké-
szítés utolsó lépésében a 10 ml-es osztott centrifu-
gacső 2 ml jelre töltése a legbizonytalanabb lépés 
és közel 64%-kal járul hozzá a standard oldat teljes 
bizonytalanságához. E lépés nagyobb pontosságot 

biztosító eszköz alkalmazásával javíthatja a kombi-
nált bizonytalanságot.

A B6-os kalibráló oldat lépéseinek a hozzájárulása a 
kombinált bizonytalansághoz egyenletesebb. Vala-
mivel jobb eredmény a 10ml oldat kimérése ismétel-
hetőségének a javításával érhető el.

A mérőeszközök térfogatának specifikációjából adódó 
bizonytalansági értékek közelítőleg fele vagy kisebb 
volt a jelre töltés bizonytalanság értékeinek, s ennek 
megfelelően csak kis mértékben járultak hozzá az el-
készített standard koncentrációjának a bizonytalan-
ságához. Néhány esetben azonban a CVRT nagyobb 
volt, mint a CVExp, következésképpen az eszköz ka-
librációjának a pontatlansága a bizonytalanság fő 
forrása.  Ha a standard oldatok készítése tömegmé-
rés alapján történik, akkor ez a bizonytalansági forrás 
kiküszöbölődik. 

1. ábra. Az A14 standard oldat lépéseinek a hozzájárulása a 0,005 μg/ml koncentráció bizonytalanságához   
Figure 1 Contributions of the preparation steps of standard solution  

A14 to the uncertainty of the concentration of 0.005 µg/ml

2. ábra. A B6 standard oldat lépéseinek a hozzájárulása a 0,005 μg/ml koncentráció bizonytalanságához 
Figure 2 Contributions of the preparation steps of standard solution  

B6 to the uncertainty of the concentration of 0.005 µg/ml
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7. táblázat. A célzott és tényleges standard koncentrációk 10 ismételt mérés alapján1 

Table 7. Target and actual standard concentrations based on 10 repeat measurements1

Standard kód 
Standard code

C0 
[mg/ml CVR

Tényleges koncentráció [mg/ml] 
Actual concentration [mg/ml]

 %  min%  max%Cmin Átlag Cmax

A1 1 0.0079 0.9840 1.0044 1.0084 -0.44 -1.60 0.84

A2 0.01 0.0111 0.0097 0.0101 0.0103 -1.45 -2.93 2.81

A3 0.01 0.0099 0.0101 0.0104 0.0106 -4.28 1.44 6.42

A4 0.02 0.0081 0.0199 0.0204 0.0206 -1.77 -0.69 2.77

A5 0.005 0.0086 0.0050 0.0052 0.0053 -3.16 0.11 5.32

A6 0.001 0.0103 0.0010 0.0011 0.0011 -5.80 2.25 7.61

A7 1E-4 0.0202 9.98E-5 1.07E-4 1.13E-4 -7.35 -0.16 13.4

A8 5E-5 0.0204 5.12E-5 5.51E-5 5.82E-5 -10.26 2.36 16.3

A9 1E-6 0.0209 9.73E-6 1.05E-5 1.11E-5 -5.05 -2.71 11.5

A10 5E-6 0.0146 4.94E-6 5.24E-6 5.46E-6 -4.85 -1.29 9.20

A11 1E-4 0.0206 9.24-5 1.00E-4 1.07E-4 -0.73 -7.64 6.51

A12 5E-5 0.0214 4.57E-5 4.99E-5 5.27E-5 0.24 -8.68 5.50

A13 1E-5 0.0209 9.73E-6 1.05E-5 1.11E-5 -5.05 -2.71 11.5

A14 5E-6 0.0210 4.81E-6 5.20E-6 5.52E-6 -4.03 -3.80 10.4

B1 2 0.0029 2.0013 2.0013 2.0013 -0.06 0.06 0.06

B2 0.02 0.0052 0.0199 0.0199 0.0203 0.32 -0.58 1.36

B3 0.001 0.0067 9.85E-4 9.98E-4 1.02E-3 0.17 -1.50 2.25

B4 1E-6 0.0135 9.49E-7 9.94E-7 1.03E-6 0.57 -5.09 3.61

B5 2E-6 0.0137 1.89E-6 1.99E-6 2.06E-5 4.13 -2.63 3.30

B6 5E-6 0.0209 4.50E-6 4.87E-6 5.12E-5 2.51 -7.13 2.80

B7 1E-5 0.0330 8.67E-6 9.73E-6 1.04E-4 2.66 -10.6 4.19

B8 1E-4 0.0310 9.00E-5 9.80E-5 1.05E-4 1.95 -10.0 4.71

1A táblázat áttekinthetősége érdekében a kerekített értékek kerültek feltüntetésre, de a számítások az eredeti értékekkel 
történtek. 
1For easier overview of the table, rounded values are shown, but calculations were performed using the original values.
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A referencia anyagok tisztaságának bizonytalansága 
csak a törzsoldat koncentrációjának a bizonytalan-
ságához járul hozzá. A 0,01 mg pontosságú mérés 
bizonytalansága nagyságrenddel alacsonyabb, mint 
a beméréshez használt mérőlombikoké, ezért a több 
lépcsőben készített hígítások pontosságát és bizony-
talanságát gyakorlatilag nem befolyásolja.

 
Hangsúlyoznunk kell, hogy 0,1 mg pontosságú 
mérleg a standard oldatok 2. fejezetben ismer-
tetett készítéséhez nem használható. 

 
8. Javaslatok

Eredményeink egyértelműen bizonyítják, hogy a 
standard oldatokat sokkal pontosabban lehet 0,01 
mg pontosságú tömegméréssel elkészíteni az utolsó 
lépésig, ahol az addig g/g-ban kifejezett koncentrá-
ciókat g/ml egységben kell kifejezni, mivel a kroma-
tográfiás rendszerekbe a standard oldatok és minták 
ml-nyi mennyiségét injektáljuk. 

Pontosabb mérleg használata indokolatlan, mert a 
0,01 mg pontosságú mérések gyakorlatilag nem be-
folyásolják az elkészített standard oldatok pontossá-
gát és a névleges koncentráció bizonytalanságát.

A standard oldatokat lehetőleg minél kevesebb lépés-
ben kell elkészíteni és a végső térfogatot ’A’ kategóriá-
jú, vagy egyedileg kalibrált mérőlombikban állítsuk be.  

A leggondosabb munka mellett is előfordulhatnak 
mérési hibák, amelyek ismeretlen mértékben mó-
dosítják a standard oldat tényleges koncentrációját. 
Az esetleges mérési hiba hatásának kiküszöbölésére 
célszerű a törzsoldatot és a további hígításokra hasz-
nált közbülső standard oldatot (pl. A6, B3) egymástól 
független beméréssel 2 párhuzamosban elkészíteni. 
Ha a belőlük készített 0,002 μg/ml vagy 0,005 μg/ml 
oldat detektált jelének különbsége kisebb, mint a la-
boratórium minőségbiztosítási kézikönyvében megha-
tározott érték (pl. 5%), akkor a két oldatot egyesítjük, 
és az átlagos névleges koncentrációjával számolva 
használjuk a további hígítások elkészítéséhez. Ha a 
különbség nagyobb, akkor szükséges egy harmadik 
oldat elkészítése. A három eredményből a két kisebb 
eltérést mutatót egyesítjük és az így kapott oldatokat 
használjuk a további mérésekhez. 

A fentiek alapján készített új standard oldatokat le-
het felhasználni a korábban készített oldatok kompo-
nensei stabilitásának az ellenőrzésére. A DG SANTE 
előírásának megfelelően a régi standard akkor hasz-
nálható, ha az új és a régi oldat koncentrációjának 
eltérése <10%. 
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ducibilities are presented, as well as the effects of the 
equipment used during the preparation of solutions 
and multi-component standard mixes on the accu-
racies of the concentrations of the components in 
the solutions prepared and on the uncertainty of the 
nominal concentration. The statistical method that 
can be used for the determination of the difference 
between the actual concentrations of the compo-
nents of the standard solutions and the concentra-
tion of the reference standard solution is published in 
a separate communication [3].

3. Methods used for the preparation of analytical 
standards

Application of the equipment used is performed in 
similar ways in the laboratories carrying out the tests. 
The procedure is only described in detail on the first 
occasion. A preliminary checking of the effectiveness 
of the method developed for cleaning the equipment 
is performed by the laboratories

Analytical standards are purchased from manufac-
turers with ISO 9001 certifications, who verify and 
certify the purity of the standards batch by batch.

3.1. Laboratory ’A’

Volumetric flask are of Class A, centrifuge tubes have 
been calibrated for each milliliter by the scientific 
glassblower with an accuracy of 0.1%.

A.1:  1 mg/ml stock solution

 The analytical standard, that is kept in a freezer 
at a temperature of <-20 °C is warmed to room 
temperature in a desiccator over activated sili-
ca gel and, taking into consideration its purity, 
25 mg of it, with an accuracy of 0.01 mg, is 
measured into a 25 ml beaker, using a Mettler 
AX 205-DR type analytical balance, calibrated 
daily. The weighed standard is dissolved in 
5ml of acetone, or another suitable solvent, 
and the solution is poured into a 25 ml Class A 
volumetric flask (V25). The beaker is rinsed with 
3x5 ml of acetone, which is poured into the 
volumetric flask and, if necessary, complete 
dissolution is aided by placing the flask in an 
ultrasonic bath.

 The volumetric flask is filled to the mark using a 
Pasteur pipette, it is labeled, weighed, and the 
following data are recorded in the standard log: 
code and mass of the stock solution prepared, 
identifier, purity and weighed mass of the solid 
standard used, concentration of the stock so-
lution prepared, the solvent used, the final vol-
ume and mass of the stock solution prepared, 
the dates of preparation and expiration, and the 
short signature and initials of the employee pre-
paring the solution. Until further use, the solu-
tion is kept in a refrigerator at <7 °C.

 Usual storage times are summarized in Table 2, 
noting that, in our experience, components 
more prone to decomposition are only stored 
for shorter periods.

A.2.  Preparation of a 10 µg/ml standard mix in  
acetone with no more than 100 components

 The masses of the stock solutions, taken out 
of the refrigerator, are checked after their tem-
perature reached room temperature. If there is 
a mass difference due to evaporation, then the 
mass of the stock solution is restored to the 
last value recorded in the log using acetone. 
Using a 500 µl Hamilton syringe (H500) 250 µl 
of the 1 mg/ml stock solutions are transferred 
into the V25 flask. The syringe is rinsed with ac-
etone at least 3 to 5 times before use, and 5 to 
7 times after the transfer. After transferring the 
stock solutions, the flask is filled to the mark 
using a Pasteur pipette, it is shaken, labeled, 
its mass is measured and recorded.

A.3.  10 µg/ml standard solutions with several com-
ponents

 Standard mixes for ad hoc analyses are pre-
pared according to procedure A.2, but 100 µl 
of the stock solution is transferred to a 10 ml 
screw cap calibrated centrifuge tube (T10) us-
ing a H250 syringe.

A.4.  Preparation of a 20 µg/ml standard solution 
with ≤ 50 components

 From the individual stock solutions (A.1) tak-
en out of the refrigerator, 1 ml is transferred 
to a 50 ml volumetric flask (V50) using a 1000 
µl Hamilton syringe (H1000), after checking their 
masses at room temperature. After measuring 
the standards, the flask is filled to the mark us-
ing a Pasteur pipette, it is labeled, shaken its 
mass is measured and recorded. Standard so-
lutions with several hundred components are 
prepared from the so-called sub-mixes with 
concentrations of 20 µg/ml.

A.5  Preparation of a 5 µg/ml standard solution with 
350 components

 From the 7 sub-mixes prepared according to 
procedure A.4, 1000 µl of each is transferred 
to an 8 ml calibrated screw cap centrifuge 
tube (T8) using a H1000 syringe. The volume is 
reduced to <1 ml using a gentle flow of air, and 
then the transfer of 7x1000 µl is repeated. The 
tube is filled to the mark using a Pasteur pi-
pette. The nominal concentration of the stand-
ard mix thus prepared is 5 µg/ml. This standard 
mix can be used for three months, for example 
for recovery tests at the 0.1 mg/kg level.

1 Retired scientific adviser; National Food Chain Safety Office
2 National Food Chain Safety Office, Pesticide Residue Analytical Laboratory Velence
3 WESSLING Hungary Kft.
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1. Summary

In the last step of the analysis, the accuracy of analytical standard solutions has a de-
cisive influence on the measurement results of pesticide residues, as well as all other 
chemical contaminants, and, in the case of actual concentrations differing from no-
minal ones, can result in a systematic error during the determination of sample com-
ponents. Therefore, most of the laboratories who feel responsible for their results pay 
special attention to the preparation and storage of standard solutions, and to reple-
nishing solvent losses due to possible evaporation, based on the mass measurements 
of vessels storing standard solutions before and after use. However, in our experience, 
much less attention than necessary is paid in practical work to monitoring the possible 
decomposition of individual active ingredients, and not appropriate statistical methods 
are used for the evaluation of the monitoring results. In our article, we present the stan-
dard preparation methods of two laboratories employing “good analytical practices”, 
analyze the uncertainties of the different steps, and make a recommendation for the 
preparation of the most accurate standard solutions.

2. Introduction

For authority and national reference laboratories of 
European Union member states it is mandatory to 
participate in the relevant proficiency tests. A ring test 
(EU-RT-FV17) was organized by the European Union 
Reference Laboratory for Pesticide Residues in Fruit & 
Vegetables to reveal the reasons for results that proved 
to be inadequate, based on the criteria used for the 
evaluation of the performance of participating labo-
ratories. The test sample contained 11 pesticide ac-
tive ingredients in controlled concentrations in a pure 
solvent (Table 1). Mainly laboratories reporting inad-
equate results were included in the ring test, but par-
ticipation was open to all interested laboratories (Car-
men Ferrer Amate, Universidad De Almería-Edificio de 
Química, personal communication). Test results were 
reported by 36 laboratories, but in certain cases not for 
all of the components of the standard mix. No official 
evaluation of the test results has been published yet, 
therefore, Table 1 lists only the relevant partial results. 
Results show that 17 to 23 testing organizations of the 
authority and reference laboratories of the EU could de-
termine the concentrations of the 11 active ingredients 

in the test sample with errors greater than the maximum 
acceptable difference (<10%) [1]. When looking at rela-
tive differences, the situation is even more critical, be-
cause pesticide residue concentrations at least twice as 
high as the actual concentrations in the test sample will 
be measured by laboratories with relative differences  
≤- 50%, and the batch will be erroneously classified as 
unacceptable. However, in the case of a relative stand-
ard error of >+100%, a pesticide residue concentra-
tion of ≤50% of the actual one will be measured and 
reported, which makes marketing of batches containing 
pesticide residues in amounts exceeding the limit value 
possible. Thus, false “acceptable” results pose a food 
safety risk as well.

Taking into consideration the importance of the ac-
curacy of standard solutions, the accuracies of the 
standard preparation methods, differing in certain 
details, of two Hungarian laboratories performing ex-
cellently and well in European proficiency tests [2] 
have been examined, as well as the uncertainties of 
the nominal concentrations of the standard mixes 
thus prepared. In this communication, methods for 
the preparation of standard solutions and their repro-
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A.6.  1 µg/ml: 1000 µl of the 10 µg/ml solution is 
filled to the mark in a 10 ml centrifuge tube us-
ing a H1000 syringe.

Preparation of calibration series from a 1 µg/ml 
acetone solution by solvent exchange

A.7.  0.1 µg/ml: 200 µl is transferred to a 10 ml cent-
rifuge tube using a H250 syringe, concentrated 
by a weak flow of air or allowed to evaporate, 
and then filled to the 2 ml mark using a liquid 
chromatography eluent.

A.8.  0.05 µg/ml: 100 µl is taken using a H250, and the 
solvent is exchanged according to A.7.

A.9.  0.01 µg/ml: 20 µl is taken using a 25 µl Hamil-
ton syringe (H25), and the solvent is exchanged 
to 2 ml of a liquid chromatography eluent.

A.10.  0.005 µg/ml: 20 µl is taken using a H25 syringe, 
and the solvent is exchanged to 4 ml of a liquid 
chromatography eluent.

Preparation of calibration series from a 10 µg/ml 
acetone solution without solvent exchange

A.11.  0.1 µg/ml: 20 µl of a 10 µg/ml standard solu-
tion is taken using a H25 syringe, and is filled to 
the 2 ml mark directly using a liquid chromato-
graphy eluent.

A.12.  0.05 µg/ml: 10 µl of a 10 µg/ml standard solu-
tion is taken using a H25 syringe, and is filled to 
the 2 ml mark directly using a liquid chroma-
tography eluent.

A.13.  0.01 µg/ml: 20 µl of a 1 µg/ml standard solu-
tion is taken using a H25 syringe, and is filled to 
the 2 ml mark directly using a liquid chromato-
graphy eluent.

A.14.  0.005 µg/ml: 10 µl of a 1 µg/ml standard solu-
tion is taken using a H25 syringe, and is filled to 
the 2 ml mark directly using a liquid chroma-
tography eluent.

Notes:

•	 It is not recommended to take solutions with 
volumes less than 10 µl. If you want to pre-
pare solutions with other concentrations, the 
Hamilton syringe to be used should be se-
lected in accordance with the volume to be 
measured.

•	 If a different concentration without solvent 
exchange is required, then care should be 
taken that, without evaporation, no more 
than 50 µl of acetone remains in the liquid 
chromatography eluent with a volume of 2 ml 

(i.e., one volume unit of the liquid chroma-
tography eluent contains no more than 2.5% 
of acetone).

•	 Number of calibration points: should be ≥3 in 
the case of screening tests; ≥5 in the case of 
quantitative confirmation, validation.

3.2. Laboratory ’B’

General practice:

The analytical standard, allowed to warm to room 
temperature in a desiccator over activated silica 
gel, is measured into a 25 ml volumetric flask with 
an accuracy of ± 0.04 ml, previously washed, rinsed 
with acetone, dried in a drying cabinet and stored 
in a desiccator for two days. The mass to be meas-
ured accurately (±0.01 mg) is determined taking into  
account the purity of the substance, and it is meas-
ured using an analytical balance calibrated daily. 
In the case of solid standards, disposable plastic 
spatulas, in the case of liquid substances, automatic 
pipettes are used for the measurements.

The standard is dissolved in a volumetric flask in 
the appropriate solvent (acetone, methanol, hexane, 
etc.,), complete dissolution is ensured by placing the 
flask in an ultrasonic bath, and then the flask is filled 
to the mark using a pipette. For the identification of 
the standard solution prepared, a form is prepared, 
containing the name of the substance, its laboratory 
ID code, the mass measured, code number of the 
solution, the concentrations of the components, the 
solvent used, the dates of preparation and expiration, 
and the name of the person preparing the solution. 
The solution is stored in a screw cap brown glass 
bottle with a Teflon liner. A label is placed on the  
bottle containing the information regarding the stand-
ard solution, and the total mass is measured, which 
is then entered into the standard registration. Refer-
ence standards are stored in a freezer at a tempera-
ture of  <-20 °C, while standard solutions are stored 
in a refrigerator at a temperature of ≤7 °C.

In most cases, 2 mg/ml stock solutions are prepared 
using acetone (taking into account the solubilities 
of the known standards), thus avoiding the need 
for solvent exchange. Occasionally, the appropriate 
amount of internal standard is mixed in or, in the case 
of matrix-matched calibration, a previously prepared 
blank matrix solution is used instead of acetonitrile 
with formic acid.

After use, syringes are washed with acetone 10 to 15 
times, then dried before using them again.

B.1 2 mg/ml stock solution

As an example, take a solid analytical standard of 
99.8% purity, of which 50.10 mg is measured into a 
25 ml volumetric flask (V25B), acetone is added, and 

dissolution is completed in an ultrasonic bath. Then 
the flask is filled to the mark.

B.2 20 µg/ml standard solution with ≤50 components

The stock solutions prepared according to B.1 are 
taken out of the refrigerator, and allowed to warm to 
room temperature over 2 hours in a desiccator over 
activated silica gel. 100 µl is taken using a H100 syringe, 
and it is injected into a 10 ml volumetric flask (±0.04 
accuracy, V10B) washed for this purpose, into which 
1 ml of acetone was placed in advance. From each 
stock solution, the appropriate amount is measured 
into the flask, corresponding to its concentration, then 
the contents of the flask are homogenized by vortex-
ing, and filled to the mark using a pipette. The stand-
ard mix thus prepared is stored at ≤-20 °C in a dark 
bottle in a freezer, and can be used for half a year.

B.3 1 µg/ml standard solution with several hundred 
components

20 µg/ml solutions prepared according to procedure 
B.2 are allowed to warm to room temperature in a 
desiccator. 500 µl of each is measured into a V10B 
volumetric flask using a H500 syringe, the solution is 
homogenized, filled to the mark with acetone, stored 
in a labeled brown bottle in a freezer. It can be used 
for no more than 3 months.

Preparation of calibration series using standard mixes

Start with the 1 µg/ml acetone mix:

B.4 0.001 µg/ml: take 5 µl using a H10 syringe, and fill 
to the 5 ml mark in a screw cap calibrated test 
tube (T5B) using acetonitrile with formic acid.

B.5 0.002 µg/ml: take 10 µl using a H10 syringe, and 
fill to the 5 ml mark in a T5B test tube using ace-
tonitrile with formic acid.

B.6 0.005 µg/ml: take 10 µl using a H10 syringe, and fill to 
the mark in T2B using acetonitrile with formic acid.

B.7 0.01 µg/ml: take 10 µl using a H10 syringe, and 
fill to the 1 ml mark in T2B using acetonitrile with 
formic acid.

B.8 0.1 µg/ml: take 100 µl using a H100 syringe, and 
fill to the 1 ml mark in T2B using acetonitrile with 
formic acid.

3. Nominal accuracy of the calibrated equipment 
used for the preparation of standard solutions

Calibrated glassware and analytical balances with an 
accuracy of 0.01 mg are used by the laboratories for 
the preparation of standard solutions. Characteris-
tic parameters of the equipment used are listed in  
Tables 3, 4, and 5.

In the case of analytical standards, the actual active 
ingredient content can take any value within the giv-
en range. Accordingly, a rectangular distribution was 
assumed, and the standard deviation is calculated 
from the given purity range by division by the square 
root of 3 [4]. If, according to the specification, the pu-
rity of the analytical standard is 99.8±0.5%, then the 
standard deviation (s) for the calculation of the uncer-
tainty of the measurement result (s), for a weighing of 
1 mg standard:

s=1*0.98*0.005/√3=2.829E-3 mg, corresponding to a 
coefficient of variation (CV) of 2.829E-3.

 
In the tables and in the text ‘E’ refers to the 
power of base 10: e.g., 2.829E-3 = 2.829x10-3 

Based on previous experience, assuming a triangu-
lar distribution, the standard deviation is obtained by 
division of the specified tolerance limits of calibrated 
glassware by the square root of 6. The CV is then cal-
culated taking into account the nominal volume [4].

Reproducibilities of the balances, resulting from the 
combination of the resolution and the linearity, were 
calculated from data provided by the manufacturer, 
the standard deviation, assuming a normal distribu-
tion, was calculated by a division by 1.96, while the 
coefficient of variation was calculated taking into ac-
count the amount weighed. For example, if the re-
producibility is ±0.04 mg, then the coefficient of vari-
ation (CV) of the weighing of 25 mg of a standard is 
8.16E-4. In the case of measurements carried out un-
der repeatability conditions and under reproducibility 
conditions within the laboratory, the coefficients of 
variation are indicated by CVr and CVR, respectively, 
in accordance with international practice.

Table 4 shows the coefficients of variation calculated 
from the accuracy specifications of the manufactur-
er relative to the volume measured (CVRT), and the 
coefficient of variation calculated from the results of 
reproducibility measurements (CVExp), containing the 
coefficient of variation of filling to the mark (CVfill). CVfill 
was calculated from the values of CVRT and CVExp:

4. Reproducibility of the preparation of analytical 
standard solutions

The accuracies of the weighings are determined by 
the manufacturing accuracy of the equipment used, 
defined by the specified tolerance (Table 4), and by 
the experience of the analyst performing the weigh-
ing, and his or her personal abilities (vision, dexterity, 
ability to concentrate).
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Repeatability and reproducibility studies were carried 
out by the same persons, who prepares standards 
regularly. Measurements were carried out with an ac-
curacy of 0.01 mg using the Mettler balances listed in 
Table 2, calibrated daily. For the determination of re-
peatability, the same equipment was used 10 times. 
Measurements were carried out at a temperature of 
24 to 25 °C.

5.1. Determination of repeatability

Mass measurement:

Before measurement, the balance was zeroed, the 
clean and dry container to be measured was placed 
on the balance, and its mass was recorded to five 
decimal places. After each measurement, the con-
tainer was removed from the balance, the balance 
was zeroed, and the container was placed on the 
pan of the balance again using tongs, and its mass 
was measured again. The procedure was repeated 
10 times in succession, and the temperature of the 
balance room was recorded.

Volume measurement:

The net mass of the clean equipment to be tested, 
dried in a desiccator, was measured, and then it was 
filled accurately to the mark using distilled water and 
a Pasteur pipette, the mass of the vessel was meas-
ured again, and the measurement results were re-
corded in an Excel worksheet. The mass of the water 
weighed was calculated from the mass differences.

A portion of the water weighed was removed using a 
pipette, taking care to keep the wall of the volumetric 
flask of the test tube dry, then the vessel was filled to 
the mark again and its mass was measured.

5.2. Determination of reproducibility (CVR)

To determine the reproducibility of volume meas-
urement, 10 pcs from each of either the calibrated 
volumetric flasks, graduated centrifuge tubes or test 
tubes of the laboratory were filled to the mark us-
ing distilled water of a temperature of 24 to 25 °C, 
and the amount of water was weighed to the nearest 
0.01 mg. The actual average volume of the volume 
measurement equipment used was calculated from 
the average mass and density of the distilled water 
used to fill to the mark in 10 repetitions. A value of 
0.9971749 was used [5] in the calculations as the 
density of water of 24.5 °C, was considered to be 
the average temperature. The error thus introduced 
is practically negligible, because the densities of dis-
tilled water at 24 °C and 25 °C are 0.9972994 g/ml 
and 0.9970480 g/ml, respectively. The volumes cal-
culated from the average mass obtained when filling 
the 25 ml volumetric flask to the mark are 24.89410 
ml and 24.88844 ml, meaning a difference of 0.025%.

Results are summarized in Table 6. In the table, the 
individual equipment are listed using the code used 
at the preparation of standard solutions. Considering 
that the combined uncertainties of the nominal con-
centrations of the components of the standard solu-
tions prepared and concentrations based on mass 
measurements are calculated as the result of our 
work, the data necessary for performing the calcula-
tions are summarized in the table. The measurement 
sequences used for the calculations are indicated 
with (*) in Table 6.

6. Accuracy of the analytical standard solutions 
prepared and the uncertainty of their nominal 
concentrations

The weighed amounts of standards of known purity 
are given below in milligrams and the volumes in mil-
liliters. For simplicity, a purity of 100% is assumed 
for the calculations, because the percentage purity 
of the standard can be taken into consideration eas-
ily during the weighing. For example, if the analyti-
cal standard to be weighed is of 98% purity then, 
instead of the nominal mass of 25 mg, ca. 25.51 g is 
weighed.

 
It should be noted that it is not necessary to weigh 
the target mass accurately (0.00001 g), because 
this could lead to a great loss of time, a loss of 
material and possible contamination of the pure 
standard. The nominal concentrations of the 
standard solutions prepared can be calculated 
easily by taking into account the actual accurately 
weighed mass (±0.00001 g).

 
Minimum, average and maximum values of the con-
centrations of the standard solutions prepared, based 
on mass measurement, were calculated from the  
appropriate data of 10 repeat measurements, result-
ing in maximum uncertainty. Results are summarized 
in Table 7. The calculation procedure is demonstrat-
ed on the method used in laboratory ‘A’.

6.1. Standard preparation method of laboratory ’A’

The procedures used are described in Section 3.1., 
where the symbols representing the equipment used 
for weighing were explained.

A1: 1 mg/ml stock solution:   

 
The coefficient of variation of the stock solution CVA:

Where, m= the mass of the weighed standard of 
known purity in milligrams; p= the purity of the stand-
ard in mass fraction; V25 denotes the 25 ml volumetric 

flask. The coefficient of variation of weighing 25 mg 
is CVw25= 8.163E-4; the coefficient of variation of the 
purity of the standard in the case of weighing 25 mg 
is 2.829E-3; for filling the 25 ml volumetric flask to the 
mark it is CVV25=7.32E-3.

CVA1=(0.00081632 + 0.0028292  + 0.007322)½ 
=0.00789=0.789%

Actual (min.-max.) concentration: 1.004372 mg/ml 
(0.9840-1.00842 mg/ml).

A2: 10 µg/ml dilution: 

 
 

 
 

A3: 10 µg/ml dilution:

 
 

 

A4: 20 µg/ml sub-mix: 

 
 

Calculated concentrations are for a given compo-
nent, and they depend on the weighed amount. CVA4 

is for each component.

A5: 5 µg/ml combined mix with 350 components:

 

The standard deviation of the 1000 µl weighing was 
calculated from the square root of the average vari-
ance of the measurement repeated 7 x 10 times: 
SDave=2.0021E-3. Considering that, from an A4 sub-
mix, 2 x 1 ml were weighed, the value of CV for 1 ml 
of standard solution is obtained by dividing the cal-
culated standard deviation by 2: CV2´1ml=1.4157E-3

 

Preparation of calibration series with solvent  
exchange

The uncertainty due to solvent evaporation was not 
taken into consideration because of the dispropor-
tionately large measurement uncertainty of the small 

masses weighed. In order to obtain accurate results, 
the evaporation has to be performed using a very 
gentle flow of air.

A6: 1 µg/ml dilution:

 

  

A7: 0.1 µg/ml: 

A8: 0.05 µg/ml: 

A9: 0.01 µg/ml: 

A10: 0.005 µg/ml: 

Preparation of calibration series without solvent ex-
change

A11: 0.1 µg/ml: 

A12: 0.05 µg/ml:

 

A13: 0.01 µg/ml: 

A14: 0.005 µg/ml:
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Detailed concentration calculation for standard solu-
tion A14

6.2. Analytical standard preparation methods of 
laboratory ’B’ 

The procedures used were described in Section 3.2. 
Actual concentrations of the standard solutions and 
their coefficients of variations were calculated using 
the procedure described in Section 5.1.

The coefficient of variation of the purity of the ana-
lytical standard is the same as in the case of labora-
tory ’A’ CVp = 2.829E-3. The coefficient of variation of 
weighing 50 mg (Table 5) is 5.10E-4. 

B1: 2 mg/ml stock solution   

CVB1:                        

B2: 20 µg/ml 

B3: 1 µg/ml 

B4: 0.001 µg/ml 

B5: 0.002 µg/ml 

B6: 0.005 µg/ml 

B7: 0.01 µg/ml 

B8: 0.1 µg/ml 

B6 0.005 µg/ml:          

6. Evaluation of the results

When applying the equipment used for measure-
ments, coefficients of variation calculated from their 
specifications are listed in Tables 3 and 4.

Results of the reproducibility analyses based on 
mass measurements in 10 repetitions are summa-
rized in Table 7. Calculations of the minimum and 
maximum concentrations were performed using the 
formulas below:

   and   

Where mmin and mmax, and Vmin and Vmax denote the 
minimum and maximum masses measured during 

the 10 repetitions, and the corresponding volumes 
calculated with the density of distilled water [mxρ].

The uncertainty of the target concentration was es-
timated with the CVR value calculated from the re-
producibility measurement results of the equipment 
used, according to the formulas given in Section 5.1.

Relative differences [Di] between Cmax and Cmin, and 
the target nominal concentration, C0 , were calculated 
according to the following formulas:

 
  and   

while the relative difference between the average 
concentration and the target concentration was cal-
culated as follows:

where ’i’ denotes the different nominal concentra-
tions.

The relative difference of the average measured 
concentrations and target concentrations ( % ) 
showed a negative deviation of ≈<10% in labora-
tory ‘A’. In laboratory ‘B’, the deviation was positive 
(<4.1%). More relevant information regarding the 
reliability of the results can be gained by consider-
ing the relative difference between the minimum and 
maximum concentrations obtained from 10 repeat 
measurements ( ), which slightly exceeded 10% in 
both laboratories in the case of solutions used for low  
concentration calibration. Such a difference in the acc- 
uracies of standard solutions cannot be accepted, 
and justifies mass measurement based preparation 
of standard solutions, because in this case the con-
centration of the solution prepared is known much 
more accurately.

The coefficients of variation of standard solutions 
prepared by weighing was typically around 2 to 3% 
for low concentration standard solutions, resulting 
primarily from the coefficient of variation of filling to 
the mark (CVRfill) (Table 4). A 2 to 3% coefficient of 
variation is considered a borderline case, because 
correct results are obtained by linear regression, 
which is applied by software calculations of the calib- 
ration curves, if the uncertainty of the calibration  
solutions is negligible compared to the relative re-
peatabilities of the signals obtained. For comparison, 
under routine operating conditions, the average sig-
nal reproducibility of the LC/MS-MS measurements 
of laboratory ‘A’, calculated from the signals meas-
ured at the beginning and at the end of the batch 
over a 10-day period was 1.8%.

The percentage contributions of the variances of the 
individual steps to the  uncertainty of the solution 
prepared are illustrated in Figures 1 and 2, using 
as examples calibration solutions A.14 (0.005 µg/ml) 
and B.6 (0.005 µg/ml).

The total variances of the preparation procedures 
of standard solutions A.14 and B.6 are 4.34E-4 and 
6.96E-5, respectively.

Figure 1 shows that, in the last step of the prepara-
tion of standard solution A.14, filling the 10 ml gradu-
ated centrifuge tube to the 2 ml mark is the step with 
the greatest uncertainty, and it contributes to the 
total uncertainty of the standard solution with nearly 
64%. The combined uncertainty can be improved by 
replacing this step by the application of a more re-
producible equipment.

Contributions of the steps of calibration solution B6 
to the combined uncertainty are more even. Some-
what better results can be obtained by improving the 
repeatability of the weighing of the 10 µl solution.

Approximately one half of the uncertainty values re-
sulting from the volume specifications of the measur-
ing equipment were lower than the uncertainty values 
of filling to the mark and, accordingly, only contrib-
uted to the uncertainty of the concentration of the 
standard prepared to a small extent. However, in cer-
tain cases, CVRT was greater than CVExp, and, conse-
quently, it was the main source of the inaccuracy of 
the calibration of the equipment. If the preparation of 
standard solutions is based on mass measurement, 
then this source of uncertainty can be eliminated.

The uncertainty of the purity of the reference mate-
rials only contributed to the uncertainty of the con-
centration of the stock solution. The uncertainty of a 
measurement with an accuracy of 0.01 mg is orders 
of magnitude lower than that of the volumetric flasks 
used for weighing, therefore, the accuracies and un-
certainties of dilutions carried out in several steps are 
practically not affected by it.

 
It should be noted that balances with an accura-
cy of 0.1 mg cannot be used for the preparation 
of standard solutions as described in Chapter 2. 

8. Recommendations

Our results clearly show that standard solutions can 
be prepared with much greater accuracy by using 
mass measurement of 0.01 mg accuracy up until 
the last step, where concentrations expressed in g/g 
before have to be expressed in g/ml units, since µl 
quantities of standard solutions and samples are in-
jected into the chromatographic systems.

The use of more accurate balances is not justified, 
because measurements with an accuracy of 0.01 mg 
practically do not influence the accuracy of the stand-
ard solutions prepared and the uncertainty of the 
nominal concentration.

Standard solutions should be prepared in as few 
steps as possible, and the final volume should be ad-
justed in class A or individually calibrated volumetric 
flasks.

Even with the most careful work, measurement er-
rors can still occur, modifying the actual concentra-
tion of the standard solution to an unknown extent. 
To eliminate the effect of a possible measurement 
error, it is advisable to prepare the stock solution and 
the intermediate standards used for further dilutions 
(e.g., A6, B3) in duplicate, using independent weigh-
ings. If the difference in the detected signals of 0.002 
µg/ml or 0.005 µg/ml solutions prepared from these 
is smaller than the value determined by the quality 
manual of the laboratory (e.g., 5%), then the two so-
lutions are combined and used for further dilutions, 
calculating with the nominal concentration. If the dif-
ference is greater, then preparation of a third solution 
is necessary. After examination of the three results, 
the two solutions showing the smaller difference are 
combined and the solution obtained is used for fur-
ther measurements.

Standard solutions prepared according to the above 
can be used to monitor the stability of the compo-
nents of solutions prepared earlier. According to the 
instructions of DG SANTE, the old standard can be 
used if the difference between the concentrations of 
the old and new solutions is <10%.
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1. Összefoglalás

Napjaink egyik közkedvelt terméke az aztékzsálya magja, vagy közismertebb nevén  
chiamag. Népszerűségének oka gazdag tápanyag tartalma, illetve a fogyasztásához tár-
sított egészségre gyakorolt kedvező hatásai. Az aztékzsálya (Salvia hispanica L.) azték 
és maja civilizációk egyik alapvető terménye volt, különleges tápanyagtartalma miatt 
élelmiszerként történő fogyasztása mellett a gyógyászatban is használták. A chiamag 
fogyasztása napjainkban ismét reneszánszát éli, többek között az USA-ban, Kanadá-
ban és Ausztráliában már több mint nyolc éve használják élelmiszer-összetevőként po-
tenciális, egészségre gyakorolt jótékony hatásai miatt. A chiamag fehérje-, esszenciális 
zsírsav-, és rosttartalma kiemelkedő, valamint kiváló természetes antioxidáns forrás. 
Az aztékzsályamag az Európai Unióban „új élelmiszernek” minősül, forgalmazásának 
és üzleti célú felhasználásának szigorú feltételei vannak. Az Európai Bizottság Egész-
ségügyi és Élelmiszerbiztonsági Főigazgatósága (Directorate-General For Health and 
Food Safety, DG SANTE) 2009-ben hagyta jóvá a chiamag élelmiszer-összetevőkent 
történő felhasználását, amelynek feltételeit 2013-ban, 2014-ben és 2015-ben módo-
sította. Napi 15 grammnál több fogyasztása azonban emésztőrendszeri problémákat 
okozhat, ezért erre az Európai Unióban a vásárlót figyelmeztetni kell. Fogyasztásakor 
továbbá figyelembe kell venni potenciális allergizáló hatását is. A chiamag fogyasztá-
sának pozitív hatásai napjainkban még nem nyertek bizonyítást, az élelmiszeriparban 
betöltött jövőbeli szerepére vonatkozóan további kutatások szükségesek.

Kulcsszavak: chiamag, aztékzsálya mag, allergizáló hatás, új élelmiszer az Európai Unióban

1. Bevezetés

Napjaink egyik közkedvelt terméke az aztékzsálya 
magja, vagy közismertebb nevén chiamag. Népsze-
rűségének oka gazdag tápanyag tartalma, illetve a fo-
gyasztásához társított egészségre gyakorolt kedvező 
hatásai. Az egészséges táplálkozást népszerűsítő 
weboldalakon már-már gyógyító hatásáról is olvas-
hatunk. Testsúlycsökkentő diéták elengedhetetlen 
kellékévé vált. De vajon megalapozottan örvend ek-
kora népszerűségnek? Cikkünkben arra keressük a 
választ, hogy fogyasztásával bizonyítottan jótékony 
hatást gyakorol-e az emberi egészségre, illetve van-e 
valamilyen esetleges nemkívánatos hatása.

2. A chia növény általános jellemzői

Az aztékzsálya (Salvia hispanica L.) az ajakosvirágú-
ak (Lamiales) rendjébe és az árvacsalánfélék (Lamia-

ceae) családjába tartozó egynyári növény, amely Me-
xikó déli részén és Guatemala északi részén őshonos 
[19]. 

Az aztékzsálya az azték és maja civilizációk egyik 
alapvető terménye volt, mivel a benne lévő tápanya-
goknak köszönhetően hasznos energia és tápanyag-
forrásként szolgáltak. A kukorica és a bab után a 
harmadik legfontosabb gazdasági növényük volt, 
élelmiszerekben és gyógyászati célokra is használták 
[14]. Egyes történelmi források szerint az Azték-Bi-
rodalomban aztékzsályamagban is fizettek járandó-
ságot és bizonyos vallási szertartásoknak is fontos 
eleme volt [17]. A spanyol gyarmatosítást követően 
azonban a termesztése hanyatlani kezdett. A chia 
növény virágai különböző színűek lehetnek, az egé-
szen világostól a sötétkékig vagy liláig változhat-
nak. A növény apró magjai lehetnek fehér vagy sötét 
színűek, azonban a napjainkban kereskedelmi célból  
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termesztett chiamagok jelentős része sötét színű. 
Alakjuk ovális és általában a fehér magok nagyob-
bak, mint a sötétek [17]. 

2.1. A chiamag felhasználásának lehetőségei

A chiamag egészséges táplálkozásban és terápiás 
lehetőségekben rejlő hatásai kevésbé ismertek, szak-
irodalmi adatok szerint felhasználása remek jövőbeli 
perspektívát nyújthat a takarmányozásban, továbbá 
az élelmiszeripari és gyógyszeripari ágazatok szá-
mára egyaránt. Nagy népszerűségnek örvend, élel-
miszer összetevőként már Mexikó, Argentína, Chile, 
USA, Kanada, Japán, Új-Zéland, Ausztrália egyes ré-
szein használják. Az Európai Bizottság Egészségügyi 
és Élelmiszerbiztonsági Főigazgatósága (Directora-
te-General For Health and Food Safety, DG SANTE) 
2009-ben hagyta jóvá a chiamag élelmiszer-összete-
vőkent történő felhasználását, melyet 2013-ban, és 
2014-ben kibővítettek. Európában jelenleg pékáruk-
ban, reggeli gabonapelyhekben, valamint gyümölcs-, 
csonthéjas- és magkeverékekben legfeljebb 10%-nyi 
mennyiségben, továbbá a (pasztőrözött) magot törve 
vagy őrölve gyümölcslevekhez és gyümölcsital-ke-
verékekhez legfeljebb 15g/450 ml mennyiségben 
engedélyezik a felhasználását. Európán kívül többek 
között étrend-kiegészítők gyártásában, csíraként sa-
látákban, a magot pedig italokban és gabona alapú 
élelmiszerekben dolgozzák fel például az USA-ban. 
Mexikóban, Ausztráliában és Ázsiában elsősorban 
étrend-kiegészítők és gabona alapú élelmiszerek 
összetevőjeként használják [5].

2.2. A chiamag piaca az Európai országokban

Európába 2012-ben megközelítőleg 3,5 ezer tonna 
(5,9 millió euró értékű) chiamagot importáltak, míg 
2015-ben ez az érték már 12 ezer tonna volt (26 millió 
euró értékben). A három legnagyobb chiamag-be-
szállító Paraguay (34%), Argentína (23%) és Bolívia 
(21%). Európában Németország a legnagyobb chia-
mag importőr, őt követi Hollandia, az Egyesült Király-
ság és Spanyolország. A fent említett négy importőr 
európai ország chiamag fogyasztása nem arányos az 
import mértékével, mivel nem csupán saját piacaikra 
értékesítenek, hanem gyakran tovább exportálják a 
terméket más európai országokba [8].

A chiamag egyre növekvő népszerűségének oka, 
hogy a fogyasztók „egészségesebben” szeretnének 
táplálkozni. A chiamag beltartalmi értékeinek kö-
szönhetően megfelel a fogyasztók ilyen irányú törek-
vésének és illeszkedik a „free from” trendbe. Mind 
a vegetáriánus és vegán étrendet követők, mind a 
gluténérzékenységben szenvedőknek kitűnő lehető-
séget nyújt a chiamag fogyasztás.

3. A chiamag táplálkozástudományi vonatkozásai

3.1. Tápanyagtartalom

A chiamag tápanyagtartalma széles határok között 
mozog. Fehérje-, zsír-, szénhidrát-, és rosttartalma 
az egyik hivatkozott forrás szerint 15-25%, 30-33%, 
26-41%, 18-30% között változhat [13]. Száraza-
nyagtartalma 90-93%, hamutartalma pedig 4-5%. A 
chiamag beltartalmi értékei közül a szénhidrát, fehér-
je, omega-3-zsírsav, rost, antioxidáns és kalciumtar-
talma emelhető ki. Az 1. táblázat az aztékzsályamag 
tipikus összetételét mutatja be. 

Főleg fehérje- és zsírsavtartalmának köszönhetően 
válhat az egészséges táplálkozás alkotórészévé. Kö-
zel 20%-nyi fehérjetartalmának és jelentős esszen-
ciális aminosav-tartalmának köszönhetően alkalmas 
lehet a fehérje-energia alultápláltság megelőzésére 
és helyreállítására. Fehérjetartalmát azonban környe-
zeti és agronómiai tényezők nagymértékben befolyá-
solják. 

3.1.1. Zsírsavtartalom

A chia azok közé a növények közé tartozik, amelyek 
nagyobb koncentrációban tartalmaznak esszenciális 
zsírsavakat. A chiaolaj fogyasztásának kardioprotek-
tív hatást tulajdonítanak magas omega-3-, omega-6-, 
és nagyobb, többszörösen telítetlen zsírsav tartalma 
miatt [15]. A chiamag olaját omega-3-zsírsav tartal-
mú étrend-kiegészítők gyártásában, továbbá préselt 
olaját zsírok és olajok összetevőjeként használják 
fel legfeljebb 10%-os tartalommal [4]. A nagyobb 
omega-3-zsirsav-tartalma segíthet a diszlipidémia 
helyreállításában, ezáltal alkalmassá teheti a szív- és 
érbetegségben szenvedők étrendjében való felhasz-
nálására [5] .

3.1.2. Rosttartalom

A rost az emberi egészségre gyakorolt pozitív hatásai 
révén különösen fontos növényi komponens. A chia-
mag élelmi rosttartalma 18-30%. A magok vízfelvétel 
közben jelentős mértékben kocsonyás, géles állagú-
vá duzzadnak a mag tömegének 4-6%-át alkotó ví-
zoldható anionos heteropoliszacharid (molekulatö-
mege: 800–2000 kDa) vízmegkötő képessége miatt. 
Ez a poliszacharid a mag héjában található, oldha-
tó rostok forrása [9], [19]. Rosttartalma nagyobb a 
quinoa és az amaránt rosttartalmánál. Ez a magas 
rosttartalom a diabétesz prevenciójában játszhat 
szerepet egyes epidemiológiai tanulmányok eredmé-
nyei szerint [5], azonban túlzott fogyasztása esetén 
a magas rosttartalom emésztőrendszeri problémákat 
okozhat, ezért napi 15 grammnál nem ajánlott többet 
fogyasztani.

3.2. Fitokemikáliumok a chiamagban

A chiamag az antioxidánsok kiváló forrása, a mag-ki-
vonat teljes polifenol tartalma 8,8%. A kávésav, kloro-
génsav és quercetin előfordulása a fenolok nagyobb 
mértékével korrelálhat [16]. Ezeknek az antioxidán-
soknak antikarcinogén, antihipertenzív és neuron 
protektív hatást tulajdonítanak. A chiamag in vitro 
antioxidáns aktivitását több kutatás is vizsgálta, ame-
lyek egybehangzó eredménye szerint a chiamagban 
található polifenolok a szabad gyökfogó-képessége 
nagyobb más, természetes antioxidáns forrásokhoz 
hasonlítva [5], [19]. A chiamagban található polife- 
nolok lehetséges lipid peroxidációt gátló hatását 
Tepe eredményei támasztják alá [18].

3.3. A chiamag potenciális allergén hatása

Az Európai Élelmiszerbiztonsági Hatóság (EFSA) 
2005-ben felhívta a figyelmet a chiamag esetleges al-
lergizáló hatására [10], különösen a szezámmagra és 
mustárra érzékenyek esetében. Az allergén kockázat 
veszélye miatt jelenleg is indokolt ennek további vizs-
gálata, valamint javasolt a chiamagot tartalmazó ter-
mékek címkéjén az allergén tartalomra figyelmeztető 
felirat [11].

3.4. A chiamag egészségre gyakorolt hatását 
vizsgáló, humán vonatkozású kutatások

A chiamag egészségre gyakorolt hatását vizsgáló, 
humán vonatkozású kutatásokról csekély számú 
forrásmunka állt rendelkezésünkre [7]. E kutatások 
többsége a chiamag fogyasztás testtömeg-csökken-
tésben betöltött szerepét, az immunrendszerre, va-
lamint a kettes típusú diabetes mellitusban szenve-
dő betegek kezelésében gyakorolt hatását vizsgálja. 
Egy, 100 férfi és nő (21-65 év közötti) bevonásával 
készült kutatásban a chiamag fogyasztás immun-
rendszer erősítésében betöltött szerepét vizsgálták. 
A résztvevőket négy csoportra osztották, melyekben 
különböző mennyiségű chiamagot tartalmazó regge-
lit fogyasztottak. Az első csoport 2,5 g chiamagot, a 

második csoport 5 g chiamagot, a harmadik csoport 
10 g chiamagot tartalmazó reggelit fogyasztott négy 
héten keresztül minden nap. A negyedik, kontroll 
csoport 4 g napraforgó magot fogyasztott naponta. A 
chiamag egészségre gyakorolt hatásainak elemzése 
során a résztvevők vérmintáit vizsgálták (lipid profil, 
limfocita készlet) a kutatás előtt és után, amelyhez 
antropometriai adatok felvétele, valamint életmód- 
és élelmiszerfogyasztási kérdőív kitöltése társult. Az 
eredmények még a legnagyobb dózisban (10 g) fo-
gyasztott chiamag esetében sem mutattak releváns 
egészségügyi hatást [1]. Egy másik, kis elemszámú, 
kutatás kettes típusú diabetes mellitusban szenve-
dő betegek bevonásával készült, akiknek 12 héten 
keresztül 25g/1000 kcal volt a chiamag-bevitelük. A 
vizsgálati idő elteltével a betegek körében a sziszto-
lés vérnyomás csökkenését tapasztalták a kontroll 
csoporttal összehasonlítva. Vérzsír paraméterek, 
májenzimek, és vesefunkciók tekintetében azonban 
nem találtak szignifikáns különbséget [21].

4. A chiamag forgalmazásának jogi szabályai az 
Európai Unióban

A chiamag az Európai Unióban új élelmiszernek mi-
nősül. Azokat az élelmiszereket nevezzük új élel-
miszernek, melyeket 1997. május 15-e előtt nem 
fogyasztottak jelentős mértékben az Európai Unió te-
rületén és a 258/97 EK rendelet 1. Cikk (2) bekezdé-
sében található kategóriák valamelyikébe tartozik [6]. 
Az új élelmiszerek engedélyezését az Európai Bizott-
ság Egészségügyi és Élelmiszerbiztonsági Főigaz-
gatósága (Directorate-General For Health and Food 
Safety, DG SANTE) végzi a tagállamok szoros közre-
működésével. Az aztékzsályamag- és magőrlemény 
új élelmiszer-összetevőként való forgalomba hoza-
talára irányuló első kérelmet 2003-ban nyújtották be 
az Egyesült Királyság illetékes hatóságához (Food 
Standard Agency, FSA). Az FSA 2004-ben készítet-
te el az elsődleges biztonsági értékelését, melyet az 
Európai Bizottság véleményezésre tovább küldött a 
tagállamok számára. A tagállamok indokolt bizton-
sági kifogást emeltek a termék forgalomba hozatala 
ellen, ezért a Bizottság további értékelésre megküld-
te a kérelmet az EFSA számára. Az EFSA megfelelő 
információk hiányában 2005-ben nem vont le követ-
keztetést a biztonságossággal kapcsolatban, és to-
vábbi információkat kért a kérelmezőtől. 2009-ben 
adta ki második véleményét az aztékzsályamag (Sal-
via hispanica) és magőrlemény, mint élelmiszer-ösz-
szetevő biztonságosságáról, amelyben megerősítet-
te, hogy az aztékzsályamag pékárukban történő, az 
akkori engedélykérelemben megadott feltételek mel-
letti használatának valószínűleg nincs káros hatása 
az emberi egészségre. Az EFSA véleménye alapján 
az Európai Bizottság a tagállamok egyetértésével a 
2009/827/EK Bizottsági határozatban engedélyez-
te az aztékzsályamag (Salvia hispanica) új élelmi-
szer-összetevőként történő forgalomba hozatalát 
pékárukban legfeljebb 5%-os aztékzsályamag (Sal-
via hispanica) tartalommal [2]. 2011-ben egy másik 
kérelmező a chiamag felhasználásának kibővítésére 
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1. táblázat. Az aztékzsályamag tipikus összetétele [3] 
Table 1 Typical composition of Salvia hispanica [3]

Szárazanyag / Dry matter 91–96 %

Fehérje / Protein 20–22 %

Zsír / Fat 30–35 %

Szénhidrát / Carbohydrate 25–41 %

Élelmi rost / Dietary fiber 18–30 %

Hamu / Ash 4–6 %
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irányuló kérelmet nyújtott be az EFSA-hoz, melyről 
2013-ban született Bizottsági határozat (2013/50/
EU). Ez a határozat szélesebb termékkörben (a pé-
kárukon kívül reggeli gabonapelyhekben, valamint 
gyümölcs-, csonthéjas- és magkeverékekben) enge-
délyezte az aztékzsályamag felhasználását nagyobb 
(10%-os) arányban. Lehetővé tette továbbá kizárólag 
előrecsomagolt formában az aztékzsályamag köz-
vetlen értékesítését is, azzal a feltétellel, hogy annak 
címkéjén tájékoztatást kell adni a fogyasztók szá-
mára arról, hogy a napi bevitel legfeljebb 15 gramm 
lehet (a felhasználás lehetőségének első kibővítése). 
2014-ben a 2014/890/EU határozattal engedélyez-
ték az aztékzsálya olaj új élelmiszer-összetevőként 
történő felhasználását, 2015-ben pedig az aztékzsá-
lyamag felhasználásának lehetősége újabb termék-
körrel bővült. Szigorú speciális intézkedések mellett 
(pasztőrözés, mikrobiológiai ellenőrzési rendszer, 
információ esetleges allergén reakciók jelentésének 
módjáról, fulladásveszélyt kiküszöbölő feldolgozási 
technológia és csomagolási mód) engedélyezték az 
aztékzsályamag felhasználását gyümölcslevekben és 
gyümölcslé-keverékekben is [3], [4], [12].

4.1. A chiamag forgalmazásának és üzleti célú fel-
használásának feltételei

Az Európai Bizottság által a 258/97 EK rendelet sze-
rint kiadott új élelmiszer engedélyező határozatok 
névre szólóak, így az Európai Unió területén csak 
az hozhat forgalomba chiamagot, vagy chiamag tar-
talmú terméket, aki rendelkezik a Bizottság által ki-
adott határozattal, tagállami engedélyező döntéssel 
(abban az esetben, ha nem merült fel biztonsági ki-
fogás a kérelemmel kapcsolatban), vagy szerepel a 
Bizottság notifikációs listáján. A határozatok értelmé-
ben az aztékzsályamag új élelmiszer-összetevőként 

történő forgalmazásának és üzleti célú felhasználá-
sának feltételei közé tartozik, hogy az aztékzsálya-
mag a fogyasztók számára önmagában kizárólag 
előrecsomagolt formában értékesíthető, kimérve, 
azaz lédig termékként árusítása nem megengedett. 
Az aztékzsályamagot tartalmazó termék jelölésén 
fel kell tüntetni a javasolt napi bevitel mennyiségét, 
amely legfeljebb 15 gramm lehet. Ezen túl a termékek 
címkéjén szerepelnie kell az „aztékzsályamag (Salvia 
hispanica)” feliratnak, valamint összetevőként is ezen 
a néven kell feltüntetni a felhasznált anyagok csök-
kenő mennyiségi sorrendjében. Az aztékzsályamag 
élelmiszer-összetevőként a következő termékekben 
szerepelhet: pékáru, reggeli gabonapehely, valamint 
gyümölcs-, csonthéjas- és magkeverékek. E termé-
kek legfeljebb 10%-nyi mennyiségben tartalmazhat-
nak chiamagot. Teljes asztékzsályamag törve, vagy 
őrölt formában gyümölcslevekhez és gyümölcsi-
tal-keverékekhez legfeljebb 15g/450 ml mennyiség-
ben adható hozzá [3] [12].

A 2. táblázatban összegyűjtöttük az Európai Unió pi-
acán fellelhető chiamag tartalmú élelmiszereket en-
gedélyezési státuszuk szerinti csoportosításban.

5. Összegzés és jövőbeli perspektívák

A chiamagfogyasztás egészségre gyakorolt jóté-
kony hatását főként a magas fehérje- és esszenci-
ális zsírsavtartalmának tulajdonítják. Ezekre a hatá-
sokra irányuló humán kutatások legtöbb esetében 
nem igazoltak kimutatható egészségügyi hatást. Az 
egészségre gyakorolt kedvező hatás teljes körben 
való igazolásához tehát még további vizsgálatok in-
dokoltak, ahogyan a chiamaggal dúsított élelmisze-
rek esetében is. 
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2. táblázat. Chiamag tartalmú termékek engedélyezési státusza 
Table 2 Authorization status of chia seed containing products

Engedélyezett termékek 
Authorized products

Nem engedélyezett termékek 
Unauthorized products

Joghurtok a fedélben külön csomagolt chia és egyéb 
magok keverékével 
Yogurts with chia and other seeds separately packaged 
in the lid

Chia zselé vagy pudingok 
Chia gel or pudding

Termékek, melyeknél a chiamag külön van csomagolva 
az aktuális terméktől pl. a fedelében 
Products with separately packaged chia seeds, for 
example, in the lid

Chiamagot tartalmazó krémes desszertek 
Creamy desserts containing chia seeds

Chiamagot tartalmazó zabpehely 
Oatmeal containing chia seed

Hozzáadott chiamagot tartalmazó tea alapú italok 
Tea-based beverages containing added chia seeds

Gyümölcslé alapú chia turmix 
Fruit juice based chia smoothie

Chiamagot tartalmazó rizs ital 
Rice drinks containing chia seeds

Chia olaj tartalmú étrend-kiegészítők 
Dietary supplements containing chia oil

Chiamag, roló töltelékeként 
Chia seeds as roll fillings

Chia olajat legfeljebb 10%-ban tartalmazó zsírok és 
olajok 
Fats and oils containing up to 10% chia oil

Chiamag salátákban csomagolva vagy felszolgálva 
Chia seeds packaged or served in salads

Chiamag értékesítése kimérve, lédig termékként 
Chia seeds sold in bulk
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2.1. Possible uses of the chia seed

Potential uses of the chia seed in healthy nutrition 
and therapeutic options are less well known, but ac-
cording to literature data, its application as a feed-
stock may provide a great future perspective, and it 
could be useful in the food and pharmaceutical sec-
tors as well. It is largely popular, and is used as a 
food ingredient in certain parts of Mexico, Argentina, 
Chile, the USA, Canada, Japan, New Zealand and 
Australia. The use of chia seeds as a food ingredient 
was approved by the Directorate-General For Health 
and Food Safety (DG SANTE) in 2009, and this was 
extended in 2013 and 2014. Currently, in Europe it 
can be used in pastries, breakfast cereals and fruit, 
stone fruit and seed mixes in amounts up to 10%, 
and the (pasteurized) seed can be used in fruit juices 
and fruit drink mixes in a crushed or ground form 
in amounts up to 15 g/450 ml. Outside Europe, it 
is used in the manufacture of dietary supplements, 
in salads as sprouts, and processed in beverages 
and cereal-based foods, for example, in the USA. In 
Mexico, Australia and Asia, it is primarily used as an 
ingredient of dietary supplements and cereal-based 
foods [5].

2.2. The chia seed market in European countries

Approximately 3.5 thousand tons of chia seed (with 
a value of 5.9 million Euros) was imported into Eu-
rope in 2012, while in 2015 the amount was already 
12 thousand tons (with a value of 26 million Euros). 
The three largest suppliers of chia seed are Paraguay 
(34%), Argentina (23%) and Bolivia (21%). The big-
gest chia seed importer in Europe is Germany, fol-
lowed by the Netherlands, the United Kingdom and 
Spain. The chia seed consumption of the above-
mentioned four importing countries is not propor-
tional to the amounts imported, because they sell not 
only on their own markets, but frequently export the 
product further to other European countries [8].

The increasing popularity of chia seed is due to the 
fact that consumers wish to eat “healthier”. Thanks 
to its nutritional values, chia seed meets these aspi-
rations of consumers, and it also fits the „free from” 
trend. Chia seed consumption provides an excellent 
opportunity to people following a vegetarian or vegan 
diet, and it is also suitable for people suffering from 
celiac disease.

3. Nutritional aspects of the chia seed

3.1. Nutrient content

The nutrient content of the chia seed varies widely. 
According to one of the sources cited, the protein, 
fat, carbohydrate and fiber contents of the chia seed 
are in the range of 15-25%, 30-33%, 26-41% and 
18-30%, respectively [13]. Its dry matter content is 

90-93%, the ash content is 4-5%. Of the nutritional 
values of the chia seed, the carbohydrate, protein, 
omega-3 fatty acid, fiber, antioxidant and calcium 
contents can be highlighted. The typical composition 
of Salvia hispanica is presented in Table 1.

Chia seeds can become part of a healthy diet mainly 
because of their protein and fatty acid contents. Due 
to their nearly 20% protein content and significant 
essential amino acid content, they can be suitable for 
the prevention and recovery of protein-energy malnu-
trition. However, their protein content is significantly 
influenced by environmental and agronomic factors.

3.1.1. Fatty acid content

Chia is one of those plants that contain essential fatty 
acids in higher concentrations. Cardioprotective ef-
fects are attributed to chia oil consumption, due to its 
omega-3, omega-6 and larger polyunsaturated fatty 
acid contents [15]. The oil of the chia seed is used in 
the manufacture of omega-3 containing dietary sup-
plements, and its pressed oil is used as an ingredient 
of fats and oils, in amounts up to 10% [4]. Its higher 
omega-3 fatty acid content can help in the recovery 
from dyslipidemia, therefore, it can be suitable for 
use in the diet of people suffering from cardiovascu-
lar diseases [5].

3.1.2. Fiber content

Fiber is a particularly important plant component due 
to its positive effects on human health. The dietary 
fiber content of the chia seed is 18-30%. When ab-
sorbing water, the seeds swell significantly to a ge-
latinous consistency, because of the water binding 
ability of the water-soluble anionic heteropolysac-
charide (with a molecular weight of  800–2000 kDa), 
making up 4 to 6% of the mass of the seed. This pol-
ysaccharide is the source of the soluble fibers found 
in the husk of the seed [9], [19]. Its fiber content is 
higher than the fiber content of quinoa and ama-
ranth. According to the results of certain epidemio-
logical studies, this high fiber content can play a role 
in the prevention of diabetes [5], however, excessive 
consumption can lead to gastrointestinal problems, 
therefore, it is not recommended to consume more 
than 15 grams a day.

3.1.3. Phytochemicals in the chia seed

Chia seed is an excellent source of antioxidants, the 
total polyphenol content of the seed extract is 8.8%. 
The occurrence of caffeic acid, chlorogenic acid and 
quercetin could correlate to the higher amounts of 
phenols [16]. Anticarcinogenic, antihypertensive and 
neuron protective effects are attributed to these anti-
oxidants. The in vitro antioxidant activity of the chia 
seed was examined in several studies, and the results 
consistently showed that the free radical scavenging 
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1. Summary

One of today’s popular products is the seed of Salvia hispanica, more commonly known 
as chia seeds. Its popularity stems from its high nutrient content, and also from the be-
neficial health effects associated with its consumption. Salvia hispanica was one of the 
staple crops of the Aztec and Mayan civilizations and, in addition to being consumed as 
a food, it was also used in medicine because of its special nutrient content. These days 
chia seed consumption is experiencing a renaissance again, for example, in the USA, 
Canada and Australia, it has been used for more than eight years as a food ingredient, 
because of its potentially beneficial health effects. The protein, essential fatty acid and 
fiber contents of chia seed are outstanding, and it is an excellent natural source of ant-
ioxidants. Chia seeds are classified as a “novel food” in the European Union, so there 
are strict conditions for its marketing and use for business purposes. The use of chia 
seeds as a food ingredient was approved by the Directorate-General For Health and 
Food Safety (DG SANTE) in 2009, the conditions of which were modified in 2013, 2014 
and 2015. However, consumption of more than 15 grams a day can cause gastroin-
testinal malfunctions, therefore, in the European Union, consumers have to be warned 
about this. In addition, its potential allergizing effect also has to be taken into conside-
ration when consuming it. Today, the positive effects of chia seed consumption have 
not yet been proved, and further research is needed regarding its future role played in 
the food industry.

2. Introduction

One of today’s popular products is the seed of Salvia 
hispanica, more commonly known as chia seeds. Its 
popularity stems from its high nutrient content, and 
also from the beneficial health effects associated with 
its consumption. At websites promoting a healthy 
diet, one can almost read about its healing powers. It 
became an essential part of weight-loss diets. But is 
its popularity justified? In this article we seek to find 
the answer to the question whether its consumption 
has beneficial health effects, or whether it has any 
potential adverse effects.

2. General characteristics of the chia plant

Salvia hispanica L. is an annual plant belonging to the 
order Lamiales, family Lamiaceae, native to southern 
Mexico and northern Guatemala [19].

Salvia hispanica one of the staple crops of the Aztec 
and Mayan civilizations, since it served as a useful 
source of energy and nutrients, due to its nutrient 
content. After corn and beans, it was their third most 
important crop, and was used both in foods and for 
medicinal purposes [14]. According to some histori-
cal sources, payments were made in chia seeds in 
the Aztec Empire, and it was also an important ele-
ment of certain religious ceremonies [17]. However, 
after the Spanish colonization, its cultivation started 
to decline. Flowers of the chia plant can be of differ-
ent colors, ranging from very light to dark blue or pur-
ple. The tiny seeds of the plant can be white or dark 
in color, but most of the chia seeds cultivated today 
for commercial purposes are dark colored. They have 
an oval shape and, generally, white seeds are larger 
than dark ones [17].

C
H

IA
 S

E
E

D
S

 A
S

 A
 N

O
V

E
L
 F

O
O

D
C

H
IA

 S
E

E
D

S
 A

S
 A

 N
O

V
E

L
 F

O
O

D
S

C
IE

N
C

E
S

C
IE

N
C

E

Keywords: chia seed, salvia hispanica seed, allergizing effect, novel food in the European Union



1430

abilities of the polyphenols found in the chia seed is 
larger, compared to other sources of natural antioxi-
dants [5], [19]. The potential peroxidation inhibiting 
effects of the polyphenols found in the chia seed are 
supported by the results of Tepe [18].

3.1.4. Potential allergenic effect of the chia seed

In 2005, the European Food safety Authority (EFSA) 
drew attention to the possible allergenic effect of the 
chia seed [10], particularly in the case of people sen-
sitive to sesame seeds and mustard. Because of the 
allergy risk, further studies are still warranted, and it 
is recommended to indicate the allergen content on 
the labels of products containing chia seed [11].

3.1.5. Human studies investigating the health ef-
fects of the chia seed

There is only a limited amount of source materials 
available about human studies regarding the health 
effects of the chia seed [7]. Most of these studies in-
vestigate the role of chia seed consumption in weight 
reduction, or its effects on the immune system or in 
the treatment of people suffering from type two dia-
betes mellitus. In a research involving 100 men and 
women (between the ages of 21 and 65), the role of 
chia seed consumption in strengthening the immune 
system was investigated. Participants were divided 
into four groups and they consumed breakfasts con-
taining different amounts of chia seeds. Breakfasts 
containing 2.5 g of chia seeds were consumed each 
day by the first group for four weeks, while the break-
fasts of the second and third group contained 5 g of 
chia seeds and 10 g of chia seeds, respectively. 4 g of 
sunflower seeds was consumed by the fourth group, 
the control group, each day. When testing the health 
effects of the chia seed, blood samples of the partici-
pants were analyzed before and after the experiment 
(lipid profile, lymphocytes), which was accompanied 
by the registration of anthropometric data, as well as 
the filling out of a questionnaire on lifestyle and food 
consumption. No relevant health effect was demon-
strated by the results even in the case of the largest 
dose (10 g) chia seed consumption [1]. In another 
study, involving a small number of people suffering 
from type two diabetes mellitus, the chia seed intake 
was 25 g/1000 kcal for 12 weeks. After the test peri-
od, a decrease in the systolic blood pressure was ob-
served among the patients, compared to the control 
group. However, there was no significant difference 
in terms of blood lipid parameters, liver enzymes or 
renal functions [21].

4. Legal regulation of chia seed distribution in the 
European Union

In the European Union, chia seed is considered novel 
food. Novel foods are foods that had not been con-
sumed in the European Union in significant amounts 
before May 15, 1997, and fall under one of the cat-
egories of paragraph (2) of Article 1, of regulation 

(EC) No 258/97 [6]. Authorization of novel foods is 
performed by the Directorate-General For Health and 
Food Safety (DG SANTE), in close cooperation with 
member states. The first request for the marketing 
of chia seed and ground seed as a novel food in-
gredient was submitted to the relevant authority of 
the United Kingdom (Food Standard Agency, FSA) in 
2003. The primary safety assessment was performed 
by the FSA in 2004, and it was forwarded by the Eu-
ropean Commission to member states for delivering 
their opinions. A justified safety objection was raised 
by the member states against the marketing of the 
product, therefore, the request was sent by the Com-
mission to EFSA for a further evaluation. In the ab-
sence of the necessary information, no conclusion 
regarding the safety was drawn by EFSA, and further 
information was requested from the applicant. A sec-
ond opinion was issued in 2009 about the safety of 
Salvia hispanica and ground seed as a food ingredi-
ent, in which it was confirmed that the use of Salvia 
hispanica in bakery products, under the conditions 
listed in the request for authorization, is not likely 
to have adverse effects on human health. Based on 
the opinion of EFSA, in agreement with the member 
states, the marketing of Salvia hispanica as a novel 
food ingredient in bakery products, with a Salvia his-
panica content of no more than 5%, was authorized 
by the European Commission in Commission Deci-
sion 2009/827/EC [2]. In 2011, an application for the 
extension of chia seed use was submitted to EFSA 
by another applicant, about which Commission Deci-
sion 2013/50/EU was born in 2013. It allowed the use 
of chia seed in a broader product range (in breakfast 
cereals, as well as fruit, stone fruit and seed mixes, 
in addition to bakery products) in larger proportions 
(10%). It also allowed direct selling of chia seed ex-
clusively in a pre-packaged form, with the condition 
that the label should contain the information for con-
sumers that the daily intake cannot exceed 15 grams 
(first extension of possible applications). In 2014, 
with Commission Decision 2014/890/EU the use of 
chia oil as a novel food ingredient was authorized, 
and in 2015 the possible applications of Salvia his-
panica were extended to a new product range. Under 
strict special measures (pasteurization, microbiologi-
cal control system, information about how to report 
potential allergic reactions, processing technologies 
and packaging methods eliminating choking haz-
ards), the use of Salvia hispanica in fruit juices and 
fruit drink mixes was authorized [3], [4], [12].

4.1. Conditions for the marketing of chia seed and 
for its use for business purposes

Novel food authorization decisions issued by the 
European Commission in accordance with Regula-
tion (EC) No 258/97 are in the name of the applicant, 
so only those possessing a decision issued by the 
Commission, a member state authorization decision 
(in the case if there is no safety objection regard-
ing the request), or who are on the notification list 
of the Commission, can place chia seeds or chia-

containing products on the market within the Euro-
pean Union. In accordance with the decisions, it is 
among the conditions for the marketing of chia seed 
as a novel food ingredient and for its use for busi-
ness purposes that Salvia hispanica can be sold to 
consumers exclusively in a pre-packaged form, sales 
in a bulk form are not permitted. The recommended 
daily intake, which cannot exceed 15 grams, has to 
be indicated on the label of the product containing 
Salvia hispanica. In addition, the product label should 
include the name Salvia hispanica, and it should be 
indicated, using this name, in the list of ingredients in 
descending order of weight. Salvia hispanica can be 
used as a food ingredient in the following products: 
bakery products, breakfast cereals, and fruit, stone 
fruit and seed mixes. These products can contain 
no more than 10% of chia seeds by weight. Whole 
chia seeds can be added to fruit juices and fruit drink 
mixes in a crushed or ground form in amounts not 
exceeding 15 g/450 ml [3], [12].

Table 2 lists the chia seed containing foods available 
on the European Union market, grouped according 
to their authorization status.

5. Summary and future perspectives

The beneficial health effects of chia seed consump-
tion are mainly attributed to its high protein and es-
sential fatty acid contents. In most cases, no de-
monstrable health effects were confirmed by human 
studies of these effects. Consequently, for compre-
hensive confirmation of the beneficial health effects, 
further studies are warranted, as well as in the case 
of foods enriched with chia seeds.
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1. Összefoglalás

Az érzékelési tudományok alapját az érzékszervi mérések képezik. Az érzékszervi tu-
domány az emberi érzékszerveket a mérések eszközeként használja fel. Az érzékszer-
vi vizsgálat során a termékek tulajdonságait érzékszervi bírálók és azokból álló bírálói 
csoport értékeli. Az érzékszervi tesztek után meghozott döntéseket az érzékelt adatok 
minősége alapvetően meghatározza, ezért az érzékszervi adatok minőségét a képzett 
és szakértői érzékszervi bírálói csoport és annak tagjai határozzák meg. Munkánkban 
az „MSZ ISO 11132:2013 Érzékszervi vizsgálatok. Módszertan. Általános irányelvek a 
leíró vizsgálatot végző bírálóbizottság teljesítményének mérése” című szabványban ja-
vasolt korrelációs és regressziós módszerek felülvizsgálatát mutatjuk be és javaslatot 
teszünk korrekcióra.

Kulcsszavak: bírálók teljesítményvizsgálata, korreláció, regresszió, regressziós diagnosztika, szabvány

2. Bevezetés és szakirodalmi áttekintés

Kermit és Lengard [1] szerint egy jó érzékszervi bíráló 
csoportnak precíz, diszkriminatív és pontos eredmé-
nyeket kell biztosítania. Ideális csoportteljesítmény 
akkor érhető el, ha minden egyes csoporttag meg-
különbözteti a termékeket („nagy termékváltozatos-
ság”), többször is ugyanazokat az értékeket éri el 
(„bírálókon belüli kis változatosság”). Ugyanakkor 
egyetért a többi vizsgálóbizottsági taggal az érzék-
szervi tulajdonságra vonatkozóan, adott tűréshatáron 
belül (bírálók közötti kis különbség) [2],[3],[4]. Az ér-
zékszervi bírálatvezető (panel leader) feladata, hogy 
az érzékszervi tesztek során összegyűjtse a szüksé-
ges információkat a bíráló csoport tagjairól. A telje-
sítmény ellenőrzésével és nyomon követésével biz-
tosítható, hogy a paneltagok és panelek elkülönítésre 
képesek, eredményeik állandóak, megismételhetőek, 
hibamentesek [5].

A szakirodalom az érzékszervi bírálókat képzettsé-
gük szerint három kategóriába sorolja: laikus bírálók 
(fogyasztók), képzett bírálók, szakértő bírálók. Külön-
böző típusú feladatokhoz különböző képzettségű bí-
rálók alkalmazása szükséges [6], [7], [8].

A laikus bírálókra jellemző, hogy átélik és nem elem-
zik az érzeteket, bírálatuk közben saját tapasztalatira 
hagyatkoznak, kivetítik a saját ízlésvilágukat a bírált 
termékre. Emiatt a laikus bírálóknak feltett kérdések 
a kedveltségre, preferenciára irányulnak: Melyik ter-
méket kedveli legjobban? Mennyire kedveli az egyes 
termékeket? Mi az ideális intenzitása egy tulajdon-
ságnak a termékben? Melyiket választaná, vásárolná 
meg? Az összefoglalóan fogyasztói teszteknek ne-
vezett vizsgálatok során mintavételi terv alapján az 
alapsokaságot (nem, kor, lakhely, iskolai végzettség, 
nettó kereset stb.) reprezentáló, nagy létszámú (mini-
mum 60 fő) lekérdezést hajtanak végre. A bírálóknak 
jellemzően nincsen előzetes termékismeretük, csak 
néhány terméket értékelnek, egyszerűsített skálák, 
és könnyen értelmezhető rövid kérdőívek segítségé-
vel. Ilyen esetekben a személyes, szubjektív ízlésvi-
lágot vizsgáljuk. A kedveltségi tesztek széleskörűen 
alkalmazhatók, többek között versenytárs termékek 
összehasonlításához, termékek optimalizálásához, 
receptúra változásainak monitorozásához, márka-
vizsgálatok, csomagolástesztek elvégzéséhez. A 
kedveltségvizsgálatok arra irányulnak, hogy a vizs-
gált termékek között létezik-e érzékelhető preferen-
cia-eltérés, illetve ha létezik, akkor mely termékek 
térnek el egymástól és milyen mértékben [9].
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A képzett bírálók speciális ismereteket kapnak az 
érzékszervi tudományterületen alkalmazott kísérle-
tek megtervezésével, végrehajtásával és a kísérleti 
körülmények, tesztelés jó gyakorlataival kapcsolat-
ban. A különböző érzékszervi módszertanok (különb-
ségvizsgálatok, rangsorolásos vizsgálatok, általános 
vizsgálatok) elsajátítása mellett többlépcsős bíráló 
kiválasztó teszteken mennek keresztül, ahol az ér-
zékszerveik mérési határait, pontosságát tesztelik. 
Ezekhez nyújtanak segítséget a hazai (MSZ) és nem-
zetközi (ISO) és átvett (MSZ ISO) szabványok: színfe-
lismerés teszt, színintenzitás teszt, íz intenzitás teszt, 
íz felismerés teszt, illatfelismerés teszt, illatintenzitás 
teszt.

A képzett bírálók bírálócsoportban objektív minősí-
tést végeznek, feladatuk közé tartozik az érzékszervi 
bírálócsoportban (érzékszervi panel) a rutin vizsgá-
latok elvégzése, alapanyag-átvétel, késztermék- 
ellenőrzés, megfelelőség-értékelés. A kérdésfeltevés 
módja is – ennek megfelelően – analitikus jellegű: 
milyen intenzitásúak a minták egy konkrét, objektí-
ven definiálható tulajdonság szempontjából, van-e 
különbség a minták között, milyen természetű ez a 
különbség, milyen tulajdonságokat társít a mintához. 
Az érzékszervi teszteknél a hangsúly az érzékelt jel-
lemző intenzitásának mérésén van, az eredmények 
jellemzően a bírálócsoport tagjai által adott értékek 
statisztikai elemzésével adódnak [7], [8]. 

A képzett bírálók közül a különleges érzékenységű, 
tapasztalatú és tehetségű bírálók közül kerülnek ki a 
szakértői bírálók (bizonyos szakterületeken úgyneve-
zett „orrok”). A képzett bírálókhoz képest speciális 
több hónapon, éven keresztüli termékspecifikus kép-
zésben részesülnek, ahol részletesen megtanulják a 
termékek érzékszervi tulajdonságainak felismerését, 
intenzitási értékeit, hibáit. A képzésekhez célszerű-
en speciális teszteket, különböző aromaanyagokat, 
illattréningeket – Le nez du vin, Le nez du Café – refe-
renciamintákat, aromakereket alkalmaznak. A mód-
szerekben szoftveresen is nagy jártassággal ren-
delkeznek. Mind a képzett, mind a szakértői bírálók 
nagy felelősséggel járó döntéseket hoznak. 

A képzett és szakértői bírálók tesztelése és fejlesz-
tése, teljesítményének a mérése jellemzően szab-
ványos, többlépcsős és visszacsatoláson alapuló, 
sztenderdizált körülmények között megvalósított 
rendszeren keresztül történik, célszerűen szoftveres 
támogatás mellett.

3. Célkitűzés

Az „MSZ ISO 11132:2013 Érzékszervi vizsgálatok. 
Módszertan. Általános irányelvek a leíró vizsgála-
tot végző bírálóbizottság teljesítményének mérése” 
című szabvány többek között bemutatja ez egyéni 
bíráló teljesítménymérésének módszereit. A képzett 

és szakértői bírálók teljesítményértékelésével kap-
csolatban ennek a kutatásnak a célja a fenti szab-
ványban javasolt korrelációs és regressziós módsze-
rek pontosítása, kiegészítése és felülvizsgálata..

4. Anyag és módszer

Az MSZ ISO 11132:2013 Érzékszervi vizsgálatok. 
Módszertan. Általános irányelvek a leíró vizsgálatot 
végző bírálóbizottság teljesítményének mérése című 
szabvány melléklete (A 4.2) az egyéni bíráló korreláci-
óval és regresszióval történő értékelésének részleteit 
mutatja be. Az egyéni bíráló teljesítményének három 
meghatározó eredménye a korrelációs koefficiens, a 
tengelymetszet és a meredekség. A korrelációs koeffi-
ciens megmutatja, hogy a bírálók mennyire használják 
hasonlóan az értékelő skálát egy adott tulajdonság 
mérésekor. A nullától szignifikánsan eltérő tengely-
metszet a bírálócsoport inhomogenitására utal, azaz 
egy vagy több bíráló nem ért egyet a panel többi tag-
jával. A meredekség alacsony volta azt mutatja, hogy 
adott bíráló nem használja olyan nagy terjedelemben 
a skálát, mint a többi bíráló. Az ideális bírálócsoport 
tökéletes egyenese az, amelyikben a panel átlaga és a 
bíráló átlaga fedik egymást, meredeksége és korrelá-
ciós koefficiense egyaránt 1,0, és az egyenes a koor-
dinátatengelyeket a nulla pontban metszi. [5].

A kiinduló mátrix 4 bíráló 6 termékre adott értékeit 
tartalmazza (1. táblázat). A szabvány mellékletében 
csak az eredmények találhatóak meg, ezért az ered-
ményekhez tartozó részletes számításokat az első 
bíráló példáján mutatjuk be.

Az ISO szabvány az egyén és a panel közötti vizs-
gálatához referenciaként a teljes panel átlagát alkal-
mazza. Javasolja továbbá az egyéni bírálói pontokra 
illeszkedő regressziós egyenes korrelációjának, me-
redekségének, tengelymetszetének meghatározását. 
A Pearson-féle korrelációs együttható (r) képlete, ahol 
az x

_ 
az xi értékek, az y

_
 az yi értékek átlagát jelölik:

 

A korrelációs együttható a paneltag és panelátlag 
közötti lineáris kapcsolat szorosságát méri, értéke 
független a mértékegységektől. A két érték közötti 
lineáris kapcsolat nagyságát és irányát jelzi. Minél tá-
volabb van a zérustól annál erősebb a kapcsolat, ér-
téke -1 (tökéletes negatív korreláció) és +1 (tökéletes 
pozitív korreláció) közé esik. A panelvizsgálatokban 
jellemzően ez szignifikáns +1-hez közeli pozitív érték 
(zérus az értéke, ha két rangsor között nincs kapcso-
lat, egymáshoz képest véletlenszerűek, korrelálatla-
nok). A lineáris, Pearson-féle korrelációs koefficiens 
kiszámíthatóságának feltételeit Fidy és Makara [10] 
alapján foglaljuk össze. Az Y és X változók mennyi-
ségi (folytonos) változók legyenek és mindegyikük 

eloszlása normális eloszlást kövessen. Az összes ko-
variancia legyen lineáris. Minden X értékhez Y érték is 
tartozzon. Az X és Y értékeket egymástól függetlenül 
mérjük. A minták választása legyen véletlen minta-
vétel.

A regresszió számítás lényege, hogy függvényszerű 
kapcsolatot keresünk egy vagy több „független” (ma-
gyarázó) és egy függő változó között. Az adatokra il-
lesztett lineáris modell a következően írható le: Y=b0 
+ b1X + e, ahol a b0 érték az elméleti regressziós 
konstans (tengelymetszet), a b1 érték az elméleti reg-
ressziós együttható, az e érték pedig a véletlen hiba-
tag (reziduum/maradék), melyről feltételezzük, hogy X 
különböző értékei mellett egymástól független, 0 vár-
ható értékű, azonos szórású normális eloszlású való-
színűségi változókkal adható meg. A becslés alapja 
a legkisebb négyzetek elve, ami szerint az úgyneve-
zett reziduális/hiba négyzetösszeget minimalizáljuk: 

 
[11]. 

 
Sajnálatos módon a szabvány nem ejt említést a reg-
ressziós modell diagnosztikájáról sem, ezért az ered-
ményeket tárgyaló részben ezt is lépésről-lépésre 
bemutatjuk. A lineáris korreláció kiszámítása után a 
modellválasztás jóságát a regressziós modellre vég-
zett variancia-analízis során kapott F érték alapján 
lehet megállapítani. Ahhoz, hogy a paraméterbecs-
lést korrektnek, jónak fogadhassuk el ahhoz a panel- 
átlagra és a tengelymetszetre vonatkozó t-értékeket 
kell értékelnünk. A kapott regressziós függvénnyel 
becsüljük az 1-es bíráló által adott értékeket a teljes 
panelátlagot felhasználva. A becsült és a valós érté-
kek különbségei adják a reziduumokat. A reziduu-
mokat/maradékokat a panelátlag (független változó) 
függvényében ábrázoljuk. Amennyiben az ábra egy 
szabálytalan pontfelhő, a reziduumok és a panelát-
lag függetlenségét elfogadjuk. A diagnosztika fontos 
lépése a maradékok normalitásának tesztelése. Ha 
a ferdeség és csúcsosság abszolút értéke 1 alatt 
van, akkor elfogadható a normalitás. Amennyiben a 
csúcsosság/csúcsosság hibája vagy a ferdeség/fer-
deség hibája hányadosok abszolút értékben 2 alatt 
vannak, akkor is elfogadható a normalitás [12], [13]. 

5. Eredmények

Az ISO 11132:2012 panelteljesítményével foglalko-
zó szabvány (A4.2) példán keresztül mutatja be az 
egyén korrelációval és regresszióval történő értéke-
lésének részleteit. A szabvány mellékletében csak az 
eredmények találhatók meg, ezért az eredményekhez 
tartozó részletes számításokat az első bíráló példáján 
mutatjuk be. Sajnálatos módon a szabvány nem tesz 
említést a regressziós modell diagnosztikájáról sem, 
ezért a következőkben ezt is részletesen bemutatjuk. 
Lineáris esetben a modell determinációs együttha-
tója a tapasztalati korrelációs koefficiens (r) négy-
zete az R2=0,98, amely a modell és a teljes varian-
cia hányadosaként írható fel, értelmezése, a modell 
98%-ban magyarázza az első bíráló átlagértékeinek 
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1. táblázat A bírálatok kiinduló mátrixa (4 bíráló x 6 termék) 
Table 1 Initial matrix of judgements (4 panelists x 6 products)

Minták 
Sample

Bírálók / Panelist
sorátlag 

Line 
average

1 2 3 4

pontok 
score

átlag 
average

pontok 
score

átlag 
average

pontok 
score

átlag 
average

pontok 
score

átlag 
average

1

8.0

8.3333

5.0

7.3

6.0

7.3

9.0

8.3 7.508.0 8.0 7.0 8.0

9.0 9.0 5.0 8.0

2

6.0

7.0

6.0

5.7

5.0

5.3

7.0

6.7 6.178.0 7.0 4.0 7.0

7.0 4.0 7.0 6.0

3

4.0

4.7

5.0

3.3

4.0

4.0

5.0

5.0 4.255.0 2.0 3.0 5.0

5.0 3.0 5.0 5.0

4

6.0

5.7

6.0

5.3

4.0

3.3

6.0

5.3 4.926.0 4.0 2.0 5.0

5.0 6.0 4.0 5.0

5

4.0

4.0

3.0

3.0

4.0

4.3

4.0

4.3 3.925.0 2.0 4.0 5.0

3.0 4.0 5.0 4.0

6

5.0

5.7

4.0

4.3

5.0

5.0

7.0

6.3 5.336.0 2.0 4.0 5.0

6.0 7.0 6.0 7.0

oszlopátlag 
Column 
average

5.89 4.83 4.67 6 5.35
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szóródását (2. táblázat). A determinációs együttható 
esetében meghatározott a kapcsolat és azt mutatja 
meg, hogy mennyire lehet az egyik változóból a má-
sik változót előre jelezni. Ezzel szemben a korrelációs 
koefficiens szimmetrikus, kétirányú a kapcsolat, és 
szignifikáns korreláció esetében sem jelent ok-oko-
zati kapcsolatot.

A regressziós modellre vonatkozó variancaanalízis 
(ANOVA) során az F=248,1307 adódott, értéke ma-
gas, ezért a lineáris modellválasztás jónak bizonyult 
(3. táblázat). Az ANOVA F-értéke szignifikánsnak 
adódott p=9,49·10-5.

A panelátlagra vonatkozó t-érték szignifikáns, elég nagy 
(tpanelátlag=15,75; p=9,49·10-5) ahhoz, hogy a paramé-
terbecslést korrektnek, jónak fogadhassuk el. A ten-
gelymetszetre vonatkozó t-értéke (ttengelymetszet=1,03) 
nem szignifikáns (p=0,36), tehát a modell 0-nál metszi 
a tengelyt, vagyis a bíráló teljesítménye a panelkon-
szenzust tekintve megfelelő (4. táblázat).

A kapott regressziós függvénnyel becsüljük az 1-es 
bíráló által adott értékeket a teljes panelátlagot fel-
használva. A becsült és a valós értékek különbségei 
adják a reziduumokat. A reziduumokat/maradékokat 
a panelátlag (független változó) függvényében ábrá-
zoljuk. Mivel az ábra egy szabálytalan pontfelhő, a re-
ziduumok és a panelátlag függetlenségét elfogadjuk 
(5. táblázat, 6. táblázat, 1. ábra).

A diagnosztika fontos lépése a maradékok norma-
litásának tesztelése. Ha a ferdeség és csúcsosság 
abszolút értéke 1 alatt van, akkor elfogadható a nor-
malitás. Amennyiben a (csúcsosság)/(csúcsosság hi-
bája) vagy a (ferdeség)/(ferdeség hibája) hányadosok 
abszolút értékben 2 alatt vannak, akkor is elfogadha-
tó a normalitás [12], [13] (7. táblázat).

Ha a csúcsosság és/vagy ferdeség nagyobb, mint 1, 

akkor a D’Agostino teszt: , 

ahol,  ferdeség normál közelítése, és a 
Z2(b2)=csúcsosság normál közelítése. Ha a négyze-
tösszeg kisebb, mint a kritikus érték, illetve a szignifi-
kancia szint 0,05 felett van, akkor elfogadható a nor-
malitás [14]. Estünkben a csúcsosság miatt D’Agost-
ino teszt, amelyet két módszerrel vizsgálhatunk. 
Amennyiben a számított p-érték (0,690825)>0,05, 
akkor a maradék pontsor normál eloszlást követ. Ha 
a táblázatos kritikus érték (5.991465) nagyobb mint a 
számított érték (0.739738), akkor a maradék pontsor 
normál eloszlást követ (8. táblázat).

Az egyén teljesítményének három meghatározó 
jellemzője a korrelációs koefficiens, amelynek ér-
téke r=0,992036 (R2=0,9841), a tengelymetszet  
b0= –0,4254 és a meredekség b1= 1,180552 (2. ábra). 
Megjegyezzük, hogy ha a tengelymetszet nem szig-
nifikáns, úgy érdemes lefuttatni a lineáris modellt úgy 
is, hogy nincs tengelymetszet, mert ez esetünkben a 
bíráló és bíráló panel közötti konszenzust jelenti.

Mivel a panelátlagban annak a bírálónak az adatsora 
is benne van, akivel az összehasonlítást (korrelációt) 
végezzük, az ISO által javasolt panelátlag használata 
torzítja az eredményeket. Belátható, hogy a korrelá-
ciós koefficiensnek minden esetben lesz egy olyan 
hozzáadott része, ami kizárólag abból adódik, hogy 
az egyén értékeit olyan értékekhez hasonlítjuk (teljes 
panelátlag), amelyben ő is szerepel. 

Ennek kiküszöbölésére célszerű egy olyan – valósá-
got jobban tükröző – korrekció bevezetése, amely-
ben a teljes átlag helyett az adott bírálói érték nélküli 
átlag képezi az összehasonlítás (korreláció) alapját. 
Ez különösen azért fontos, mivel a Pearson-féle kor-
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7. táblázat. Maradékok leíró statisztikái 
Table 7 Descriptive statistics of the residuals

Maradékok / Residuals

-0.09571 átlag / average 2.96E-16

0.141091 ferdeség / skewness 0.336523

0.074418 csúcsosság / kurtosis -1.58302

0.283448 ferdeség hibája (std. err) / skewness error (std. err) 1

-0.20267 csúcsosság hibája (std. err) / kurtosis error (std. err) 2

-0.20058

1. ábra. Panel átlag és reziduumok, panelátlag és bíráló (1) 
Figure 1 Panel average and residuals, panel average and panelist (1) 

3. táblázat A regressziós modellre végzett varianciaanalízis 
Table 3 Variance analysis of the regression model

  df SS MS F F érték  szignifikanciája / Significance of the F value

Regresszió / Regression 1 12.17412 12.17412 248.1307 9.49E-05

Maradék / Residual 4 0.196253 0.049063

Összesen / Total 5 12.37037      

4. táblázat A tengelymetszetre és a panelátlagra elvégzett statisztikák  
Table 4 Statistics for the intercept and the panel average 

  Koefficiensek 
Coefficients

Standard hiba 
Standard error

t-érték 
t-value

p-érték 
p-value

Alsó 95% 
Bottom 95%

Felső 95% 
Top 95%

Tengelymetszet 
Intercept -0.425098024 0.410907 -1.03454 0.359328 -1.56596 0.715762

Panel átlag 
Panel average 1.180552243 0.074945 15.75217 9.49E-05 0.97247 1.388634

 5. táblázat Maradék tábla  6. táblázat Valószínűségi tábla 
 Table 5 Residuals table Table 6 Probability table

Megfigyelés 
Observation

Becsült bíráló_1 
Estimated 
panelist_1

Maradékok 
Residuals

Standard 
maradékok 
Standard 
residuals

Százalékos 
osztályozás 

Percent 
classification

bíráló_1 
Panelist_1

1 8.429043798 -0.09571 -0.4831 8.333333 4

2 6.858909315 0.141091 0.712156 25 4.666667

3 4.592249009 0.074418 0.375623 41.66667 5.666667

4 5.383219011 0.283448 1.430703 58.33333 5.666667

5 4.202666768 -0.20267 -1.02296 75 7

6 5.867245431 -0.20058 -1.01242 91.66667 8.333333

2. táblázat A regressziós statisztika eredményei 
Table 2 Results of the regression statistics

r értéke (korrelációs koefficiens) / value of r (correlation coefficient) 0.992035893

R2 (determinációs együttható) / R2 (coefficient of determination) 0.984135213

Korrigált r-négyzet / Corrected r squared 0.980169016

Standard hiba / Standard error 0.221502424

Megfigyelések (minták száma) / Observations (number of samples) 6

8. táblázat. D’Agostino teszt  
Table 8 D’Agostino test 

számított ért / calculated value 0.739738

szignifikancia szint (p-érték) / significance level (p-value) 0.690825

kritikus érték / critical value 5.991465

Panel átlag/Maradék pontsor
Panel average/Residuals

Panel átlag/Vonalhoz illesztett pontsor
Panel average/Judge
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_1

bíráló_1 / bíráló_1

Becsült bíráló_1 / Estimated judge_1

Panel átlag
Panel average

Panel átlag
Panel average

0,4

10

5

0

-0,4

0,2

-0,2

0
2 0 2 4 6 84 6 8
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relációs koefficiens kiszámíthatóságának egyik felté-
tele, a változók függetlensége csak ezáltal biztosít-
ható. Természetesen ennek a módszernek az a kö-
vetkezménye, hogy mindhárom teljesítményjellemző 
– korrelációs koefficiens, tengelymetszet, meredek-
ség – értéke megváltozik. 

A korrekció hatására természetesen minden esetben 
csökken a korrelációs koefficiens, mivel az adott bí-
ráló adatsorát kiszedjük a panelátlagból. A korrekció 
hatására a tengelymetszet, valamint a meredekség 
értéke bírálótól függően javulhat vagy romolhat. Ki-
vételt képez az a kevéssé valószínű speciális eset, 
amikor minden bíráló tökéletesen ugyanúgy minősíti 
az egyes termékeket, azaz a panel átlaga és a bíráló 
átlaga fedik egymást. A regressziós egyenes a nulla 
pontból indulva 1-es meredekségű, valamint a pon-
tok az egyenesen helyezkednek el. Ebben az esetben 
nem változnak ezek a jellemzők.

A bírálók teljesítményjellemzőit külön kiszámoltuk az 
ISO szerint és a korrekcióval módosított eljárás sze-
rint is. Az eredmények alapján megállapítható, hogy 
minden bíráló mindhárom teljesítményjellemzője 
megváltozik, amelyek közül a korrelációs koefficiens 
minden esetben csökkent. A könnyebb áttekinthető-
ség miatt szimbólum- és színkódokat vezettünk be. 
A nyilak az értékek változásának irányát mutatják 
(növekedés ↑, csökkenés ↓), a különböző színek pe-
dig a bíráló értékének alakulását jelzik (javulás zöld, 
romlás piros). A korrelációs koefficiens értéke ideális 
esetben 1, a tengelymetszet 0, a meredekség 1.) (9. 
táblázat).

Az előbbiekben bemutatott 1-es bíráló esetében a 
korrekció hatására a korrelációs koefficiens értéke 
csökkent, ugyanakkor mind a tengelymetszet, mind 
a meredekség a paneléhez közelített. Hasonló ten-
dencia volt megfigyelhető a 2-es bíráló esetében is. 
A korrekciós módszer alapján, az 1-es bírálótól csak 
minimálisan különbözött. Az ISO alapján a 4-es bíráló 
adódott a legjobb bírálónak. Érdemes kiemelni a 3-as 
bírálót, akinek mindhárom paramétere romlott. A bí-
ráló tagok közül az ő korrelációs koefficiense csök-
kent a legnagyobb mértékben, így ennek a bírálónak 
az értékei torzították legjobban a panel eredményét. 
Ezt támasztják alá a romló tengelymetszet és romló 
meredekség értéke is.  Ennek a bírálónak a legkisebb 
meredekség értékei egyben arra utalnak, hogy nem 
használta olyan nagy terjedelemben a skálát, mint a 
többi bíráló. Fontos hangsúlyozni, hogy a korrelációs 
koefficiens (r) értéke csak adott szignifikancia szint 
mellett értelmezhető. Amennyiben nem szignifikáns a 
korreláció úgy nem bizonyított a lineáris összefüggés, 
így további vizsgálatok szükségesek az összefüggé-
sek feltárására. A korrekcióval számolt Pearson-féle 
korrelációs mátrix (α=0,05) bemutatja, hogy a 3. bírá-
ló korrelációs koefficiense nem adódott szignifikáns-
nak (10. táblázat).

Hangsúlyoznunk kell, hogy a kritikus értéket az elő-
re rögzített szignifikancia szint mellett az elemszám 
határozza meg. További számításokat végeztünk, 
amelyek azt mutatták, hogy amennyiben 6 helyett 
8 terméket tesztelt volna a 3. bíráló, úgy már a kri-
tikus értéknél nagyobb a számított érték, így adott 
szignifikancia szint mellett elfogadható, hogy lineáris 

összefüggés adódik a korrigált panelátlag és az adott 
paneltag értékei között (r=0,7349; p=0,038; α=0,05). 
Természetesen a 7. és 8. terméket az átlagokkal 
helyettesítettük így az r értéke nem változott. Pont-
diagramban szemléltetve 6 minta esetében 6 pont 
adódik, 8 minta esetében 8 pont adódik, de 7-nek 
látszik, mivel a két átlagpont fedésben van. A korrelá-
ciós koefficiens értékét egy-egy kilógó (outlier) érték 
erősen befolyásolja. Ezt támasztja alá, hogy a 8 minta 
esetében lévő legalsó pont értékét csak két átlagér-
ték tud ellensúlyozni, hogy szignifikáns legyen a kor-
relációs koefficiens értéke (α=0,05) (3. ábra). A kilógó 
értékek okait további vizsgálatokkal célszerű feltárni.

A Pearson-féle korrelációs táblázat kritikus értékei 
segítségével bemutatható a szignifikanciaszint rögzí-
tésének eredményekre gyakorolt hatása is. A 3. bírá-
ló eredményeit alapul véve (r=0,7349) α=0,1 esetén  
6 termék, α=0,05 esetén 8 termék, α=0,01 esetén pe-
dig már 12 termék esetében lenne szignifikáns. Azért 
is fontos, hogy a korrelációs koefficiens szignifikáns 
legyen, mert így a lineáris regresszió is szignifikáns 
lesz (11. táblázat) [15].

Összefoglalóan megállapítható, hogy az ISO által ja-
vasolt panelátlag használata torzíthatja az eredmé-
nyeket. Helyette célszerű a korrekciós módszer al-

10. táblázat. Pearson-féle korrelációs koefficiensek (korrigált módszer és szignifikancia szint)  
Table 10 Pearson correlation coefficients (corrected method and significance level)

Pearson korrelációs koefficiensek 
Pearson correlation coefficients

bíráló 1 / Panelist 
1

bíráló 2 / Panelist 
2

bíráló 3 / Panelist 
3

bíráló 4 / Panelist 
4

Korrigált panel (kivett bíráló 1) 
Corrected panel (Panelist 1 excluded)

0.9763 
(p=0.0008)

Korrigált panel (kivett bíráló 2) 
Corrected panel (Panelist 2 excluded)

0.8994 
(p=0.0147)

Korrigált panel (kivett bíráló 3) 
Corrected panel (Panelist 3 excluded)

0.7349 
(p=0.0961)

Korrigált panel (kivett bíráló 4) 
Corrected panel (Panelist 4 excluded)

0.9768 
(p=0.0008)

11. táblázat. A Pearson-féle korrelációs együtthatóra vonatkozó kétoldali kritikus értékek táblázta [15] 
Table 11 Table of bilateral critical values for the Pearson correlation coefficient [15]

N α=0.1 α=0.05 α=0.01
4 0.900 0.950 0.990 
5 0.805 0.878 0.959
6 0.729 0.811 0.917
7 0.669 0.754 0.875
8 0.621 0.707 0.834
9 0.582 0.666 0.798
10 0.549 0.632 0.765
11 0.521 0.602 0.735
12 0.497 0.576 0.708

12. táblázat. Spearman-féle korrelációs koefficiensek (korrigált módszer és szignifikancia szint)  
Table 12 Spearman correlation coefficients (corrected method and significance level)

Spearman korrelációs koefficiensek 
Spearman correlation coefficients bíráló 1 / Panelist 1 bíráló 2 / Panelist 2 bíráló 3 / Panelist 3 bíráló 4 / Panelist 4

Korrigált panel (kivett bíráló 1) 
Corrected panel (Panelist 1 excluded)

0.9856 
(p=0.0028)

Korrigált panel (kivett bíráló 2) 
Corrected panel (Panelist 2 excluded)

0.9429 
(p=0.0167)

Korrigált panel (kivett bíráló 3) 
Corrected panel (Panelist 3 excluded)

0.6957 
(p=0.1361)

Korrigált panel (kivett bíráló 4) 
Corrected panel (Panelist 4 excluded)

1.0000 
(p<0.0001)

13. táblázat. A Spearman korrelációs koefficiensek kétoldali kritikus értékek táblázta [19] 
Table 13 Table of the bilateral critical values of the Spearman correlation coefficients [19]

α=0.1 α=0.05 α=0.01
4 1.000 – – 
5 0.900 1.000 – 
6 0.829 0.886 1.000 
7 0.714 0.786 0.929 
8 0.643 0.738 0.881 
9 0.600 0.700 0.833 
10 0.564 0.648 0.794 
11 0.536 0.618 0.755 
12 0.503 0.587 0.727 
13 0.484 0.560 0.703 
14 0.464 0.538 0.675 
15 0.443 0.521 0.654 
16 0.429 0.503 0.635 
17 0.414 0.485 0.615 
18 0.401 0.472 0.600 
19 0.391 0.460 0.584 
20 0.380 0.447 0.570 É
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9. táblázat. ISO által javasolt módszer és a korrekcióval számolt módszer különbségei  
Table 9 Differences between the method recommended by ISO and the method calculated with the correction

  bíráló(1) / Panelist(1) bíráló(2) / Panelist(2) bíráló(3) / Panelist(3) bíráló(4) / Panelist(4)

  ISO korrekció 
correction ISO korrekció 

correction ISO korrekció 
correction ISO korrekció 

correction
Korrelációs 
koefficiens 
Correlation 
coefficient

0.992036 ↓0.976322 0.948121 ↓0.899362 0.812887 ↓0.734924 0.987007 ↓0.976797

Tengely-
metszet 
Intercept

-0.425098 ↑0.122192 -1.36602 ↑-0.9232 1.488924 ↑2.05053 0.289451 ↑0.961967

Meredekség 
Slope 1.180552 ↓1.100359 1.159119 ↓1.029315 0.594156 ↓0.46934 1.067725 ↓0.968163
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kalmazásával a vizsgálandó bíráló értékét kivenni az 
átlag számításához a valóság jobb közelítése érde-
kében. A korrigált panelátlagot, így a belőle képzett 
korrelációs koefficiens értékét is jelentősen befolyá-
solják a kilógó érték(ek). A Pearson-féle korreláció 
kritikus értékeit az elemszám és a szignifikancia szint 
befolyásolja. A regresszió elvégzésénél szakmailag 
megalapozott döntést csak a regressziós modellre 
végzett diagnosztika elvégzése után tehetünk. A kor-
rekció hatására szinte mindig csökken a korrelációs 
koefficiens, viszont a tengelymetszet és a meredek-
ség értéke a bírálói értékeléstől függően változhat. 

Képzett bírálócsoport rendszerint 10-12 főből áll, 
amely statisztikai értelemben alacsony elemszámú 
(n<13), a változókkal kapcsolatban sérülhet a norma-
litási követelmény. Ennek következtében a paramé-
teres próbák feltételei nem teljesülnek, így a kevésbé 
hatékony, de eloszlás független nem-parametrikus 
módszereket kell választani. Fontos kiemelni, hogy 
ezek a próbák az eloszlás függetlenség mellett bizo-
nyos feltételeket megkövetelnek. Az egyén és a panel 
által adott pontok korrelációját Pearson-féle korrelá-
cióval elemezve torzított eredményt adhatnak. 

Helyette a korreláció nemparaméteres, robusztus 
megfelelőjével a Spearman rho értéket célszerű ki-
számítani, amely nem érzékeny a normalitási feltétel 
sérülésére, és a minták eloszlásának a különbözősé-
gére sem [16]. A Spearman rangkorrelációs eljárás 
két változó monotonitását, vagyis az együttváltozás 
szorosságát méri adott mintában. A Spearman rang-
korreláció során a mintabeli adatok sorbarendezése 
után rangszámkonverziót hajtunk végre, azaz a ren-
dezett minták elemeihez rangszámokat rendelünk  
(Xi → helyett: Rang(Xi)=rangszám). Ezután a rangszá-
mokra elvégezzük a Pearson korreláció kiszámítását 
[17], [18].

A változók megkövetelt függetlensége miatt ez eset-
ben is javasolt a korrekció elvégzése. A korrekcióval 
számolt Spearman-féle korrelációs mátrix (α=0,05) 
eredményei jelen esetben a Pearson-féle korrekció-
val számolt korrelációhoz hasonló eredményre jutot-
tak. A 3. bíráló korrelációs koefficiense itt sem adó-
dott szignifikánsnak, és ugyanúgy 6 helyett 8 termé-
ket kellene tesztelnie ahhoz, hogy a kritikus értéknél 
nagyobb legyen a számított érték, hogy szignifikáns 
legyen az eredmény (r=0,6957; p=0,1361; α=0,05) 
(12. táblázat).

A Spearman-féle korrelációs táblázat kritikus értékei 
alapján a 3. bíráló eredményeit alapul véve (r=0,6957) 
viszont változtak az eredmények, mivel α=0,1 esetén 
8 termék, α=0,05 esetén 10 termék, α=0,01 esetén 
pedig már 14 termék esetében lenne szignifikáns. A 
Spearman-féle korrelációval számolva több termék 
kell a szignifikáns eredmény eléréséhez (13. táblá-
zat) [19]. A lineáris regresszió helyett pedig a robusz-
tus regresszió, irány-tangens tesztelésével valósítha-
tó meg célszerűen [17].

6. Következtetések

Az MSZ ISO 11132:2013 szabvány az egyén és a bírá-
lócsoport közötti vizsgálatához referenciaként a teljes 
panel átlagát alkalmazza, és javasolja az egyéni bírálói 
pontokra illeszkedő regressziós egyenes korrelációjá-
nak, meredekségének, tengelymetszetének meghatáro-
zását. Mivel a panelátlag tartalmazza annak a bírálónak 
az adatsorát is, akivel az összehasonlítást (korrelációt) 
végezzük, az ISO által javasolt panelátlag használata 
torzítja az eredményeket. Belátható, hogy a korrelációs 
koefficiensnek minden esetben lesz egy olyan hozzá-
adott része, ami kizárólag abból adódik, hogy az egyén 
értékeit olyan értékekhez hasonlítjuk (teljes panelátlag), 
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2. ábra. Panel átlag és bíráló (1) átlagértékei  
Figure 2 Panel average and the average value of panelist (1)
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3. ábra. Bíráló (3) a korrigált panelátlag függvényében 6 és 8 minta átlagértékeivel ábrázolva  
Figure 3 Panelist (3) as a function of the corrected panel average, plotted with the average values of 6 and 8 samples, 
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amelyben ő is szerepel. Ennek korrekciójára adunk meg-
oldási javaslatot az eredmények részben.

Számításainkkal bizonyítottuk, hogy mivel a panelát-
lagban annak a bírálónak az adatsora is benne van, 
akivel az összehasonlítást (korrelációt) végezzük, a 
szabvány által javasolt panelátlag használata torzítja 
az eredményeket, ezért a korrekt számításhoz a vizs-
gálandó bíráló értékét ki kell venni az átlag kiszámítá-
sánál. A javasolt korrekciós módszer hatására szinte 
mindig csökken a korrelációs koefficiens, viszont a 
tengelymetszet és a meredekség értéke a bírálói ér-
tékeléstől függően változik.

Számításainkkal igazoltuk, hogy a korrigált panelátla-
got - így a belőle képzett korrelációs koefficiens ér-
tékét is - jelentősen befolyásolják a kilógó érték(ek). 
Kiemeltük, hogy a szignifikancia mértékét nem meg-
alapozott a kapcsolat szorosságaként értelmezni, 
mivel csak a nullhipotézist elutasító döntés megbíz-
hatóságával van összefüggésben [18]. Amennyiben 
nem szignifikáns a korreláció, úgy nem bizonyított a 
lineáris összefüggés, így további vizsgálatok szüksé-
gesek az összefüggések feltárására. Számításainkkal 
igazoltuk, hogy a kis elemszámnál magasnak tűnő 
korrelációs koefficiens nem feltétlenül jelent szignifi-
káns különbséget, viszont magas elemszámnál ala-
csonynak tűnő korrelációs is szignifikáns lehet kétol-
dalú kritikus értékek táblázata alapján [15].

Munkánkban igazoltuk, hogy amennyiben nem telje-
sülnek a parametrikus próbák feltételei, úgy a Pear-
son-féle korreláció helyett nem paraméteres, elosz-
lás független robusztus megfelelőjével a Spearman 
rho értéket célszerű kiszámítani. Kiemeltük, hogy a 
változók megkövetelt függetlensége miatt ebben az 
esetben is javasolt a korrekció elvégzése. Természe-
tesen a kritikus értéket a Spearman-féle korrelációs 
együtthatóra vonatkozó kétoldalú kritikus értékek 
táblázata alapján kell meghatározni [19].

Összefoglalva ezek alapján célszerű javasolni az 
„MSZ ISO 11132:2013 Érzékszervi vizsgálatok. Mód-
szertan. Általános irányelvek a leíró vizsgálatot vég-
ző bírálóbizottság teljesítményének mérésére” című 
szabvány felülvizsgálatát és módosítását. 
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and if there is such a difference, which products dif-
fer from each other and to what extent [9].

Trained panelists receive specialized knowledge re-
garding the planning and execution of experiments 
used in the area of sensory science and good prac-
tices of experimental conditions and testing. In ad-
dition to learning about the different sensory meth-
odologies (difference testing, ranking tests, general 
tests), they undergo multi-stage panelist selection 
tests, where the measurement limits and the accu-
racy of their senses are tested. These are helped 
by domestic (MSZ), international (ISO) and adopted 
(MSZ ISO) standards: color recognition, color inten-
sity test, flavor intensity test, flavor recognition test, 
odor recognition test, odor intensity test.

Trained panelists perform objective qualification in 
the sensory panel, their tasks include carrying out 
routine tests in the sensory sensory panel (sensory 
panel), reception of raw materials, finished product 
inspection, conformity assessment. Accordingly, the 
method of questioning is of an analytical nature: what 
are the intensities of the samples from the point of 
view of a specific, objectively definable characteris-
tic, is there a difference between the samples, what 
is the nature of the difference, what characteristics 
are associated with the sample. During sensory tests, 
the emphasis is on measuring the intensity of the per-
ceived characteristic, results are typically obtained 
by the statistical analysis of the values given by the 
members of the sensory panel [7], [8].

Expert panelists are panelists of special sensitivity, 
experience and talent selected from among trained 
panelists (called “noses” in certain fields). Compared 
to trained panelists, they receive special, product 
specific training, lasting several months or even years, 
where they learn about the recognition, intensity val-
ues and errors of the sensory properties of products. 
For these trainings, it is advantageous to use special-
ized tests, different aromatic substances, fragrance 
trainings – Le nez du vin, Le nez du Café – reference 
samples, or an flavour wheel. They also have great 
experience in the software part of the methods. Both 
trained and expert panelists make decisions involv-
ing great responsibility.

The testing and development of trained and expert pan-
elists, as well as the measurement of their performance 
are typically realized through a standardized, multi-stage 
system based on feedback, implemented under stand-
ardized conditions, preferably with software support.

3. Objectives

Among other things, the standard titled „MSZ ISO 
11132:2013 Sensory analysis. Methodology. Guide-
lines for monitoring the performance of a quantitative 
sensory panel” describes the methods for measuring 
the performance of individual panelists. With regard to 
the performance evaluation of trained and expert pan-

elists, the objective of this research is refining, sup-
plementing and revising the correlation and regression 
methods recommended by the above standard.

4. Materials and methods

The Annex (A4.2) to the standard titled MSZ ISO 
11132:2013 Sensory analysis. Methodology. Guide-
lines for monitoring the performance of a quantita-
tive sensory panel describes in detail the evaluation 
of individual panelists using correlation and regression 
analysis. The three key indicators of the performance 
of an individual panelist are the correlation coefficient, 
the intercept and the slope. The correlation coefficient 
shows how similarly the panelists use the rating scale 
when measuring a given property. An intercept signifi-
cantly different from zero indicates panel inhomoge-
neity, i.e., that one or more panelists do not agree with 
the other members of the panel. A low slope shows 
that the range of scale used by the given panelist is 
not as wide as it is in the case of other panelists. The 
perfect line of the ideal sensory panel is one where the 
panel average and the average of the panelist overlap, 
the slope and the correlation coefficient are both 1.0, 
and the line intersects the coordinate axes at zero [5].

The initial matrix contains the values given by 4 
panelists to 6 products (Table 1). The annex to the 
standard contains only the results, therefore, detailed 
calculations belonging to the results are shown in the 
example of the first panelist.

For its examination between the individual and the 
panel, the average of the entire panel is used as a 
reference by the ISO standard. Determination of the 
correlation, slope and intercept of the regression line 
fitted to the individual panelists’ points is also re-
commended. The formula of the Pearson correlation 
coefficient (r), where x

_ 
is the average of the xi values 

and y
_

 is the average of the yi values:

The correlation coefficient is a measure of the close-
ness of the linear relationship between the panel 
member and the panel average, and its value is in-
dependent of measurement units. It indicates the 
size and direction of the linear relationship between 
the two values. The further away it is from zero, the 
stronger the relationship is, and its value is between 
-1 (perfect negative correlation) and +1 (perfect posi-
tive correlation). In panel studies it is typically a sig-
nificantly positive value, close to +1 (its value is zero 
if there is no relationship between the two rankings, 
they are random relative to each other, uncorrelat-
ed). Calculability conditions for the linear Pearson 
correlation coefficient are summarized according to  
Fidy and Makara [10]. Variables Y and X have to be 
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1. Summary

Sensory tests form the basis for sensory science. Sensory science uses human senses 
as measurement tools. During sensory tests, the properties of a product are evaluated 
by sensory panelists and by a sensory panel consisting of them. Decisions made after 
sensory tests are fundamentally determined by the quality of the data experienced, 
therefore, the quality of sensory data is determined by the trained and expert sensory 
sensory panel and its members. In our work, revision of the correlation and regression 
methods recommended by the standard titled „MSZ ISO 11132:2013 Sensory analysis. 
Methodology. Guidelines for monitoring the performance of a quantitative sensory pa-
nel” are described, and corrections are suggested.

2. Introduction and literature review

According to Kermit és Lengard [1], a good sensory 
sensory panel should provide precise, discriminative 
and accurate results. An ideal group performance can 
be achieved if the products are differentiated by each 
member of the group (“great product variety”), and 
the same results are obtained several times (“small 
variation for the individual panelists”). However, there 
should be agreement with the other panel members 
regarding the sensory property, within a given tol-
erance (small variation among panelists) [2],[3],[4]. 
The task of the sensory panel leader is to collect the 
necessary information about members of the panel 
during sensory tests. By monitoring and following up 
performance it can be ensured that panel members 
and panel are capable of distinction, their results are 
constant, repeatable and free of error [5].

Based on their training, sensory panelists are clas-
sified into three categories by the literature: naive 
assessors (consumers), trained panelists, expert 
panelists. Panelists of different training levels are re-
quired for different tasks [6], [7], [8].

It is characteristic of naive assessors that they do 
not analyze sensations, they experience them, during 
judging they rely on their own experience and pro-
ject their own preferences onto the products being 
panelistd. Therefore, when untrained assessors are 
asked, it should be focused on liking or preference: 
“Which product do you like most? How much do you 
like certain products? What is the ideal intensity of a 
property in a product? Which one would you choose, 
which one would you buy?” During analyses gener-
ally called consumer tests, a large number of queries 
are performed (at least 60 persons), representing the 
underlying population (regarding gender, age, place 
of residence, educational level, net earnings, etc.,), 
based on a sampling plan. Panelists typically do 
not have prior knowledge of the products, they only 
evaluate a few products, with the help of simplified 
scales and easy to understand short questionnaires. 
In these cases, personal, subjective tastes are tested. 
Preference tests can be applied widely, for example, 
to compare competitor products, for product optimi-
zation, to monitor changes in formulation, or to per-
form brand studies or packaging tests. Preference 
tests are intended to determine whether there is an 
perceivable difference between the products tested, 
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quantitative (continuous) variables, and their distri-
butions must follow a normal distribution. All covari-
ances must be linear. For each X value, there should 
be a corresponding Y value. X and Y values have to 
be measured independently of each other. Sample 
selection has to be by random sampling.

The essence of regression analysis is that a function-
like relationship is sought between one or more “in-
dependent” (explanatory) and a dependent variable. 
The linear model fitted to the data can be described 
as follows: Y=b0 + b1X + e, where value b0 is the 
theoretical regression constant (intercept), value b1 is 
the theoretical regression coefficient, and value e is 
the random error (residual), about which it is assumed 
that it can be given, in the case of different values 
of X, by independent, normal distribution probability 
variables with an expected value of 0, that have the 
same standard deviation. The estimation is based on 
the least squares principle, according to which the 
so-called residual/error sum of squares is minimized: 

 
[11]. 

 
Unfortunately, the standard does not mention the di-
agnostics of the regression model, therefore, in the 
section discussing the results, this is also presented 
step by step. After calculating the linear correlation, 
the goodness of the model selection can be deter-
mined based on the F value obtained during the vari-
ance analysis performed for the regression model. 
For the parameter estimation to be accepted as cor-
rect or good, the t  values for the panel average and 
the intercept have to be evaluated. The values given 
by panelist no. 1 are estimated with the regression 
function obtained, using the entire panel average. 
The residuals are given by the differences between 
the estimated and the actual values. Residuals are 
plotted against the panel average (independent vari-
able). If the figure is an irregular cloud of points, the 
independence of the residuals and the panel aver-
age is accepted. An important step of the diagnos-
tics is the testing of the normality of the residuals. 
If the absolute values of skewness and kurtosis are 
less than 1, then the normality is acceptable. If the 
absolute values of the ratios (kurtosis)/(kurtosis error) 
and (skewness)/(skewness error) are less than 2, then 
again the normality is acceptable [12], [13]. 

5. Results

Details of the evaluation of the individual using cor-
relation and regression is described by standard ISO 
11132:2012 on panel performance through a sample 
(A 4.2). The annex to the standard contains only the 
results, therefore, detailed calculations belonging to 
the results are shown in the example of the first pan-
elist. Unfortunately, the standard does not mention the 
diagnostics of the regression model either, therefore, 
it is also described in detail in the following. In a linear 
case, the coefficient of determination of the model is 
the square of the empirical correlation coefficient (r), 

R2=0.98, which can be given as the ratio of the model 
and the total variance, and its interpretation is that 
the standard deviation of the average values of the 
first panelist can be explained by the model in 98%  
(Table 2). In the case of the coefficient of determina-
tion, there is a specific connection, and it shows, how 
one variable can be predicted based on the other vari-
able. On the other hand, the correlation coefficient is 
symmetrical, there is a two-way connection, and even 
in the case of a significant correlation it does not indi-
cate a cause-and-effect relationship.

During variance analysis of variance of the regression 
model (ANOVA), F=248.1307 was obtained, its val-
ue is high, therefore, selecting a linear model proved 
to be good (Table 3). The F-value of the ANOVA was 
found to be significant p=9.49·10-5.

The t-value for the panel average is significant, and 
quite large (tpanel average=15.75; p=9.49·10-5) for the 
parameter estimation to be accepted as correct or 
good. The t-value for the intercept (tinterception=1.03) 
is not significant (p=0.36), therefore, the model inter-
sects the axis at 0, i.e., the performance of the pan-
elist, cosindering the panel consensus, is adequate 
(Table 4).

The value given by panelist no. 1 is estimated by the 
regression function obtained, using the entire panel 
average. Residuals are given by the differences be-
tween the estimated and the actual values. Residu-
als are plotted against the panel average (independent 
variable). Since the figure is an irregular cloud of points, 
the independence of the residuals and the panel aver-
age is accepted (Table 5, Table 6, Figure 1).

An important step of diagnostics is the testing of 
the normality of the residuals. If the absolute values 
of skewness and kurtosis are less than 1, then the  
normality is acceptable. If the absolute values of 
the ratios (kurtosis)/(kurtosis error) and (skewness)/
(skewness error) are less than 2, then again the nor-
mality is acceptable [12], [13] (Table 7).

If the kurtosis and/or the skewness is higher 
than 1, then the D’Agostino test is applied: 

, where,  is the nor-
mal approximation of the skewness, and Z2(b2) is 
the normal approximation of the kurtosis. If the sum 
of square is smaller than the critical value, and the 
significance level is above 0.05, then the normality is 
acceptable [14]. In our case, because of the kurtosis, 
the D’Agostino test is applied, which can be carried 
out in two ways. If the calculated p-value (0.690825) 
> 0.05, then the series of residuals follows a normal 
distribution. If the tabular critical value (5.991465) more 
than the calculated value (0.739738), then the series of 
residuals follows a normal distribution (Table 8).

The three key indicators of the performance of an 
individual panelist are the correlation coefficient, the 

value of which is r=0.992036 (R2=0.9841), the inter-
cept b0= –0.4254, and the slope b1= 1.180552 (Fig-
ure 2). (It should be noted that if the intercept is not 
significant, then it is worth running the linear model 
in a way where there is no intercept, because in our 
case this means a consensus between the panelist 
and the sensory panel.)

Since the panel average also includes the dataset of 
the panelist with whom the comparison (correlation) 
is performed, the use of the panel average recom-
mended by ISO distorts the results. Admittedly, in all 
cases, the correlation coefficient will have an adition-
al part that comes solely from the fact that the value 
of the individual is compared to values (the entire 
panel average) that also includes his/her data.

To eliminate this, it is advisable to introduce a correc-
tion – reflecting reality better – where the comparison 
(correlation) is based, instead of the entire average, 
on the average without the value of the given pan-
elist. This is especially important because one of the 
conditions for the calculability of the Pearson coeffi-
cient, i.e, the independence of the variables, can only 
be ensured this way. Of course, the consequence 
of this method is that the values of all three perfor-
mance characteristics – correlation coefficient, inter-
cept, slope – will change.

As a result of the correction, of course, the correlation 
coefficient decreases in each case, because the data-
set of the given panelist is taken out of the panel aver-
age. Due to the correction, the values of the intercept 
and the slope can either improve or deteriorate, de-
pending on the panelist. The only exception is the very 
unlikely, special case, where the individual products are 
classified by all of the panelists completely identically, 
i.e., the panel average and the average of the panelist 
overlap. The regression line starts from point zero with a 
slope of 1, and the points are located on the line. In this 
case, these characteristics do not change.

The performance characteristics of the panelists were 
calculated both according to ISO, and according to 
the procedure modified by the correction. Based on 
the results it can be stated that all three performance 
characteristics of all of the panelists change, and 
the correlation coefficient was reduced in all cases. 
For the sake of clarity, symbols and color codes 
have been introduced. Directions of the changes in 
the values are indicated by arrows (increase ↑, de-
crease ↓). The evolution of the value of the panelist is 
shown by the different colors (green – improvement, 
red - deterioration). In the ideal case, the value of the 
correlation coefficient is 1, the intercept is 0, and the 
slope is 1 (Table 9).

For Panelist 1 described above, due to the cor-
rection, the value of the correlation coefficient de-
creased, while both the intercept and the slope ap-
proached those of the panel. A similar trend was ob-
served in the case of Panelist 2 as well, who differed 

from Panelist 1 only marginally, based on the cor-
rection method. According to ISO, the best panelist 
was Panelist 4. It is worth highlighting Panelist 3, for 
whom all three parameters deteriorated. Of the sen-
sory panel members, his/her correlation coefficient 
decreased to the greatest extent, so the results of 
the panel were distorted mainly by the values of this 
panelist. This is supported by the deteriorating inter-
cept and slope values also. The slope values, low-
est for this panelist, also indicate that the range of 
scale used by this panelist was not as wide as it was 
in the case of other panelists. It is important to em-
phasize that the value of the correlation coefficient (r) 
can only be interpreted at a certain significance level. 
If the correlation is not significant, a linear relation-
ship is not proven, and so to reveal the connections, 
further studies are needed. The Pearson correlation 
matrix calculated with the correction (α=0.05) shows 
that the correlation coefficient of Panelist 3 was not 
proven to be significant (Table 10).

It should be emphasized that, at a preset significance 
level, the critical value is determined by the number of 
elements. Further calculations were carried out which 
showed that if 8 products had been tested by Pan-
elist 3 instead of 6, then the calculated value would 
have been greater than the critical value, and so at 
a given significance level it is acceptable that there 
is a linear relationship between the corrected panel 
average and the values of the given panel member 
(r=0.7349; p=0.038; α=0.05). Of course, the averages 
were substituted for products 7 and 8, and so the 
value of r did not change. When shown as a scat-
ter plot, in the case of 6 samples there are 6 points, 
while in the case of 8 samples there are 8 points, but 
it looks like there are only 7, because the two aver-
age points overlap. The value of the correlation coef-
ficient is strongly influenced by outlier values. This is 
supported by the fact that, in the case of 8 samples, 
the value of the lowest point can only be balanced by 
two average values in order for the correlation coef-
ficient to be significant (α=0.05) (Figure 3). It is ad-
visable to perform further studies to determine the 
reasons for outliers.

With the help of the critical values of the Pearson cor-
relation table, the effect of setting the significance level 
on the results can be demonstrated as well. Based on 
the results of Panelist 3 (r=0.7349), it would be signifi-
cant in the case of 6 products if α=0.1, in the case of 
8 products if α=0.05, and in the case of 12 products if 
α=0.01. For the correlation coefficient to be significant 
is also important, because this way the linear regres-
sion will be significant as well (Table 11) [15].

In summary, it can be stated that the use of the panel 
average recommended by ISO can distort the re-
sults. Instead of this, it is advisable to take the value 
of the panelist to be evaluated out, for a better ap-
proximation of reality using the correction method. 
Both the corrected panel average and the value of 
the correlation coefficient calculated from it are  
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significantly influenced by the outlying value(s). Criti-
cal values of the Pearson correlation are influenced 
by the number of elements and the significance level. 
When performing the regression, professionally in-
formed decisions can only be made after carrying out 
the diagnostics for the regression model. As a result 
of the correction, the correlation coefficient almost 
always decreases, but the change in the intercept 
and the slope depends on the panelist’s evaluation.

A trained sensory panel usually consists of 10-12 
members, which is a low number of elements (n<13) 
in a statistical sense, and the normality requirement 
regarding the variables may be breached. Conse-
quently, the conditions for the parametric tests are not 
met, and so less efficient but distribution-independ-
ent, non-parametric methods should be selected. It is 
important to emphasize that, in addition to being dis-
tribution-independent, certain conditions are required 
by these tests. When analyzing the points given by the 
individual and the panel using the Pearson correlation, 
distorted results may be obtained.

Instead, with the non-parametric, robust counterpart 
of the correlation, the Spearman rho value should be 
calculated, which is not susceptible to either dam-
ages to the normality condition, or to differences in 
sample distribution [16]. The monotonicity of two 
variables, i.e., the closeness of changing together 
is measured by the Spearman rank correlation pro-
cedure. During the Spearman rank correlation, af-
ter putting sample data in order, a ranking number 
conversion is performed, i.e., ranks are assigned 
to the elements of the ordered samples (instead of  
Xi → Rank(Xi)=ranking number). Then, the calculation 
of the Pearson correlation is performed for the rank-
ing numbers [17], [18].

Due to the required independence of the variables, 
carrying out the correction is recommended in this 
case as well. Here, the results of the Spearman cor-
relation matrix calculated with the correction (α=0.05) 
were similar to those of the correlation calculated with 
the Pearson correction. The correlation coefficient of 
Panelist 3 was not significant here either and, again, 
8 instead of 6 products had to be tested for the cal-
culated to be greater than the critical value, in order 
for the result to be significant (r=0.6957; p=0.1361; 
α=0.05) (Table 12).

However, based on the critical values of the Spear-
man correlation table, taking into account the results 
of Panelist 3 (r=0.6957), the results change, because 
they would be significant in the case of 8 products for 
α=0.1, in the case of 10 products for α=0.05, and in 
the case of 14 products for α=0.01. Calculating with 
the Spearman correlation, more products are required 
to obtain a significant result (Table 13) [19]. And, in-
stead of linear regression, it is advisable to use robust 
regression, with the testing of the slope [17].

 

6. Conclusions

For its analysis between the individual and the sensory 
panel, the average of the entire panel is used as a refer-
ence by standard MSZ ISO 11132:2013, and it recom-
mends the determination of the correlation, slope and 
intercept of the regression line fitted to the individual 
panelist’s points. Since the panel average also contains 
the dataset of the panelist for whom the comparison 
(correlation) is performed, the use of the panel average 
recommended by ISO distorts the results. It can be seen 
that the correlation coefficient will always have an addi-
tional part which is solely due to the fact that the values 
of the individual are compared to values (the entire panel 
average) which also include this panelist. To correct this, 
a solution is proposed in the results section.

Our calculations proved that, since the panel average 
also includes the dataset of the panelist for whom the 
comparison (correlation) is performed, the use of the 
panel average recommended by the standard dis-
torts the results, therefore, for a correct calculation, 
the value of the panelist to be examined has to be 
excluded when calculating the average. Due to the 
proposed correction method, the correlation coeffi-
cient almost always decreases, while the values of 
the intercept and the slope change as a function of 
the panelist’s evaluation.

Our calculations also proved that the corrected pan-
el average – and so the correlation coefficient that 
comes from it – is significantly influenced by outlying 
value(s). It was highlighted that it is not well-founded 
to interpret the level of significance as the closeness 
of the relationship, because it is only related to the 
reliability of the decision rejecting the null hypothesis 
[18]. If the correlation is not significant, then the lin-
ear relationship is not proven, and so further studies 
are needed to explore the connections. Our calcu-
lations confirmed that a seemingly high correlation 
coefficient does not necessarily mean a significant 
difference in the case of a small number of elements, 
however, in the case of a large number of elements, 
a seemingly low corrrelation can still be significant, 
based on the table of bilateral critical values [15].

In our work we proved that if the conditions for para-
metric tests are not met then, instead of the Pearson 
correlation, it is advisable to calculate the Spearman 
rho value using its non-parametric, distribution-inde-
pendent robust counterpart. It was pointed out that, 
due to the required independence of the variables, 
carrying out the correction is also recommended in 
this case. Of course, the critical value should be de-
termined based on the table of bilateral critical values 
for the Spearman correlation coefficient [19].

In summary, based on the above, revision and modi-
fication of the standard “MSZ ISO 11132:2013 Sen-
sory analysis. Methodology. Guidelines for monitor-
ing the performance of a quantitative sensory panel” 
is recommended.
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1. Összefoglalás

A természettudományos ismeretek oktatásában a kísérleteknek meghatározó a jelen-
tősége. A diákok pedig – úgy tapasztaltuk – nagyon szívesen veszik, ha a kísérletek 
tárgya egy számukra is jól ismert anyag, jelen esetben valamilyen élelmiszer. Ismét tíz 
egyszerű, fizikai, kémiai és biológiai jellegű kísérletet írunk le a következő témakörök-
ben: színkialakulás és pH-érték, ízfelismerés elfedése, tojásfehérje reakciója sóval és 
citromlével, szőlőcukor és porcukor azonosítása, pezsgőpor készítés, tej zsírtartalmá-
nak mérése, xantoprotein reakció, sajtolvasztás mikrohullámú sütőben, főzés kukta 
fazékban, karotinoidok kimutatása.
A vizsgálatok illetve a kísérletek során felhasznált élelmiszerek: céklalé, citromsav, 
málnaszörp, szódabikarbóna, vörösbor, tojásfehérje, konyhasó, citromlé, szőlőcukor, 
porcukor, borkősav, tej, sajt, sárgarépa.

Kulcsszavak: természettudományos oktatás, analitika, élelmiszerbiológia, élelmiszerfizika, élelmiszerkémia, 
méréstechnika

2. Bevezetés

Korábbi cikkeinkben [1], [2], [3] már leírtuk, hogy 
meggyőződésünk szerint a természettudományos 
tárgyak oktatásában meghatározó szerepe van a kí-
sérletek bemutatásának is.  Természettudományos 
kísérletek beépítésével a képzésbe – azaz a szem-
léltetéssel – remélhetőleg az oktatómunkánk is ered-
ményesebb és hatékonyabb lesz.

Az előző dolgozatokban már bemutattunk számos 
kísérletet, amelyek közül egyesek inkább fizikai, má-
sok inkább kémiai vagy biológiai jellegűek voltak. 
Természetesen nincs éles határ e tárgyak között, és 
úgy véljük, hogy a korszerű szemléletű természettu-
dományos képzésnek éppen a tárgyak közötti átfe-
dések, összefüggések leírása, sőt a kapcsolódások 
kihangsúlyozása jelenti fontos részét. A következők-
ben ismét tíz egyszerű, de továbbra is az élelmiszer-
vizsgálatokhoz kapcsolódó kísérletet mutatunk be. 
Természetesen olyanokat, amelyek különösebb gond 
nélkül elvégezhetők egy közepesen felszerelt, fizikai, 
biológiai és kémiai kísérletek lefolytatására alkalmas 
iskolai laboratóriumban.  

3. A javasolt természettudományos kísérletek le-
írása

3.1. Miért vörös színű a cékla, és változik-e a szín 
a pH-változás hatására?

A 9. osztályos kémia könyvben [4] az olvasható, 
hogy Boyle az 1600-as években olyan megállapítást 
tett, hogy savak azok a vegyületek, amelyek a nö-
vényi kivonatok színét pirosra változtatják. Ezen kí-
vül egy érdekes természeti jelenséget is említ a tan-
könyv, amely szerint egy díszcserje, a kerti hajnalka 
(Ipomoea purpurea) virágának színe attól függ, hogy 
milyen napszakban figyeljük meg. Reggel sötétkék 
színű, aztán a nap során fellépő fotoszintetikus te-
vékenység következtében (asszimilációs fiziológiai 
folyamatok változtatják a növényi nedv pH értékét, 
fokozatosan savassá válik) színe vörösre módosul.

A céklában jellegzetes bordó színt adó színanyagok 
az antociánok (antocianinok, antocianidinek) közé 
tartoznak. Azt vizsgáltuk, hogy a céklalé színe mó-
dosul-e a pH-változtatás hatására, ha a léhez savat 
(ciromsav) illetve lúgos anyagot (szódabikarbóna) 
adunk. A cékla esetében jelentős színváltozás nem 
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lépett fel. A citromsav hatására talán kissé intenzí-
vebb lett a bordó szín, de a lúgos pH-tartományba 
való eltolás sem befolyásolta alapvetően az erede-
ti céklalé határozottan bordó színét. A jelenségből 
az a következtetés vonható le, hogy a céklalé bor-
dó színének kialakulásáért nem csupán az antocián 
vegyületek felelősek. Az antociánok savas közegben 
oxónium formában vannak jelen, amelyek a pH-nö-
vekedés (lúgosítás) hatására fokozatosan kinoidális 
szerkezetűvé alakulnak, amelynek során a szín a bor-
dóból ugyan kék árnyalatúvá változik [5], [6], de ez 
a színváltozás nem elég intenzív a cékla többi sta-
bil színanyagának elnyomásához. Az indikátorként 
ismert lakmusz esetében szintén az oxónium-kinoid 
átalakulás megy végbe.

A kísérletet vörösborral is elvégeztük és azt tapasz-
taltuk, hogy a savanyítás ebben az esetben sem be-
folyásolta a bor vörös színét; a lúgosítás hatására vi-
szont fokozatosan barnás-kékes árnyalatúvá vált az 
eredeti szín.

3.2. Ízanyagok elfedésének vizsgálata málna-
szörp esetében

Számos korábbi kísérletben [7], [8], [9], [10], [11], 
[12], [13], [14] bizonyítottuk, hogy az egyes aro-
maanyagok érzékszervi érzékelhetősége, illetve in-
tenzitásának felismerhetősége az élelmiszerekben 
jelenlévő egyéb komponensek jelenlététől is függ. A 
kísérletben a diákok málnaszörpöt vizsgáltak édes 
ízre 1:5 arányú, vízzel való hígítás után. Két mintát 
kaptak, azonban az egyik mintát 1% citromsavval 
egészítettük ki. A feladat az volt, hogy a két minta kö-
zül meg kellett állapítaniuk, hogy melyiket érzik éde-
sebbnek, illetve érzékelnek-e különbséget az édes 
ízben. A visszakóstolás lehetőségét biztosítottuk.

A málnaszörp a jellegzetes illatot adó aromaanyagon 
– 4-(4-hidroxi-fenil)-butanon – kívül főleg cukrokat és 
szerves savakat tartalmaz, ezek adják az édes és a 
savanyú ízt. A diákok többsége (>80%) a citromsavval 
kiegészített mintát jelölte kevésbé édesnek, de néhá-
nyan a két minta között nem tudtak különbséget tenni. 
A citromsavas mintát senki sem érzékelte édesebbnek. 
Tehát helyes a következtetés: a citromsav jelentősebb 
koncentrációban való jelenléte mérsékli az édes íz in-
tenzitását. Nyilvánvalóan azért, mert az érzékelés folya-
matában (inger-ingerület-érzet) az édes ízt adó anyag 
jelenlétét érzékelő bioszenzor jelét a savanyú ízt érzéke-
lő bioszenzor jele zavarja. Ez az oka annak, hogy azo-
nos cukortartalmú cseresznye és meggy fogyasztása 
során a meggyet azért érezzük savanyúbbnak, mert a 
savtartalom (főleg almasav, citromsav, borostyánkősav 
és aszkorbinsav) a meggyben jelentősen meghaladja a 
cseresznyében mérhető értéket [15].

3.3. Tojásfehérje reakciója konyhasóval és cit-
romlével

A kísérlet során a kémcsőbe konyhasót adagoltunk 
tojásfehérjéhez, majd kis idő elteltével desztillált vi-

zet öntöttünk rá.  A kísérleti tapasztalat azt mutatta, 
hogy kis mennyiségű konyhasó hozzáadására a to-
jásfehérje változatlan maradt, nagyobb mennyiségű 
só hozzáadása után azonban a fehérje kicsapódott, 
de desztillált víz hozzáadása után újra oldatba került. 
A jelenség úgy magyarázható, hogy a fehérjemoleku-
lák hidrátburkát a hidratálódó ionok elvonják, ezért a 
fehérjemolekulák konjugálódnak. Víz hozzáadásával 
viszont a hidrátburok újra kialakul, tehát ez a változás 
reverzibilis.

A citromlével végzett kísérlet során a fehérje kicsapó-
dott a kémcső falára, s hiába adtunk a rendszerhez 
desztillált vizet, a fehérje nem oldódott fel. A magya-
rázat lényege, hogy amikor a tojásfehérjére (protein) 
savat öntünk, a proteinek szerkezete (a tojásfehér-
jében albuminnak nevezik) kémiailag változik meg. 
Ilyen módon sav hatására a fehérje denaturálódik 
és kicsapódik a kémcső falára. Ez a kémiai változás 
visszafordíthatatlan (irreverzibilis).

3.4. Szőlőcukor és porcukor oldat azonosítása

A feladat a glükózból és szacharózból készült ol-
dat megkülönböztetése, s az azonosításra például 
az ezüsttükör próbát alkalmazhatjuk. A kísérletek 
során előbb a reagenst készítjük el, úgy, hogy egy 
kémcsőbe ezüst-nitrát-, majd ammónia-oldatot ön-
tünk addig, míg a kezdetben leváló csapadék fel nem 
oldódik. A glükóz- és szacharóz-oldatokhoz ebből 
a reagensből adagolunk. A kémcsöveket gázégővel 
vagy borszeszégővel melegítjük, és megfigyeljük a 
változásokat. Az tapasztalható, hogy az ezüsttükör 
próba során a glükóz-oldatot tartalmazó kémcsőben 
ezüst csapadék – fémezüst tükör – válik ki. A szacha-
róz-oldatot tartalmazó kémcsőben viszont változás 
nem következett be.

A jelenség azzal magyarázható, hogy mivel a glükóz 
redukáló gyűrűs monoszacharid, molekulái vizes ol-
datban felnyílnak és a szénlánc végén redukáló ha-
tású formilcsoportot képeznek. Ezért a glükóz adja 
az aldehidekre jellemző reakciókat, így az ezüsttü-
kör-próbát is. A szacharóz viszont nem redukáló di-
szacharid, a molekulákat alkotó két gyűrű még vizes 
oldatban sem nyílik fel, így nem alakulhat ki formil-
csoport sem. Ezért a szacharóz oldat hatására az 
ezüsttükör-próba negatív lesz.

Az ezüsttükör-próba általános egyenlete:

R-COH + 2 Ag+ + 2 OH- → R-COOH + 2 Ag + H2O 

Megemlítjük, hogy mindkét cukorból azonos kon-
centrációjú (pl. 2%) oldatot készítve, érzékszervileg 
is jól kimutatható köztük a különbség, mivel a sző-
lőcukor édes ízt eredményező hatása lényegesen ki-
sebb mértékű, mint a szacharózé. Tehát ez esetben 
az analitikai feladat a legegyszerűbb és legtermésze-
tesebb méréstechnika – az emberi bioszenzorok fel-
használása – alkalmazásával is megoldható.

3.5. Pezsgőpor készítés, majd a porból üdítőital 
előállítása

A sav-bázis reakcióknak az élelmiszerkémiában is 
nagy jelentősége van. A különféle pezsgőtabletták 
esetében is sav-bázis reakció révén indul meg a 
tabletta oldódása. Az oldódást egyúttal gázfejlődés 
is kíséri. A pezsgőtablettákhoz hasonló pezsgőport 
kémia órán is könnyen készíthetünk, szemléltetve ez-
zel a valódi tabletták működési elvét és annak kémiai 
hátterét.

A demonstrációs céllal készülő pezsgőpor elkészíté-
séhez kb. 1 g borkősav, 1 g nátrium-hidrogén-kar-
bonát (szódabikarbóna), továbbá az üdítőital előál-
lításhoz mintegy 10 g kristálycukor és 100 cm3 víz 
szükséges [16]. A borkősavat és a nátrium-hidro-
génkarbonátot először dörzsmozsárban elporítjuk, 
majd az elegyet főzőpohárba töltjük és hozzáöntjük 
a vizet. Ennek hatására élénk pezsgés tapasztalható. 
Amennyiben a cukrot is feloldjuk a pohárban, kelle-
mes ízű üdítőitalt kapunk.

A pezsgőpor oldódása során tapasztalt heves pezs-
gés magyarázata az, hogy a borkősav – mint gyenge 
sav – és a nátrium-hidrogén-karbonát – mint gyenge 
bázis – sav-bázis reakcióba lép egymással, melynek 
során CO2 gáz képződik a következő reakció szerint:

 
 
A kísérlet előnye, hogy a szükséges anyagok köny-
nyen beszerezhetők, így a diákok akár otthon is el-
végezhetik a kísérletet. Megjegyezzük, hogy a kémiai 
laboratóriumban tilos ételt és italt fogyasztani, de ha 
a higiéniai körülmények lehetővé teszik, kivételesen 
akár egy közös üdítőital-fogyasztás mellett is elma-
gyarázható a diákoknak a kísérlek kémiai háttere.

A kísérlet egyúttal jó alkalmat biztosít arra is, hogy 
átismételjük a kémiai és fizikai oldódás jellegzetes-
ségeit és különbségeit. A kísérlet ugyanakkor nem 
csupán a 9. osztály tananyagában használható fel, 
hanem 10. osztályban is, a szerves savak tárgyalásá-
nál. Ez utóbbi esetén érdemes megemlíteni, hogy a 
borkősav a borban található szerves savak egyik igen 
fontos képviselője, ugyanakkor – mint savanyúságot 
szabályozó szert és antioxidánst – az élelmiszeripar-
ban is széleskörűen alkalmazzák. 

3.6. Tejek zsírtartalmának összehasonlító mérése

Az élelmiszerüzletekben kapható tehéntejek több-
nyire 1,5 és 2,8% közötti zsírtartalmúak, bár 0,1 és 
3,6% is előfordul. Ugyanakkor a frissen fejt tej zsírtar-
talma ettől jelentősen nagyobb, általában 4% körüli 
érték. Bár a tejelő tehén által termelt tej összetétele 
meglehetősen stabilnak tekinthető, a friss tej zsírtar-
talmát kis mértékben számos tényező befolyásolja, 
mint pl. a szarvasmarha fajtája, az évszak, a takar-
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mány összetétele, de a fejés során is módosul kissé 
a tej zsírtartalma. A különböző zsírtartalmú tejek – a 
kísérletben 1,5 és 2,8%-os zsírtartalmú ipari tejmin-
tákkal dolgoztunk – zsírtartalmának összehasonlítá-
sához dietil-éter (vagy benzin), továbbá a minták szá-
mának megfelelő számú 50 cm3-es mérőhenger, 200 
cm3-es rázótölcsér és Petri-csésze, valamint vízfürdő 
és mérleg szükséges [16]. Maga a vizsgálat extrahá-
lással kombinált gravimetriás eljárás.

A mérést úgy végezzük, hogy a különböző zsírtartal-
mú minták 50-50 cm3-ét egy-egy rázótölcsérbe önt-
jük, majd 15 cm3 dietil-étert adunk hozzájuk és néhány 
percig intenzíven rázzuk az elegyeket. Miután elvá-
lasztottuk a vizes (alsó) fázist a szerves (felső) fázistól, 
8-8 cm3 éteres oldatot öntünk minden ismert tömegű 
Petri-csészébe és vízfürdőn bepároljuk azokat. Az ol-
dószer elpárolgása után visszamaradó anyag tömegét 
megmérve következtethetünk a minták zsírtartalmára.

Érdekességképpen meg lehet jegyezni, hogy a köz-
nyelvben vannak egyéb „tej”-nek nevezett italok is 
(pl. rizstej, szójatej, kókusztej), melyeket nem szabad 
összekeverni az állati eredetű valódi tejekkel. Mind-
azonáltal érdekes tény, hogy pl. a kókusztej zsírtar-
talma kimagaslóan magas, akár 17% is lehet. A tej 
mellett azért a különféle tejtermékek zsírtartalmáról 
is érdemes lehet néhány adatot megemlíteni, s talán 
még inkább célravezető, ha feladatul szabjuk a diá-
koknak, hogy maguk nézzenek utána az élelmisze-
rüzletek polcain található sűrített tej, joghurt, kefir, 
tejföl vaj, sajt és túró összetételének.

3.7. Fehérjekimutatás xantoprotein reakcióval

Öntsünk kémcsőbe mintegy 2 ml tejet és 1 ml tömény 
salétromsavat. A keveréket enyhén melegítsük, de 
nem szabad forralni. A vizsgálat eredményeként sár-
ga színreakció figyelhető meg. A műveleteket nagy 
körültekintéssel kell végezni a tömény sav maró ha-
tása miatt, főleg a melegítés során legyünk óvatosak. 

A jelenség lényege, hogy a xantoprotein reakcióval 
azok a fehérjék (polipeptidek) mutathatók ki, amelyek 

benzolgyűrűs aminosavakat is tartalmaznak. Tömény 
salétromsav hatására ezek az aminosavak (fenilala-
nin, triptofán, tirozin) benzolgyűrűi nitrálódnak, és ez-
által jellemző nitrovegyületekké alakulnak át. A „xant-
hos” görög szó sárgát jelent, a protein szó pedig a 
fehérjére utal, innen ered a reakció elnevezése. Mivel 
ezek az aromás gyűrűt tartalmazó aminosavak csak-
nem minden fehérjében megtalálhatók, ez a reakció 
a fehérjék egyik jellemző, általánosan is alkalmazható 
kimutatási módszere. 

3.8. Mikrohullámú sütőben olvasztott sajt

Ma már szinte minden háztartásban van mikrohullá-
mú sütő, amelynek alkalmazásáról már előző dolgo-
zatunkban [3] is írtunk. A jelen kísérlet arra szolgál, 
hogy jobban megértsük, hogyan működik a sütő, 
azaz milyen természetűek a mikrohullámok. Érde-
mes a diákokkal tisztázni, hogy a „mikro” görög szó 
magyarul annyit jelent, hogy „kicsi”. Természetesen 
nem szabad összetévesztenünk a „mikro” előtaggal 
(prefixum), amit pl. a hosszmérték (méter) elé te-
szünk, és aminek határozott matematikai tartalma 
van: tíznek a mínusz hatodik hatványa. Viszont a 
mikrohullámok nem mikrométer (10-6 m) hosszúsá-
gú hullámok. 

A kísérlethez szedjük ki a mikrohullámú sütő for-
gótányérját és helyette tegyünk be egy akkora kar-
tonlapot, amely teljesen lefedi a berendezés alját. A 
kartonlapot reszelt sajttal vagy lapka sajttal érdemes 
borítanunk úgy, hogy a sajt egyenletesen terüljön el 
a kartonon [18]. Majd kapcsoljuk be a sütőt kb. 30 
másodpercre. A sajt bizonyos helyeken felhevül és 
megolvad (ezek a duzzadóhelyek) és máshol hideg 
marad (ezek a csomópontok). Magyarázzuk el a diá-
koknak, hogy a működő sütőben állóhullámok kelet-
keztek. A megolvadt sajtrészek távolságából követ-
keztethetünk az állóhullámok formájában megjelenő 
mikrohullámok hosszára. A tapasztalatok szerint az 
olvadt részek kb. 6 cm-re vannak egymástól, ez a 
teljes hullámhossz fele. Tehát a mikrohullámú sütőnk 
kb. 12 cm hosszúságú hullámokkal működik. Ha ezt 
behelyettesítjük a  egyenletbe, akkor  adódik, ami  

2,5 GHz frekvenciájú elektromágneses hullámokat 
jelent. A valóságban egyébként ezek 2,45 GHz-es 
hullámok, s ez az egyszerű mérés nagyon jó becslést 
adott a frekvenciájukra is.

3.9. Ételfőzés kuktában

Az ételek kuktában való főzésének több előnye van, 
így pl. gyorsabban és energiatakarékosabban készül 
el az étel. Nézzük meg, hogy fizikus szemmel mi tör-
ténik a kuktában való főzés során.

Bizonyos mennyiségű folyadékban (itt vízben) fel-
tesszük főni az ételt, és lezárjuk a kukta fedelét.  
A zárt edényben a hőközlés hatására a folyadék fölött 
keletkező gőz nyomása jóval meghaladja a légköri 
nyomást (kb. 1 bar azaz 105 Pa). Ilyen körülmények 
között a víz forráspontja magasabb lesz. Vagyis azon 
a hőfokon, amelyen légköri nyomás esetén már forr- 
na a víz, a kukta fazékban még nem indul meg a 
forrás. A diákok számára érdemes tisztázni, hogy a 
forrás akkor következik be, amikor a külső légnyo-
más (itt a kuktában belül, a zárt térben lévő nyomás) 
egyenlő a folyadék telített gőzének nyomásával. Azaz 
a folyadék fölött lévő nagyobb nyomás nem engedi 
kiszabadulni a folyadékban keletkező gőzbuboréko-
kat, s így nem indul meg a forrás. Emlékeztessük a 
diákokat arra, hogy a kuktában készítendő élelmiszer 
és a víz közötti kölcsönhatásból adódóan bizonyos 
anyagok (pl. sók, cukrok) a nyers élelmiszerből kiol-
dódnak, és ezáltal adott összetételű oldat keletkezik, 
amelynek már önmagában is magasabb a forrás-
pontja, mint a tiszta víznek. 

Említsük meg, hogy konyhatechnikai szempontból is 
előnyös lehet a kuktafazék alkalmazása, hiszen csu-
pán kevés vizet használva a készítendő ételek csak 
párolódnak, s nem pedig főnek, jobban megőrizve 
ezáltal a vitamin- és ásványianyag-tartalmukat. Ter-
mészetesen a kukta fedelén lévő szeleppel szabá-
lyozható a nyomás, hiszen balesetveszélyes volna 
teljesen lezárt kuktában főzni.

 Így is körültekintést igényel, amikor levesszük az ételt 
a tűzről. Vagy hagyni kell a kuktát magától kihűlni, 
vagy hideg vizes hűtéssel segíthetjük. Érdekes jelen-
ség, hogy amikor levesszük a fedőt, forrni kezdhet a 
kuktában lévő étel, mert a hőmérséklete még mindig 
magasabb lehet, mint a légköri (kisebb) nyomásnak 
megfelelő forráspont.

3.10. Karotinoidok kimutatása

A karotinoidok a növényi és állati szervezetekben 
egyaránt megtalálható lipidek. A vegyületeikben ta-
lálható konjugált kettős kötések π-elektronjai delo-
kalizálódnak, így a látható fény fotonjai gerjeszteni 
képesek. A visszavert, az elnyelt (abszorbeálódott), 
illetve a kisugárzott fényenergia spektruma olyan, 
hogy a molekuláik színesek, s a szín a sárgától a vö-
rösig változik.

A karotinoidok közé tartozik a paradicsom termésé-
nek piros színét adó likopin, a sárgarépa karógyö-
kerének vagy a sütőtök termésének narancssárga 
színéért felelős karotin, illetve a növények fotoszinté-
zisében a karotin mellett szerepet játszó sárga színű 
xantofill. Az állati és emberi szervezet számára fontos 
zsírban oldódó vitaminok közül a bőrvédő, és látásért 
is felelős A-vitamin szintén a karotinoidok közé tarto-
zó karotin származék. 

A vizsgálat során fontos az eszközök tisztán- és szá-
razon tartása, mert minimális mennyiségű nedvesség 
is zavarja a reakciót. A vizsgálatok során A-vitamin 
készítményt és sárgarépát használtunk, ezekből mu-
tattuk ki a karotinoidok jelenlétét.

Az első vizsgálat során száraz kémcsőbe 2-3 csepp ola-
jos A-vitamin készítményt teszünk, amelyhez 1 ml klo-
roformot adunk, és jól összerázzuk. Az így kapott oldat-
ból néhány cseppet szűrőpapír közepére cseppentünk, 
mindig bevárva, amíg az előző csepp megszárad. A 
megszáradt foltra 2 csepp kloroformos antimon-triklori-
dot cseppentünk. Az A-vitamin így kék színreakciót ad.

A második mérésnél lereszelt sárgarépából bemérünk 
2-3 g-ot, majd mintegy 5 ml alkoholos kálium-hid-
roxid oldatot adunk hozzá és dörzsmozsárban jól el-
dörzsöljünk. Pár perc múlva kis rázótölcsérbe öntjük 
át a folyékony részt, majd ugyanannyi kloroformot 
adunk hozzá. Az elegyet jól összerázzuk, majd az 
alsó kloroformos réteget száraz kémcsőbe engedjük. 
A kémcső tartalmát kevés vízmentes nátrium-szul-
fáttal összerázzuk, amíg az oldat kitisztul. Ebből az 
oldatból cseppentővel szűrőpapírra cseppentünk, 
mindig ugyanarra helyre. A beszáradt foltra 2 csepp 
kloroformos antimon-trikloridot cseppentünk. A sár-
garépa karotin tartalma szintén kék színreakciót ad.

A színreakció magyarázata az, hogy az antimonionok 
a karotinoid molekulákhoz kémiailag kapcsolódnak, 
ezáltal megváltoztatják a delokalizált π-elektronrend-
szer fényelnyelését, és ez a változás okozza a kék 
szín megjelenését.

4. Következtetések

Úgy véljük, hogy a leírt tíz egyszerű, az élelmiszerek 
vizsgálatán, illetve az adott jelenségek élelmiszerek 
felhasználásával történő tanulmányozásán alapuló 
fizikai, kémiai és biológiai jellegű kísérlet, vizsgálat el-
végzése, illetve ezek tanórákon történő bemutatása 
segíti a diákok ismereteinek bővítését a természet-
tudományos tárgyakban. Továbbá a mérések ada-
tainak megvitatása, értelmezése és természetesen 
a következtetések levonása a logikai készségüket is 
javítja. 

Bízunk benne, hogy a kísérleteket a mindennapi élet-
ben a tanulók számára is jól ismert mezőgazdasági 
termékekkel és élelmiszerekkel végezve felkeltjük az 
érdeklődésüket a természettudományok és az élel-
miszergazdaság összefüggései iránt. 
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A kép illusztráció / Picture is for illustration only 
Fotó/Photo: Shutterstock
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of red beet juice changes if the pH is modified, by 
adding an acid (citric acid) or an alkaline substance 
(sodium bicarbonate) to the juice. In the case of red 
beet, there was no significant change in the color, 
the addition of citric acid produced a slightly more 
intensive red color, and the change in pH to the alka-
line range did not modify fundamentally the original 
red color of the juice either. The conclusion: not (or 
not only) anthocyanin compounds are responsible for 
the red color of red beet juice. The reason: anthocya-
nins are present in the oxonium form in acidic media, 
but as a result of an increase in pH (alkalinization), a 
quinoidal structure is gradually formed, and the color 
changes step by step from red to a bluish tint [5], [6]. 
This is the same transformation that happens in case 
of the indicator known as litmus.

Let us mention, that the experiment was carried out 
with red wine as well. We found that acidification did 
not affect the color here either, however, alkaliza-
tion affected the color significantly, the original color 
gradually developed a brownish-blueish tint.

3.2. Masking of aroma materials in raspberry syrup 

It was proven in many earlier experiments [7], [8], [9], 
[10], [11], [12], [13], [14] that the perceptibility and 
recognition of taste intensity of flavor components 
in a system (in this case, foodstuffs) depnds on the 
presence of other components as well. In the experi-
ment, students tested the sweet taste of raspberry 
syrup in a 1:5 mixture, diluted with water. There were 
two samples, however, one sample was supplement-
ed with 1% citric acid. The task was to recognize the 
sweeter sample: they had to write down which one 
they felt sweeter and whether they perceived any dif-
ference between the sweet flavors. The students had 
the possibility of tasting the samples again.

The typical flavoring substance in raspberry syrup is 
4-(4-hydroxyphenyl)butanone, although it contains 
other flavoring agents as well - predominantly sugars 
and organic acids - and these components  produce 
the sweet and sour taste. More than 80% of the stu-
dents marked the sample, supplemented with citric 
acid, less sweet, while some of them could not distin-
guish between the two samples. Nobody felt the sam-
ple supplemented with citric acid sweeter. Thus, it can 
be concluded that the presence of citric acid in signifi-
cant concentrations reduces the intensity of the sweet 
taste. Obviously, because in the perception process 
(stimulus-nerve stimulation-sense) the signal of the 
biosensor, detecting the presence of sweet flavoring 
substances is interfered with by the signal of biosen-
sor, detecting the sour taste. In practice, for example, 
a similar incident occurs when consuming cherry and 
sour cherry fruits with approximately the same sugar 
concentrations, but cherries seem sweeter. It feels so 
because of the different acidities, the acidity of sour 
cherries (due primarily to malic acid, citric acid, suc-
cinic acid and ascorbic acid) is significantly higher 
than the value that can be measured in cherries [15].

3.3. Reaction of egg whites with table salt and 
lemon juice

In the experiment carried out with NaCl, egg whites 
were put in a test tube together with table salt and 
then, after some time, distilled water was added. 
Experimental evidence indicated that, when add-
ing a small amount of salt, there was no change in 
the protein, however in the case of larger amounts, 
the protein precipitated, but could be redissolved 
by the addition of water. This phenomenon can be 
explained by the fact that the hydrate shell (water) 
of the protein molecules is removed by the hydra-
tion of the ions , therefore, the protein molecules 
are conjugated. However, when adding water, a 
hydrate shell forms again (the change is reversible). 
In the experiment carried out with lemon juice, the 
protein precipitated on the wall of the test tube and, 
in spite of the added distilled water, the protein did 
not dissolve. The explanation is that when acid is 
added to the egg  protein, the structure of the pro-
teins (called albumin in egg whites) is chemically 
changed. Thus, because of the influence of the acid, 
the protein is denatured and precipitates on the wall 
of the test tube, so the change is irreversible.

3.4. Identification of glusose and powdered sugar 
solutions

The task is to distinguish between and to identify 
glucose and sucrose solutions, using, e.g., Tollens’ 
reagent, producing in the reaction a silver mirror. 
First, the reagent is prepared for the experiments, by 
putting in a test tube silver nitrate solution, and then 
adding ammonia solution until the precipitate, which 
forms initially, is dissolved. This reagent is added to 
the glucose and sucrose solutions. Test tubes are 
heated (using a gas burner or ethyl alcohol burner) 
and the changes are observed. It can be observed 
that, during the silver mirror test, in the test tube con-
taining the glucose solution, metallic silver (a silver 
mirror) is precipitated. However, there is no change 
in the test tube containing the sucrose solution. 
This phenomenon can be explained by the fact that 
since glucose is a reducing monosaccharide, and the  
glucose molecules include formyl groups, glucose 
presents the typical reactions of aldehydes, such as 
silver mirror test as well. Sucrose is not a reducing di-
saccharide, the two rings that form its molecules do 
not open even in an aqueous solution, so formyl groups 
(CHO) cannot form either. Therefore, the sucrose so-
lution does not produce a positive silver mirror test. 
The general equation of the silver mirror test:

R-COH + 2 Ag+ + 2 OH- → R-COOH + 2 Ag + H2O 

Note that, when solutions of the same concentra-
tion (e.g., 2%) of both carbohydrates are prepared, 
the difference between them can also be detected 
organoleptically. This is so because the sweetness 
of glucose is substantially less intensive, than that of 
sucrose. So, in this case, the analytical task can also 
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1. Summary

Experiments are of primary importance in the teaching of scienctific knowledge. In 
our experience, it is a welcome sight for students if the subjects of the experiments 
are substances well known to them, in this case, different foodstuffs. Once again, 10 
simple experiments of physical, chemical and biological character are described in 
the following topics: color development and pH value, masking of taste recognition, 
reaction of egg whites with salt and lemon juice, identification of glucose and sucro-
se, preparation of effervescent powder, determination of the fat content of milk, xant-
hoproteic reaction, wavelength-determination with cheese in a microwave oven, coo-
king in a pressure cooker (Kukta pot), detection of carotenoids.Foodstuffs used in the 
measurements and experiments are: carrots, cheese, citric acid, egg whites, glucose, 
lemon juice, milk, powdered sugar , raspberry syrup, red beet juice, red wine, sodium 
bicarbonate, table salt,  tartaric acid.

2. Introduction

In the previous articles [1], [2], [3] information was 
given about the dominant role of experiments in the 
teaching of subjects of natural science. Hopefully, 
education will be more successful and effective if the 
teaching programs for natural science contain exper-
iments as well.

Our former papers dealt with 10  experiments each, 
belonging to the physical, chemical or biological 
type. Of course, there are no sharp boundaries be-
tween these fields, and presenting the connections is 
an important part of the modern method of education 
in the natural sciences. This paper provides informa-
tion again about 10 simple experiments, covering the 
field of food investigations. The measurements can 
be carried out without problems in normal shool labs, 
suitable for physical, biological and chemical inves-
tigations.

3. Descriptions of the proposed experiments of 
natural science

3.1. Why is red beet red, and does its color change 
as a function of the pH value?

It is written in the chemistry book [4]  for 9th grade 
students, that it was stated by Boyle in the 17th cen-
tury, that acids are those compounds, which change 
the color of plant extracts to red. An interesting phe-
nomenon is also mentioned in the book: the color of 
the flowers of  the ornamental shrub, garden morning 
glory (Ipomoea purpurea) depends on the time of day 
it is observed. In the morning, the color is dark blue 
and then during the day, due to the photosynthet-
ic activity (physiological processes of assimilation 
change the pH of vegetable saps, and they gradually 
become acidic), the color changes to red.

The colored substances, giving red beet its charac-
teristic color, belong to the group of anthocyanins 
(anthocyanidins). We investigated whether the  color 
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be accomplished by applying the easiest and most 
natural measurement technique, the use of human 
biosensors.

3.5. Preparation of effervescent powder (and a 
soft drink from the powder)

Acid-base reactions are of great significance in the 
food chemistry as well. The dissolution of various 
effervescent tablets also starts with acid-base reac-
tions. Dissolution is accompanied by gas evolution. 
Powders, similar to those used in effervescent tab-
lets can be created easily in the chemistry lab, thus 
illustrating the operating principle of the real tablets 
and its chemical background.

For effervescent powder preparation - for demon-
stration purposes – use approximately 1 g of tartaric 
acid, 1 g of sodium bicarbonate (baking soda), and, 
additionally, for beverage production, about 10 g of 
granulated sugar and 100 cm3 of water is needed 
[16]. Tartaric acid and sodium bicarbonate were first 
pulverized in a mortar, then the mixture was poured 
into a beaker and water was added. As a result,  vig-
orous effervescence is observed. When the sugar is 
dissolved in the beaker, a beverage with a pleasant 
taste is obtained.

The explanation of the violent effervescence of the 
effervescent powder during the dissolution is that the 
tartaric acid as a weak acid and sodium bicarbonate 
as a weak base react in an acid-base reaction with 
each other, whereby CO2 gas is formed according to 
the following reaction:

The advantage of the experiment is that the required 
materials are readily available, and so the experiment 
may be carried out even at home by the students. 
It should be noted that even though in a chemistry 
lab, in principle, the consumption of food and drink is 
prohibited, provided that the hygiene conditions al-
low it, the explanation of the experiment can be car-
ried out in the form of a common beverage consump-
tion as well.

The experiment also provides a good opportunity to 
look back at the characteristics and differences of 
chemical and physical dissolution. However, this ex-
periment can be used not only in the teaching mate-
rial of the 9th grade, but also for the 10th grade, when 
discussing organic acids. In the latter case it is worth 
mentioning that tartaric acid is one of the very impor-
tant representatives of organic acids in wine, while, 
as an acidity regulator and antioxidant, it is widely 
used in the food industry as well. 

3.6. Comparative measurements of the fat con-
tent of milk samples

The fat content of commercially available cow’s milk 
is mostly between 1.5 and 2.8%, although milk with 
a fat content in the range of 0.1 to 3.6% can occur. 

However, the fat content of fresh milk from a cow is 
significantly higher, usually around 4%. Although the 
composition of milk produced by dairy cows consid-
ered to be fairly stable, the fat content of fresh milk 
is slightly affected by many factors, e.g., the breed of 
cattle, the season, the composition of the feed, and 
it can also change during the milking. To compare 
the fat content of milk samples with different fat con-
tent – we worked with industrial milk samples, con-
taining 1.5 and 2.8% fat – we need ether (or petrol 
ether), 50 cm3 graduated cylinders (corresponding to 
the number of samples), a 200 cm3 separating funnel 
and Petri dishes, and, additionally, a water bath and 
a scale is required [16]. In essence, the measurement 
is a gravimetric method, combined with extraction.

For the investigation of the fat content of the sam-
ples, 50 cm3 of each milk sample was poured into 
a separatory funnel, 15 cm3 of diethyl-ether was 
added, and the mixtures were shaken vigorously for 
several minutes. After separating the aqueous (bot-
tom) phase and the organic (upper) phase, 8-8 cm3 
of the ether solution was poured into each Petri dish 
of known weight, and it was concentrated on a wa-
ter bath. The fat content of the samples is calculat-
ed from the mass of the residues after evaporation.  
Interestingly, it may be noted that, in the common lan-
guage, there are also other beverages called “milk” 
(eg., rice milk, soy -milk, coconut milk), which should 
not be confused with genuine milk of animal origin. 
However, it is an interesting fact that, for example, 
coconut milk has an extremely high fat content, up 
to 17%. In addition to milk, it is worth mentioning 
the fat content of different dairy products. Perhaps 
even more effective is to make the students look at 
the composition of condensed milk, yogurt, kefir, 
cream, butter, cheese and curd products, found on 
the shelves of food stores.

3.7. Detecting proteins using the xanthoproteic 
reaction

Pour into a test tube about 2 ml of milk and 1 ml 
of concentrated nitric acid. Warm the mixture gently, 
but do not boil it! Be very careful because of the very 
corrosive effect of concentrated acid, especially dur-
ing heating! As a result, a yellow color reaction can 
be observed.

The essence of the explanation is that with the xan-
thoproteic reaction those proteins (polypeptides) 
can be detected, which contain benzene type amino 
acids. As an effect of concentrated nitric acid, the 
benzene rings of these amino acids (phenylalanine, 
tryptophan, tyrosine) are nitrated, and thereby con-
verted into characteristic nitro compounds. The word 
“xanthos” is a greek word, meaning yellow, the word 
protein refers to the protein albumin, hence the name 
of the reaction. Since these amino acids with an 
aromatic ring are found im almost all proteins, this 
reaction for detection is a typical, commonly used 
method for proteins.

3.8. Microwave melted cheese

Today, almost every household has a microwave 
oven, about the application of which we have already 
written in our previous paper [3] as well. The present 
experiment is designed to understand the work of the 
oven better, that is, what type of waves are micro-
waves. We should clarify for the students, that “mi-
cro” is a greek word, which in english means “small”. 
Of course, not to be confused with the “micro” pre-
fix, which has a specific mathematical content when 
placed in front of, e.g., a unit of length: 10 to the ─6th 
power. However, microwaves do not have microm-
eter (10-6 m) wavelengths. 

For the experiment, there is a need to take out the 
rotating plate of the microwave oven and replace it 
with a piece of cardboard of such size that covers 
the bottom of the oven. The piece of cardboard is 
covered with grated cheese or a thin layer of cheese, 
evenly dispersed on the cardboard [18]. Next, turn 
on the oven for about 30 seconds. The cheese melts 
in certain areas (swelling places), while elsewhere it 
remains cold (these are the nodes, the nodal places 
of the waves). Explain to the students that, as a re-
sult of the electrical power, stationary waves have 
been generated in the oven. We can conclude that 
the distance between the melted parts of the cheese 
represents the wavelength of the stationary micro-
waves. Experience shows that the distance between 
the molten parts is approximately 6 cm, and this is 
half of the total wavelength. Thus, the microwave 
oven works with about 12 cm wavelength waves. If 
we substitute this into the equation then  is obtained, 
meaning that the frequency of the electromagnetic 
waves is 2.5 GHz.  In reality, these are 2.45 GHz 
waves, and so this simple measurement gives a very 
good estimation for their frequency.

3.9 Cooking in a pressure cooker (kukta pot)

The use of a pressure cooker for cooking and stew-
ing food has several advantages, such as faster and 
more energy-efficient preparation of a meal. But what 
happens in the pressure cooker, looking at the pro-
cess from a physics point of view?

We start cooking the food with a certain amount of 
liquid (here, water) in the pot, and close the cover of 
the pressure cooker. In the closed vessel, the pres-
sure of the vapor, generated over the liquid as a re-
sult of the heat treatment, is well above atmospheric 
pressure (approximately 105 Pa, i.e., 1 bar). Under 
such circumstances, the boiling point of water will be 
higher. That is to say at the temperature, where, at 
atmospheric pressure, the water would begin to boil, 
the water in the pressure cooker pot still does not 
start to boil. It should be explained to the students 
that boiling occurs when the external pressure (here, 
in a pressure cooker, the pressure in the closed 
space) is equal to the saturated vapor pressure of 
the liquid. I.e., the higher pressure above the liquid 

does not allow the generated vapor bubbles to es-
cape, and therefore boiling does not start. It should 
be noted that due to the interaction between the food 
to be prepared in the pressure cooker and the water, 
certain substances (e.g., salts, sugars) are dissolved 
from the raw food material and thereby a solution 
with a specific composition is formed, which itself 
has a higher boiling point than that of pure water.

In particular, even from a kitchen technique point of 
view, it is advantageous to use a pressure cooker, 
since by using only a small amount of water the foods 
to be prepared are stewed and not cooked, thereby 
preserving more of the vitamin and mineral content. 
Of course, with a valve on the pressure cooker lid, 
the pressure can be controlled, as it would be dan-
gerous to use a completely sealed pressure cooker 
for cooking.

Still, we should work with caution when the food is 
removed from the heat. Either the pressure cooker 
should be left to cool by itself, or we can help with 
cold water cooling. It is an interesting phenomenon 
that when the lid is removed, the meal can start to 
boil in the pressure cooker, because the temperature 
can still be higher than the boiling point correspond-
ing to the lower pressure.

3.10. Identification of carotenoids

Carotenoids are lipids, found both in plant and animal 
organisms. The π-electrons of the conjugated double 
bonds found in carotenoids are delocalized, so pho-
tons of visible light are capable of exciting them. The 
spectra of the reflected, absorbed or emitted light 
energy  are such, that the molecules are colorful, and 
the color ranges from yellow to red.

Carotenoids include lycopene, the substance respon-
sible for the red color of tomatoes, carotene, provid-
ing the orange color of the root of carrots or the fruit 
of pumpkin, and also the yellow xanthophylls, play-
ing an important role in plant photosynthesis togeth-
er with carotene. The fat-soluble vitamin, vitamin A, 
which is important for animals and the human body in 
skin protection and healthy vision is also a carotene 
derivative, belonging to the group of carotenoids.

During the test, it is very important to use clean and 
dry equipment, because even a minimal amount of 
moisture can interfere with the reaction. For the tests, 
a vitamin A preparation and carrots were used, and 
the detection of carotenoids was carried out from 
these substances.

For the first measurement, 2-3 drops of the oily vi-
tamin A preparation is placed in a dry test tube, to 
which 1 ml of chloroform is added and shaken well. 
A few drops of the solution obtained are spotted in 
the middle of a filter paper, always waiting until the 
previous droplet dries. When the stain is dry, 2 drops 
of antimony trichloride, dissolved in chloroform are 
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added. Vitamin A provides a blue color reaction. 
In the second measurement, 2-3 g of grated carrots 
are mixed with about 5 ml of an alcoholic potassium 
hydroxide solution, and it is triturated well in a mor-
tar. After a few minutes, pour the liquid into a small 
separating funnel, adding the same amount of chlo-
roform to it. The mixture is shaken thoroughly, and 
the lower chloroform layer is drained into a dry test 
tube. The material of the test tube is shaken with 
small amount of anhydrous sodium sulfate until the 
solution becomes clear. A few drops of this solution 
are spotted on a filter paper with a dropper, always 
in the same place. Then on the dried stain two drops 
of antimony trichloride, dissolved in chloroform, are 
spotted. The carotene content of the carrots also 
gives a blue color reaction.

The explanation for the color reaction is that antimo-
ny ions chmically bind to the carotenoid molecules, 
thereby changing the light absorption of the delocal-
ized π-electron system, and this change causes the 
appearance of the blue color.

4. Conclusions

 We believe that the described 10 simple experiments 
of physical, chemical and biological nature, based on 
the investigation of foodstuffs and the study of the 
phenomena using foodstuffs,  and the presentation 
of these experiments in the class helps students to 
prepare for natural science subjects. In addition, the 
discussion of the measurement data, interpretation, 
and of course the drawing of conclusions will im-
prove their logical skills as well. And the fact that the 
experiments were performed with agricultural prod-
ucts and foodstuffs well-known to students in every-
day life, strengthens our hope that useful information 
was given to students also about food and nutrition, 
arousing their interest in the food sector.
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A növényvédőszer-maradékok 
értékelése élelmiszerbiztonsági 
szempontból

Szerkesztők: Ambrus Árpád, Denis Hamilton

Ma már elfogadott tény, hogy a növényvédő szerek a 
modern mezőgazdasági termelés szerves részét ké-
pezik. Ez a könyv azokat a lépéseket elemzi, amelye-
ket a nemzeti és nemzetközi szervezetek tesznek egy 
egységes stratégia kidolgozása érdekében a jóváha-
gyott növényvédő szerek felhasználásából származó 
szermaradékok biztonságosságának kiértékelésére 
élelmiszerekben. Szintén leírja az ENSZ Élelmezés-
ügyi és Mezőgazdasági Szervezetének (FAO), az 
Egészségügyi Világszervezetnek (WHO), valamint a 
Codex Alimentarius Főbizottságnak a szerepét azok-
nak a szabványoknak a kialakításában, amelyek vé-
dik a fogyasztók egészségét és biztosítják a tisztes-
séges gyakorlatot az élelmiszer-kereskedelemben. 
Ezen kívül megvizsgálja a helyes mezőgazdasági 
gyakorlat elősegítésének lehetőségeit a növényvédő 
szerek felhasználásának területén, és az ellenőrzés 
szükségességét gyakorlati alkalmazásuk során. Ide 
tartozik a mintavétel, a forgalmazott termékek törvé-
nyi határértékeknek való megfelelésének vizsgálata, 
és a biztonságalapú szabályozási intézkedések haté-
konyságának igazolása.

Olvasói kör: Speciális könyv azok számára, akik a 
nemzetközi élelmiszerbiztonság területén kívánnak 
tevékenykedni, a témával foglalkozó diákoknak és 
előadóknak, közegészségügyi és mezőgazdasági 
kérdéseken dolgozó döntéshozóknak, valamint a nö-
vényvédő szer készítmények és maradékok mintázá-
sát és vizsgálatát végző munkatársaknak.

A könyv tartalomjegyzéke megtekinthető a  
www.eviko.hu honlap „letölthető dokumentumok” 
menüpontjában.

Food Safety Assessment of  
Pesticide Residues

Editors: Árpád Ambrus, Denis Hamilton

Pesticides are now accepted as an integral part of 
modern agricultural production. This book provides 
analysis of the steps taken by national and interna-
tional bodies working towards a cohesive global strat-
egy for evaluating the safety of residues in food that 
result from approved pesticide uses. Also described 
is the role of the UN Food and Agriculture Organiza-
tion (FAO), World Health Organization (WHO) and Co-
dex Alimentarius in developing standards that protect 
the health of the consumers and ensure fair practices 
in the food trade. It goes on to look at the promotion 
of good agricultural practice in the use of pesticides 
and the need for control in their practical use. These 
include sampling, testing the compliance of marketed 
products against legal limits and verifying the effec-
tiveness of the safety-based regulatory measures.

This is a specialist book for those looking to go into 
the field of international food safety, for students and 
lecturers studying the topic, for policy makers work-
ing on public health and agricultural issues, and per-
sonnel responsible for taking samples and performing 
the analysis of pesticide formulations and residues.

Readership: Specialist book for those looking to go 
into the field of international food safety, students and 
lecturers studying the topic, policy makers working 
on public health and agricultural issues, and person-
nel responsible for taking samples and performing 
the analysis of pesticide formulations and residues.

Contents of the book is available on the website 
www.eviko.hu  „Downloads” section.

Élelmiszer-hamisítás  
és kimutatása 

Szerzők: Csapó János, Albert Csilla, Csapóné Kiss 
Zsuzsanna

Amióta az emberiség elkezdett élelmiszereket ter-
melni, az élelmiszertermeléssel együtt megjelent az 
élelmiszer-hamisítás. Az élelmiszer-hamisítás legelső 
írásos emlékei az ókorból maradtak ránk. Hammurápi 
törvényei tiltják a gyenge minőségű vagy a túlzottan 
drága sörök árusítását, és aki ezeket a törvényeket 
megszegte, komoly büntetésre számíthatott; ez a 
tevékenység akár az életébe is kerülhetett. Írásos 
emlékeink vannak arról, hogy a Római Birodalomban 
hamisították, elsősorban vizezték a bort, amit ugyan-
csak szigorúan büntettek. Napjainkban a lelketlen 
élelmiszer-termelők és kereskedők szinte mindent 
hamisítanak, ezért a hamisítással párhuzamosan ki-
dolgoztak olyan eljárásokat, amelyek alkalmasak ha-
mis élelmiszerek kimutatására, a hamisítás tényéről 
adnak információt.

Az újabb korokban hamisították például a tejet, hi-
szen annak vizezése egyszerűen megvalósítható a 
víz olcsó és könnyen elérhető volta miatt. Angliában 
az 1800-as éveket megelőzően a tej kútvízzel történő 
hamisítása napi gyakorlat volt, ami csak akkor szorult 
vissza, amikor az 1800-as évek végén a tejhamisítás 
kimutatására alkalmas kémiai módszereket dolgoz-
tak ki. A tejhamisítás ma sem szünetel, hiszen isme-

reteink szerint bizonyos országokban és vidékeken 
napi gyakorlat a vizezés elfedése só hozzáadásával, 
illetve esetenként étolajat és detergenseket adnak a 
tejhez a zsírtartalom megnövelésére. 

Ugyancsak jelentős mennyiségben hamisítják a tej-
ből készült és rendkívül drága sajtokat. Az első hami-
sításra az Egyesült Államokban az 1870-es években 
került sor, amikor rájöttek, hogy a jó minőségű wis-
consini sajtokat olcsó zsírokkal, például disznózsírral 
hamisították, azok tömegének megnövelése céljából. 
Mióta a hamisítás ténye kiderült, az ilyen sajtok ex-
portja visszaesett, elveszítették jó hírűket, amelynek 
visszaszerzése hosszú évtizedeket vett igénybe.  
A hamisítás ténye ma sem szűnt meg, a nagyon drá-
ga sajtokat ma is próbálják utánozni, holott ezek mi-
nősége meg sem közelíti az esetenként több évig ér-
lelt, kiváló minőségű, éppen ezért keresett és nagyon 
drága sajtokat.

Jelen könyvünk a Sapientia Erdélyi Magyar Tudo-
mányegyetem Kolozsvár, Csíkszeredai Kara hallga-
tói számára készült. Reményeink szerint e könyvet 
a leendő élelmiszermérnökök mind a BSc, mind az 
MSc képzés során hasznosítani tudják, sőt talán a 
leendő új szakok hallgatóinak is segítségére lesz ta-
nulmányaik során. A könyv megírásakor figyelemmel 
kellett lenni a karon kialakult hagyományokra, hogy a 
könyvben szereplő analitikai módszerek kapcsolód-
janak az egyéb tárgyak keretében oktatott anyaghoz, 
ezért egy olyan könyvet szerettünk volna írni, ame-
lyet a hallgatók több tárgy gyakorlati oktatása során 
is hasznosítani tudnak.

A könyv első három fejezetével az volt a célunk, hogy 
a hallgatók megismerjék azokat az analitikai kémiai 
módszereket, amelyeket az élelmiszerhamisítás ki-
mutatására használnak a mindennapi gyakorlatban. 
A könyv rövid minőségi kémiai analízissel indul, ezt 
nagyobb terjedelmű klasszikus mennyiségi kémiai 
analízis követi. E fejezetekben a hallgatók megismer-
kedhetnek a minőségi és mennyiségi analízis meneté-
vel, az acidi-alkalimetriával, az oxidációs-redukciós, 
valamint csapadékos titrálási módszerekkel, legvé-
gül pedig a komplex vegyületek képződésén alapuló 
meghatározásokkal. Az élelmiszerek főbb kompo-
nenseinek meghatározására kifelesztett módszerek 
tárgyalásáról szóló rész elején a nedvességtartalom 
meghatározását követően az ásványi alkotórészek 
meghatározásával és különböző spektroszkópiai 
módszerekkel ismerkedhetnek meg a hallgatók. A 
továbbiakban a nitrogéntartalmú anyagok meghatá-
rozásával, ezen belül a fehérjetartalom, a fehérjefrak-
ciók, illetve a fehérje aminosav-összetételének meg-
határozását mutatjuk be. Kiemelten foglalkozunk az 
élelmiszerek egyik legdrágább komponensével, a fe-
hérjével, és próbálunk minden olyan módszert ismer-
tetni, amelyek alkalmasak a fehérje minősítésére. A 
zsírtartalom és a zsírsav-összetétel meghatározását 
követően a nyersrost, a nyersrost-frakciók vizsgálatát 
tárgyaljuk. A nitrogénmentes kivonható anyagok so-
rában meghatározzuk a cukrokat és a keményítőt, és 
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vizsgáljuk a különböző cukortartalmú készítmények 
tulajdonságait is. Jelentős helyet szentelünk a provi-
taminok és vitaminok meghatározásának, valamint a 
mikotoxinoknak. A legtöbb fejezetet „Válogatott fe-
jezetek” című összeállítás zár, amelyekben speciális 
élelmiszeranalitikai módszereket ismertetünk.

Ezt követően a könyv a leggyakrabban előforduló 
élelmiszerek hamisításával és a hamisítás kimuta-
tásainak lehetőségeivel foglalkozik. Az általános fe-
jezetben az élelmiszer-hamisításról van szó: Milyen 
hatósági intézkedéseket lehet tenni az élelmiszer-ha-
misítás esetén? Milyen hamisítás elleni országos 
szervezetek léteznek? Mi a hamisítás elleni nemzeti 
stratégia? Milyen előnyök származnak az élelmi-
szer-hamisítás elleni fellépésből? Büntethető-e az 
élelmiszer-hamisítás? Ezt követően speciális élel-
miszer-hamisítási esetek és a hamisítások kerülnek 
ismertetésre. Szólunk a tej és tejtermékek hamisítá-
sáról, ezen belül a különféle állatfajtáktól származó 
tejekről és azok hamisításáról, az anyatej hamisításá-
ról egyéb tejekkel, a szójatejről a tehéntejben, a savó 
és az író kimutatásáról, a tej vizezéséről és annak 
kimutatásáról, a tej és tejtermékek hőkezeltségének 
meghatározásáról, és a gyulladásos tőgyből szárma-
zó kóros összetételű tej, valamint a fogyasztásra al-
kalmatlan, romlott tej mennyiségének kimutatásáról.

A következő fejezetben a hús és a húsipari termékek 
hamisításáról, ezen belül többek között a különböző 
fajok húsának azonosításáról, a hús frissességének 
meghatározásáról, a hús és a hal műszeres minősé-
gének méréséről, a hústartalmú ételek minősítésé-
ről, a húsételek szennyezettségének kimutatásáról, 
a darált húsok minőségének meghatározásáról, és a 
húsadalékokról és kiegészítőkről van szó. A gabona-
félék szennyeződéseinek és hamisításának kimutatá-
sa során a gabonában előforduló szennyeződésekre, 
a különféle gabonakeverékekre és azok hatásáról a 
tulajdonságokra, a különféle rizsfajták megkülönböz-
tetésére, a gabonafélék, hüvelyesek és keverékeik 
hamisítására, a búza és a lisztek minőségét befolyá-
soló indexekre, és a gabonafélék és a belőlük készí-
tett termékek mikrobiológiai minősítésére szolgáló 
módszerekre térünk ki.

A zöldségek, gyümölcsök és belőlük készült élelmi-
szerek hamisítási lehetőségeinek ismertetése során 
tárgyaljuk a gyümölcs és zöldséglevek minősítésére 
alkalmas vizsgálatokat, a gyümölcslevek egymás-
hoz keverésének kimutatását, és a gyümölcsök és 
zöldségek érettségi és romlottsági fokára utaló pa-
ramétereket. Ezt követi az étkezési olajok és zsírok 
hamisításának lehetőségeit tárgyaló fejezet, majd a 
technológia hatását tárgyaljuk az élelmiszerek ösz-
szetételére. A könyv egy olyan fejezettel zárul, amely 
a közelmúlt nagy botrányt keverő élelmiszer-hami-
sításait tárgyalja. Ismertetjük a csecsemőtápszerek 
melaminnal történt hamisítását, valamint a hamisítás 
kimutatását, a taumatin édesítőszer hamisítását és 
annak kimutatására alkalmas módszereket. Emel-
lett szóba kerül még az élelmiszerek dioxintartalma, 

hatása az emberi szervezetre és a dioxin kimutatá-
sa, valamint a méz hamisítása és annak kimutatása. 
Nemzeti italunk, a bor hamisítása kapcsán az olva-
só megismerkedhet a szőlő, a must és a bor kémiai 
összetételével, a borkészítés során lezajló biokémiai 
változásokkal, a bor fejlődésének kémiájával, tárgyal-
juk a borhamisítás leleplezésére alkalmazott korabeli 
módszereket, a borhamisítás jelenlegi helyzetét, és 
ismertetünk néhány példát hamisításának kimutatá-
sára nagyműszeres analitikai kémiai technikákkal. A 
könyv a pálinka hamisításával és a hamisítás kimuta-
tásával foglalkozó fejezettel zárul. 

A könyv írása során igyekeztünk a fejezeteket úgy 
összeállítani, hogy azok megismerésére és végzésére 
az Élelmiszer-tudományi tanszék műszereire és esz-
közeire alapozva a hallgatóknak lehetőségük legyen. 
A fejezeteket próbáltuk úgy egymásra építeni, hogy a 
hallgató az egyszerűbb vizsgálatoktól folyamatosan 
jusson el a bonyolultabb vizsgálatokig, megismerve 
az élelmiszerek analízisének és a hamisítás kimutatá-
sának legfontosabb lépéseit.

A könyv tartalomjegyzéke megtekinthető a  
www.eviko.hu honlap „letölthető dokumentumok” 
menüpontjában.

Food adulteration

Authors:  
János Csapó, Csilla Albert, Zsuzsanna Csapóné Kiss

This „Food adulteration” book was written for the 
students of the Faculty of Csíkszereda of the Sapi-
entia Hungarian University of Transylvania. The au-
thors hope that this book will be used also by the 
students of the prospective branch for foodstuff and 
environmental engineering, and even it may also pro-
vide help for the students of the new branches during 
their studies. When writing this book the authors had 
to take into account the traditions of the faculty, so 
the analytical methods contained in this book are as-
sociated with the materials taught in the framework 
of other subjects. Thus, the authors’ intention was to 
write such book to the students which could be uses 
during the practical teaching of several subjects.

This book starts with a brief qualitative chemical 
analysis, followed by a longer classical quantitative 
chemical analysis. In these chapters the students can 
gain knowledge on the course of the qualitative and 
quantitative analysis, acidi-alkalimetry, the oxidation-
reduction as well as the precipitation titration meth-
ods, finally on the determinations based on the for-
mation of complex compounds. After these chapters 
the methods developed for the determination of the 
main foodstuff components are being dealt with. At 
the beginning of this part, after the determination of 
the moisture contents, the determination of mineral 
components and different spectroscopic methods 
are discussed. Afterwards, the determination of the 

nitrogen-containing substances, more closely the de-
termination of the protein contents, protein fractions 
and amino acid composition of proteins is treated. 
The authors put emphasis on the most expensive 
foodstuff component, the proteins, and try to discuss 
every method that is suitable for the evaluation of 
protein quality. Subsequent to the determination of 
fat contents and fatty acid composition, examination 
of crude fibre and fibre fractions is treated. Among 
the nitrogen free extractable substances the sugars 
and starch are determined, and properties of various 
sugar-containing preparations are examined as well. 
A special place is devoted to the determination of 
provitamins and vitamins, as well as to mycotoxins. 
As a closing compilation, at the end of most of the 
chapters there are so called „Selected chapters”, in 
which specific foodstuff analytical methods are dis-
cussed.

In the next part of the book the authors deal with the 
food falsification in general, the foods sophistication 
nowadays, food sophistication and its legal back-
ground, the national organizations and the strategy 
against food sophistication. Following this special 
food sophistication cases and the demonstration of 
the sophistication are discussed. This part deals with 
the sophistication of milk and dairy products, milk 
from different animals and their sophistication, soy 
milk in cow’s milk, other possibilities of adulteration 
of milk and dairy products and the determination of 
heat treatment of milk and dairy products. Thereaf-
ter the sophistication of meat and meat products is 
debated including the identification of the meat from 
different species by electrophoresis and immunologi-
cal methods, fat and fatty acid analysis and using bio-
chemical indexes. In addition the determination of the 
freshness of meat, instrumental analysis of the quality 
of meat and fish, the qualifying of the foods made 
from meat and meat additives and accessories is dis-
cussed. Thereafter the food grains, contaminants and 
demonstration of sophistication is explained includ-
ing contaminants in grain, differentiation of the rice 
varieties, the grains, legumes and their blends, quali-
fying indices at wheat and other flours and methods 
for the determination of the microbial quality of grains 
and grain products is discussed. 

Subsequently the fruits, vegetables and their prod-
ucts, the examinations for the qualification of fruit and 
vegetable juices, the demonstration of shell homog-
enizate from lemon and orange juices, the dilution 
of the fruit juices with water, the analysis of stabile 
isotopes, the demonstration of the mixing of different 
fruit juices and the parameters indicating the degree 
of maturation and depravity of fruits is described. 
Then the edible oils and fats, the indicators measur-
ing changes during storage and the demonstrating 
of the heat treatment of oils, the toxic contaminants 
and adulterants, the methods for the demonstration 
of the admixtures, blends, contaminants and adulter-
ants of one fat in another, the blends of vegetable oils 
and analysis of the blends animal fats is discussed. 
Thereafter the investigation for the changes in the 
quality during the food processing, the effect of heat 
treatment for the composition of food, the chemi-
cal markers and indices for the demonstration of the 
changes during storage and for marking the irradia-
tion of the foods is negotiated. At the end of the book 
some examples for food adulteration from the recent 
years including adulteration of the baby formulas with 
melamine and its demonstration, adulteration of the 
taumatin sweetener and the methods capable for the 
demonstration, effect of the dioxin content of foods 
for the human body and its demonstration, the adul-
teration of the honey, and its demonstration, and at 
last the adulteration of wine and snaps is negotiated. 

During the course of the writing of this book the au-
thors tried to compile the chapters so that the stu-
dents also have the possibility to carry out the dis-
cussed examinations based on the instruments of the 
Department of Foodstuff Science. The authors tried 
to build the individual chapters upon each other so 
that the students can get stepwise from the simpler 
examinations to the more complicated ones, obtain-
ing knowledge on the most important steps of the 
foodstuff analysis and the identification of the falsifi-
cation of food.

Contents of the book is available on the website 
www.eviko.hu  „Downloads” section.
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1 Magyar Szabványügyi Testület (MSZT)
1 Hungarian Standards Institution

2017. évben honosítás alatt álló európai vagy 
nemzetközi szabványok:

ICS 65.120 Takarmányfélék

MSZ EN 16160:2012 Takarmányok. A ciánsav meg-
határozása HPLC-vel

MSZ EN 16877:2017 Takarmány. Mintavételi és 
elemzési módszerek. A T-2 és a HT-2 toxinok, va-
lamint a deoxinivalenol és a zearalenon meghatáro-
zása takarmányanyagokban és összetett takarmány-
ban LCMS-sel

ICS 67.060 Gabonafélék, hüvelyesek és a belőlük 
származó termékek

MSZ EN ISO 16634-2:2016 Élelmiszerek. Az összes 
nitrogéntartalom meghatározása a Dumas-elv szerin-
ti égetéssel és a nyersfehérje-tartalom kiszámítása. 
2. rész: Gabonafélék, hüvelyesek és gabonaőrlemé-
nyek (ISO 16634-2:2016)

MSZ EN ISO 6540:2010 Kukorica. A nedvességtar-
talom meghatározása (hántolt és egész szemek) (ISO 
6540:1980)

MSZ EN ISO 5529:2010 Búza. A szedimentációs in-
dex meghatározása. Zeleny-teszt (ISO 5529:2007)

A következő felsorolásban szereplő szabványok 
megvásárolhatók vagy megrendelhetők az MSZT 
Szabványboltban (1082 Budapest VIII., Horváth Mihály 
tér 1., telefon: 456-6893, telefax: 456-6884, e-mail: 
Kalmár Györgyné, gy.kalmar@mszt.hu; levélcím: Bu-
dapest 9., Pf. 24, 1450), illetve elektronikus formában 
beszerezhetők a www.mszt.hu/webaruhaz címen.

A nemzetközi/európai szabványokat bevezetjük ma-
gyar nyelven, valamint magyar nyelvű címoldallal és 
angol nyelvű tartalommal. A magyar nyelven beve-
zetett nemzetközi/európai szabványok esetén külön 
feltüntetjük a magyar nyelvű hozzáférést.

2016. december–2017. február hónapban beveze-
tett szabványok:

ICS 07.100.20 Víz mikrobiológiája

MSZ EN ISO 14189:2017 Vízminőség. Clostridium 
perfringens számlálása. Membránszűréses módszer 

(ISO 14189:2013)

07.100.30 Élelmiszer-mikrobiológia

MSZ CEN/TR 16059:2016 Élelmiszer-vizsgálatok. 
Egyetlen laboratórium által validált vizsgálati mód-
szerek teljesítményjellemzői mikotoxinok meghatáro-
zása esetén (magyar nyelven megjelent)

13.060 Vízminőség

MSZ EN ISO 5667-6:2017 Vízminőség. Mintavétel. 6. 
rész: Útmutató a folyók és patakok mintavételéhez 
(ISO 5667-6:2014)

MSZ EN ISO 5667-14:2017 Vízminőség. Mintavétel. 
14. rész: Útmutató a környezeti vízmintavétel és -ke-
zelés minőségbiztosításához és -ellenőrzéséhez (ISO 
5667-14:2014)

MSZ EN ISO 7027-1:2016 Vízminőség. A zavarosság 
meghatározása. 1. rész: Kvantitatív módszerek (ISO 
7027-1:2016) (magyar nyelven megjelent), amely 
visszavonta az MSZ EN ISO 7027-1:2000-et

MSZ EN ISO 17294-2:2017 Vízminőség. Az induktív 
csatolású plazma sugárforrású tömegspektrometria 
(ICP-MS) alkalmazása. 2. rész: A kiválasztott elemek 
meghatározása, beleértve az uránizotópokat is (ISO 
17294-2:2016) amely visszavonta az MSZ EN ISO 
17294-2:2005-öt

65.120 Takarmányanyagok

MSZ EN 16877:2017 Takarmány. Mintavételi és 
elemzési módszerek. A T-2 és a HT-2 toxinok, va-
lamint a deoxinivalenol és a zearalenon meghatáro-
zása takarmányanyagokban és összetett takarmány-
ban LCMS-sel

ICS 67 Élelmiszeripar

67.200.10 Állati és növényi zsírok és olajok

MSZ EN 14112:2016 Zsír- és olajszármazékok. 
Zsírsav-metil-észterek (FAME). Az oxidációs stabili-
tás meghatározása (gyorsított oxidációs vizsgálat), 
amely visszavonta az MSZ EN ISO 14112:2004-et
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71.100.60 Illóolajok

MSZ ISO 8896:2017 Konyhakömény (Carum carvi L.) 
–olaj (magyar nyelven megjelent)

MSZ ISO 13171:2017 Szurokfű [Origanum vulgare 
L. subsp. hirtum (Link) letsw] –olaj (magyar nyelven 
megjelent)

2016. december–2017. február hónapban helyes-
bített szabványok:

MSZ 9600:2016 Útmutató a szeszes italok érzékszer-
vi vizsgálatához

MSZ EN ISO 520:2011 Gabonafélék és hüvelyesek. 
Az ezermagtömeg meghatározása (ISO 520:2010)

2016. december–2017. február hónapban vissza-
vont szabványok: 

MSZ 788:2003 A cukor mikrobiológiai vizsgálata

MSZ 3640-1:1988 Húsok és húsalapú élelmiszerek 
mikrobiológiai vizsgálata. Fogalommeghatározások

MSZ 3640-5:1981 Húsok és húsalapú élelmiszerek 
mikrobiológiai vizsgálata. A mintavétel általános elő-
írásai

MSZ 6367-17:1989 Élelmezési, takarmányozási, ipari 
magvak és hántolt termények vizsgálata. A közeli inf-
ravörös reflexiós spektroszkópia alkalmazása

MSZ 6369-6:2013 Lisztvizsgálati módszerek. 6. rész: 
A tészták fizikai tulajdonságai. A magyar minőségi ér-

tékszám (MÉSZ) meghatározása és értékelése

MSZ 6891:1989 Az élő aerob mikroorganizmusok 
számlálása bikaspermában

MSZ 8761-2:1986 Sör. Mintavétel, tételminősítés

MSZ 8761-8:1989 Sör. Mikrobiológiai vizsgálat

MSZ 8800:1983 Izoszörp mikrobiológiai vizsgálata

MSZ 15479:1980 Margarin mikrobiológiai vizsgálata

MSZ 20499-2:1985 Konzervált gyümölcspulpok. 
Mintavételi eljárás

MSZ 20501-4:1982 Sütőipari termékek vizsgálati 
módszerei. Mikrobiológiai vizsgálatok

MSZ 20633-2:1985 Cukordrazsé. Mintavétel, vizsgá-
lat és minősítés

MSZ 20986:1985 Ostyák mintavétele, vizsgálata és 
minősítése

MSZ 21360-2:1984 Gyorsfagyasztott élelmiszerek 
mikrobiológiai vizsgálata. Mintavételi eljárás és a 
minta előkészítése

MSZ 21338-4:1980 Alkoholmentes üdítőital. Mikro-
biológiai vizsgálati módszerek

MSZ 21391-1:1994 Gyorsfagyasztott élelmiszerek 
előfőzöttségének vizsgálata. A peroxidázenzim akti-
vitásának kimutatása
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Review of national standardization

The following European or International stand-
ards are published in Hungarian in 2017:

ICS 65.120 Animal feeding stuffs

MSZ EN 16160:2012 Animal feeding stuffs. Deter-
mination of Hydrocyanic acid by HPLC

MSZ EN 16877:2017 Animal feeding stuffs: Meth-
ods of sampling and analysis. Determination of T-2 
and HT-2 toxins, Deoxynivalenol and Zearalenone, 
in feed materials and compound feed by LCMS

ICS 67.060 Cereals, pulses and derived products

MSZ EN ISO 16634-2:2016 Food products. Deter-
mination of the total nitrogen content by combustion 
according to the Dumas principle and calculation of 
the crude protein content. Part 2: Cereals, pulses 
and milled cereal products (ISO 16634- 2:2016)

MSZ EN ISO 6540:2010 Maize. Determination of 
moisture content (on milled grains and on whole 
grains) (ISO 6540:1980)

MSZ EN ISO 5529:2010 Wheat. Determination of the 
sedimentation index. Zeleny test (ISO 5529:2007)

The following Hungarian standards are commer-
cially available at MSZT (Hungarian Standards In-
stitution, H-1082 Budapest, Horváth Mihály tér 1., 
phone: +36 1 456 6893, fax: +36 1 456 6884, postal 
address: H-1450 Budapest 9., Pf. 24) or via web-
site: www.mszt.hu/webaruhaz.

Published national standards from December, 
2016 to February, 2017

ICS 07.100.20 Microbiology of water

MSZ EN ISO 14189:2017 Water quality. Enumera-
tion of Clostridium perfringens. Method using mem-
brane filtration (ISO 14189:2013)

07.100.30 Food microbiology

MSZ CEN/TR 16059:2016 Food analysis. Perfor-
mance criteria for single laboratory validated meth-
ods of analysis for the determination of mycotoxins 
(published in Hungarian)

13.060 Water quality

MSZ EN ISO 5667-6:2017 Water quality. Sampling. 
Part 6: Guidance on sampling of rivers and streams 
(ISO 5667-6:2014)

MSZ EN ISO 5667-14:2017 Water quality. Sam-
pling. Part 14: Guidance on quality assurance and 
quality control of environmental water sampling and 
handling (ISO 5667-14:2014)

MSZ EN ISO 7027-1:2016 Water quality. Deter-
mination of turbidity. Part 1: Quantitative methods 
(ISO 7027-1:2016) (published in Hungarian) which 
has withdrawn the MSZ EN ISO 7027-1:2000

MSZ EN ISO 17294-2:2017 Water quality. Applica-
tion of inductively coupled plasma mass spectrom-
etry (ICP-MS). Part 2: Determination of selected 
elements including uranium isotopes (ISO 17294-
2:2016) which has withdrawn the MSZ EN ISO 
17294-2:2005

65.120 Animal feeding stuffs

MSZ EN 16877:2017 Animal feeding stuffs: Meth-
ods of sampling and analysis. Determination of T-2 
and HT-2 toxins, Deoxynivalenol and Zearalenone, 
in feed materials and compound feed by LCMS

ICS 67 Food technology

67.200.10 Animal and vegetable fats and oils

MSZ EN 14112:2016 Fat and oil derivatives. Fatty 
Acid Methyl Esters (FAME). Determination of oxida-
tion stability (accelerated oxidation test) which has 
withdrawn the MSZ EN ISO 14112:2004

71.100.60 Essential oils

MSZ ISO 8896:2017 Essential oil of caraway (Car-
um carvi L.) (published in Hungarian)

MSZ ISO 13171:2017 Essential oil of oregano [Ori-
ganum vulgare L. subsp. hirtum (Link) letsw] (pub-
lished in Hungarian)

Corrected national standards from December, 
2016 to February, 2017

MSZ 9600:2016 Guidelines for sensory analysis of 
spirit drinks

MSZ EN ISO 520:2011 Cereals and pulses. Deter-
mination of the mass of 1000 grains (ISO 520:2010)

Withdrawn national standards from December, 
2016 to February, 2017

MSZ 788:2003 Sugar. Microbiological test

MSZ 3640-1:1988 Microbiological examination of 
meat and meat products. Terminology 

MSZ 3640-5:1981 Microbiological examination of 
meat and meat products. Sampling. General guide-
lines

MSZ 6367-17:1989 Edible, fodder and industrial 
seeds and husked products. Quality tests. Applying 
the near infrared reflectance spectroscopy 

MSZ 6369-6:2013 Wheatflour test methods. Part 6: 

Physical characteristics of doughs. Determination 
of Hungarian Quality Number and evaluation 

MSZ 6891:1989 Enumeration of living aerobic mi-
cro-organisms in bull sperm

MSZ 8761-2:1986 Beer. Samplings, lot evaluation

MSZ 8761-8:1989 Beer. Microbiological test meth-
ods

MSZ 8800:1983 High fructose corn (maise) syrup. 
Microbiological test

MSZ 15479:1980 Margarine. Microbiological test 
methods 

MSZ 20499-2:1985 Konzervált gyümölcspulpok. 
Mintavételi eljárás

MSZ 20501-4:1982 Test methods for bakery prod-
ucts. Microbiological tests 

MSZ 20633-2:1985 Dragee. Sampling, test meth-
ods and quality assessment 

MSZ 20986:1985 Wafers. Sampling, test methods 
and quality assessment

MSZ 21360-2:1984 Microbiological examination of 
quick-frozen food. Sampling, preparation of sample

MSZ 21338-4:1980 Non alcoholic beverages. Mi-
crobiological test methods 

MSZ 21391-1:1994 Determination of quick fro-
zen products. Determination of enzim-activity of 
blanched vegetables. Qualitative methods

For further information please contact Ms Csilla 
Kurucz, sector manager on food and agriculture,  
e-mail: cs.kurucz@mszt.hu
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Bentley Magyarország Kft.

8000 Székesfehérvár, Kálmos utca 2.

hungary@bentleyinstruments.com

Tel.: +36 22 414 100
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Mikro, UV, hőség: mi történik az élelmi-
szer-csomagolással?

Fiatal kutatók arra a kérdésre keresték a választ, 
hogy mi történhet azokkal a műanyag csomagoló-
anyagokkal, amelyeket a szállítás, illetve a tárolás 
során különböző hatások (UV-fény, mikrohullám, 
magas hőmérséklet) érnek. Kioldódhatnak-e be-
lőlük az élelmiszerekbe olyan anyagok, amelyek 
ártalmasak az egészségre? A válasz – egyelőre - 
megnyugtató.

A WESSLING Nonprofit Kft. által az Eötvös Loránd 
Tudományegyetemmel közösen működtetett Elvá-
lasztástechnikai Kutató és Oktató Laboratóriuma 
(EKOL) kutatói a 2016. november 9-én Kecskeméten 
megrendezett Elválasztástudományi Vándorgyűlé-
sen négy poszterrel és egy előadással jelentek meg. 
Gyergyószegi Zsófia díjnyertes poszterének a témája 
az élelmiszerrel érintkező műanyagokból kioldható 
degradációs termékek vizsgálata volt.

A kormatográfiás módszerrel elvégzett mérések 
után az a következtetés vonható le, hogy a vizsgált 
műanyagtermékek biztonságosságát nem érintik 
kedvezőtlenül a kutatók által vizsgált hatások. Jó hír 
tehát, hogy a műanyagok a vizsgált behatások után 
is épp annyira megfelelnek a 10/2011/EK rendeletnek 
mint előtte.

Az élelmiszerekkel kapcsolatba kerülő műanyag-cso-
magolások kioldódása ugyan egy rendkívül fontos ku-
tatási terület marad a jövőben is, de egyelőre úgy tűnik, 
amiatt nem kell aggódnunk, hogy a szállítás és a tárolás 
során keletkezett esetleges negatív hatások okán bár-
milyen káros anyag kerülne a szervezetünkbe.

A műanyagedények jól bírják a strapát – adta hírül 
a Laboratorium.hu tájékoztatása alapján a National 
Geographic magyarországi honlapja is (http://www.
ng.hu/Tudomany/2016/12/17/A-muanyag-csoma-
golasok-jol-birjak-strapat)

Egyre javul a pálinka minősége

Óriásit javult a pálinka minősége – derült ki töb-
bek között a szakma és a döntéshozók részvé-
telével december elején szervezett konferencián. 
Baján, a Városháza dísztermében megtartott ta-

nácskozáson szakemberek tartottak előadást az 
elmúlt évek pozitív tapasztalatairól.

Zsigó Róbert, az élelmiszerlánc-biztonságért felelős 
államtitkár szerint az egyik legfőbb cél, hogy az élel-
miszer-biztonsági szempontból megbízható, a cím-
kének megfelelő ital legyen a pohárban. A pálinka mi-
nőségi ellenőrzése, kulturált fogyasztása egy egész 
közösséget tart össze.

A NÉBIH mérései alapján a pálinka minősége óriásit 
fejlődött az utóbbi időben, és ez a fejlődés azóta is 
tart - mondta Mészáros Kálmán, a NÉBIH Borásza-
ti és Alkoholos Italok Igazgatóságának vezetője. A 
2014-ben és 2015-ben végzett több mint 300 mérés-
nek csak 6%-a nem volt nem megfelelő.

A konferencián felszólalt még Nagygyörgy László, 
az élelmiszervizsgálatokkal is foglalkozó független, 
akkreditált laboratórium projektmenedzsere, aki a 
WESSLING Hungary Kft. minőségi pálinka érdeké-
ben végrehajtott fejlesztéseiről beszélt. A saját erő-
forrásból és pályázatok útján az elmúlt nyolc évben 
lebonyolított projektek (PALINKAH, KMR-12 projekt) 
során a laboratórium több ezer pálinkamintát vizsgált 
meg. Ez alapján létrehoztak egy tekintélyes adatbá-
zist, megvizsgálták az eredetvédett pálinkák nyomon 
követhetőségének lehetőségeit, létrehozták a Pálin-
kavédjegy-rendszert. 

A konferencia után a jelenlévők átvonultak a gyönyö-
rű bajai főtér másik oldalára, ugyanis itt nyitották meg 
a Francovilla pálinkaszalonját, ahol a hungarikum ér-
tékesítése mellett a szakemberek ismereteiket, ta-
pasztalatukat is megoszthatják az érdeklődőkkel.

Allergének az ételekben

Allergiát és intoleranciát okozó anyagok a ven-
déglátásban címmel szervezett konferenciát no-
vember 18-án a Budapesti Gazdasági Egyetem 
vendéglátás tanszéke. A rendezvényen többek 
között szó esett a nulla határértékről, a fogyasz-
tói igények változásáról, valamint a tápérték- és 
allergén-összetevők jelölésének fontosságáról is.

Dr. Szigeti Tamás János a WESSLING Hungary szak-
embere a „Hogyan mutathatók ki az allergiát és into-
leranciát okozó anyagok az élelmiszerekben?” című 
előadásában elmondta, hogy az analitikai módszerek 
ma már egyre kisebb mennyiségű anyagokat is képe-
sek kimutatni, azonban a közbeszédben oly gyakran 
emlegetett „nulla tolerancia”, azaz a nulla határérték 
semmilyen nemkívánatos szennyezőanyag vizsgála-
tánál nem értelmezhető.

Az allergéneknél is fontos hangsúlyozni, hogy „mentes 
anyag” nem létezik – mondta Szigeti Tamás János. A 
nagyobb molekulák, fehérjék vizsgálata az ELISA-tesz-
ttel zajlik, amelynek nagy a mérési bizonytalansága. 

A vendéglátásban egész Európa-szerte óriási az 
érdeklődés az allergénmentes élelmiszerek iránt – 
mondta Dr. Niklai Ákos, a Magyar Szállodák és Étter-
mek Szövetségének elnöke. Éppen ezért lehet előre 
mutató módszer a MALDI-TOF technika, amelyet 
– többek között az allergén összetevők pontosabb 
vizsgálatára – a WESSLING laboratóriumban mosta-
nában véglegesítenek.

Schreiberné Molnár Erzsébet, OGYÉI-OÉTI Főigaz-
gatóságáról az élelmiszerek tápértékének, illetve az 
allergén összetevők jelölési kötelezettségéről be-
szélt. Ennek kapcsán Zoltai Anna (NÉBIH, Vendéglá-
tás és Étkeztetés Felügyeleti Osztály vezetője) pedig 
elmondta, hogy nem csak a fogyasztói igények válto-
zása, hanem az új kockázatok megjelenése (allergia, 
információs kockázat) is indokolttá tette az új szabá-
lyozást. Hangsúlyozta, hogy a felelősség közös: az 
állam, a vállalkozások és a fogyasztók egyaránt fele-
lősek az élelmiszerek biztonságáért. 

A Laboratorium.hu és a Laborkaland hírei

A Laboratorium.hu közérdekű, tudományos és fo-
gyasztóvédelmi honlap Konyhakémia rovatában azt 
javasolja, hogy az élelmiszer-pazarlás megállítását 
kezdjük rögtön a hűtőszekrénynél. A http://laborato-

rium.hu/elelmiszer-pazarlas linken elérhető cikkben 
egy átlagos városi lakosnak adnak hasznos tanácso-
kat annak érdekében, hogy csökkenteni tudja az étel-
hulladék mennyiségét.

Miért veszélyesek a cukros üdítők, és mi a helyzet az 
energiaitalokkal? Hol készítettek először cukrot, és 
mikor épült fel az első cukorgyár? A Laboratorium.
hu kis cukorhatározójából kiderül az is, hogyan ké-
pes ez a vegyület ennyi energia tárolására, és hogy 
mi is adja az „édes só” ízét. (http://laboratorium.hu/
cukorveszely)

Az antioxidánsok szerepüket tekintve igen közel áll-
nak a tartósítószerekhez, hiszen adagolásukkal a 
gyártók az élelmiszerek romlását akadályozzák meg, 
és ezáltal növelik az eltarthatóságukat. Felhasználá-
suk igen széleskörű az egész élelmiszeripar területén, 
de a saját konyhánkban is előszeretettel használjuk 
az antioxidánsokat, még ha ezt nem is mindig tudjuk. 
(http://laboratorium.hu/antioxidansok) 

Faraday korában folytatódik a Laborkaland online ké-
miaverseny. Az internetes vetélkedő két emblematikus 
figurája: Gabi és kutyája, Szimat utaznak a térben és 
az időben, hogy meg ismerkedhessenek a világ nagy 
tudósaival. Az élelmiszer-biztonságra is fókuszáló on-
line kémiaverseny fináléját május 4-én tartják. További 
részletek a www.laborkaland.hu honlapon.

A NÉBIH hírei

A tudomány körülvesz a Csodák Palotá-
jában

Felmérések szerint az Európai Unióban évente 
csaknem összesen 88 millió tonna élelmiszert 
dobunk ki, fejenként 173 kilogrammot. A Nemze-
ti Agrárgazdasági Kamara (NAK) egységes uniós 
lépéseket sürget, a NÉBIH pedig akár 10 száza-
lékkal szeretné csökkenteni a háztartások élelmi-
szer-pazarlását három éven belül.

Az Európai Parlament (EP) környezetvédelmi, köz-
egészségügyi és élelmiszer-biztonsági bizottsága 
hamarosan fontos indítványt terjeszthet a szervezet 
elé. Az élelmiszer-hulladékok mennyiségét 2030-ig a 
felével csökkenteni kívánó jelentéstervezet előkészí-
tésében a NAK és az európai agrárgazdasági konfö-
deráció (COPA-COGECA) is részt vett.

A probléma nem csak az élelmiszer- és ételmaradé-
kok pazarlását foglalja magában, hanem olyan más, 
értékes erőforrások, mint a víz, a talaj, munkaórák, az 
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energia és egyéb korlátozott erőforrásokét is. Az MTI 
korábbi információja szerint Magyarországon évente 
mintegy 1,8 millió tonna élelmiszerhulladék keletkezik, 
ennek hozzávetőleg egynegyede a háztartásokban.

Az élelmiszerpazarlás és az erdőtűz megelőzés fon-
tosságáról is szól a Csodák Palotájában tegnap nyílt 
időszaki kiállítás. A nyolc szakmai partner, köztük a 
Nemzeti Élelmiszerlánc-biztonsági Hivatal (NÉBIH), 
közreműködésével megvalósított tárlat a körülöttünk 
lévő világ tudományos kihívásaira, elsősorban a ter-
mészet- és környezetvédelem fő témáira fókuszál. „A 
tudomány körülvesz” címet viselő interaktív kiállítás au-
gusztus végéig látogatható.

A Csodák Palotája a „Négy évszak tudománya” te-
matikus kiállítás tavalyi sikerét követően döntött az 
újabb időszaki tárlat megnyitásáról. Az évszakok fi-
zikai, kémiai, biológiai és technológiai kapcsolódásai 
után ezúttal hétköznapi életünk csodáira, a körülöt-
tünk lévő világ tudományos kihívásaira fókuszálnak a 
bemutatott tablók, interaktív játékok.

„A 20. születésnapunkat azzal ünnepeltük, hogy ál-
landósítottuk a változást a Csodák Palotájában: a 
már jól ismert játékteret folyamatosan fejlesztjük, új 
kiállításokkal és tárlatokkal gazdagítjuk, hogy a láto-
gatók játszva kerülhessen közel a tudományokhoz.” 
– mondta el nyitóbeszédében Mizda Katalin, a Cso-
dák Palotája ügyvezető igazgatója.

A nyolc szakmai szervezet együttműködésével létre-
jött kiállítás vizeink, állatvilágunk és az időjárás-válto-
zás aktuális kérdései mellett a NÉBIH szakterületeit 
érintő témakörökkel, az élelmiszerpazarlással, az er-
dőtüzekkel és a talajvédelemmel is foglalkozik.

„A tárlat megszervezésével az volt a célunk, hogy látha-
tóvá tegyük a környezetünk adta kihívásokat, felhívjuk a 
figyelmet hétköznapi életünk csodáira, szembesüljünk 
saját felelősségünkkel” – fogalmazott dr. Oravecz Már-
ton, a NÉBIH elnöke megnyitó beszédében.

Oravecz Márton elmondta, hogy a felmérések sze-
rint a kenyérféléknek 24, a készételeknek 18, a tej-
termékeknek pedig a 17 százalékát dobjuk ki. Zsigó 
Róbert, a Földművelésügyi Minisztérium (FM) élelmi-
szerlánc-felügyeletért felelős államtitkára még tavaly 
év végén közölte, hogy az uniós becslések szerint 
Magyarországon 1,8 millió tonna élelmiszer-hulladék 
keletkezik évente, ezeknek több, mint 20 százaléka, 
mintegy 400 000 tonna a háztartásokban. Egy ma-
gyar kutatás arra hívja fel a figyelmet, hogy szemé-
lyenként évente közel 46 kilogramm feleslegesé vált 
élelmiszert dobunk a szemétbe, ennek visszaszorítá-
sával 100 milliárd forint értékű gazdasági kár és jelen-
tős mértékű környezetterhelés lenne megelőzhető. 

A NÉBIH – kampányának segítségével – 2020-ig 8-10 
százalékkal szeretné csökkenteni a háztartások élel-
miszer-pazarlását.

Az informatív anyagok, kiadványok, tablók mellett szá-
mos interaktív elem is gazdagítja a kiállítást, hogy a 
gyerekek – de akár a játékos kedvű felnőttek is – gya-
korlati tapasztalataik révén sajátíthassák el a legfon-
tosabb tudnivalókat. Tesztelhetik például, hogy tud-
ják-e, az egyes anyagok (üveg, fém tárgyak, cellulóz) 
mennyi idő alatt bomlanak le miután kidobtuk őket. A 
Maradék nélkül program „pazarlás-piramisának” se-
gítségével megismerhetik az élelmiszerpazarlásban 
leginkább érintett termékeket. Emellett a NÉBIH erdő-
tűz megelőzésről szóló Firelife-kalandpálya legérde-
kesebb elemei is színesíteni a tárlatot, mint például a 
fából készült óriás kirakó, a „célbadobható” locsolófal, 
a játékos erdőtűz-megelőzési feladatlapok, valamint a 
saját kezűleg összeállítható tűzrakó hely.

„A tudomány körülvesz”  kiállítás augusztus végéig 
látogatható.

Új almafajta jelölteket mutatott be a NÉBIH

15 új, hazai ültetvényekből származó, rezisztens 
almafajtát ismerhettek meg szakértők és al-
makedvelők a Nemzeti Élelmiszerlánc-biztonsági 
Hivatal (NÉBIH) januári alma fajtabemutatóján, 
Budapesten. A rendezvényt megnyitó szakmai 
kerekasztal beszélgetésen az ágazat képviselői 
osztották meg tapasztalataikat a rezisztens al-
mafajták jelentőségéről és lehetőségeiről, majd 
„laikus” almakedvelőkkel együtt érzékszervi bírá-
laton értékelték az új fajtajelölteket.

Az alma az a különleges gyümölcsünk, amelyben a 
magas táplálkozás-élettani értékek együtt jelennek 
meg a kiemelkedő élvezeti értékekkel. Az alma faj-
taújdonságok fogyasztási és élvezeti értékéről érzék-
szervi bírálatok során győződik meg minden évben a 
NÉBIH. Ezúttal a hatóság 15, a NÉBIH fajtakísérleti 
állomásairól és hazai ültetvényekből származó re-
zisztens almafajtát mutatott be.

A hazai almatermesztés rendkívül gazdag fajtakínálat-
ra támaszkodhat. Ebben jelentős szerep jut az ellenál-
ló, úgynevezett rezisztens almafajták termesztésének, 
ez ma világszerte a fajta-előállítás leginnovatívabb 
irányzata. Jelentőségük, hogy csökkentett vegyszer-
használatot tesznek lehetővé, ökológiai- és bio term-
esztésre különösen alkalmasak, ezáltal – a környeze-
tet kevésbé terhelő technológiák bevezetése mellett 
– még egészségesebb gyümölcs termelését teszik le-
hetővé. A rezisztens almafajták felhasználása igen vál-
tozatos: élelmiszeripari alapanyagként többek között 
bébiétel és gyümölcslé készül belőlük, de termeszte-
nek friss fogyasztásra alkalmas fajtákat is.

A kerekasztal-beszélgetésen az ágazat valameny-
nyi érintettje, nemesítők, szaporítóanyag-előállítók és 
-forgalmazók, termelők, érdékképviseleti szervezetek 
és fogyasztók is részt vettek. Szóba került többek kö-
zött a rezisztens alma szektor jelentősége és a benne 
rejlő lehetőségek, a piaci igények, de az is, hogy a la-
kosság körében a fajtaismeretet fejleszteni kell.

A szakmai bírálók és a „laikus” almakedvelők érzék-
szervi bírálaton értékelhették a bemutatott 15 új re-
zisztens almafajta jelöltet. A bírálók pontozták többek 
között a gyümölcsök színét, alakját, húsállományát, 
illatát és ízét. A rezisztens almafajta-újdonságok fo-
gyasztási érétkét jól mutatja, hogy valamennyi bemu-
tatott fajtajelölt, minden vizsgált tulajdonságra köze-
pesnél jobb átlagértéket ért el a standard fajtákhoz 
viszonyítva. Az összesítés alapján a Fujion, az Isaaq, 
a Luna, a Smeralda, az Orion, a Red Topaz és a faj-
tanévvel egyelőre még nem rendelkező MR-17 fajta-
jelölt szerepelt a legjobban.

A fajtajelöltekre váró további vizsgálatok várhatóan 
jövőre zárulnak le. Pozitív végeredmény esetén beke-
rülnek a Nemzeti Fajtajegyzékbe. Ezáltal az Európai 
Közösség teljes területén forgalmazhatóak, szaporít-
hatóak és telepíthetőek lesznek. 

Minőségi hibákat tárt fel a gyorsfagyasz-
tott hasábburgonyák terméktesztje

A Szupermenta terméktesztsorozat folytatása-
ként ezúttal 16 gyorsfagyasztott hasábburgonya 
komplex vizsgálatát végezte el a Nemzeti Élelmi-
szerlánc-biztonsági Hivatal (NÉBIH). A hatóság la-

boratóriumaiban a termékeket élelmiszer-bizton-
sági és minőségi paraméterek alapján egyaránt 
vizsgálták. Jelölési hiba minden terméknél akadt, 
három sültburgonya forgalmazójával szemben 
pedig – minőségi problémák miatt – élelmiszer-el-
lenőrzési bírságot szab ki a hatóság.

Az előkezelt és fagyasztott sültburgonyák széles 
kínálatából ezúttal 16 gyorsfagyasztott, elősütött, 
ízesítés nélküli hasábburgonyát vizsgált a hatóság. 
Érdekesség, hogy valamennyi vizsgált terméket kül-
földön állították elő.

A NÉBIH laboratóriumaiban szúrópróbaszerűen 
végeztek méréseket ólom és kadmium szennye-
zőanyagra, illetve növényvédőszer-maradékra. Meg-
nyugtató, hogy minden minta megfelelt a határérték-
nek vagy egyáltalán nem tartalmazott kimutatható 
mennyiséget ezekből az anyagokból.

A zsírsavösszetétel vizsgálatával ellenőrizték a szak-
emberek, hogy a termékekben valóban a jelölésen 
szereplő napraforgóolaj vagy pálmaolaj van-e. E té-
ren minden burgonyát rendben találtak.

A vizsgált termékeket „gyorsfagyasztott hasábburgo-
nya” elnevezéssel forgalmazzák, így minőség szem-
pontjából meg kell felelniük a Magyar Élelmiszerkönyv 
előírásainak is, például az ún. széledarab-tartalomra 
és foltos hasáb mennyiségére vonatkozóan. A szé-
ledarabra vonatkozóan folyamatban van a Magyar 
Élelmiszerkönyv módosítása, így azok mennyiségét 
nem vettük figyelembe az értékelésnél. Fontos tud-
ni, hogy ezek az értékek azt is meghatározzák, mely 
minőségi osztályba sorolható egy termék. Kilenc ha-
sábburgonya csomagolásán nem tüntették fel a mi-
nőségi osztályt, de ezek közül nyolc az első osztály-
nak felelt meg. Három terméknél a nagy mennyiségű 
foltos hasáb miatt minőségi hibát állapítottak meg. 
Egy forgalmazó alacsonyabb, míg kettő magasabb 
osztályba sorolta termékét.

A jelölés vizsgálatakor minden hasábburgonyánál akadt 
jelölési hiba. Volt olyan termék például, amely csoma-
golásának elülső oldalán 1 kg nettó tömeget jelöltek, 
azonban a hátoldalon már 2,5 kg szerepelt. Hiányos-
ságnak számított az is, ha nem volt elkészítési útmu-
tató. A termékek sótartalma azonban minden esetben 
összhangban volt a csomagoláson szereplő értékekkel.

Élelmiszervizsgálati közlemények – 2017. LXIII. évf. 1. szám
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A jelölési hiányosságok mellett megállapított minősé-
gi hiba miatt 3 termék forgalmazójával szemben ösz-
szesen kb. 500 ezer Ft élelmiszer-ellenőrzési bírságot 
szabnak ki a NÉBIH szakemberei. A többi 13 termék 
esetében a jelölési hibák miatt figyelmeztetésben ré-
szesülnek az élelmiszer-vállalkozók.

A termékeket ezúttal is pontozták laikus és szakértő 
kóstolók. A pontozás összesített értékei alapján első 
lett a McCain Original hasábburgonyája. Második 
legjobbnak a Spar sajátmárkás termékét értékelték, 
míg harmadik helyen szintén egy sajátmárkás ter-
mék, a Metro Horeca Select French Fries zárt.

További információk és a részletes vizsgálati ered-
mények elérhetők a NÉBIH Szupermenta termékteszt 
oldalán:

http://szupermenta.hu/tanulsagos-veget-ert-a-gyors- 
fagyasztott-hasabburgonyak-tesztje/

 
Microwave, UV, heat: what happens to 
food packaging?

Young researchers were seeking the answer to 
the question of what happens to plastic pack-
aging materials that are exposed to different ef-
fects (UV light, microwaves, high temperature) 
during transportation or storage. Can harmful 
substances leach into foods? The answer – for 
now – is reassuring.

Researchers of the Joint Research and Training Labo-
ratory on Separation (EKOL), operated by WESSLING 
Nonprofit Kft. and ELTE together were present at the 
Separation Science Meeting held on November 9, 
2016, in Kecskemét, with four posters and a lecture. 
The topic of Zsófia Gyergyószegi’s award-winning 
poster was the analysis of degradation products that 
can leach from food contact plastic materials.

After measurements performed using chromato-
graphic methods, the conclusion could be drawn 
that the effects investigated by the researchers did 
not influence adversely the safety of the plastic ma-
terials tested. So the good news is that the plastics 
comply with Regulation 10/2011/EC after the expo-
sure as well as they did before them.

Although the migration testing of food contact plas-
tic packaging materials will still remain a very im-
portant ara of research in the future, but for now it 
seems that we do not have to worry about harm-
ful substances entering our bodies due to negative 
effects suffered during transportation or storage. 
Plastic containers are quite resilient – this was also 
reported by the Hungarian website of National Geo-
graphic, based on information from Laboratorium.hu 
(http://www.ng.hu/Tudomany/2016/12/17/A-muan-
yag-csomagolasok-jol-birjak-strapat)

 
Improving palinka quality

There has been a vast improvement in the qual-
ity of palinka – this was revealed, among other 
things, at the conference held at the beginning 
of December with the participation of the profes-
sion and decision-makers. At the meeting held in 
the assembly hall of the City Hall in Baja, presen-
tations were given by the experts about the posi-
tive experiences of recent years.

According to Róbert Zsigó, state secretary respon-
sible for food chain safety, one of the main objec-
tives is to ensure that the drink in the glass can be 
trusted, from a food safety point of view, and that 
it corresponds to the label on the bottle. An entire 
community is held together by the quality control 
and civilized consumption of palinka.

Based on the measurements of NÉBIH, there has 
been a vast improvement in palinka quality in re-
cent times, and this improvement is still ongoing 
- said Kálmán Mészáros, head of NÉBIH’s Direc-
torate of Winery and Alcoholic Beverages. There 
were more than 300 analyses carried out in 2014 
and 2015, and the results of only 6% of them were 
unsatisfactory.

Also spoke at the conference László Nagygyörgy, 
project manager of the independent accredited lab-
oratory, also performing food analyses, who talked 
about the developments of WESSLING Hungary 
Kft., carried out to improve palinka quality. In the 
projects completed over the last eight years (PAL-
INKAH, KMR-12 project), relying on their own re-
sources and grants, several thousands of palinka 
samples were analyzed. Based on this, a substantial 
database was created, the possibilities for tracing 
palinkas of protected origin were investigated, and 
the Palinka trademark system was established.

After the conference, those present proceeded to 
the other side of the beautiful main square of Baja, 
where the palinka salon of Francovilla was opened 
where, in addition to selling this Hungaricum, ex-
perts can share their knowledge and experience 
with interested parties.

Allergens in foods

A conference titled Substances in catering caus-
ing allergies and intolerance was organized on 
November 18, by the Institute of Tourism and Ca-
tering of the Budapest Business School. At the 
event were discussed, among other things, the 
zero limit value, changes in consumer demand, 
and also the importance of  marking the nutrition-
al value and allergenic ingredients on the labels.

In his presentation titled How can substances caus-
ing allergies and intolerance be detected in foods?, 
Dr. Tamás János Szigeti, expert of WESSLING 
Hungary, said that today’s analytical methods are 
capable of detecting smaller and smaller amounts 
of the different substances, however, the common 
talk phrase “zero tolerance”, i.e., the zero limit value 
is not applicable to the analysis of any undesirable 
contaminants.

It is important to emphasize in the case of allergens 
as well that there is no such thing as an “allergen 
free substance” - said Tamás János Szigeti. The 
analysis of larger molecules and proteins is carried 
out using ELISA tests that possess a great measure-
ment uncertainty.

There is a huge interest in allergen-free foods in the 
catering industry all over Europe – said Dr. Ákos 
Niklai, president of the Hungarian Hotel & Restaurant 
Association. This is why the MALDI-TOF technique, 
a method now being finalized in the WESSLING 
laboratory as a more accurate method for analyzing 
allergenic ingredients, among other things, could be 
a step forward.

Erzsébet Schreiberné Molnár of OGYÉI-OÉTI (the 
National Institute for Food and Nutrition Science 
of the National Institute of Pharmacy and Nutrition) 
spoke about the labeling obligations regarding the 
nutritional value and the allergenic ingredients of 
foods. In connection with this, Anna Zoltai (NÉBIH, 
head of the Catering Supervision Department) said 
that the new regulation was justified not only by a 
change in consumer demand, but also by the emer-
gence of new risks (allergies, information risks). She 
emphasized that there is a common responsibility: 
the state, businesses and consumers are all respon-
sible for the safety of foods.

Laboratorium.hu and Lab adventure 
news

In its Kitchen chemistry section, the public interest, 
scientific and consumer protection website Labora-
torium.hu recommends that we begin the stopping of 
food waste at the refrigerator. In the article found at 
http://laboratorium.hu/elelmiszer-pazarlas, useful ad-
vice is given to an average urban resident in order for 
them to be bale to reduce the amount of food waste.

Why are sugary soft drinks dangerous and what 
is the situation with energy drinks? Where was 
sugar first made and when was the first sugar 
factory built? The little sugar encyclopedia of 
Laboratorium.hu also reveals how this com-
pound is capable of storing so much energy, and 
what provides the flavor of „sweet salt”. (http://
laboratorium.hu/cukorveszely)

Considering there role, antioxidants are very close 
to preservatives, since manufacturers add them in 
order to prevent the spoilage of foods, thus increas-
ing there shelf lives. Their use is very widespread 
throughout the food industry, but we also like to use 
them in our own kitchens, even if we don’t always 
know it. (http://laboratorium.hu/antioxidansok) 

The Lab adventure online chemistry competition 
continues in the era of Faraday. Gabi and his dog, 
Snoopy, the emblematic figures of the online com-
petition travel through space and time to meet the 
great scientists of the world. The finale of the online 
chemistry competition focusing on food safety will 
be held on May 4.

NÉBIH news

Science is all around in the Center of 
Scientific Wonders

Surveys show that each year almost 88 million 
tons of food is thrown away in the European 
Union, which is equivalent to 173 kilograms per 
person. The Hungarian Chamber of Agriculture 
(NAK) is calling for uniform action by the EU, 
while NÉBIH would like to reduce the food waste 
of households by up to 10 percent within three 
years.

An important motion may soon be submitted to the 
European Parliament (EP) by its environmental, pub-
lic health and food safety committee. Both NAK and 
the COPA-COGECA (the Committee of Professional 
Agricultural Organizations and the General Com-
mittee for Agricultural Cooperation in the European 
Union) participated in the preparation of the draft re-
port, intending to reduce food waste by half by 2030.

The problem includes not only the wasting of foods 
and leftovers, but also of other valuable resources, 
such as water, soil, work hours and other limited re-
sources. According to the earlier information of MTI, 
roughly 1.8 million tons of foods waste is generated 
annually in Hungary, and approximately one quarter 
of this comes from households.

The temporary exhibition, which opened yester-
day at the Center of Scientific Wonders, is about 
the importance of food waste and forest fire pre-
vention, among other things. The exhibition, real-
ized with the cooperation of eight professional 
partners, including the National Food Chain 
Safety Office (NÉBIH), focuses on the scientific 
challenges of the world around us, mainly on the 
major topics of nature and environmental pro-
tection. The interactive exhibition titled “Science 
is all around” will be open until the end of August.
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Following last year’s success of the “Science of four 
seasons” thematic exhibition, the Center of Scien-
tific Wonders decided to open another temporary 
exhibition. After the connections of the seasons to 
physics, chemistry, biology and technology, this 
time the tableaus presented and the interactive 
games focus on the wonders of our everyday life, 
and the scientific challenges of the world around us.

„We celebrated our 20th birthday by making change 
a constant thing at the Center of Scientific Wonders: 
the already well-known play area is constantly de-
veloped, enriched with new exhibitions and shows, 
so that visitors can get close to science while play-
ing” - said in her opening speech Katalin Mizda 
Katalin, managing director of the Center of Scientific 
Wonders.

The exhibition, realized with the cooperation of eight 
professional organizations, in addition to the current 
issues of our waters, fauna and climate change, deals 
with topics related to the areas of expertise of NÉBIH, 
such as food waste, forest fires and soil protection.

„With the organization of the exhibition, our objec-
tive was to make the challenges posed by our en-
vironment visible, to draw attention to the wonders 
of our everyday life, and to face our own respon-
sibilities” – said in his opening speech dr. Márton 
Oravecz, president of NÉBIH.

Márton Oravecz also said that, according to surveys, 
24 percent of bread, 18 percent of prepared foods 
and 17 percent of dairy products are thrown away. 
Róbert Zsigó, state secretary of the Ministry of Ag-
riculture (FM) responsible for food chain supervision 
said at the end of last year that, according to EU esti-
mates, 1.8 million tons of food waste is generated an-
nually in Hungary, more than 20 percent of it, roughly 
400 000 tons in households. A Hungarian research 
draws attention to the fact that nearly 46 kilograms 
of excess food per person is thrown in the garbage 
each year, and by reducing this amount, economic 
damages in the amount of 100 billion HUF and a sig-
nificant environmental pollution could be prevented.

With the help of its campaign, NÉBIH would like to 
reduce household food waste by 8 to 10 percent by 
the year 2020.

In addition to informative materials, publications 
and tableaus, there are several interactive features 
that enrich the exhibition, so that kids – but also 
playful adults – can acquire the most important 
information through practical experience. For ex-
ample, they can test whether they know how fast 
different materials (glass, metal objects, cellulose) 
decompose after being thrown in the garbage. With 
the help of the “waste pyramid” of the program ti-
tled With no leftover, they can learn about the prod-

ucts most involved in food waste. In addition, the 
exhibition is made more colorful by the most inter-
esting elements of the Firelife adventure course of 
NÉBIH about forest fire prevention, such as the gi-
ant jigsaw puzzle made of wood, the wall that can 
be used for fire hose target practice, playful forest 
fire prevention test sheets, and the fireplace that 
can be assembled manually.

The exhibition titled “Science is all around” will be 
open until the end of August.

New apple varieties introduced by NÉBIH

15 new, resistent apple varieties from domestic 
orchards were presented to experts and apple-
lovers at the apple variety introduction of the Na-
tional Food Chain Safety Office (NÉBIH) in Buda-
pest. At the professional roundtable discussion 
opening the event, representatives of the sector 
shared their experience about the significance 
and possibilities of resistant apple varieties, and 
then sensory testing of the new variety candi-
dates was carried out by the experts and “lay” 
apple-lovers.

The apple is our unique fruit, in which high nutri-
tion physiological values are present together with 
outstanding organoleptic values. Consumption 
and organoleptic values of new apple varieties are 
checked by NÉBIH each year in sensory tests. This 
time, 15 resistant apple varieties, coming from the 
experimental stations of NÉBIH and from domestic 
orchards, were introduced by the authority.

Domestic apple production can rely on a very wide 
range of apple varieties. A significant role is played 
by the growing of resistant apple varieties, which 
is the most innovative trend in variety production 
in the wold right now. Their significance lies in the 
fact that they permit a reduced use of chemicals, 
they are eminently suitable for ecological and bio 
production, therefore, they make production of 
an even healthier fruit possible, while using more 
environmentally friendly technologies. The use of 
resistant apple varieties is very diverse: as a food 
industry raw material, baby food and fruit juice is 
made from them, among other things, but varieties 
suitable for fresh consumption are also grown.

At the Wednesday roundtable discussion, all of the 
stakeholders of the sector participated, breeders, 
propagating material producers and distributors, 
growers, advocacy organizations and consum-
ers as well. The significance of the resistant apple 
sector and its possibilities were mentioned, among 
other things, market demand, and also the fact that 
the awareness of the different varieties should be 
increased among the population.

The newly introduced 15 resistant apple variety 
candidates then underwent a sensory evaluation 
by professional judges and “lay” apple-lovers. The 
color, shape, meat, smell and taste of the fruits 
were scored by the judges, among other things. 
The consumption value of the resistant apple va-
riety novelties is indicated by the fact that all of 
the variety candidates introduced received better 
than average values for all of the characteristics 
tested, compared to standard varieties. Based on 
the aggregate scores, the variety candidates Fu-
jion, Isaaq, Luna, Smeralda, Orion, Red Topaz and 
the MR-17, with now variety name yet, performed 
best.

Further tests are awaiting the variety candidates, 
which are expected to conclude next year. In case 
of positive final results, they will be entered into the 
National List of Varieties. This way, their distribution, 
propagation and planting will be allowed throughout 
the European Community.

Quality defects uncovered by the prod-
uct test of frozen french fries

In the next installation of the Supermint product 
test series, the complex analysis of 16 frozen 
french fries was performed by the National Food 
Chain Safety Office (NÉBIH) this time. In the lab-
oratories of the authority, products were tested 
both in terms of food safety and quality param-
eters. There were labeling errors in the case of 
each product and, for quality problems, the dis-
tributors of three french fries will be fined by the 
authority.

This time, of the wide range of pre-processed and 
frozen french fries, 16 frozen, pre-fried, unflavored 
potatoes were tested by the authority. It is interest-
ing to note that all of the products tested had been 
manufactured abroad.

Random measurements were carried out in the 
laboratories of NÉBIH for the contaminants lead 
and cadmium, as well as for pesticide residues. Re-
assuringly, all of the samples either complied with 
limit values or did not contain detectable amounts of 
these substances.

By testing the fatty acid composition, experts 
checked whether the products contained sunflower 
oil, as indicated on the label, or palm oil. In this re-
spect, all of the fries were found to be in order.

The product investigated are marketed under the 
name “frozen french fries”, therefore, in terms of 
quality, they must meet the requirements of the 
Hungarian Food Codex regarding, for example, the 
content of edge pieces or the amount of blotched 
pieces. As for edge pieces, modification of the Hun-
garian Food Codex is underway, so their amount 
was not taken into consideration during the evalua-
tion. It is important to know that it is also determined 
by these values, into which quality grade a product 
is classified. Quality grades were not listed on the 
packaging of nine french fries, but eight of these 
corresponded to first grade. In the case of three 
products, a quality defect was identified because of 
a large amount of blotched pieces. One product was 
classified into a lower grade, while two of them into 
a higher one by their distributors.

When checking the labels, labeling errors were 
found in the case of all of the french fries. For ex-
ample, there was a product, where the front side of 
the packaging indicated a net weight of 1 kg, but 
on the back side the weight was 2.5 kg. It was also 
considered a deficiency, if there were no cooking in-
structions. However, the salt content of the products 
was consistent with the value on the packaging in 
each case.

Distributors of three products are fined a total of ca. 
500 000 HUF by the experts of NÉBIH for the labe-
ling deficiencies and quality defects. In the case of 
the other 13 products, the food businesses receive 
a warning because of the labeling errors.

Once again, products were scored by laypeople and 
expert judges, and based on the aggregate scores, 
McCain’s Original french fries finished first. Second 
best was Spar’s private label product, while anoth-
er private label product, the Metro Horeca Select 
French Fries finished third.

Further information and detailed test results are 
available at the NÉBIH Supermint product test site: 
http://szupermenta.hu/tanulsagos-veget-ert-a-gyors- 
fagyasztott-hasabburgonyak-tesztje/
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EFSA
https://www.efsa.europa.eu/
en/news

Fertőző fagyasztott ku-
tyaeledel: az embereket 
is érintheti a veszély

Az amerikai Blue Ridge 
Beef vállalat 4 államban 
is visszahívja nyers, fa-
gyasztott pulyka állate-
ledelét, mivel vizsgálatok 
kimutatták, hogy Listeria 
monocytogenes bak-
tériummal szennyezett. 
A visszahívást az USA 
Élelmiszerbiztonsági és 
Gyógyszerészeti Hivata-
la kezdeményezte a ter-
mékből történő mintavé-
tel és bevizsgálás után. 

A Listeria monocytoge-
nes nem csak a termék-
ből fogyasztott állatokat 
betegítheti meg, hanem 
azokat az embereket is 
érintheti a fertőzés, akik 
érintkeztek a termékkel, 
és nem mostak utána 
megfelelően kezet, vagy 
nem tisztították le meg-
felelően a pultot azokat 
az eszközöket, amelyek-
kel adagolták az eledelt.

Felhívták a vásárlók fi-
gyelmét arra, hogy aki 

a közzétett címkével 
ellátott termékek vala-
melyikét megvásárolta, 
azonnal hagyja abba az 
állatoknak való adago-
lását, és vigye vissza a 
vásárlás helyére, vagy 
dobja ki.

A liszteriózis csak nagy 
számú baktériumot tar-
talmazó élelmiszerek 
fogyasztása, illetve az 
azokkal való érintkezés 
esetén alakul ki, tünete-
inek megjelenése eltart-
hat akár 70 napig is. A 
tünetek közé tartozik a 
hányinger, hányás, has-
menés, a hasi görcsök 
és a láz. Különösen ve-
szélyes a terhes nők, az 
idősek, a gyermekek és 
a legyengült immunrend-
szerű emberek esetében.

Meghatározták a B1 vi-
tamin referenciaértékét

Az Európai Élelmiszerbiz-
tonsági Hatóság (EFSA) 
meghatározta a tiamin, 
azaz a B1 vitamin táplál-
kozási referenciaértékét, 
amelyet a tudományos 
tápanyagbevitel tanács-
adásról szóló tanulmá-

nyában ismertet. 

A tiamin vízben oldó-
dó vitamin, amely fon-
tos szerepet játszik az 
egészséges idegrend-
szer és kardiovaszkuláris 
rendszer fenntartásában. 
Az EFSA diétás termé-
kekkel, táplálkozással 
és allergiákkal foglalko-
zó tudományos testüle-
te (NDA) megerősítette, 
hogy az ajánlott fo-
gyasztói bevitel 0,1 mg/
MegaJoule felhasznált 
energia, minden kor-
csoportnak 7 hónapos 
kor felett. A testület úgy 
véli, hogy új tudományos 
adatok hiányában az ere-
detileg 1993-ban az Élel-
miszerügyi Tudományos 
Bizottság által meghatá-
rozott érték nem igényel 
változtatásokat.

Súlyos tiaminhiány okoz-
za a beriberi nevű beteg-
séget, amely az ember 
neurológiai és kardio-
vaszkuláris rendszerére 
van negatív hatással. 
Ennek tünetei a túlzott 
fáradtság, a feledékeny-
ség, a gyenge mozgás-
koordináció és a fogyás. 
B1-vitamin források közé 
tartoznak a teljes kiőrlé-
sű gabonák, a hüvelye-
sek, a vörös húsok, a hal, 
a magvak és a diófélék.

OpenFoodTox: az EFSA 
új információs eszköze

Az OpenFoodTox egy új 
EFSA adatbázis, amely 
azonnali hozzáférést és 
széleskörű információt 
biztosít több mint 1650 
EFSA-tanulmány alapján 
az élelmiszerekben és 
takarmányokban találha-
tó vegyi anyagokról. Az 
EFSA a mindenki számá-
ra nyílt és gyorsan keres-
hető adatbázissal fontos 
lépést tett az átlátható-
ság felé.

Az EFSA-tanulmányokról 
ugyan már eddig is a nyil-
vánosság rendelkezésé-
re állt az összes infor-
máció, az OpenFoodTox 
segítségével azonban 
már nem kell egyesével 
végig böngészni az ösz-
szes dokumentumot, ha-
nem gyorsan és könnyen 
kereshetünk adatokat. 
Ez a rendszer hozzáfé-
rést biztosít azokhoz a 
legfontosabb toxikológi-
ai információkhoz, ame-
lyeket 2002 óta tett köz-
zé az EFSA. 

Az adatbázis több, mint 
4000 vegyi anyagról és a 
rájuk vonatkozó Európai 
Uniós jogszabályokról, 
az EFSA által meghatáro-
zott, általuk generált kri-
tikus hatásokról és ese-
tenként az ajánlott napi 
bevitelről is információt 
nyújt. Mindemellett a nö-
vényvédő szerekben, az 
élelmiszer-adalékanya-
gokban, az aromákban 
és a tápanyagforrások-
ban, takarmány-adalé-
kanyagokban fellelhető 
vegyi anyagokról is meg-
találhatók adatok. Az 
OpenFoodTox adatbázi-
sát évente frissítik.

Az eszközt elsősorban 
olyan tudósoknak és 
döntéshozóknak ajánl-
ják, akiknek fontos, hogy 
hatékony kereséssel ér-
jék el a kulcsfontosságú 
információkat a külön-
böző vegyi anyagokról. 
Az adatbázis emellett 
hasznos lehet még civil 
csoportok, élelmiszeripari 
vállalkozók és a társada-
lom azon tagjai számára, 
akik szeretnének minél 
részletesebb betekintést 
nyerni az élelmiszerekben 
található vegyi anyagok 
biztonsági értékeléséről.

Food Safety News

http://www.foodsafetynews.
com/

Európában növekszik a 
liszteriózis-fertőzés

Az Európai Élelmiszer-
biztonsági Hatóság 
(EFSA) és az Európai 
Betegségmegelőzési és 
Járványvédelmi Központ 
(ECDC) legújabb tanul-
mánya szerint 2008 óta 
egyre magasabb a meg-
betegedések száma, az 
érintettek nagy része pe-
dig 64 évnél idősebb.

A liszteriózist a Listeria 
monocytogenes baktéri-
um okozza, amely széles 
körben elterjedt a kör-
nyezetben. Ezek a bak-
tériumok alacsony hő-
mérsékleten is képesek 
szaporodni, ellenállnak 
a fagynak, és tolerálják 
a magas sókoncentráci-
ót. Így képesek túlélni a 
feldolgozott, tartósított 
és hűtött kész ételekben, 
a feldolgozott húsokban 
és halakban és olyan tej-
termékekben, mint pél-
dául a lágy sajt, vaj és 
tej, különösen, ha nem 
pasztőrözöttek.

A jelentés a szalmo-
nellózis, a Campylo-

bacter-fertőzés és az 
élelmiszer-eredetű járvá-
nyokkal kapcsolatban is 
tartalmaz adatokat Euró-
pai Unió szerte.

Az EU-ban 2015-ben 
mintegy 2200 embert 
érintett a liszteriózis, eb-
ből 270 halálos kimene-
telű megbetegedés volt, 
ilyen magas számot még 
sosem regisztráltak. A 64 
év fölötti korosztályban 
előforduló esetek aránya 
is folyamatosan növek-
szik.

Mivel továbbra is nö-
vekvő tendenciát mutat 
a liszteriózis és egyéb 
élelmiszer-eredetű fertő-
zések száma, az ECDC 
a tagállamokkal együtt-
működve folyamatosan 
fokozza a felügyelet az 
élelmiszer és víz útján 
terjedő betegségekkel 
kapcsolatban.

Az EFSA adatai alapján 
a Listeria monocytoge-
nes baktériumok száma 
ritkán haladja meg a jogi 
biztonsági határértékeket 
a készételekben, amelyek 
az élelmiszer-eredetű 
emberi fertőzések legy-
gyakoribb forrásai.

 
EFSA
https://www.efsa.eu-
ropa.eu/en/news

Frozen turkey dog food 
recalled for Listeria; 
people also at risk

Blue Ridge Beef is re-
calling its frozen, raw 
turkey pet food from 
retailers in four states 
because it a poses a 
danger to people and 
their animals because 
of possible Listeria 
monocytogenes con-
tamination. This recall 
was initiated with FDA 
inspection and sam-
pling of the product,” 
according to the com-
pany’s recall notice.

“Listeria can affect ani-
mals eating the prod-
uct and there is a risk 
to humans from han-
dling contaminated pet 
products, especially 
if they have not thor-
oughly washed their 
hands after having con-
tact with the products 
or any surface exposed 
to these products.”

Consumers who have 
purchased the above 
lot of turkey for dogs 
are urged to stop 
feeding them and re-
turn products to the 
place of purchase for a 
full refund. Or dispose 
of them immediately. 

It can take up to 70 
days for symptoms of 
Listeria infection to de-
velop after exposure. 
Symptoms include nau-
sea, vomiting, diarrhea 
or bloody diarrhea, ab-
dominal cramping and 
fever. It is particularly 
dangerous for pregnant 
women, the elderly, 
children and people 
with compromised im-
mune systems.

 
Reference values  
vitamin B1

EFSA has set dietary 
reference values for 
thiamin (vitamin B1) 
as part of its review 
of scientific advice on 
nutrient intakes. Thia-
min is a water-soluble 
vitamin which plays an 
important role in main-
taining healthy nerv-
ous and cardiovascu-
lar systems.

The Panel on Dietetic 
Products, Nutrition 
and Allergies (NDA) 
confirms a Population 
Reference Intake (PRI) 
of 0.1 mg per mega-
joule of energy re-
quirements for all pop-
ulation groups older 
than 7 months. The 
Panel finds that in the 
absence of new sci-
entific data, the value 
originally set in 1993 
by the Scientific Com-
mittee for Food does 
not require changing.

Thiamin deficiency 
can cause beriberi, 
a condition affecting 
the neurological and 
cardiovascular sys-
tems, with symptoms 
such as extreme fa-
tigue, forgetfulness, 
poor coordination 
and weight loss. Food 
sources of thiamin in-
clude whole grains, 
pulses, red meat, fish, 
seeds and nuts.

OpenFoodTox: 
EFSA’s new tool for 
information 

OpenFoodTox is the 
new EFSA database 
that provides instant 
access to a wealth of 
information from over 
1,650 EFSA scien-
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tific outputs about the 
toxicity of chemicals 
found in the food and 
feed chain. This is an 
important milestone 
in EFSA’s efforts to 
increase transparency 
and open its data up 
for others to explore 
and re-use.

All the information in 
the database is al-
ready publicly avail-
able, but until now you 
would have to look it 
up in over 1,650 sepa-
rate scientific opin-
ions and conclusions. 
OpenFoodTox gives 
quick and easy access 
to the most important 
information from that 
huge body of work.

The database gives 
information on over 
4,000 chemical sub-
stances, related EU 
legislation, the EFSA 
output identifying their 
critical effects and 
the safe levels set by 
EFSA scientific pan-

els, such as tolerable 
or acceptable daily in-
takes. And it’s a living 
tool as the database 
will be updated on a 
yearly basis.

It’s a click-of-a-mouse 
tool for scientists and 
decision-makers to 
search and access key 
toxicity information by 
substance. The da-
tabase could also be 
useful to civil society 
groups, food opera-
tors and members of 
the general public who 
want to gain more de-
tailed insights on the 
assessment of the 
safety of chemicals in 
food.

Food Safety 
News

http://www.foodsafe-
tynews.com/

Europe experiencing 
an increasing trend 
of listeriosis

European experts 
have noted an increas-
ing trend of listeriosis 
illnesses since 2008, 
except for a  stabiliza-
tion of infections from 
the pathogen from 
2014 to 2015. Most 
infected people were 
over 64 years of age.

The  findings are in-
cluded in the most 
recent  annual re-
port by the  European 
Food Safety Authority 
(EFSA) and European 
Center for Disease 
Prevention and Con-
trol (ECDC). The report 
on zoonotic diseases 
includes the latest 
data on trends for sal-
monellosis, campylo-
bacteriosis and food-
borne outbreaks in the 
European Union.

Listeriosis affected 
about 2,200 people in 
the EU in 2015, caus-
ing 270 deaths – the 
highest number ever 
reported in the EU. 

The proportion of 
cases in the over-64 
age group steadily in-
creased.

“It is concerning that 
there continues to be 
an increasing trend 
of Listeria cases which 
mostly occur in the 
elderly population. 
ECDC is working to-
gether with Member 
States to enhance sur-
veillance for food- and 
waterborne diseases, 
starting with Listeria.

Based on EFSA’s 
data Listeria  seldom 
exceeded the legal 
safety limits in ready-
to-eat foods, the most 
common foodborne 
source of human in-
fections.
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A Nemzeti Élelmiszerlánc-biztonsági Hivatal és a WESSLING Hungary Kft. a Hungalimentaria 
rendezvények hagyományát folytatva 11. alkalommal ismét megrendezi a 

  
tudományos konferenciát és szakmai kiállítást.

Helyszín: Aquaworld Resort Budapest Hotel, 1044 Budapest, Íves út 16.

Időpont: 2017. április 26-27.

A Hungalimentaria konferenciák célja immár 21 éve alapvetően az, hogy az élelmiszerek és 
takarmányok vizsgálatát végző laboratóriumok munkatársai, a vizsgálati eredményeket hasznosító, 
döntéshozó szakemberek és minden érdeklődő számára közel hozza az analitikai kémia,  
a mikrobiológia és a molekuláris biológia tudományos és gyakorlati aspektusait.

A rendezvényen az alábbi szekciókat szervezzük meg:

• Élelmiszer- és takarmányanalitikai módszerek: módszertan, gyorsvizsgálatok, ismert és 
újabb élelmiszerkomponensek és szennyezők kimutatása, mérése, érzékszervi vizsgálatok, 
molekuláris biológiai módszerek

• Élelmiszer- és takarmány mikrobiológiai módszerek: módszertan, gyorsvizsgálatok, 
élelmiszeripari üzemek és forgalmazó helyek higiéniája, molekuláris biológiai módszerek

• Jogi- és minőségirányítási szekció: kockázatok kezelése, minőségbiztosítás, akkreditálás, 
hatósági ellenőrzés, technológiai kérdések

A konferencia fővédnöke:

Zsigó Róbert, a Földművelésügyi Minisztérium élelmiszerlánc-felügyeletért felelős államtitkára 

A konferencia védnökei: 

Dr. Bognár Lajos, a Földművelési Minisztérium élelmiszerlánc-felügyeletért felelős helyettes államtitkára 
Dr. Oravecz Márton a Nemzeti Élelmiszerlánc-biztonsági Hivatal (NÉBIH) elnöke

Résztvevők és kiállítók jelentkezését várjuk,  
a részletek megtekinthetők a konferencia honlapján:

www.hungalimentaria.hu

ELVÁLASZTÁSTECHNIKAI 
KUTATÓ ÉS OKTATÓ 
LABORATÓRIUM 

PHD KUTATÁSI LEHETŐSÉG

CSOMAGOLÓANYAGOKBÓL KIOLDÓDÓ  
KÁROS ANYAGOK VIZSGÁLATA

SZÉNHIDROGÉN-SZENNYEZÉSEK  
KOR- ÉS EREDETMEGHATÁROZÁSA 

www.elvalasztastechnika.hu
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• www.thermoscientifi c.com/tsq8000

Egyszerű működtetés
Alacsonyabb kimutatási határok kevesebb mintaelőkészítéssel. A Thermo Scientifi c TSQ 8000 

hármas kvadrupol GC-MS/MS kiemelkedő, jövőbiztos analitikai teljesítményt biztosít a lehető 

legnagyobb termelékenység mellett. A kifejezetten robusztus, rutin elemzésekre tervezett TSQ 8000 

rendszer a Thermo Scientifi c évtizedek óta bevált hármas kvadrupol technológiájának legkorszerűbb 

változatát ötvözi a kicsiszolt szoftverkörnyezettel, amely egyszerűvé teszi az MS/MS technika használatát 

a módszerfejlesztéstől a jelentés elkészítéséig.
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