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Streszczenie. Sposéb oceny kompetencji laboratoriéw przedstawiono poprzez badanie
bieglosci, w ktérym wziglo udziat 14 laboratoriéw urzedowego nadzoru (Zaktady Higieny
Weterynaryjnej) oraz laboratorium referencyjne (Krajowe Laboratorium Pasz) jako orga-
nizator. Wykonano 96 badan jednorodnosci, analizujac tacznie w 180 prébkach pierwot-
nych zawarto$¢ sktadnikéw kluczowych. Otrzymano 576 wynikéw badania: chlorkéw
(156), wapnia (156), cynku (132) i miedzi (132). Wyniki badania stopnia wymieszania
mieszanek paszowych (wspoétczynniki zmiennosci) byly nizsze od 10%, co jest gérna
warto$cia graniczng zawartg w Instrukcji Gtéwnego Lekarza Weterynarii. Upowaznione
laboratoria ZHW uczestniczace w badaniach przedstawily wyniki o zadowalajacej jakosci
(precyzji) i rzetelnosci, potwierdzajac swoje kompetencje do oceny stopnia wymieszania
(homogenicznosci) mieszanek paszowych na podstawie analizy makro- (CI', Ca) i mikro-
elementéw (Zn, Cu) w ramach urzgdowej kontroli pasz. Opracowano znowelizowang in-
strukcj¢ badania homogenicznosci, w ktdérej uwzgledniona zostata zmienno$¢ metody ana-
litycznej.

Stowa kluczowe: metoda, ocena, homogenicznos$¢, produkty paszowe

WSTEP

Rozporzadzenie Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia 29 kwietnia 2004 r. nato-
zylo na panstwa cztonkowskie obowigzek urzedowej kontroli pasz w celu sprawdzenia
ich zgodno$ci z prawem paszowym i zywnos$ciowym oraz regutami dotyczacymi zdro-
wia i dobrostanu zwierzat. Aby wykonaé te zalecenia corocznie opracowywany jest
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Plan Urzedowej Kontroli Pasz (PUKP), obejmujacy m.in. jednorodno$¢ produktéw
paszowych. Ilo$¢ prébek seryjnych do 2013 r. wlacznie wynosita 80 sztuk, a od 2014 r.
zostata zwigkszona do 240 sztuk. Wyniki urzedowego monitoringu paszowego w latach
2010-2015 w obszarze homogeniczno$ci potwierdzilty niezgodno$¢ na poziomie od
0,8% (2015) do 6,0% (2011) pobranych prébek — tabela 1. Przeprowadzona natomiast
analiza ryzyka na potrzeby PUKP w 2017 r. nie wykazata niebezpiecznych zagrozen
(tab. 2).

Obecnie ocen¢ homogenicznosci wykonuje si¢ na podstawie instrukcji Gléwnego
Lekarza Weterynarii [Instrukcja... 2005], wedlug ktérej nalezy pobraé 5 prébek pier-
wotnych z calej partii ocenianej mieszanki paszowej. Po przeanalizowaniu zawarto$ci
wybranego sktadnika w poszczegdlnych prébkach obliczany jest wspétczynnik zmien-
nosci CV uzyskanych wynikéw. Spetnienie kryterium CV < 10% $wiadczy o wlasciwej
jednorodnoéci (homogenicznos$ci) mieszanki paszowej, zgodnej z wymaganiami w tym
zakresie. Jezeli jednak warto§¢ CV > 10% mozna wéwczas uwzgledni¢ wspétczynnik
zmienno$ci metody analitycznej w danym laboratorium. Wéwczas skorygowany wsp6t-
czynnik zmiennosci CVj jest obliczany ze wzoru:

CVy=CV-CV,

gdzie:

CV, — wspélczynnik zmiennos$ci po uwzglednieniu zmiennosci metody analitycznej,
CV — wspdlczynnik zmienno$ci wynikéw oznaczen,

CV,, — wsp6lczynnik zmiennos$ci metody analityczne;.

Tabela 1. Wyniki kontroli urzgdowej pasz w latach 2010-2015 w zakresie homogenicznosci
Table 1. Results of official control of feedingstuffs in the years 2010-2015 in the field of homo-
geneity

Lata/ Years
2010 2011 2012 2013 2014 2015
n N |N,%| n N |[N,%| n N [N, %| n N |N,%| n N |N,%| n N [N, %
79 | 2 |253| 8 | 5 |60|8 |5 |57]83 1 (11,2231 3 |13]239| 2|08

n — liczba prébek seryjnych, N — liczba prébek niezgodnych, N (%) — niezgodno$¢ w % na podstawie danych
GIW

n — number of serial samples, N — number of nonconformity samples, N (%) — nonconformity in % on the
basis of General Veterinary Inspectorate

Potwierdzenie kompetencji upowaznionych laboratoriéw urzedowego nadzoru prze-
prowadza si¢ poprzez organizacj¢ badania biegtosci (Proficiency Testing — PT) zgodnie
z wymaganiami normy PN-EN ISO 17043:2011. Pobierane s3 prébki seryjne z dwoch
wybranych produktéw paszowych, ktére przesyla si¢ do uczestnikéw badania. Labora-
toria okre$laja zawarto§¢ makro- (wapn, chlorki) i mikroelementéw (cynk, miedz).
Krajowe Laboratorium Pasz Instytutu Zootechniki — PIB jako organizator badania i pet-
nigcy funkcje laboratorium referencyjnego w tym zakresie, przeprowadza analiz¢ staty-
styczng wynikéw wraz z interpretacja zgodnie z normg ISO 13528:2005. W raporcie
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z PT oprécz opracowanych danych przekazanych przez laboratoria zamieszczona jest
takze ocena ich kompetencji do wykonywania badan w rozpatrywanym obszarze.

Tabela 2. Opis zagrozen monitorowanych w ramach PUKP w 2017 r. — przyktad [PUKP 2017]
Table 2. Description of hazards monitored in the framework of PUKP in 2017 — example [PUKP
2017]

Ocena wptywu zagrozenia / Assesment of the impact threat

Homogeniczno$¢ mieszanek paszowych / Homogeneity of compound feeds

Ryzyko niskie
Zwierz¢ — stosowanie w zZywieniu zwierzat nieprawidlowo
1 Mieszanki paszowe wymieszanych mieszanek paszowych moze prowadzié¢
" | Compound feed do obnizenia produkcyjnosci

Srodowisko — nieistotny wptyw na srodowisko naturalne
Czlowiek — nieistotny wptyw czynnika na zdrowie i zycie ludzi

Celem pracy byta ocena kompetencji laboratoriéw urzgdowej kontroli do badania
homogeniczno$ci produktéw paszowych na podstawie analizy wybranych makro-
1 mikroelementéw.

MATERIAL I METODY BADAN

Badanie biegtosci PT (proficiency testing) przeprowadzono na mieszankach paszo-
wych dla drobiu w postaci sypkiej i granulowanej. Pobrano prébki seryjne, sktadajace
si¢ z 6 prébek pierwotnych o masie 100 g kazda. Prébkobranie wykonano, zachowujac
warunki techniczne zgodne z Rozporzadzeniem Komisji (UE) nr 691/2013. Prébki
pierwotne umieszczano w torebkach foliowych z hermetycznym zamkni¢ciem, oznacza-
jac je numerami od 1 do 6. Prébke seryjng pakowano nast¢pnie w torb¢ foliowa z her-
metycznym zamkni¢ciem i przechowywano w pomieszczeniu o kontrolowanej tempera-
turze i wilgotnosci do czasu wysylki. Kazdy uczestnik otrzymal dwie prébki seryjne —
mieszank¢ paszowa sypka MS i granulowang MG. W teScie uczestniczylo lacznie
15 laboratoriéw, w tym laboratorium referencyjne w obszarze oceny homogeniczno$ci
bedace organizatorem badania. Kazdy z uczestnikéw, ktéry przekazal pojedyncze wy-
niki analiz, warto$ci $rednie, odchylenie standardowe i wspétczynnik zmiennoéci wyni-
kéw dla 6 prébek zostal oznaczony niepowtarzalnym numerem (od L1 do L15).

Wyniki opracowano statystycznie w celu uzyskania obiektywnej podstawy do inter-
pretacji wynikéw PT i sporzadzenia raportu, na podstawie ktérego kazde laboratorium
moglo oceni¢ swoje wyniki badan i ogélnie wyniki uzyskane przez wszystkich uczest-
nikéw. Warto$¢ Srednig X okres§lano na podstawie wynikéw badan laboratoriéw uczest-
niczacych, jako $rednig arytmetyczng, po odrzuceniu wynikéw odbiegajacych.

Analizg statystyczng wynikéw PT przeprowadzano zgodnie z norma ISO 13528:2005.

Zastosowano nastepujgce postgpowanie:

— usunigcie wartosci odbiegajacych (bledy grube) przy uzyciu testu Grubbsa,

Technica Agraria 15(3-4) 2016



28 S. Walczynski

— obliczenie $redniej wynikéw po usunigciu warto$ci odbiegajacych,

— obliczenie odchylenia standardowego,

— obliczenie wskaznika z (z-score).

Organizator PT, petlniacy jednoczesnie funkcj¢ laboratorium referencyjnego, byt zo-
bowigzany do oceny kompetencji laboratoriéw upowaznionych do badah pasz w ramach
urzgdowego nadzoru zgodnie z art. 25b ust. 2 ustawy o zmianie ustawy o Inspekcji
Weterynaryjnej [Ustawa... 2010].

Wskazniki z uczestnikéw obliczane byly na podstawie réwnania (1):

=& X) (1)

N

gdzie:

x — wynik uczestnika

X — warto$¢ $rednia po usuni¢ciu wynikéw odbiegajacych (warto$¢ przypisana),
s — odchylenie standardowe (obliczone na podstawie wynikéw badan).

Wartosci wskaznika z obliczano dla wszystkich wynikéw, réwniez tych, ktére zosta-
ty odrzucone jako wyniki odbiegajace.

Wynik laboratorium z rézni si¢ zazwyczaj od wartosci przypisanej X. Wskazniki z
moga przybiera¢ warto$ci ujemne lub dodatnie. Przyjeto nastgpujace kryteria oceny
wskaznikéw z [PN-EN ISO 17043:2011]:

|z|<2 wynik badania zadowalajacy,
2 <|¢] <3 wynik badania watpliwy,
|z2l=3 wynik badania niezadowalajacy.

WYNIKI BADAN I DYSKUSJA

Wedtug Instrukcji Gléwnego Lekarza Weterynarii [Instrukcja... 2005] akceptowana
warto$cig stopnia wymieszania mieszanki paszowej, ktérej miarg jest wspdtczynnik
zmiennosci CV zawartosci sktadnika kluczowego w prébee seryjnej, jest CV < 10%.
Badania od 2008 roku prowadzone s3 na dwéch produktach paszowych, w ktdérych
analizowane sg zawarto$ci makrosktadnikéw (chlorki i wapn) oraz mikrosktadnikéw
(cynk i miedz). W latach 2008-2016 byly to m.in. mieszanki pelnoporcjowe dla niosek,
brojleréw i prosiat, mieszanki uzupetniajace dla §win i niosek oraz jeden premiks dla
niosek. Srednio corocznie wykonywanych jest prawie 90 badan homogenicznosci, gdzie
przeprowadza si¢ analiz¢ w ponad 150 prébkach pierwotnych zawartosci sktadnikow
kluczowych (ponad 500 wynikéw). Zmniejszono takze mas¢ prébki pierwotnej do
100 g zgodnie z zatozeniami normy PN-ISO 6498. Ograniczono tym samym znacznie
czas przygotowania probki oraz zagrozenia wynikajace ze wzrostu temperatury podczas
rozdrabniania. Otrzymane dane nie byly silnie rozproszone i umozliwity uzyskanie
wspoétczynnika zmienno$ci CV na poziomie podobnym do wynikéw z lat ubiegtych.

W biezacym badaniu (2017) wykorzystano mieszanki paszowe, ktére spetniaty po-
wyzsze kryterium. Przestane wyniki, na podstawie ktérych laboratoria obliczyty wspot-
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czynniki zmienno$ci dla swoich analiz, potwierdzilty odpowiednia homogeniczno$¢
produktéw (tab. 3). Swiadczyty tez o zadowalajacej jakosci i rzetelnosci wykonanej
pracy przez laboratoria uczestniczace. Znaczne zréznicowanie wynikéw dla chlorkéw
1 wapnia w mieszance sypkiej mogto by¢ spowodowane wprowadzeniem do mieszanki
sktadnikéw niedostatecznie rozdrobnionych. Zakres zmiennos$ci wynikéw nie odbiegat
jednak znaczaco od danych uzyskanych w poprzednich latach (tab. 4).

Tabela 3. Wspétczynnik zmiennosci CV, % wynikéw analiz sktadnikéw kluczowych w prébkach

seryjnych
Table 3. Coefficient of variation CV, % of the main components investigation results in serial

samples

) Wspétczynnik zmiennosci CV, %

Mieszanka Badanie Coefficient of variation CV, %
paszowa
Compound feed Test min max | Wartosé érednia  media-
average value na

HS/17 chlorki 1,96 8,26 4,61 3,77
HG/17 chlorides 0,79 5,90 3,14 3,06
HS/17 wapn 2,97 6,10 4,22 3,88
HG/17 calcium 0,99 2,70 1,63 1,52
HS/17 cynk 1,55 5,97 3,46 3,24
HG/17 zink 1,21 5,74 3,20 3,17
HS/17 miedz 2,30 7,89 5,72 6,30
HG/17 copper 2,43 5,03 3,51 3,51

Tabela 4. Zakres wartosci przypisanej X oraz niepewnosci rozszerzonej U w badaniach homoge-
nicznosci w latach 2008-2017
Table 4. The range of assigned value X and expanded uncertainty U in homogeneity tests in

2008-2017
Zakres wartosci Zakrrzsr;leergeo\zgjosm
Parametr Zakres zawartosci przypisancy Range of expanded
Range of content Range of assigned value .
Parameter i uncertainty
gke X U=2SD;
% R
%
Chlorki/ Chlorides 2,06-16,01 2,06-4,80 1,14-4,04
Wapn/ Calcium 7,61-298,52 1,43-4,97 1,20-3,90
Cynk/ Zink 0,085-1,009 2,574.,84 1,00-4,06
Miedz/ Copper 0,0148-0,153 3,23-7,32 2,20-3,76

* SDg — odchylenie standardowe odtwarzalnosci mig¢dzylaboratoryjnej / standard deviation of interlaboratory
reproducibility

Podczas oceny homogeniczno$ci mieszanki HS/17 wystapity wyniki watpliwe
(oznaczenie CI'; laboratorium L13; z-score = 2,05) oraz mieszanki HG/17 (oznacze-
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nie CI'; laboratorium L6; z-score = 2,12). Zgodnie z dokumentem Polskiego Centrum
Akredytacji pt. ,,Polityka PCA dotyczaca wykorzystania badan biegloci w procesach
akredytacji i nadzoru laboratoriéw” Nr DA-05 [Polskie Centrum Akredytacji 2016],
w przypadku wykorzystania wskaznika z w ocenie uzyskanych wynikéw, dopuszcza si¢
20% wynikéw w grupie watpliwych, tj. zawartych w przedziale wskaznika z od 2 do 3.

W tabeli 5 zamieszczono zbiorcze wyniki poréwnawcze metod badania stopnia wy-
mieszania celem oceny homogeniczno$ci mieszanek paszowych na podstawie uzyska-
nych danych. Na ich podstawie uczestnicy PT moga przyjmowaé niepewnosci rozsze-
rzone w ocenie jednorodnosci produktéw w urzgdowym nadzorze.

Graficzne przedstawienie wybranych wskaZnikéw z-score uczestnikow badan bie-
glosci zamieszczono na rysunkach 1 i 2. Laboratoria mogg w ten sposéb poréwnac
swoje wyniki z innymi uzyskanymi w tescie.

W tegorocznych badaniach wykonano 96 badah homogenicznosci, analizujac
w 180 prébkach pierwotnych zawarto$¢ skladnikéw kluczowych (576 wynikow:
156 - Cl—, 156 — Ca, 132 - Zn i 132 - Cu).

Tabela 5. Odchylenie standardowe odtwarzalno$ci, granice odtwarzalno$ci i niepewnos$¢ rozsze-
rzona w badaniach poréwnawczych metod oceny homogenicznosci pasz na podstawie
stopnia wymieszania

Table 5. Standard deviation of reproducibility, reproducibility limits and expanded uncertainty in
comparative studies of feed homogeneity assessment methods based on the degree of

mixing
Mieszanka ?Vartic;:rcla Odchylenie standar- | Niepewnos$¢
paszowa . s przyp dowe odtwarzalno$ci | rozszerzona
Badanie Zawarto$¢ Assigned ..
Compound Standard deviation Expanded
Test Content value o .
feed X of reproducibility uncertaity
% SDr U=2SDy
HS/17 chlorki 2,49 g kg™ 4,61 1,78 3,56
HG/17 | chlorides | 3 25 g ko 3,14 1,30 2,60
HS/17 wapn 37,4 gkg™ 4,22 0,94 1,88
HG/17 calcium 34,7 gkg™! 1,63 1,01 2,02
HS/17 cynk 122,5 mg kg™! 3,46 1,49 2,98
HG/17 zink 165,3 mg kg™ 3,20 1,26 2,52
HS/17 miedz 18,1 mg kg™ 5,72 1,97 3,94
HG/17 copper 22,5 mg kg™ 3,51 1,00 2,00
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3,00

2,00

1,00

Z-scores

-1,00

-2,00

-3,00
nr laboratorium

Liczba laboratoriéw — 13; wyniki zadowalajace — 12, wyniki watpliwe 1; zawarto$¢ chlorkéw — 2,49 g kg
Number of labs — 13; satisfactory results — 12, doubtful results — 1; chloride content — 2.49 g kg‘1

Rys. 1. Wskaznik z dla CV chlorkéw w mieszance paszowej HS/17
Fig. 1. Z-score for CV chlorides in compound feed HS/17

-1

3,00

2,00

1,00

Z-scores

-1,00

-2,00

-3,00

nr laboratorium

Liczba laboratoriéw — 11; wyniki zadowalajace — 11; zawarto$¢ cynku — 122,5 mg kg™
Number of labs — 11; satisfactory results — 11; zinc content — 122.5 mg kg‘1

Rys. 2. Wskaznik z dla CV cynku w mieszance paszowej HS/17
Fig. 2. Z-score for CV zinc in compound feed HS/17
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Podczas wieloletnich badan bieglosci w zakresie homogeniczno$ci produktéw paszo-
wych zebrano dane i uzyskano do§wiadczenie stanowigce podstawe do opracowania zno-
welizowanej instrukcji badania jednorodno$ci. W czasie jej opracowywania wykorzysta-
no: raport techniczny Nordtest TR 537 [Podrecznik... 2008], Rozporzadzenie Komisji
(UE) nr 691/2013 z dnia 19 lipca 2013 r. oraz norm¢ PN-ISO 6498:2012. Zakres przygo-
towanej instrukcji obejmuje sposéb pobrania prébek pierwotnych z partii paszy, przygo-
towanie prébek do badan, oficjalne metody oznaczania zawarto$ci sktadnika kluczowego
w prébkach pierwotnych, sposéb obliczania wyniku i ocen¢ niejednorodnosci. Giéwne
zmiany, w poréwnaniu z dotychczasowymi zalozeniami, to zwigkszenie ilo$ci prébek
pierwotnych w prébce seryjnej do 6 sztuk oraz zmniejszenie masy probki pierwotnej do
100 g. Wartosci $rednie X zawartosci skladnika kluczowego z serii szeSciu pomiaréw
wykonywanych w dwdch powtdrzeniach obliczane sa obecnie z wykorzystaniem wszyst-
kich wynikéw, n = 12. Podobnie, odchylenie standardowe SD obliczane jest dla n = 12.
Otrzymany nastgpnie wspélczynnik zmiennosci wynikéw CV,, rozkladany jest na dwie
sktadowe: wspéiczynnik zmienno$ci metody CV, (powtarzalno$¢) oraz wspétczynnik
zmienno$ci niejednorodnosci badanego sktadnika CV), (standardowa niejednorodno$¢)

wedlug wzoru (2).
CV, =\CV2+CV,’ (2)

Po przeksztalceniu wzoru (2) otrzymujemy wzor na standardowa niejednorodnos¢ CV, (3).

CV, =CV,>-cV? (3)

Akceptowana warto$¢ stopnia wymieszania, miarg ktérego jest wspélczynnik
zmienno$ci niejednorodno$ci badanego sktadnika CV) wynikéw badania zawartosci
sktadnika kluczowego w sze$ciu prébkach pierwotnych dla mieszanek paszowych nie
powinien przekracza¢ 10%. Warto$¢ CV), < 10% wskazuje na odpowiednie wymiesza-
nie sktadnikéw mieszanki. Warto$ci CV), powyzej 10% $wiadczg o niespelnianiu wy-
mogdéw wymieszania produktu paszowego.

Opracowana instrukcja po otrzymaniu akceptacji Gléwnego Lekarza Weterynarii

bedzie obowigzywaé w urzgdowym nadzorze paszowym.

PODSUMOWANIE

1. Upowaznione laboratoria ZHW uczestniczagce w badaniu bieglo$ci przedstawity
wyniki o zadowalajacej jakosci (precyzji) oraz rzetelnosci i sg przygotowane do badania
stopnia wymieszania (homogenicznos$ci) produktéw paszowych na podstawie analizy
chlorkéw, wapnia oraz cynku i miedzi.
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2. Uzyskane dane z przeprowadzonych badan bieglosci zostaly wykorzystane do
rozbudowy systemu oceny i interpretacji wynikéw na potrzeby urzedowego nadzoru
w zakresie oceny jednorodno$ci pasz oraz opracowania zmodyfikowanej Instrukcji
Gtéwnego Lekarza Weterynarii w tym obszarze.

3. Realizacja badania bieglo$ci umozliwita uczestnikom obiektywne pordwnanie
swoich wynikéw z wynikami uzyskanymi w innych laboratoriach.
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COMPETENCES OF OFFICIAL CONTROL LABORATORIES
IN THE RANGE OF TESTING THE HOMOGENEITY
OF FEED PRODUCTS

Abstract. A method of competence assessing of official control laboratories in the area of
testing the homogeneity of feed products is presented. The 14 laboratories of veterinary
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hygiene and the reference laboratory (National Laboratory of Feedingstuffs) as an organ-
izer took part in the performed proficiency test. 96 homogeneity tests were carried out,
analyzing the content of key components in 180 primary samples. 576 investigation re-
sults were obtained: chlorides™ (156), calcium (156), zinc (132) and copper (132). The ob-
tained data on the degree of mixing of compound feed (coefficients of variation) were lo-
wer than 10% — the upper limit value included in the Instruction of the Chief Veterinary
Officer. The authorized participating laboratories in the test were presented results of sat-
isfactory quality (precision) and reliability confirming their competence to assess the de-
gree of homogeneity of compound feed based on the analysis of macro- (CI, Ca) and
micronutrients (Zn, Cu) as part of official control feedingstuffs. A revised homogeneity
test instruction was developed in which the variability of the analytical method was taken
into account.

Key words: method, evaluation, homogeneity, feed products
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