Jartassagi vizsgalat tapasztalatai a biza
mindsitésében
Budai Judit és Fiiko Judit

Orszdgos Mérésiigyi Hivatal, Budapest
Erkezett: 1966. februdr 26.

A buza a legnagyobb teriileten termesztett ndvényiink. A belSle
késziilt liszt alapvetd élelmiszer, a szemes takarmdny és szdmos ipari
termék alapanyaga. Egyuttal fontos export cikkiink is. Tulzds nélkiil
allithatjuk, hogy hazankban az éves buzatermés alapvetGen meghatarozza
mezdgazdasagunk eredményességét. Ezen beliil kiemelt jelentdségi az
objektiv, egységes mindsités. Az adds-vételnél az 4rat meghatdrozo
tényezdk a beltartalom, illetve egyes mindségi mutaték, amelyeknek az
EU normadihoz valé kozelitése és egyeztetése elengedhetetlen feladat.

A mingseégi paraméterek meghatarozdsanak maodjat szabvanyok
rogzitik, vizsgalatukra megfelelé tapasztalattal és felkeésziltséggel
rendelkez6 laboratériumi halézat van. Tapasztalataink szerint a vizsgalati
eredmények egymastol, ill. a mérések atlagatdl nagymértéki — a
reprodukalhatésag megengedett mértékét tobbszordésen meghaladd —
eltéréseket mutatnak.

A mérések megbizhatdosaga, egységessége érdekében sziikségessé valt
a mérésiigyi rendezés. Ennek érdekében kezdtik meg 1993-ban az
Orszdgos Mérésiigyi Hivatalban, ezirdnyu tevékenységiinket, jartassagi
vizsgdlatok szervezésével. A jartassdgi vizsgdlatokat évente két
alkalommal inditjuk.

Béarmely analitikai mérés eredménye tobb — objektiv, szubjektiv —
tényezd hatdsaként torvényszerlen eltér a valddi értéktdl, ezért torekedni
kell ezeknek a hibdknak a minimélisra torténd leszoritdsdra. Ennek egyik
modja az Onellendrzés, ami napi-, vagy mds idészakonkénti ellendrzési
tevékenységet jelent.

Egy labor szdmdara az az egyik legjobb mddszer, hogy bizonyos
vizsgdlatok elvégzésére felkésziiltségét, sajat kovetelményeivel, ill. mads
laboratériumokkal szemben értékelje, a jdrtassdgi vizsgdlatokban valo
rendszeres részvétel. Ez egyes esetekben, mint pl. akkreditdlés,
kovetelményként 1s jelentkezik. Az ilyen célirdnyosan megszervezett
korelemzés 4dltal lehet6vé valik a vizsgdlati mdédszerek egységesitése,
megbizhatdésdguk ellendrzése, az ismétlGképesség és a reprodukdlhatdsdg
értékeinek megdllapitdsa, azaz a pontossdg meghatdrozésa.
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Az 4altalunk szervezett korvizsgdlat a szabvanyositott mdédszerekre
terjed ki. Az eredmények birtokdban lehet6ség nyilik a mddszeres és a
véletlen hibak feltardsédra, elemzésére, melyek segitséget nyujthatnak a
vizsgalati szabvanyok eldirdsainak bdvitésére és pontositdsara is.

Fontos, hogy a jdrtassdgi vizsgdlat eredményei alapjan a laborato-
riumok ellendrizzék méréseiket és a sziikségessé valo javitd intézkedést
megtegyék.

Mintakivalasztas, elokészités

A korvizsgdlatot igyeksziink koriiltekint6en megszervezni Ugy, hogy
mindazok a célok, melyeket a bevezetdben kiemeltiink, maradéktalanul
teljesiiljenek.

Munkankhoz a megfelel6 mennyiségd és mindségl, U] termésd
fajtatiszta buza- €s lisztmintdkat az orszag kiilonbozd termdhelyérdl
gyljtjiik be. A mintdk kivdlasztdsandl meghatdrozé szempont a kiilonbozé
mindségl tartomanyok reprezentdldsa elsdsorban fehérje-, sikértartalom
és siitdipari mindség vonatkozisdban.

A kiilonb6zd termdShelyrdl beérkezd mintdkat az aldbbiak szerint
készitjiik el korvizsgalatra:
- Erzékszervi vizsgdlat, mely alapjan a morfolégiai szempontb6l nem
megfelel§, ill. a keverékes mintdkat a tovdbbi feldolgozéasbdl
kihagyjuk.

- Meghatarozzuk szabvdnyos modszerrel a mintdk fehérje-, nedvesség- és
nedvessikér tartalmdat, valamint siitdipari értékszamat.

- Vizsgdalathoz a kividnt mennyiségl mintat megtisztitjuk.
- Mintdk homogenizdldsdt a TURBULA Shaker Mixer Type TI10B
homogenizdl6 berendezésiinkkel végezziik.

- A mintédk sterilezését az I1zotop Intézet Kft. Budapest, Sugartechnoldgiai
és Sugarforrds Osztdlya végezi. A besugdrzds 5 kGy dézissal torténik.

- A mintdk csomagoldsdt a Kozponti Elelmiszeripari Kutaté Intézet
Csomagolasi Centruma végezi a jol bevalt, haromrétegd vizgéz at nem
eresztd, f6liabol készitett zacskokba.

A mintdk minden esetben elvégzett homogenitds vizsgdlataval
bizonyitottuk, hogy az igy elGkészitett mintik esetében a mérés atlaga
szignifikdnsan nem kiilonbo6zik, beltartalmi érték szempontjabol a mintdk
homogénnek tekinthetdk.
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A korelemzésbe vont laboratoriumok

A korelemzésben — Onkéntes jelentkezés alapjan — elsGsorban a

7 7

gabona felvédsdrldsdndl a mindGsitést végz4 szaklaboratériumok, valamint
néhdny, meghatdroz6 szerepet jitszo, kiilfoldi laboratérium vesz részt.
Ertékelésre alkalmas eredményt dltalaban mintegy 45 laboratérium, ebbdl
5 kiilfoldi kiild. A statisztikai értékelés sordn a laboratériumokat
kédszammal 14tjuk el.

A korelemzésben alkalmazott modszerek

A vizsgalatokat azokkal a szabvanyositott mdédszerekkel végeztetjiik
el, melyek jelentds szerepet jatszanak a hazai buza-, liszt-, valamint az
export tételek minGsitésénél, ill elterjedésiik varhatd.

Nedvességtartalom mérés: MSZ 6367-3:83 szerint, 130-133 °C-on, 2 6rés
szaritassal,

Nyersfehérje tartalom mérés: MSZ 6367-11:84 szerint (f=6,25).
Zeleny féle szedimentdcios érték: MSZ-1SO 5529:1994 szerint.
Laboratoriumi liszt elddllitdsa: MSZ 6367-9:1989 szerint.

Nedvessikér-tartalom meghatdrozdsa: MSZ 6367-12:87 3.1.5 pontja
szerint.

Siitéipari érték vizsgdlata: MSZ 6369-6:1988 szerint.
Esésszdm meghatdrozdsa: MSZ 6369-9:77 1.pontja szerint.

Makro-és mikroelemek: A laboratéoriumban hasznalatos modszer szerint.

A Kkiértékelés modszere

A korvizsgdlat eredményeinek értékelését az 1ISO REMCO N280
1993. (PROFICIENCY TESTING OF CHEMICAL ANALYTICAL
LABORATORIES) alapjan végezziik el. Azért esett vdlasztdsunk e
moédszerre, mert egyszerlien szadmithaté mutatdival, a vonatkozo
szabvanyok ismételhet6ségi értékeinek felhaszndldsaval a laboratériumok
eredményeinek helyességét konnyen megitélhetjiik, ezaltal a "valddi
érték" becslése megbizhatébba valik.

Az egyes laboratériumok mérési eredményei alapjan a kovetkezd
értékeket és mutatdkat hatdrozzuk meg:

n N

X

Xj: pdrhuzamos mérési eredmények,
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n: a padrhuzamos mérési eredmények szdma,

X| (= x): a pdrhuzamos mérések dtlaga a laboratériumon beliil,

X: a mérések laboratériumok kozotti dtlaga,

N: a laboratériumok szdma.

Az igy kapott laboratériumi atlagbdl (x) és a laboratériumok kozotti
atlagbdl (X) kiszdmitjuk a laborok mérésének un. "z-score" értékét:

X—X
o

=

ahol,

G: a szOras célértéke, ami a vonatkozo szabvanyok alapjan a
parhuzamos mérések eredményei k6zott megengedett maximaélis
eltérés, a kovetkezOk szerint:

Nedvességtartalom: ¢ = 20,15 % (m/m),

Nyersfehérjetartalom: ¢ = £0,3 % (m/m),

Nedvessikér tartalom: o = alaboratériumok atlageredményének +2 %-a,
Sikéerteriilés: o = £ 1 mm/h,

A "valodi érték" megallapitdsdhoz elhagyjuk azokat a sikérteriilés
adatokat is, amelyek a sikértartalom esetében is elhagydsra keriiltek.

NIR/NIT mérések:
nedvesség, fehérje: o = + 3 % az 4tlag eredményre vonatkoztatva,
sikér: c =+ 5 % az atlag eredményre vonatkoztatva,
Esésszdm: ¢ = a laboratdériumok atlageredményének 5 %-a,
Zeleny szedimentdcios érték: o = £2 ml,
Vizfelvevdképesség: o = £0,8 % (az ICC 115/1 alapjan),
Makro- és mikroelemek:
Ca: 6 =1 10 % a mérések atlagara vonatkoztatva,
Cu, Fe, Mg, Mn, Zn: 6 =+ 15 % a mérések atlagdra vonatkoztatva,
K, Na: <0,5 % koncentrdcio esetén c = £ 0,05 % abszolit érték,
> 0,5 % koncentrdcio esetén ¢ = £10 % a mérések atlagira vonatkoztatva.

Mindségi értékszdm esetében az értékelésnél kizarjuk azokat az
eredményeket, melyek a vizfelvevd képesség alapjan elhagydasra keriilnek
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és azokat az eredményeket is, amelyeknél a szdmitott eltérés (X—-X) a
laboratériumok  eredményeibdl  szdmitott  szordsérték  kétszeresét
meghaladja.

Az értékelés sordn:
- elsd 1épésben kiszamoljuk a laboratoriumok "z-score” értékét;

!

- a laboratériumi eredményeket a kapott "z’
novekvd sorrendbe rendezziik;

abszolut értékiik alapjan,

- azt az eredményt, amely 3 felett a legnagyobb "z" abszolut értékd, a
tovabbi szdmitdsbél elhagyjuk (X = laboratériumok kozotti 4tlag
szamitdsdbol is) és Ujra meghatdrozzuk a "z" értéket, az igy kapott uj
laboratoriumkozi atlag felhaszndlasaval;

- a fenti 1épéseket addig ismételjiik, amig a laboratériumok "z" értékei
kozott 3-nal magasabb érték adodik;

- az ekkor kapott laboratériumi atlagot (X) fogadjuk el a vizsgalt
paraméter "valodi érték"-ének;

- végiil, az Osszes laboratérium esetében tujra kiszdmoljuk a "z-score"
értéket, a fentiek alapjdn kapott X valddi értékkel.

Az igy kapott "z-score' értékek jellemzik a laboratérium méré-
sének mindségét, és hangsilyozottabban mutatjadk a Kkiugré
eredményeket (z >3).

Ez azt jelenti, hogy amennyiben a labor "z-score" abszolut értéke
- 0 és 2 kozé esik: akkor a laboratorium eredménye megfeleld,
- 2 - 3 kozott: az eredmény megitélése bizonytalan,
- 3 felett: helyesbitd tevékenység valik sziikségessé.

Az 1. dbra egy buza minta nedvességtartalom meghatidrozéds eredmé-
nyeit, a 2. dbra ezen vizsgdlat "z-score” értékeit mutatja.

Az eredmények értékelése

Az eredmények értékelése sordn, mind pozitiv, mind negativ
irdnyban nagymértékd eltéréseket tapasztalunk, melyek esetenként a
reprodukdlhat6sdg hatardat tobbszorosen meghaladjdk. Ennek oka lehet
véletlenszerd vagy szisztematikus. A  szisztematikus hiba j6l
megfigyelhetd a 3. abrdan, ahol a vizfefelvevd képesség mérés "z-score”
eredményei vannak feltiintetve, hdrom kiilonb6z6 biza minta mérése
esetében.
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1. abra: Buza nedvességtartalom meghatdrozas eredményei
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2. abra: Biza nedvességtartalom meghatdrozds "z-score" értékeiei
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3. dbra: VizfelvevSképesség "z-score" értékek 3 kiilonb6z48
btiza minta mérésénél
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Az eredményeket befolydsold f6bb hibaforrdsok a kdovetkezdk szerint
foglalhatok Ossze:

Nedvességtartalom meghatdrozdsndl megadjuk a szaritds pontos
paramétereit (130 O©C, 2 Ora szdritdsi 1d§). Tobb laboratérium esetében
tapasztaltunk jelent6s eltéréseket, aminek oka a nem megfeleld
fdtSteljesitmény-bedllitds és a szaritoszekrény légterének hdomérsékleti
inhomogenitdsa lehet, ami hiteles h6mérGd hasznalatdval nyomonkdvethetd
és elkeriilhetd.

Laboratériumi liszt esetében a mindség dontSen befolydsolja a liszt
vizsgdlatdndl kapott eredmények alakuldsat. Alacsony kidrlési szdzalék
oka lehet nem megfeleld kondiciondléds, tul rovid Orlési 1d6 vagy az
O6rl6berendezés elhaszndléddsa, kopédsa. Magas kidrlési szazalékot
eredményezhet a nem megfeleld (>250 pm) Iyukméretd szitabetét
alkalmazdsa vagy a szitakeret sériilése. A kilrlés szdzaléktdol fiiggden
véltozik a liszt hamutartalma, ami befolyasolja a vizfelvevGképességet. A
vizsgdlati eredmények megitélése azonban csupdn a kidrlési szdzalék
alapjan nem egyértelmid €s nem minden esetben vezethetd vissza azokra a
kiugr6 eredményekre sem, ahol a kidrlési szdzalék nagymértékben
(£ 15%) eltért a 60 %-t6l. Az viszont lathatd, hogy az 6rl6berendezések
rendszeres ellendrzése, karbantartdsa elengedhetetlen.

Nedvessikér-tartalom meghatdrozds. A sikértartalom a magyar biza-,
€s lisztmindsitd rendszer egyik f6 mindsit6 paramétere. A vizsgdlataink
sordn tapasztalt 4 % koriili abszoludt eltérés, a minGségi kategodridkat
figyelembe véve, tul magas. A vizsgalatb6l azonban nem zarhato ki
bizonyos foku szubjektivitds sem.

Vizfelvevoképesség és siitdipari érték meghatdrozdsa. A sikértartalom
mellett ez a médsodik fontos mindsitd paraméter. A vizfelvevoképesség a
kialakul6 tészta konzisztencidja szempontjabol dontS. A korvizsgdlat
eredményeibdl lathatd, hogy ez a leginkdbb bizonytalan vizsgdlat mind a
biza, mind a liszt vizsgélatakor, mert az eredmények a lehetséges
értéktartomédnyban szinte teljesen egyenletesen oszlanak el. (4. dbra) Az
anomadlidkat alapvetden késziilékbeallitds (termosztalds, kopdas, alapvonal,
500-as vonal), valamint a késziilékek magas kora (estenként 10 év feletti)
okozza.

Esésszdam meghatdrozds. Ezzel a modszerrel az Orlemény o-amilaz
aktivitdsat hatdrozzuk meg. A mddszer egyszerlisége ellenére is jelentGsen
eltér6 eredményeket kapunk. Jellemz6 tendencia a pozitiv eltérés, ami az
ejtdtest deformdlddédsdra, a nem elégséges termosztdldsra, a nem
megfeleld viszkoziméter csOovek alkalmazasdra €s a nedvességtartalom
korrekcié elhagyasara vezethetd vissza.
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4. abra: MinGségi értékszam alakuldsa 3 bizaminta mérése esetén

Zeleny szedimentdcios érték meghatdrozdsa. A modszer bevezetés
alatt 4ll, ezért kevesebb eredményt kaptunk. Néhany eredmény alapjan azon-
ban ugy tinik, hogy ez a mddszer jol alkalmazhat6 a biza minGsitésére.

NIR/NIT. Az eredmények azt mutatjdk, hogy egyre elterjedtebb az
infravoros tartomdnyban mkodd gyorsmeghatdrozé késziilékek haszna-
lata a buzavizsgdlatok teriiletén. A késziilék kalibrdcidja, rekalibracidja és
idészakonkénti ellendrzése (Ujabb fajta, més évjarat, eltéré kornyezeti és
iddjarasi koriilmények) azonban nem hanyagolhaté el. Az 5. dbra hdrom
kiilonb6z6 minta nedvességtartalom meghatdrozds eredményeit jellemzd
"z"-pontozds értékeit mutatja. Az dbran lathatd, hogy a 8., 13. és a 27.
szdmu laboratérium mind a hdrom minta esetén z<-3,00 értéket kapott a
kiértékelés sordn. Ezt az egyirdnyd eltérést, mivel a hdrom minta a
jellemzd mérési tartomdnyt jOl atfedi, a Ky kalibrdcids gorbe eltoldsaval
korrigdlni lehetne.

Makro- és mikro elemek meghatdrozdsa. A laboratériumok 4altal
bekiildott mérési eredmények kozt tobb nagysdgrendd eltérést
tapasztalunk. Igaz, hogy e vizsgdlati paraméterek nem tartoznak szorosan
a buza minGsitéshez, de a makro- és mikroelemek az egészséges
tapldlkozds szempontjdbdl egyre inkdbb el6térbe keriilnek. A nagy
eltérések egyik oka valdszintileg arra vezethetd vissza, hogy e vizsgalatok
vonatkozdsdban nem jeloliink ki konkrét szabvdnyos mddszereket, hanem
a laboratérium dltal haszndlt eljards alkalmazédsat kértiik. Nagy tévedési
lehetdséget ad a szdmitdsi hiba is. Mindezek dnmagukban azonban nem
indokoljdk a mutatkozé eltéréseket, ezért mindenképpen sziikségessé
vilik az alkalmazott moddszerek feliilvizsgdlata és a helyes eljaras
begyakorldsa a rutinszerien végezhet6 ¢és megbizhaté mérések
végrehajtdsa érdekében.

A buza- és lisztmintak eredményeinek 6sszehasonlitasa.

Ugyanazon alapanyagbdl késziilt buza- és lisztminta vizsgdlati
eredményeibdl kittinik, hogy a laboratériumok meglehet6sen nagy
szisztematikus és véletlenszerd hibaval dolgoznak. Liszt esetében a
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maximum és minimum értékek terjedelme szignifikdnsan nem tér el a
biza mintdk vizsgdlatakor kapott értékektdl.

Z-score
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Laboratérium szama

5. abra: NIT/NIR nedvességtartalom meghatdrozas eredményeinek
z-score értékei bliza minta esetén

A 6. dbra az ugyanazon alapanyagbdl készitett biza- és lisztmintdk
nedvessikér tartalom "z-score" eredményeit mutatja.
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6. abra: Buza és lisztjének nedvessikér-tartalom meghatdrozas
"z-score" értékei

Kovetkeztetések

A korvizsgalat eredményei azt mutatjdk, hogy a buza- €és a liszt
mindsitd vizsgdlatok eredményeinek szdérdsa rendkiviil nagy. A
vizsgdlatok eredményeit befolydsolja a szubjektiv mérési moddszer, a

z2 2

hasznélt eszkozok egységességének hidnya, eltéré6 életkoruk. Ezek a
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problémdak méréskor nem kiiszobolhetéek ki. Azonban, ha figyelembe
vesziink mds nemzetkozi korvizsgdlati eredményeket akkor az figyelhetd
meg, hogy a korvizsgdlatok ott is a ndlunk tapasztalhato képet mutatjak.

A kivalasztott min6ségi paraméterek vonatkozdsdban az eredmények
azt bizonyitjak, hogy ezek a mérések nem kielégitGek a gabona
mindsitésére, osztdlybasoroldsdra, de az étkezési és a takarmédnybiza
mindség szétvalasztisdra sem. Ezen az anomdlidn csakis a jelenlegi
miszerpark egységesitése, valamint a szigorubb miszaki eldirdsok, a
bemérések €s a bedllitasok egységes rendszere tud segiteni.

Sziikségesnek latszik hasonld korvizsgalatok szervezése bizonyos
meghatdrozott id6szakonként. Az eredmények objektiv értékelése hasznos
segitséget nyudjt a mindségmegdallapitd, osztdlybasorolé méréseket végzo
laboratériumok részére hibajavito, helyesbitd tevékenységiikhoz.

A mérések egységesitéséhez, pontosabbd tételéhez és az esetleg
sziikségessé valo hibajavitdo tevékenységhez az Orszdgos Mérésiigyi
Hivatal hiteles bizaliszt referencia anyagminta sorozataval, illetve a
késébbiek sordn is rendszeresen szervezendd jdrtassdgi vizsgdlataival tud
segitséget nyujtani.

Irodalom

ISO Remco n280 1993. (Proficiency Testing of Chemical Analytical
Laboratories)/Repubilication of the Technical Report 1993 [TUPAC from
Pure&Appl. Chem., Vol. 65, No. 9, pp. 2123-2124, 1993/)

9" World Congress of Food Science and Technology /Budapest/, 1995. juli 30 -
aug4., dr. Budai Judit, Fiiké Judit, Certified reference material (Wheat)
series for NIR/NIT equipment.

NIR-95 the Future Waves, 7" International Conference on Near Infrared
Soectroscopy /Montreal, (Québec), Kanada/ 1995. aug 6 - 11., dr. Budai
Judit, Fiik6 Judit, Experience with certified reference material (Wheat)
series for NIR/NIT

Leaping Ahed with Near Infrared Spectroscopy, dr. Budai Judit, Fiiké Judit,
Certified reference material (wheat) series for NIR/NIT /32-35p./ Edited by
G.D. Batten, P.C. Flinn, 1995. Yanco Agricultural Institute, Yanko NSW
Australia

Certification of properties of common wheat flour reference material CRM 563
EUR Report, Salmon S.E., Curtis P.S. and Scotti G. (1995)

A jartassagi vizsgdlatok szerepe a vizsgdlati mdédszerek jellemzGinek meghata-
rozasaban, Naray Miklos, Vegyészkonferencia Eger 1996. julius 2-4.

Organization of proficiency testing in the Czech Republic., Jana Hajslova,
Vladimir Koroucek, Petr Cuhra, PROCEEDINGS 1995. Quality Assurance
in the Analytical Laboratory at the Second Annual Meeting of the AOAC
Central Europe Subsection
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Method of analysis and their validation, the uncertainty of measurements and
criteria for reagents and performance requirements for analytical
procedures: harmonizing and using analytical methods, Braxton Reynolds,
PROCEEDINGS 1995. Quality Assurance in the Analytical Laboratory at
the Second Annual Meeting of the AOAC Central Europe Subsection

International Harmonised Protocol for Proficientcy Testing of (Chemical)
Analytical Laboratories, Thompson M., Wood R., J. AOAC Int. Vol. 76,
No.4, 1993.

Jartassagi vizsgalat tapasztalatai a biiza mindsitésében
Budai Judit és Fiiko Judit

Buza- €s lisztmintdk kiemelt mindségi paramétereinek korvizsgalata nagy
eltéréseket jelzett. Ennek okai a laboratéoriumok felszereltségének
kiilonboz6ségére és moddszertani hidnyossdgokra vezethet6k vissza. Az
eredmények  értékelése ¢és elemzése alapjdan jo6l hasznosithato
kovetkeztetésekre jutottak a vizsgdlatok pontosabb és egyértelmibb
kivitelezése szempontjabol.

Experiences of a Proficiency Testing concerning
Evaluation of Wheat
Budai, J. and Fiiko, J.

The executed proficiency testing concerning the selected quality
parameters of wheat and flour samples indicated considerable differences
between the results. The reasons for these could be differences between
the laboratory equipment and methodological discrepancies. From the
evaluation and analysis of the data consequences could be drawn
regarding the execution of the investigations more exactly and definitely.

Erfahrungen eines Ringversuches bei der

Qualitiatsbewertung von Weizen
Budai, J. und Fiiko J.

Die durchgefiihrte Ringanalyse ausgewidhlter Qualititsparameter von
Weizen- und Mehlproben wies erhebliche Abweichungen auf. Die
Ursachen dafiir konnen auf die Unterschiede der Laborausriistungen und
auf methodische Mingel zuriickgefiihrt werden. Auf der Grundlage der
Bewertung und Analyse der Ergebnisse wurden anwendbare
SchlufBfolgerungen beziiglich der exakteren und eindeutigeren Ausfithrung
der Untersuchungen gezogen.
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