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Metrologia

Els6 referencia — Egyiptom - kubit

Készlltek masodlagos standardok is
Francia forradalom = metrikus rendszer (1795)
Nincs egyseéges rendszer

Hany font 1 véka zab (USA korai evek)?

« Connecticut: 24
* New Jersey: 32
« Kentucky: 33,5
 Washington: 36

SI: 1960 (7 alapegyseg - ref.: ma mar fizikai allanddk)




Minoségi és mennyiségi referenciak

1.Min0Oségi: azonositas
» Szennyezok, hatoanyag...
» Spektroszkdpia, kromatografia, NMR

2.Mennyiségi: kvantitativ meghatarozas
e Szabvanyoknak megfelelés
e Hatarérték
» Késziilék kalibracid, verifikalas

* Bizonytalansag (honnan?)
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MinoOségi osztalyok
ISO utmutatok

Metrologiai (pl. NIST, NRC) vagy gyogyszerkonyvi std

« Egy hivatalos testulet adja ki
« Legmagasabb szint(i pontossag és visszavezethetOség

Tanusitott referenciaanyag (CRM) (ISO 17034, 17025)

« Legmagasabb szintl pontossag, bizonytalansag és
visszavezethetfség egy SI alapegységhez
« Akkreditalt referenciaanyag-gyarto altal

Referenciaanyag (RM) (ISO 17034)
- Karakterizacié kevésbé szigorud, mint a CRM
- Akkreditalt referenciaanyag-gyarté altal

Analitikai Standard (ISO 9001)

« Bizonylat (CoA) elérhetd
* Eltéro szintl informacio

Reagens Grade / Research Chemical
« Tartalmazhat bizonylatot (CoA)
« Nem karakterizalt referenciaanyagként
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Csoportositas minoségi osztaly szerint

Analitikai Standard (ISO 9001)

Bizonylat (Certificate)
kiallithatd barki altal, nincsen nemzetkozi szabaly

Referenciaanyag (ISO 17034) (1]
Kelloen homogeén, stabil
alkalmas a tervezett felhasznalasra egy méreési eljarasban.

Tanusitott referenciaanyag/hiteles anyagminta (CRM - ISO17034, 1IS017025)
referenciaanyag-tanusitvany kiséri

« amely megadja az eloirt tulajdonsag értékét

* bizonytalansagat és a metroldgiai visszavezethetoségét. [1]

‘ [1]Referenciaanyag—gyérték/eléiélIl’ték akkreditalasi programja NAR-01 11. sz. melléklet




ISO/IEC 17025 ISO Guide 34

3O gv.l

et
STS 490 SRMS 001

ISO 17025: ,,General Requirements for Competence of Calibration and Testing Laboratories

ISO 17025 + ISO 17034 akkreditacié

A\

- Fontos: visszavezethet0ség, mérési bizonytalansag, edukacio, infrastruktura

ISO 17034: ,,General Requirements for the Competence of Reference Material Producers™

- Fontos: visszavezethetoség, mérési bizonytalansag, homogenitas, stabilitas, lejarat

ISO 17034 + 17025: “Gold Standard™ Accreditation for Reference Material Producers

Csak kevés gyarto birtokolja

Kompetencia és megbizhatdsag

Minden Merck/Sigma-Aldrich CRM gyartohely megfelel a kétszeres akkreditaltsagnak!
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Alkalmas a tervezett felhasznalasra

Referenciaanyag kivalasztasa — ISO, szabvanyok
Megfeleld dokumentacio




Bizonylatok

SIGMA-ALDORICH
3050 Bp Strest, Saint Lowls, MO £3103 UZA - - - - = - N 1 —
“;mm = werw sigmanidrich_com This certficats is designed in accordance with 190 Guids 317,
Emaill U3A echseriisial.com
Oubside USA  eurechserviisksl. com
Certificate of Analysis
y Product name: Dimethyl fumarate
Product no.: 507 44
Product Name: R Lot no.- BCALEIEDV 2
analytical standarg Eormula: CeHos
Product Number: D2488 | MsieesermmasT— T JL o
. _DCHg
Product Brand: Fluka — Tracesbity P NIST SRM 35@ B S
Molecular Formula: CH,N Ceriicate ssue daka: Nowamider 15, 2013 \n‘
Molecular Mass: 79.10 Expiry: QCT 2007 Q
CAS Number: 110-86-1
TEST SPECIFICATION LOT BCBH3241V RESULTS Cartfiad walue and uncenainty accordng bo 150 Guide 35 P and EurachemyCITAC Guide ™
APPEARANCE [COL COLORLESS COLORLESS Cenfied value ETpanCient Lncarisinty, Lr=icu. fo=2)
OR) Sunslznce as mass faction Igg) 2= mass fraction {g/a)
APPEARANCE (FORM) CLEAR LIQUID CIEAR | IGUID
PURITY (GC AREA %) =02% Dimethyl fumarate <| 99.8% > < | p1%
REFRACTIVE INDEX N20/D 1,500 - 1.511 1510
WATER - ! - o008 % Minim pie Thea pia Is soikd at temperatura. 10 ded as the
FIFTILET] ESEM n EEImpla MO ra. mg = recommen as
EXFIRATION DATE 36 MONTHS JAN 2015 minimal sample amount. If lsss matenal = used, | 5 recommandsd to Inceese
e cartfliad uncertainly by a tactor of bwo Tor hall of semple and & facor of four
QUALITY RELEASE DATE 01 FEB 2012 for & quartar ol sampia.
Drying Instruclonc This mais 3
Lsa: Use this CRM as calirant for chromatograpiy or amy other ®
—Sachoique
SU:H'@E E’ﬂﬂmm: Tha CRM should e stored In the l:H'uI'IE| boidtie &1 room-lemperailre (30-
A / 257). AMar use the bote should De bghty closed end prolected from
. axcassive molsiure and light.
a.ufa{ ¢ Nevhg—
Dr. Claudia Geitner L
Mansger Quaity Control cruoermons: o~ Rilck 7
B S A R, PR
CetMcstonvody: 1 Zldh il
WO EomdL PR
Paga 1 of & = okuchon SriEL 25, G471 Ao ekt SEhTS -4 L OFIEH
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Csoportositas 2

Elsodleges standard
* Nagy tisztasagu, részletesen jellemzett anyag

* Nem vonatkoztatott
* Elfogadott 6sszehasonlitas nélkdl
e Tovabbi jellemzés nem szikseges.

Masodlagos standard = munkastandard
* VVisszavezethetd az elsddleges standard-re

» Metroldgiai intézetek adjak ki (NIST, BAM, IRMM, USP, EP).




Kiilonbségek

Gyogyszer-
, NMI konyvi Referencia Analitikai Alapanyag
FETEIIES Std Standard Gl anyag Standard (vegyszer)
Tisztasag v v v v v v
Azonossag
(identity) v v v v v y
Tartalom v v v v
Stabilitas v v v v v
Homogenitas v v v v
Bizomftalan- v Y
sag




Csoportositas 3 - forma

Forma

Vial/liofilizalt

Ampullak/Vial/Gvegben

Ampullak/Vial/Gvegben

Hatranyok

Kezelés: higroszkopos,
viszkdzus, instabil lehet

IdGigényes el6készités

Nagyobb lehet a széras

Megfeleld mix szlikséges
minden célvegyiletre

Az olddszer
(inkompatibilitasa) a
modszerrel

Stabilitas

Specialis kezelés és tarolas a
bioldgiai matrixoknal
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Portfolio

SigmaAldrich.com/standardsfood

e Peszticidek

e Mikotoxinok

 Vitaminok

- Edesitészerek

» Antioxidansok, tartdsitoszerek

- Szinezékek, iz- és illatanyagok
» Jonkromatografia

e Zsirsavak, lipidek

* PAH-ok

* Nehézfémek

« Csomagoldanyag-szennyezok

— Y enc



http://www.sigmaaldrich.com/standardsfood

Peszticid standard-ek

Pestanal termékcsalad oA

Tobb mint 1300 nagy tisztasagu peszticid és metabolit: i

« Tébb mint 30 izotdpjeldlt standard: pesticide
standanrds

— 39246 Acetamiprid-d3

— 34086 Alaklor-d13

— 34233 Dicamba-d3

— 43293 Tebuconazol-(trimetil-13C3)
— 38176 Tiametoxam-d3

— 33853 Tionazin-d10

— 34023 Trikléranizol-d5

« Uj csoportok is, pl. Neonikotinoidok

For Food & Environmental Analysis

Analytical Products

SigmaAldrich.com/pesticides
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http://www.sigma-aldrich.com/pesticides

Lipid standard-ek

Zsirsavak, FAME-ek, trigliceridek e€s and szterolok

Alkalmas tapértektartalom-vizsgalathoz

* AOCS moédszerhez formulalva (Ce 1-62)

« 37-komponensld FAME mix

e Standard-ek az AOAC 2012.13 moédszerhez
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Matrix RM-ek élelmiszer-szennyezokre

IRMM (Institute for Reference Materials and Measurements):
e Sigma-Aldrich hivatalos disztributor

* CRM-ek
« ISO 17025 laborban hasznalandodk




Matrix CRM
-e ry v 4 V4
k tapéertéktartalom meghats
arozashoz

NIST (Natio
nal i
« Sigma-Aldr hIn.stltute of Standards and
ich hivatalos disztributor Technology, USA):

reggeli gabonapehe\y
. Cukrok, élelmi rost, v'\tam'mok, kémial elemek, am'\nosavak
. Csecsem6 tapszer
Tapértek, vitaminok, karot'moidok, kémial elemek
. Mogyorévaj
. Zsirsavak, rapértek, vitaminok, am'\nosavak, aflatoxinok, akrilamid
. Teljes tejpor
. Hamu, szénh'\drétok, Ssir (zsirsav ssszegkent, szabad zsirsavként), foszfor (P)s fehérie,
szaritasi maradék
. Rizsliszt
. Al As, BN cd, Ca, Cl,, Co, Cu, szervetlen arzen (iAs), Fe Pb, Mg, Mn, Hg, Mo,
monomet'\\arzénsav (MMA), DMA, K, Rb, Se, Na, S, Sn, Zn




Példa Aflatoxin B1 mogyoroban: matrix CRM hasznalata

1. lépés:
tomegmeérés,
apritas

2. lépés:

sl extrakcio

mogyoro

3. lépés:
SPE,
higitas

Hogyan lehet megbizonyosodni a teljes analitikai folyamat helyesseégérdl és
bizonytalansagardl (accuracy, uncertainty)

« Nem problematikus: kvant. HPLC
* Problematikus: orlés, extrakcio, SPE

* Tiszta CRM (neat Aflatoxin B1) csak a 4. lépést fedi le

R enc




Osszefoglalas: a célnak megfeleld...

y
Cel
Készllék
kvalifikacio

Rutin kalibraciod,
modszer validalas

Szennyezésprofil

Stabilitas
vizsgalat

Azonositas
(kvalitativ)

NMI
Std

v

Gyogyszer-
konyvi
Standard

v

CRM

v

Referencia
anyag

v

Analitikai Reagens
Standard grade
(V)
v v

Cél: az adott folyamatnak megfeleld anyag kivalasztasa



our standards
Match yours

ada
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