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Matolcsy György (1978) – A kártevők 35% kárt okoznak
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A jelentősebb kártevő-csoportok

Gyomok Gombák, baktériumok Nematodák Rágcsálók

Rovarok Vírusok
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Tarackbúza (Agropyron repens) földalatti része
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Globális glifozát hatóanyag-felhasználás (t) 1994 – 2014 
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GMO vetésterület (M ha) – Glifozát felhasználás (ezer t)
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Globális glifozát lefedettség kb. 50 g/ha (saját becslés) 
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Index, 2019. január 16.

It is suggested that all 

studies on glyphosate

should be reviewed for 

carcinogenicity. Residues 

in soil and surface water 

should set a limit for the 

Committee. (MTI)
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Az analitikai eljárás két, a mátrixtól függő útja

Szilárd 

élelmi-

szerek

Ivóvíz, 

egyéb 

vizek
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A glifozát-maradék meghatározásának nehézségei

• Erősen poláros,

• Kicsiny molekula,

• Ennek ellenére nem illékony,

• Gyenge a fényelnyelése,

• Fluoreszcenciája nincsen,

• Fordított fázison gyenge a retenciója;

Ezért ismereteink szerint kevés laboratórium 

vállalkozik maradékainak meghatározására (EU: 32 

hatósági labor).
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A minta-előkészítés és mérés vázlatos leírása

• Homogenizálás, majd 5 g minta bemérése, 

• Extrakció hangyasavas metanollal,

• Centrifugálás, szűrés,

• Térfogat-beállítás,

• Bemérés a HPLC autosampler-ébe,

• Elválasztás Hypercarb GCB oszlopon, 

• LC-ESP - MS/MS (TripleQuad) detektálás,

• Belső standerdek: 13C2 és 15N nuklidokkal jelzett 

glifozát standerddel,

• Jellemző ionátmenetek: 168/63 m/z, illetve a 

jelzett standerdekből 171/63 m/z;

• LOQ: 10 ng/g = 10 µg/kg
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Electrospray ionforrás (LC-MS/MS TPQ)

Ködképző gáz

Fused silica 

kapilláris a fúvókával 

(+1,5 kV

Aerosol

csóva

Fűtött kapilláris 

+50 V

Gázfázisú 

ionképződés

LC 

oldal

MS 

oldal
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Jellemző tömegátmenet: 168/63 m/z

3 C = 36             8 H = 8          5 O = 80           1 P = 31         1 N = 14

M0 = 169

1 proton-vesztéssel: M1 = 168

Foszforsav leszakad PO2-vé: 63
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Glifozát kalibráció (2 ng/ml-100 ng/ml)

50 ng

10 ng

100 ng
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Glifozát, etefon elúciós sorrendje

Glifozát

Etefon
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Spike-olt minta kromatogramja – 10 µg/kg glifozát

A glifozát retenciós idejének közelében észlelhető zavaró hatású jelek 

kromatogramja 

Módszervak oldat 200 ng/ml glifozát
belső sztenderd
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Spike-olt minta kromatogramja – 10 µg/kg glifozát

A glifozát 1 ng/ml-es mennyiségének és az 

izotópjelzett belső sztenderdnek a kromatogramja  

200 ng/ml glifozát
belső sztenderd10 ng/ml glifozát
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Az analitikai eljárás két, a mátrixtól függő útja

Szilárd 

élelmi-

szerek

Ivóvíz, 

egyéb 
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Változott a 201/2001-es kormányrendelet…
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Változott a 201/2001-es kormányrendelet…

Az ivóvíz minőségi követelményeiről és az ellenőrzés 

rendjéről szóló 201/2001. (X.25.) Kormányrendelet  

módosításában kibővítették az ivóvízben vizsgálandó 

növényvédő szerek maradékainak listáját.

Ezért az ivóvízben számos más növényvédő szer 

mellett 2019 januájától a glifozátot is vizsgálni kell. 

A glifozát (Glialka, Round Up) számos vitát kiváltó és 

a Föld teljes termőfelületét csaknem „összefüggően” 

beborító, gyomirtó szer, amelynek bomlástermékét, 

az AMPA-t is vizsgálni kell. 
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201-es rendelet Ivóvizes határérték

16-os 2018-tól 2019-től
201-es rendelet 

szerint µg/L

acetoklór + + + GC-MS LC+ 0,1

2,4,5-T + LC- 0,1

2,4-D + + + LC- 0,1

aldrin + + GC-MS 0,03

AMPA + 0,1

atrazin + + + GC-MS LC+ 0,1

bentazon + + LC- 0,1

DDT/DDD/DDE + + + GC-MS 0,1

dezetil-atrazin + + + GC-MS LC+ 0,1

dezipropil-atrazin + + + GC-MS LC+ 0,1

diazinon + GC-MS 0,1

dieldrin + + GC-MS 0,03

dikamba + LC- 0,1

dimeténamid + GC-MS LC+ 0,1

endoszulfán + + GC-MS 0,1

endoszulfán-szulfát + + GC-MS 0,1

endrin + GC-MS 0,1

forát + GC-MS 0,1

glifozát + 0,1

Változott a 201/2001 rendelet + 16/2016-os BM rendelet
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Glifozát vizekben (USA, Kanada, Dánia)

Helyszín Minták száma
Glifozát 

eredmény

AMPA 

eredmény
Megjegyzés

USA 2002

51 patakvíz minta és 

mezőgazdasági 

területek mintái, 

összesen 154 minta

5,10 µg/L 3,67 µg/L

A minták 36%-ában 

glifozátot,  69%-ában 

AMPA-t mutattak ki 

USA 2002
10 szennyvíztelepről 40 

minta
<0,1 - 2,0 µg/L <0,1 - 4,0 µg/L

Glifozát: 17,5%, AMPA 

67,5% gyakorisággal

Kanada 2002

3 minta vizes területről, 

74 minta mező-

gazdasági területen 

átfolyó tíz patakból

<0,02 - 6,08 µg/L X
A glifozátot a minták 

22%-ában találták meg

Kolumbia

5 területről 24 minta 

(gabonatermő és coca 

termőterület közeléből)

maximum: 30,1 

µg/L
X

A minták 8%-ában 

detektálták a glifozátot

Dánia

2010-2012

4 mezőgazdasági 

területről 450 minta
<0,1 - 31,0 µg/L

<0,1 - 31,0 

µg/L

A glifozátot a minták 

23%-ában, az

AMPA-t a minták 25%-

ában találták meg

Battaglin et al., (2005), Kolpin et al. (2006), Humphries et al. (2005), Solomon et al., (2007), Brüch et al. (2013)   
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FMOC-Cl + Glifozát – kisebb polaritású származék

pH = 9,0

+ HCl

FMOC-Cl:

9-fluorenil-

metiloxi-

karbonil-

klorid

Glifozát
FMOC-Glifozát származék

AMPA (-CH2COOH-val kisebb)
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Az LC/MS/MS mérés előkészítése

• 20 ml vízminta + HCL összerázás után 

+ KOH-oldat + Na2S2O3

• Az összerázott mintához + borát puffert 

adtunk

• Származékképzés: FMOC-Cl -oldattal

• Származékképzés: 60 perc 

szobahőmérsékleten

• A származékhoz + HCOOH

(pH: 3 – 4 között)

• A savas oldathoz + EDTA, majd 

összerázzuk 
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Tisztítás SPE oszlopon (nem online)

• SPE kondicionálása: MeOH

majd HCOOH (MilliQ vízzel 

hígítva – Strata PDVB);

• A teljes mintamennyiséget

felvisszük, lassú átcsepegési 

sebességgel;

• Mosás Cl2CH2;

• Szárítás 10 perc;

• Glifozát és AMPA elúciója

MeOH-lal, lassú csepegés 

mellett;
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Dúsítás, térfogat-beállítás

• Az eluátumot nitrogén alatt 

szárazra pároljuk 50 oC-on; 

• Visszaoldás MeOH-oldattal

(MilliQ vízzelkészült);

• Szűrés 0,22 µm PVDF

(poli- vinilidén fluorid) szűrőn 

fényvédő borostyánszínű 

fiolákba;

• Tárolás mérésig -20 oC-on;
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Folyadékkromatográfiás elválasztás és belső std. 

Készülék LC-MS/MS (Agilent, 6490)

Ionizációs mód ESI pozitív

Oszlop YMC-Triart C18, 75x2,0 mm ID, S-1,9 mm

Szűrő 0,4 µm acélszűrő

A eluens Ammónium-acetát puffer

B eluens Acetonitril

Injeltált térfogat 10 µm

Belső standardek Glifozát-13C2,
15N és AMPA-13C,15N, D2
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HPLC-s elválasztás, MS/MS detektálás
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Validálási példa – glifozát vízből

A glifozát a 

legelterjedtebb 

peszticid a világon 

(kvázi-totális 

herbicid)
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MRM (Multiple Reaction Monitoring) ionátmenetek

Komponens MRM 1 MRM 2

Glifozát-FMOC 392 214

Glifozát-FMOC 392 178

Glifozát-FMOC 392 170

Glifozát-FMOC 392 88

Glifozát-13C2,
15N-FMOC 395 178

Glifozát-13C2,
15N-FMOC 395 217

Glifozát-13C2,
15N-FMOC 395 173

Glifozát-13C2,
15N-FMOC 395 97

AMPA-FMOC 334 178

AMPA-FMOC 334 156

AMPA-FMOC 334 112

AMPA-13C,15N, D2-FMOC 338 178

AMPA-13C,15N, D2-FMOC 338 160

AMPA-13C,15N, D2-FMOC 338 116
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Módszervalidálás - SANTE/11813/2017, G melléklet

A módszer validálását ivóvíz mátrixban végeztük el

úgy a glifozátra, Mint az AMPA komponensre. 
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Validációs minták

Egészségügyi és Élelmiszerbiztonsági Főigazgatóság -

SANTE/11813/2017, „G” melléklete iránymutatásai  szerint

• Kalibráló sorozat: 1, 2, 5, 10, 50, 100, 200, 500, 

1000, 1500 pg/ml (glifozátból és AMPA-ból)

• Reagenseket tartalmazó vak oldat

• 6 csapvízminta adalékolás nélkül

• 6 adalékolt csapvízminta (LOQ 10 ng/L szinten)

• 6 adalékolt csapvízminta (QL – 100 ng/L szinten)
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Komponensek azonosítása glifozát-FMOC, AMPA-FMOC

Glifozát-FMOC

AMPA-FMOC

Glifozát-FMOC (CAS: 1373205-41-4)

Aminometil-foszforossav-FMOC (CAS: 195306-88-8)
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Linearitás vizsgálata: AMPA (5 – 1500 pg/L r2 =0,99748 )  
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Linearitás vizsgálata: glifozát (5 – 1500 pg/L r2 =0,99703 )  

A vizsgált tartományban a csúcsterület és a koncentráció közötti

összefüggés lineáris volt mindkét komponens (AMPA és glifozát)

esetében. A kalibrációs egyenesek maximális reziduális szórása

százalékban kifejezve 2,3% és 4,1%, illetve a korrelációs

koefficiense nagyobb mint 0,997.
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A linearitás vizsgálatához készített 1, 5, 10, 50, 100 

pg/ml koncentrációjú oldatból felvett kromatogramon az 

egyes mérendő komponensekhez meghatározzuk a 

jel/zaj arányt.

• A legkisebb detektálható mennyiség (Limit of 

Detection – LOD): az a koncentráció, ahol a S/N 

(jel/zaj) arány legalább 3; 

• A mérés alsó határa (Limit of Quantification – LOQ) 

a LOD-nek megfelelő koncentráció háromszorosa;

• Tehát: 3*N = LOD, 3*LOD = LOQ,  10*N = LOQ

Kimutatási határ, mérési határ (LOD, LOQ)
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A legkisebb detektálható mennyiség mehatározása

5 pg/ml AMPA Jel/zaj arány: 31,9 

5 pg/ml glifozát Jel/zaj arány: 31,0 

MDQ: Minimum detectable quantities 5 pg/ml (10< jel zaj arány <35)
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Legkisebb mérhető mennyiség (LOQ) meghatározása 

10 pg/ml AMPA Jel/zaj arány: 47,0 

10 pg/ml glifozát Jel/zaj arány: 86,2 

LOQ: Limit of quantification 10 pg/ml;

Glifozát és AMPA vizsgálata - WESSLING - Szigeti - Hungalimentaria 2019-04-24



Kimutatási határ, meghatározási határ értékelése

LOD (Limit of Detection) 5 pg/ml

10< jel/zaj arány > 35

LOQ (Limit Of Qantification) 10 pg/ml

35< jel/zaj arány 

RL (Reportation Limit)

Jelentési határ, esetünkben a megengedett 

maximális koncentráció ivóvízben:

100 pg/ml (0,1 µg/l) (határérték ivóvízben)
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Specifikusság – AMPA (a kiértékelést zavaró hatások)  

10 pg/ml AMPA (LOD)

3 pg/ml AMPA (LOD/3)

A módszervakban található zavaró csúcsok jelnagysága nem haladta meg az 

LOD 30%-ához tartozó (3 pg/ml) csúcs jelének nagyságát.

A specifikusság a glifozátra is ugyanígy teljesült.
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Visszanyerési adatok 10 és 100 pg/ml AMPA és glifozát 
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AMPA 10 pg/ml AMPA 100 pg/ml Glifozát 10 pg/ml Glifozát 100 pg/ml

Visszanyerés: 80% – 103% között (követelmény: 70% és 120% között) 
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Robosztusság - AMPA
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Robosztusság – Glifozát 

Az 1 héten át -20 oC-on tárolt

kalibrációs oldatok kalibrációs görbéjéről 

leolvasható koncentráció-veszteség ±25%-ban 

tért el az elméleti koncentrációtól úgy az AMPA, 

mint a glifozát esetében. 
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Körvizsgálat
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Environment Agency

Austria

Umweltbundesamt

Referencia 

labor

Labor 1

Labor 2

WESSLING

Hungary

Labor 4

Labor 5

Labor 6



Körvizsgálati eredmény (2018. 09. 12) - Glifozát
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Szervező:

Environment Agency Austria, Umweltbundesamt

Vizsgálat:

Pesticides in Accordance with the Drinking Water

Ordinance- PM02

Körvizsgálati jelentés:

Projektszám: 2018/K/07410

Elvárt érték: 0,366 µg/l

Mért érték: 0,4 µg/l,

z.score: 0,53 - megfelelt



Olvassák az ÉVIK-et!

Az 1955-ben alapított tudományos szakfolyóiratot 2014 január 

elseje óta (5. éve) a WESSLING Nonprofit Kft. (WIREC) adja ki.
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Élelmiszervizsgálati közlemények 2014. LX. Évf. 3. p 235 

Glifozát és AMPA vizsgálata - WESSLING - Szigeti - Hungalimentaria 2019-04-24



Glifozát maradékainak vizsgálata a WESSLING-nél

MÉRÉSI EREDMÉNYEINK
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Glifozát és AMPA felszíni vízből
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Mintaszám 2018.08.08. és 2018.09.12 között

168 db felszíni vízminta

(Főként a Happy Fish programban vett minták)

Vizsgálat:

AMPA és glifozát

Eredmények:

Glifozát: 78 mintából 5 db pozitív (6,4%):

5 db 0,1 – 0,4 µg/l,

AMPA: 78 mintából 13 db pozitív (16,7%):

13 db 0,1 – 0,6 µg/l,



Élelmiszerek
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Glifozát élelmiszerekből (nem vízből)

Mintaszám 2014.06.04. és 2018.11.22. között (4 év, 3 hónap)

875 db összes élelmiszerminta glifozátra, ebből

252 db mintában mérhető volt a glifozát (>LOQ) 28,8%

44 db összes élelmiszerminta AMPA-ra, ebből

0 db volt pozitív – valamennyi: <LOQ
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WESSLING glifozát mérési eredmények 2 év alatt

462 vizsgált minta, ebből:

317 minta < LOQ (68,6%)

145 minta > LOQ (31,4%)

LOQ = 0,01 – 0,05 mg/kg

mintatípustól függően 
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Étkezési magvak, gabonaipari termékek >LOQ

83%
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WESSLING glifozát mérési eredmények 2 év alatt

Étkezési magvak 76 db

Gabona feldolgozási termékek 46 db

Gyümölcs- és zöldséglevek 1 db

Gyümölcs- és zöldségtermékek 3 db

Egyéb mezőgazdasági termék 19 db
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Pozitív minták >LOQ 145 minta (31,4%), Glifozát mg/kg
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Minták sora növekvő glifozát-tartalommal
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Közeledik a prezentációm és a rossz idő vége…

Köszönöm, szíves 

figyelmüket!
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Köszönöm megtisztelő figyelmüket a kertünkben nyíló tulipánokkal!





X

Glifozát és AMPA vizsgálata - WESSLING - Szigeti - Hungalimentaria 2019-04-24


