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Sub-Group 

Agrochemical Analysis AA (1972) 



1. To perform regular proficiency testing of Multi-Residue Methods for 

the analysis of agrochemical residues on tobacco. 

2. To undertake joint experiments to resolve unanswered questions 

arising from proficiency tests; to expand knowledge base on 

agrochemical residues and their analysis. 

3. To produce and maintain a series of Technical Notes (on different 

agrochemical residue classes and selected individual compounds) to 

supplement the Technical Guideline and aid method development and 

improvement. 
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Coordinator 

2006-2016 – Marco Prat, JTI Global Leaf Agronomy, Germany 

From 2016 – Masahiro Miyoshi, JT LTRC Oyama, Japan 

Secretary 

Heather Westberg – Global Laboratory Services, Wilson – NC, USA 

 

AA SG moved from Product Technology to Agronomy & Leaf Integrity 

Study Group 

 

AA SG – Governance 
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Proficiency test 2016 (FAPAS FT0112) 

Test materials (natural and spiked) 

25 CPAs spiked on blank tobacco 

8 CPAs in incurred tobacco  

26 participant laboratories from 18 countries 

FAPAS Report May 2016 

Analytical methods from the participant laboratories included in the 

FAPAS Report 

 

AA SG – Activities 
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Proficiency test 2016 (FAPAS FT0112)  Report 

 

 

AA SG – Activities 
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Proficiency test 2016 (FAPAS FT0112) – Spiked sample 

 

 

AA SG – Activities 
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1 0,0 1 1 100

2 -0,5 -0,2 -1,0 -0,4 0,8 0,1 -0,1 0,3 1,5 -0,2 0,0 -1,1 0,6 -1,0 -4,5 -0,7 -0,7 0,2 -2,2 1,1 0,0 0,5 -0,2 0,2 24 22 92

3 0,3 -0,3 -0,8 1,3 0,3 0,5 1,5 0,4 0,0 -0,9 0,0 -1,3 0,0 0,6 10,1 -0,2 0,1 -0,7 0,4 -0,7 3,5 0,3 1,1 1,2 0,4 25 23 92

4 -0,3 0,7 0,4 -0,2 -1,4 0,5 0,0 0,1 -0,5 0,3 0,1 1,9 0,6 0,6 5,5 0,7 0,6 0,3 4,0 -0,7 -6,6 0,1 0,7 0,8 0,6 25 22 88

5 0,0 -2,5 -2,6 0,6 1,0 <LoQ 1,8 -2,2 0,7 -1,0 10 6 60

6 0,1 1,4 -0,1 0,0 1,4 -0,4 -0,7 1,5 2,5 0,5 2,0 0,1 -0,1 0,1 10,1 1,9 0,7 1,0 2,9 -0,1 0,6 0,5 1,7 0,1 -0,1 25 22 88

7 0,0 -0,7 1,0 0,5 -0,2 0,1 0,1 0,3 0,4 -0,3 -0,1 0,2 -0,4 0,6 0,5 -1,6 1,1 -0,3 0,3 0,5 0,6 -0,2 0,8 0,3 0,6 25 25 100

8 0,3 0,2 2,2 0,3 0,3 0,5 0,4 1,0 1,0 0,3 0,4 1,0 -0,3 -0,9 2,4 0,9 -1,2 0,8 0,4 -1,4 0,2 0,9 22 20 91

9 0,4 1 1 100

10 0,8 0,2 1,8 -0,4 0,5 1,1 0,4 3,9 0,7 -0,1 0,1 0,6 0,7 -0,2 -0,6 0,3 1,3 -0,3 1,6 -5,8 -0,2 0,0 -0,3 0,6 24 22 92

11 -5,2 0,3 1,2 -7,3 0,2 0,3 0,4 -1,1 1,3 -0,4 0,5 -2,4 0,6 -0,3 -2,0 -4,5 -7,7 -5,1 -1,3 19 13 68

12 -3,8 -3,7 -0,5 6,0 -1,1 0,7 2,5 -1,1 -4,5 -2,2 0,0 -5,3 12 5 42

13 -0,2 -0,2 -2,4 -0,6 0,6 -0,9 -3,0 0,6 -1,9 -0,7 1,3 0,9 0,0 -2,0 14,1 2,9 -1,4 0,8 2,0 1,1 7,7 0,5 0,9 1,1 0,7 25 20 80

14 <LoQ -0,9 <LoQ -0,7 2,4 5 2 40

15 1,6 -1,7 -0,1 -0,5 0,0 -1,0 0,6 -0,5 -1,1 0,2 -1,6 0,7 -1,4 -0,6 9,0 -0,6 0,3 0,0 -1,9 -0,1 0,0 -4,9 0,0 -0,9 -1,1 25 23 92

16 -4,3 -1,1 0,5 -1,0 -0,9 -4,8 -5,5 -0,9 -1,2 -0,7 -0,7 1,4 -1,1 4,2 <LoQ -0,1 -0,3 -0,6 -1,1 -0,3 -0,2 -0,6 -1,6 -0,7 -0,7 25 20 80

17 1,3 1,7 1,2 -0,2 0,5 -0,6 -1,0 1,1 -0,1 0,1 -2,4 0,7 -1,0 -0,2 -1,0 0,7 -0,7 -0,1 -0,1 -5,9 -1,0 -0,8 -0,6 0,5 24 22 92

18 -5,2 0,3 1,1 2,1 0,3 -2,7 -0,9 0,4 -0,3 1,3 -0,1 -0,3 1,1 0,6 -2,4 -1,2 -0,1 -4,7 -0,7 -4,5 -0,2 -0,1 0,2 23 17 74

19 -1,9 -1,8 0,3 -7,3 -5,5 -1,4 -3,7 -4,8 3,2 -4,3 -4,1 -4,5 -5,7 2,4 -1,3 -1,5 -1,4 -2,3 -1,8 -1,4 20 9 45

20 -4,1 -0,8 0,7 -2,8 -0,3 <LoQ -5,5 -0,5 -1,1 -0,3 -0,4 1,6 -1,0 4,3 <LoQ 0,1 -0,7 -0,3 -2,2 0,5 -1,0 0,0 -1,3 -0,9 0,0 25 18 72

21 -1,2 5,0 -0,8 12,3 135,7 -0,7 -1,4 0,2 1,0 -1,0 0,1 -3,1 -0,1 -2,2 -0,7 0,2 3,5 -0,2 -0,8 0,1 0,2 -0,5 -0,8 1,4 -0,3 25 19 76

22 <LoQ -0,8 0,1 -0,1 0,1 -1,8 <LoQ -3,9 -2,5 -0,9 -5,4 -1,7 -1,1 0,3 -2,4 -1,1 -0,2 <LoQ 5,4 1,6 -6,9 0,6 -2,2 23 13 57

23 -5,2 1,5 1,7 -1,4 3,4 7,2 2,5 -6,8 -5,4 -4,5 2,1 -0,2 1,6 4,1 -0,9 0,6 16 7 44

24 0,3 0,5 0,9 -0,6 -0,3 -0,1 0,03 0,7 0,7 -0,3 0,4 0,7 0,1 0,6 0,0 -1,4 1,3 0,3 0,3 0,2 0,4 0,5 22 22 100

25 1,9 0,7 3,3 0,3 3,2 1,1 0,05 0,7 3,2 0,2 0,9 -2,9 0,7 1,0 0,9 3,1 1,8 0,7 1,7 -0,1 1,1 -0,2 2,5 1,6 0,0 25 19 76

26 4,9 0,7 -1,2 -2,9 -7,3 0,05 -1,1 -1,1 -0,6 0,0 -1,4 2,1 0,2 1,9 -1,8 -0,2 0,0 -6,3 -0,2 -2,5 0,6 5,4 22 15 68

Total number of 

score
22 22 24 22 20 19 20 21 22 21 19 22 18 24 23 23 23 21 20 17 16 19 19 19 22

Number of 

satisfactory 

scores

13 20 20 16 14 16 14 19 15 20 17 17 16 19 8 18 18 19 14 15 8 17 15 19 20

Satisfactory % 59 91 83 73 70 84 70 90 68 95 89 77 89 79 35 78 78 90 70 88 50 89 79 100 91

 

underline nd

x,x na

CORESTA-FAPAS FT0112  (2016)     Spiked Sample

= satisfactory = not found / <LoQ

= unsatisfactory = no tested for

= for information only = non detected

= z-score = non available
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Proficiency test 2016 (FAPAS FT0112) – Incurred sample 

 

 

AA SG – Activities 
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1 <LoQ <LoQ 2 0 0

2 1,3 0,9 1,1 0,1 0,7 -3,4 0,5 0,1 -2,8 -0,9 -1,8 -1,4 <LoQ 13 10 77

3 -1,3 -0,2 0,0 -0,6 0,7 1,6 0,0 0,3 1,5 -0,9 0,7 -0,9 -1,4 13 13 100

4 0,2 -1,7 -0,9 -0,4 0,0 7,2 -1,4 -0,6 -2,8 0,8 -0,6 0,1 -4,5 13 10 77

5 -0,5 2,8 0,1 2,7 <LoQ 5 2 40

6 -0,5 -0,2 0,3 0,0 -1,4 3,2 -0,5 -1,3 -0,7 1,7 <LoQ 1,3 <LoQ 13 10 77

7 -1,3 0,7 -0,4 0,8 0,2 -4,6 -0,6 0,1 2,7 0,0 1,1 0,6 <LoQ 13 10 77

8 -0,1 1,2 1,3 0,0 0,0 -2,1 1,5 2,4 0,1 -1,3 10 8 80

9 - - -

10 0,1 -1,1 -0,3 -0,6 0,3 -1,4 -0,3 -2,0 -0,7 0,4 -2,0 1,6 1,5 13 13 100

11 1,2 -0,8 -1,1 -6,5 -0,2 -1,7 0,8 7 6 86

12 -3,8 -7,8 -4,4 -2,5 -3,9 -2,9 -3,9 7 0 0

13 1,2 1,9 0,9 0,3 -0,9 1,9 -0,6 2,2 2,4 -2,8 1,3 -1,8 <LoQ 13 9 69

14 -0,9 1 1 100

15 -1,2 -0,4 2,1 -1,5 -2,3 -1,1 -6,7 0,6 0,8 -0,6 1,0 -0,9 -4,5 13 9 69

16 -0,8 -1,3 0,0 -0,4 -1,9 -2,0 0,0 0,2 -1,1 3,8 0,2 0,6 <LoQ 13 11 85

17 -0,9 -1,0 -1,4 -1,1 0,6 -2,3 -1,0 -1,8 -0,9 -5,6 -2,0 -1,5 0,8 13 11 85

18 1,2 -0,4 -0,8 0,3 1,0 -1,0 1,0 -0,7 -0,5 -1,4 -0,6 0,8 12 12 100

19 -3,5 -6,6 -3,1 -4,7 -3,7 -3,3 -2,6 6,2 1,9 <LoQ 10 1 10

20 0,0 -1,1 0,6 0,1 -1,7 -2,8 1,0 1,5 0,3 4,0 1,3 0,5 <LoQ 13 10 77

21 1,1 121,1 -1,5 -1,2 -0,4 1,2 0,8 23,9 -4,9 -1,1 -2,8 -0,4 -0,4 13 9 69

22 1,8 8,9 -3,8 -6,2 0,8 1,7 -6,7 1,7 1,5 1,4 2,5 -4,8 -4,5 13 6 46

23 1,2 3,1 12,5 -7,3 3,9 1,7 6,6 -0,2 6,3 -0,5 10 4 40

24 0,0 -0,7 2,0 0,6 -0,3 0,1 0,7 -0,7 -0,1 -0,2 -1,2 -0,3 12 12 100

25 0,2 1,2 1,7 0,7 4,7 4,7 0,0 -1,7 0,1 0,5 -0,8 2,1 -2,5 13 9 69

26 0,7 -6,6 0,0 3,8 11,8 0,4 -2,3 4,8 0,1 1,3 1,3 3,5 12 6 50

Total number of 

score
22 19 21 19 18 20 20 19 18 24 23 23 24

Number of 

satisfactory 

scores

20 14 17 16 14 11 17 13 11 16 16 18 9

Satisfactory % 91 74 81 84 78 55 85 68 61 67 70 78 38

CORESTA-FAPAS FT0112  (2016)     Incurred Sample
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Proficiency test 2016 (FAPAS FT0112) – Comparison Spiked vs. Incurred 

 

 

AA SG – Activities 



Proficiency test 2016 (FAPAS FT0112)  trend all laboratories 

 

 

AA SG – Activities 
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AA SG – Activities 

2

3

4

5

6

7

8

9

10

2012 2013 2014 2015 2016

Comparison ‘Core' vs ‘Non-core' 
laboratories performance 

Weighed average Z2 

core

non-
core
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Joint Experiment Test Study on Maleic hydrazide 

 Coordinator: Carlos Gonçalves da Silva (Souza Cruz) 

 Background:  

 Determination of Maleic hydrazide residues was systematically reviewed in 2011. Two revision proposals were submitted 

to the ISO/TC 126 from that time 

 Objective:  

 To assess the capacity of different methods to analyze the MH content in both artificially spiked and naturally incurred 

tobacco samples, with comparable results to the current ISO method.  

 16 participant laboratories from 13 countries 

 Final report issued on July 2016 

 Outcome: 

 The limited number of labs applying the same method weakens the statistical analysis in achieving conclusive findings 

 According to the results obtained, there are some indications that the YC/T modified method shows a better ability 

compared to the reference methods results (ISO+ISO modified methods) 

 Next steps:  

 Repeat the study and increase the number of labs applying the YC/T modified method 

 to compare the methods in terms of sample throughput, cost, environmental impact, etc. 

AA SG – Activities 
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Joint Experiment test Study on Dithiocarbamates 

 Coordinator: Masahiro Miyoshi (JT) 

 Background: 

 Only 7 out of the 30 laboratories that participated in CORESTA-FAPAS test in 2015 were able to obtain a satisfactory z-

score within ±2.  

 After the 2015 PT a spiked Dithiocarbamates sample was successfully prepared   

 Objective: 

 Mini-proficiency test to further evaluate Dithiocarbamates on tobacco using both an incurred sample and an artificially 

spiked sample 

 18 participant laboratories from 14 countries 

 Final report issued on July 2016 

 Outcome: 

 The outcome of the JETS study looked better than the FAPAS round 11 results for DTC, The percentage of satisfactory 

z-scores was increased from 47% to 76% in the incurred sample and 82% in the artificially spiked sample 

 

 

AA SG – Activities 
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CORESTA Guide No. 5  

Technical Guideline on Pesticide Residues Analysis on Tobacco 

and Tobacco Products  to be reviewed by Q2 2017 

 

Technical note   

To be completed for EBDCs (ethylenebisdithiocarbamates) 

New Technical notes  
 

 

AA SG – Activities 
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2016 AA SG meeting  

 Chiang Mai (Thailand) on July 20-21, 2016 

 Hosted by AOI with the contribution of Premium Tobacco  

 40 participants from 14 countries 

 

 

 

 

AA SG – Activities 
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Thank you 

 

 

 

 

 

AA SG 
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