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A mikotoxinok el6fordulasat, toxikologiai tulajdonsagait és ellendrzésiik
fontossagat a forum tobb eldaddja részletesen ismertette (Szeitzné és mtsi,
2007; Sohar Palné, 2007; Marthné Schill Judit és mtsi, 2007). Az analitikai
eredmények megbizhatdsagat és véletlen hib4jat a mintavétel, a minta-
elokészités és az analitikai modszer végrehajtasa egyarant befolyasolja. Az
Eurdpai Uni6 ellendrzési irdnyelvei részletesen meghatarozzak a tétel
tomegétdl fliggden a mintavétel modszerét €s eldirjak azt is, hogy a tétel
megfelel0ségét az analizis bizonytalansaganak figyelembevételével kell
eldonteni (Varga Ildikd, 2007). A vitds kérdések eldontésénél az adott
tételbsl fiiggetleniil vett mintdk analizisével kapott eredmények
megegyezGségét, illetve kiilonbozdségét a teljes elemzési folyamat, mely
magaban foglalja a mintavételt és a minta-el6készitést, bizonytalansaganak
a szamitasba vételével lehet megitélni.

A szennyezésnek leginkdbb kitett termények a gabonafélék, gytimdlcsok,
diofélék, kavé, gyapot, foldimogyord €s szoja. A szennyezés altaldban nem
egyenletes, hanem erdsen fertdzott gocok formajaban lehet jelen. Kisérleti
eredmények mutatjak, hogy az aflatoxin szennyezé€s csupan a kukorica 0,1-
0,5%-aban is el6fordulhat, de szemenként igen magas 1000 pg/g koncent-
racioban. Masik példa, hogy az ochratoxin 5 pg/kg atlagos koncentracidja a
valosagban 1000-b4l csupan 6 szem kavébol is eredhet. Az ilyen jellegl
szennyezések leirdsara a negativ binomindalis eloszlds a legalkalmasabb
(Johansson és mtsi., 2000). Ha a szennyezés egyenletesebb, gamma vagy
log-normal eloszlas is megfelel6 eredményt ad.

Az ilyen tételek ellendrzése nem egyszert feladat. A mintavételnél 25-
100 tonna terménybll minimum 100 elemi mintaval legalabb 30 kg
egyesitett mintat kell venni, melybSl alapos keverés utan 10 kg-os
laboratoriumi mintat és daralds, majd tovibbi homogenizalds utan 25-50
grammnyi extrakcidra keriil6 mintarészt (teszt-porcid) kell elkiiloniteni,
ugy hogy az a mintdzott tételt reprezentilja (1. dbra). Az elSirdsszerd
mintavétel nyilvidnvaldan csak a szallitmany ki-, be- vagy atrakasakor lehet
végrehajtani, ami igen iddigényes feladat akkor is, ha az 4ru mozgatdsara
nem a mintavétel céljabol kertl sor.

Elelmiszervizsgalati Kozlemények, 53, 2007/Ksz 5



S zallitm any

[ ] Tetet | | |
YR U N A A

NGy U

Om lesztett minta |

Lahnratéj‘umi minta

Analitikai minta

1. abra: A mintavétel és minta-elokészités folyamata

A kozlemény célja a mintavétel és minta-elGkészités véletlen hibajanak
meghatarozasara végrehajtott vizsgalatok metodikdjanak bemutatasa €és a
kukorica fumonizin szennyezésének vizsgalata kapcsan kapott eredmények
ismertetése.

A fumonizin meghatarozasa kukoricaban

A vizsgalatokra a FAO/IAEA Tovabbképzd és Referencia Kozpontjaban
(IAEA Laboratories, Seibersdorf, Austria) egy technikai kooperacios
projekt keretében a szerzd vezetésével keriilt sor. RésztvevOi: Mara
Bettaglio és Valentina Branbilla Milan6i Egyetem MSc hallgatéi, Britt
Maestroni, Brun6é Doko és Nasir Rathor a laboratérium munkatéarsai.

Egy nagy afrikai orszag 5 foldrajzi korzetében 20-20 betarolt kukorica
tétel mindegyikébdl egy 2 kg-os Osszetett mintat és 20 x 100 g elemi mintat
vettink. A munka els6 fazisdban Osszesen 1224 elemi minta analizisére
kertilt sor metanol viz (3:1) extrakcidval, Varian Bond elute SAX LR mini
oszlopon tortént tisztitassal és OPA szarmazékképzés utan HPLC
fluorimetrias detektaléassal.

6 tételbdl vett elemi mintdk tobb mint 50%-nak FB1 tartalma a
kimutatdsi hatar (0,02 mg/kg) alatt volt (95 minta). Ezeket az
eredményeket nem vettik figyelembe a mintavételi hiba megallapitasanal.
Az értékelhetd 63 tétel atlagos fumonizin szennyezettsége 0,825 mg/kg volt.
Az elemi mintdkban az FB1 koncentracid 0,02 mg/kg és 2,74 mg/kg kozott
valtozott.
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mintdzott tétel dtlagos koncentracidja hanyadosanak eloszlasa lathatd. Az
atlagos FB1 koncentracidval torténd osztassal ,,normalizilt” elemi minta
FB1 koncentracidok lehetdvé teszik a kiillonbozd atlagos szennyezettségi
tételek elemi mintdiban az FB1 eloszlas Osszevetését és a varhatd eloszlas
jellegének meghatdrozasat. Az &bra mutatja, hogy az FB1 eloszlas
gyakorlatilag folyamatos, de asszimetrikus €s a magas FB1 koncentraciok
tartoméanyéaban erdsen elnydjtott (maximum: 8,75 ; 99%: 3,78 ; 97,5%: 3,18
; 95%: 2,71 mg/kg). Az eredmények azt jelzik, hogy a fumonizin szennyezés
a vizsgalt tételek jelentds hanyadiban jelen volt. Ez 1ényeges kiillonbség az
aflatoxin tapasztalt eloszlasdval szemben, mely valdszintileg nem
folyamatosan, hanem goécokban van jelen.
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2. abra: Az atlagos FB1 koncentraciok eloszlasa a vizsgalt
63 kukorica tételben
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3. abra: Az elemi mintak FB1 koncentracidja (Ri) és a mintazott tétel
atlagos koncentracioja (Ra) hanyadosanak eloszlasa 1119 elemi mintaban
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Az egyes lépések véletlen hibajanak meghatarozasa

A mérési eredmény véletlen hib4jat (SR) a hibaterjedés torvénye alapjan
a mintavétel (SS) a minta-el6készités (SSp) és az analizis (SA) illetve a
megfeleld varidcios koefficiensekbdl (CV) szamoljuk:

S.=/S:+S! (1)
CV.=/CV:+CV. (2)
CV.=/CV5,+CV., (3)

ahol a CV_ a laboratoriumi fazis relativ bizonytalansaga, feltéve, hogy a
minta dardldsat és méretének csokkentését a laboratériumban végzik.

A mintavétel véletlen hibdja

A mintavétel hibajat az elemi mintdk halmazabdl visszahelyezéssel vett
2004). Az egyes tételekbSl vett elemi mintdk FB1 koncentracidja
variancidjanak a logaritmusa és a mintazott tétel atlagos szermaradékinak
a logaritmusa elfogadhat¢ illesztéssel linearis 0sszefiiggést mutat (4. dbra),
mely azt jelzi, hogy az FB1 koncentraciok CV-je varhatéan normal
eloszlasa (5. dbra), melyet a statisztikai teszt is igazol (P=0,03). A tipikus
mintavételi hiba ennek alapjan az atlagos CV; értékbdl szamitva az elemi
mintédkra 84%. Az n szdmu elemi mintakbdl all6 Osszetett mintdk 4tlagos
CV értéke (a mintavétel bizonytalansaga) a

_CV,
CV (4)

Osszefiiggéssel szamithatd, mely az eloszlas jellegétdl fiiggetleniil minden
folyamatos eloszlasra érvényes. A szamitott értékeket az 1. tdblizat
tartalmazza.

1. tablazat: A mintavétel atlagos bizonytalansaga és 95%-os konfidencia
intervalluma fumonizin meghatarozasanal kukoricaban

Mintavétel bizonytalansaga (CV)
n Atlag Minimum Maximum
0,84 0,08 1,94
10 0,27 0,03 0,61
20 0,19 0,02 0,43
50 0,12 0,01 0,27
100 0,08 0,01 0,19
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4. abra: Az egyes tételekbdl szarmazo elemi mintak FB1 tartalmanak
varianciaja (V) és az atlagos FB1 tartalom osszefiiggése.
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5. abra: A kilonbozo tételekbol vett elemi mintak FB1 tartalma
CV értékének eloszlasa

Ha példaul egy tételbdl sokszor 100 elemi mintabdl allo dsszetett mintat
vesziink, akkor az 0sszetett mintdk atlagos FB1 tartalmanak CV értéke 0,08
(8%) koriil varhat6. A gyakorlatban el6forduld kis szamd mintdk esetén az
adott esetben kapott CV érték azonban tag hatarok kozott valtozhat:
példaul 100 elemi mintabdl 4allo6  Osszetett mintdknal 95%-os
valoszintséggel 0,01 és 0,19 kozott.
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A minta-feldolgozads (elokészités) véletlen hibdja

A mintavételi dllando elve alapjan (Wallace és Kratochvil, 1987), ha a
minta statisztikailag jol kevert, akkor az:

Ks, = mCV? (5)

Osszefiiggés all fenn a mintabol egy helyrdl kivett elemi minta tomege (m)
€s az elemi mintdkban jelen 1év6 komponens (esetiinkben az FB1)

[

A mintavételi alland6 elvét a laboratoriumi minta ,homogenitdsanak”,
statisztikailag jol kevert allapotanak ellenOrzésére is alkalmazhatjuk
(Ambrus A, Solymosné M. E., Korsés 1., 1986). Meghatirozasa réviden a
kovetkezo 1€pésekbal all:

e Analizaljuk >5-5 kis és nagy mintahanyad extraktjat >3 péarhuzamos

meghatarozassal.

. ) : W,

e Ha a minta jol kevert az F proba szerint SEg = G2 x-—om),
Lg
akkor KSp,nagy = KSp,kicsi

e Ha a teljes meghatdrozés variancidja (Vr) statisztikailag szignifikansan
nagyobb, mint az analizis variancidja (V) (ezt ugyancsak az F-teszttel
donthetjiik el),

akkor Vsp =Vr-Va (6)

e A Vg, ért€ékbdl az atlagos FB1 tartalommal kapott CV é€rtékkel az 5.
egyenlettel minta-el6készités hibija tetszéleges mintahdnyadra (>my;)
kiszamithat6, mely egy lényeges elény az ANOVA-val szemben, ami
csak az adott elemi minta tomegre ad informaciot.

Tekintve, hogy a minta-elGkészités bizonytalansdga a vizsgalandé minta
allapotatdl, a vizsgalando komponens eredeti eloszlasatol €s a végrehajtas
modjatdl is erdsen fiigg és tdg hatarok kozott valtozhat (Maestroni, B. és
mtsi, 2000), a mintafeldolgozds folyamatdnak reprodukalhatésagat a
mintak vizsgalata soran, a bels6 mindségbiztositas részeként, rendszeresen
ellendrizni kell.

A laboratoriumi mérés reprodukédlhatosagat (CVy) leghatékonyabban és
legmegbizhatobban a kordbbi sorozatokbdl véletlenszerien kivalasztott
mintahdnyad, mely mérhetd mennyiségben tartalmazta a vizsgalando
anyagot, ismételt analizisével hatarozhatjuk meg:

e Analizdljunk minden sorozatban egy mintahdnyadot egy korabbi

sorozatban vizsgalt mintabol:

R1-R2 <CD = f*CVLv*Rave
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e Ellendrizziik az eredmény elfogadhatdsdgat a modszer validalasa soran
meghatarozott CVy, értékkel:

R;-R, < CD = f>x<(:\/Lv*]Rave

e Hatdrozzuk meg a kritikus differencia 95%, illetve 99% valoszintségi
tartomanyon belil es6 eredményeket (f =3,64), ha a CVy, legalabb 20
mérési eredménybdl szarmazik (ISO 5725).

e Szamitsuk ki relativ kiilonbségiiket €s a relativ kiillonbségek szorasat:
Rai = 2(Ri1 -Ri2)/(Ri1+Ry2)

SR’
CVL= IZIT (7)

ahol n az ismételt mérésekbdl kapott értékparok szama.

Ha legaldbb 20 minta mérési eredménye rendelkezésre all, akkor
érdemes a validalasnal kapott modszer paramétereket az uj adatok
figyelembevételével Gjraszamolni.

A 7-es egyenlettel szamitott CV érték jellemzo az adott mintdra és a vizsgalt
komponens koncentrdcio tartomdnydra. Az igy kapott relativ bizonytalansdgi
paramétert kell alkalmazni a hatdrérték-tillépés eldontésére is (Varga I,
2007).

Ha az ismételt mérések sordn kapott értékek a 99%-o0s valdszintiségi
szintnek megfeleld kritikus értéken kiviil esnek, akkor meg kell vizsgalni,
hogy mi az oka a nagy eltérésnek €s az adott sorozatban vizsgalt mintak
analizisét sziikség esetén meg kell ismételni.

Az egyesitett minta feldolgozds véletlen hibdjanak meghatdrozdsa

A 20-30 kg tomegl mintabol a 25-30 g-os teszt porcid elkészitése ugy,
hogy az elfogadhatdé hibaval reprezentalja az egyesitett minta atlagos
mikotoxin koncentriciojat, igen gondosan végrehajtott tobblépcsss
folyamatot igényel. A gyakorlatban két eljarast alkalmaznak a minték

feldolgozasara.

A szaraz eljaras f6 1épései (6. 4bra) a minta alapos keverését jelenti, mely a
klasszikus mddszer szerint a minta szétteritésével, galaba lapatolaséaval (tobb
ismétlésben), majd az utolsé szétteritését kovetSen atlok melletti negyedek
tovabbi feldolgozasaval torténhet. Vizsgalatunkhoz egy kevésbé munka és
idbigényes valtozatot alkalmaztunk. A 20 kg mennyiségli mintat egy erre a
célra vasarolt 80 literes betonkeverdben 30 percig kevertettiik és a keverd
allando forgasa kozben az Osszekevert kukoricit a mintaosztd talcara
boritottuk 1Ugy, hogy az anyag a tdlca hossza mentén a lehetd
legegyenletesebben teriiljon el (7. dbra). Az anyag egyenletes teritését a
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terelGkarral fejeztiik be. A kevert mintat eldszor 2 x 10 kg-os, majd 5 x 2 kg-
os részmintakra bontottuk. A 2 kg-os részmintakat Cemotec daralon finom
porrd Oroltik. A porrda Orolt anyagot 2 x 1 kg-os részre osztottuk egy
megfeleld méretd mintaoszto segitségével. Az alaposan Osszekevert 1 kg-os
részmintakbdl vettiink ki 5 x 25 g-ot, illetve a teszt-porciokat.

-1J3§-<g|‘113kg
[Hq; 1hg|[1|-g 1I@g|[ikﬁg]7—[ikg||ihg 1kg|[1|-og 1kg|
| |

[5325 g] 5x259|[ﬁx259| R 259| Sx23 g] 5:-;259”5 :-t:Eﬁg| x5 g|5 xESg| Sx23 g|
| | | | | | | | | |

FE1 & na Nzis

6. abra: Az egyesitett minta feldolgozasanak folyamatabraja
szaraz daralas esetén

7. abra: Az egyesitett minta részmintakra osztasanak miiveletei

Az egyes Iépések véletlen hib4jat a parhuzamosan végzett vizsgilatok
atlagértékeibdl szamitott atlagos FB1 koncentraciokbdl hataroztuk meg.
Példaul az 1 kg-os részmintakban 1év6 FB1 koncentraciot a 25 g-os teszt
porciokban mért koncentraciok atlaga adta, a 2 kg-os részmintdk FB1
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tartalmat az 1 kg-os részmintdk atlagos koncentracidja adta. Tekintve, hogy
az 1 kg-os részminta atlagos koncentracioja 3 x 5 = 15 analizis atlagabol
adodik az analizis hibaja az 4atlagos koncentriacié bizonytalansdgaban
csupan CV,/N15=3,6% héanyaddal szerepel, az 1 és 2 kg-os részmintak
mintavételi bizonytalansdgat mar gyakorlatilag nem befolyasolta.

A nedves eljaras végrehajtasat a 8. dbra szemlélteti. Az el6bbiek szerint
elkészitett 10 kg-os részminta 2 x 5 kg-os részre tortént osztdsa utdn a
mintakat ledaraltuk. Az egyik 5 kg-os részt 15 liter ioncserélt és tisztitott
vizzel egy 30 literes savalléacél fazékban ULRA TURRAX® T65
generatorral nagy sebességgel finom péppé homogenizaltuk. A rotor
lassubb forgasa kozben az allanddan kevert szuszpenziobdl 7 x 1 liter részt
vettink ki, majd laboratériumi turmix géppel (Waring blender)
folyamatosan kevertettiik és ebbdl vettink ki 75 ml zagyot. A vizes
szuszpenziot metanollal extrahdlva hataroztuk meg az FB1 tartalmat.

A minta-feldolgozas egyes lépéseinek véletlen hibgjat a 9. abra
szemlélteti. Az eredményeket a nemzetkozi szakirodalomban publikalt
adatokkal Osszehasonlitva a 2. tablazat tartalmazza. A tablazatbdl jol
latszik, hogy a minta tomege €és az analizisre keriild mintarész milyen
jelentdsen befolyasolja a mérési eredmény Osszetett bizonytalansagat. A
fumonizin és DON mérések varhato bizonytalansaga jobb, mint az aflatoxin
€s ochratoxin meghatarozasakor, ami az elGbbi toxinok viszonylag
egyenletesebb eloszlasanak koszonhetd.

20 kg kukoric a

Sraraz darala s
H kg
B kg 5 kg
e

Slumry15 1H_ O

..
Ultraturm x [ 5ut kg ]
| | |

[ ] [ Fx1l ] G : ,
| : Baralas, rntalay adok

[ ] [ U itrturrax ] | [ |

I 200 PB4 aalizisre
| I"-]ﬁ gneskeverdvel keverés ]
‘ . &

A mlaraltikai minta kvéw

[
7275 ml, add MeOH,
shakingfor FB, analizis

8. abra: Az egyesitett minta feldolgozasanak folyamatabraja
nedves daralas esetén
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Szaraz dardlas

10 kg

Keétlépesos

Maduns
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5 kg

9. abra: A szaraz és nedves mintafeldolgozas lépéseinek a relativ
bizonytalansaga kiilonb6z6 mintahianyadok esetén

2. tablazat: A mikotoxin meghatarozas egyes lépéseinek tipikus hibaja

Minta, toxin, pg/kg M [kg] | A[g] CVs CVs, CVa CVr
Kukorica, G1 20" 1,00 50 0,73 0,38 0,11 0,83
Kéavé bab, OTA 5% 1,00 25 0,56 0,34 0,07 0,66
Biiza, DON 5000% 0,45 25 0,06 10 0,06 0,13
Kukorica, DON 360" 1,10 0,47

4,40 0,23
Kukorica, FB1, 2000” 1,10 25 0,17 0,09 0,1 0,21
Kukorica, FB1, 2700 10,0 25 0,08 0,16 0,14 0,22
Kukorica, FB1, 2700 1,00 25 0,19 0,16 0,14 0,34
Kukorica, FB1, 2700 2,00 25 0,27 0,16 0,14 0,28

M: mintatdmeg; A: teszt porci6é tomege; Hivatkozasok: 1) Johannson, 2000;
2) Vargas, 2004; 3) Whitaker, 2000; 4) Whitaker, 2003; 5) Whitaker, 2001, 2002;
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A mintatomeg, a mintafeldolgozas és az analizis hibdinak hatdsat a
mérhetd toxin koncentraciora Whitaker (személyes kézlemény) mérései és
szamitasai szerint egy atlagosan 30 pg/kg aflatoxin G1 tartalmu
foldimogyoro tétel esetén a 3. tablazat tartalmazza.

3. tablazat: Az aflatoxin G1 koncentracio 95%-os valosziniiséggel varhato
tartomanya egy atlagosan 30 ug/kg aflatoxin G1 tartalmi
foldimogyoro tételbdl vett parhuzamosan mintakban

A parhuzamosan vett
Minta kg Szemek becsiilt szama mintakban a G1 varhato
koncentracioja pg/kg
4,5 4500 0-144
20 20000 2-100
90 90000 12-57

Aflatoxin vizsgalata esetén az elfogadhatdé pontossagi eredményhez
(CVr < 50%) foldimogyorobol > 50 kg minta 100g teszt porcio,

kukoricabol > 30 kg minta > 50 g teszt-porcio kell. Az elemi mintdk szama a
tétel nagysagatol figg, de > 100.

Az eredmények értékelése

A rendelkezésre allo szakirodalmi é€s sajat vizsgalati eredmények alapjan
megallapithatjuk, hogy a mintavétel a minta-feldolgozas €és az analizis
véletlen hib4ja a toxin koncentraciojatol, eloszlasatol, az elemi mintdk és a
mintazott részecskék szamatdl (az egyesitett minta tOmegétdl), illetve az
extrahalt mintahanyadtol fligg.

Az aflatoxin a kiulonboz6 termékekben varhatéan csomdkban fordul eld,
melyek eloszlasa rendkiviil egyenetlen. Fumonisin és DON eloszlasa a
kisérleti eredmények alapjan egyenletesebbnek tinik és statisztikailag
folyamatos eloszlasként kezelhetd.

Minden mikotoxin vizsgalatndl a megbizhaté eredmények alapja a
nagyszamu (> 100) elemi mintabdl allé egyesitett minta, mely tomegének
redukdalasa csak tobb lépésben valosithaté meg, figyelve arra, hogy a
killonb6zd méretd részecskék (killondsen a dardlds utdn) ne kiiloniiljenek
el egymastol.

A helyes minta-feldolgozas és minta-elGkészités kombindlt véletlen
hibaja 25 g-os kukorica mintahanyad esetén 20-36%. A véletlen hiba
nedves daralasnal ennél Iényegesen kisebb (10-13%).
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A minta-el6készités és az analizis egylittes hibajat rendszeresen
ellendrizni kell a bels6 mindségbiztositas keretében.

Az elemi mintdkban a mikotoxin-koncentracio lényegesen magasabb
lehet, mint a tétel atlagos szennyezettsége. Ennek megfeleléen a Kkis
tomegl kiszerelések (< 1 kg) toxin tartalma is jelentGsen eltérhet a
helyesen mintazott tétel atlagos szennyezettségétll (3-5-szor magasabb,
mint az dtlag fumonizin, illetve aflatoxin esetén).

A megbizhaté élelmiszerbiztonsagi megitéléshez megfontolandd hogy
sziikség lenne-e a kis kiszerelésben forgalmazott kritikus tételek
vizsgalatara!

Irodalom

Ambrus, A., Soboleva, E.: Contribution of sampling to the variability of pesticide
residue data. JAOAC International, 87 (2004) 1368-1379

Ambrus, A., Solymosné, M.E., Korsés, I.: Estimation of Unecertainty of Sample
Preparation for the Analysis of Pesticide Residues. J. Environ. Sci. Health,
B31. (1996) 3, 443-450

Johansson, A.S., Whitaker, T.B., Hagler, Jr, W.M., Giesbrecht, F.G., Young,
J.H.: Testing Shelled Corn for Aflatoxin. Part I: Estimation of Variance

Components. Journal of Association of Official Analytical Chemists
International, 83 (2000) 1264-1269

Maestroni, B., Ghods, A., El-Bidaoui M., Rathor, N., Ton, T., and Ambrus, A.:
Testing the efficiency and uncertainty of sample processing using 14C
labelled Chlorpyrifos. Part II in Fajgelj A., Ambrus A., eds. Principles of
Method Validation, Royal Society of Chemistry Cambridge, UK, 2000,
pp. 59-74

Marthné Schill J., Debreczeni L., Domsodi J., Kereszturi J.: Mikotoxinok
el6fordulasa a takarmanyokban. Elelmiszervizsgalati Kozlemények, 53
(2007) Kiilonszam, 89-94

Sohar Palné: Mikotoxinok az élelmiszerlancban. Elelmiszervizsgélati
Kozlemények, 53 (2007) Kiilonszam, 58-64

Szeitzné Szabo M., Sohar Palné, Vanyur R., Szabo I.: A paprika mikotoxin-
tartalma altal jelentett egészségiligyi kockazat becslése. Elelmiszervizsgalati
Kozlemények, 53 (2007) Kiilonszam, 18-35

Varga I.: Mikotoxinok import élelmiszerekben. Elelmiszervizsgalati
Kozlemények, 53 (2007) Kiillonszam, 49-59

Vargas, E.A., Whitaker, T.B., Santos, E.A., Slate, A.B., Lima, F.B., and Franca,
R.A.: Testing Green Coffee for Ochratoxin A. Part I: Estimationof

Variance Components. Journal of Association of Official Analytical
Chemists, INT. 87 (2004) 943-949

16 Elelmiszervizsgalati Kozlemények, 53, 2007/Ksz



Vargas, E.A., Whitaker, T.B., Santos, E.A., Slate, A.B., Lima, F.B., Franca, R.C.:
Testing Green Coffee for Ochratoxin A. Part Ii: Observed Distribution of

Ochratoxin a Test Results. Journal of the Association of Official Analytical
Chemists, 88 (2005) 780-787

Wallace D, Kratochvil B.: Sampling for chemical analysis. Analytical Chemistry,
59 (1987) 226-232

Whitaker, T.B., Hagler, JR., W.M., Johansson, A.S.: Sampling, Sample
Preparation, and Analytical Variability Associated with Testing Wheat for

Deoxynivalenol. Journal of Association of Official Analytical Chemists
International, V. 83 (2000) 1285-1292

Whitaker, T.B., Hagler, JR., W.M., Johansson, A.S., Giesbrecht, F.G., Trucksess,
M.W.: Distribution among Sample Test Results When Testing Shelled Corn
Lots for Fumonisin. Journal Association Official Analytical Chemists, V. 84
(2001) 770-776

Whitaker, T.B., Hagler, W.M., Johansson, A.S., Giesbrecht, F.G., Trucksess,
M.W.: Sampling Shelled Corn for Fumonisin. Dekoe, W.J., Samson, R.A.,
Van Egmond, H.P., Gilbert, J. Sabino, M., Editors. Hazekamp 2, 6707 Hg
Wageningen, the Netherlands. International IUPAC Symposium on
Mycotoxins and Phycotoxins in Perspective at the Turn of the Millenium,
2002. pp. 97-107

Whitaker, T.B.: Estimating Deoxynivalenol in Shelled Corn Barge Lots by
Measuring Deoxynivalenol in Corn Screenings. Journal Association Official
Analytical Chemists, 86 (2003) 1187-1192

A mintavételezés és a mérés bizonytalansaga a
mikotoxinok meghatarozasanal

Osszefoglalas

A mikotoxin eloszlasa a szennyezésnek leginkabb kitett terményekben
(gabonafélék, gyimolcsok, diofélék, kavé, gyapot, foldimogyord, szdja)
nem egyenletes. Példaul az aflatoxin-szennyezés csupan a kukorica 0,1-
0,5%-4ban fordulhat el6, de szemenként igen magas, akar 1000 pg/g
koncentracioban is. Az atlagos 5 pg/kg ochratoxin 10000 szem koziil akar
csak 6 kavébab-szemben koncentralddhat.

Tekintve, hogy a mikotoxinok az emberek és haszonallataink egészségét,
fejlédését igen karosan befolyasolhatjak, a forgalomba keriild élelmiszerek
€s takarmanyok szennyezettségét rendszeresen ellendrizni kell.
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A feladat nem konnyd, mert 10-100 tonna nagysagu tételekbdsl, melyben
a szennyezés eloszlasa rendkiviil egyenetlen, kell reprezentativ mintat
venni €s a laboratdriumi vizsgalatra 25-100 g-os mintahdnyadot késziteni.

A kozlemény mutat roviden be egy modszert a mintavétel, a minta-
el6készités és az analizis véletlen hibdjanak meghatarozasara. Egyuttal
ismerteti az eddig kevéssé tanulmdnyozott kukorica fumonizin
szennyezésének szintjét, a toxineloszlas jellemzdit é€s a meghatarozas
véletlen hibajat.

Determination of mycotoxins:
uncertainty of sampling and analysis

Abstract

The mycotoxins are unevenly distributed in the most frequently
contaminated commodities. For instance, the aflatoxin may only
contaminate 0.1-0.5% of the corn grains at very high concentrations of
around 1 mg/g. Similarly the average ochratoxin contamination of Smg/kg
may be concetrated in 6 coffee beans of 1000.

As the mycotoxins very seriously affect the health of the consumers and
the farm animals, the contamination of food and feed must be regularly
controlled. The task is not easy, as representative test portions of 25-100 g
must be prepared from samples taken from lots of 10-100 tonnes being very
unevenly contaminated.

This paper presents the methods used for the estimation of the
uncertainty of sampling, sample processing and analysis, and the results of
the study performed for the determination of the nature of the distribution
of fumonisin in maize and the uncertainty of its determination.
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