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Oceniono wyniki wieloletnich badan biegtosci (PT) w zakresie wybranych dodatkow
paszowych. Wyniki wykorzystano do oceny kompetencji laboratoriow upowaznionych do badan w
ramach urzedowej kontroli i do oceny obcigzenia (bias) metody oraz oszacowania niepewnosci na
podstawie podejs¢ doswiadczalnych miedzylaboratoryjnych. Do oceny precyzji PT wykorzystano
wskaznik Horwitz’a (HorRat—H). Niepewnos¢ obliczano na podstawie odtwarzalnosci
wewngtrzlaboratoryjnej i obcigzenia metody z PT/ILC wg Raportu TechnicznegoEurolab nr 1/200 i
podrecznika Nordtest. Kryteria wykorzystania wynikow PT do badania obcigzenia metody i
niepewnosSci pomiaru to oparcie obliczen na co najmniej szesciu wynikach PT (PT > 6),
uwzglednianie tylko wynikow zadowalajqcych uzyskanych przez laboratorium o wskazniku z <2
(najlepiej <lI) i akceptowanej precyzji PT (0,5 <H <2).

Uczestnictwo w badaniach bieglosci (PT) stanowi wazny element systemu zapewnienia
jakosci w laboratorium. Daje mozliwo$¢ poréwnania swoich rezultatow z wynikami uzyskanymi
przez inne laboratoria oraz potwierdzenia i udokumentowania kompetencji.

Wyniki PT i poréwnan migdzylaboratoryjnych (ILC) dostarczaja kierownictwu laboratorium
obiektywnej oceny zdolno$ci laboratorium do przeprowadzenia okre$lonych badan. Organizacja
poréwnan miegdzylaboratoryjnych 1 zapewnienie odpowiedniego pézniejszego zastosowania
wynikéw takich badan poréwnawczych jest jednym 2z =zadan krajowych laboratoriow
referencyjnych. Zadanie to zostalo podane w art. 33 ust. 2¢c Rozporzadzenia nr 882/2004 w
sprawie kontroli urzedowych zywnosci 1 pasz. Podstawowe (modelowe) podejscie szacowania
niepewnos$ci pomiaru w laboratorium opiera si¢ na tworzeniu budzetu sktadowych niepewnosci 1
wykorzystaniu prawa propagacji bltedow Gauss’a. Podejscie to, powszechnie stosowane przez
laboratoria, zostalo przedstawione w przewodniku GUM [3] 1 w dostgpnym juz trzecim wydaniu
przewodnika EURACHEM /CITAC [1]. Jednak nie uwzglednienie wszystkich sktadowych w
budzecie niepewnosci moze skutkowac jej niedoszacowaniem. Inng przyczyng niedoszacowania
niepewnosci podczas walidacji metody jest nie uwzglednianie obcigzenia metody (bias). Podstawy
do$wiadczalnego podejscia do szacowania niepewnosci pomiaru z wykorzystaniem wynikoéw badan
certyfikowanych materiatow odniesienia (CRM) i wynikow uczestnictwa laboratorium w PT/ILC
podano w Raporcie Technicznym (RT) Eurolab nr 1/2007 [2] 1 w podrgczniku Nordtest [4].
Podejscia te, zwane podejSciami praktycznymi, zostaly wymienione takze w najnowszym
przewodniku Eurachem/CITAC Guide CG 4 [1] dotyczacym obliczania niepewnosci pomiarow
analitycznych i w normie ISO 11352:2012. Wg przewodnika Eurachem/CITAC [1] dane z badan
biegtosci PT moga dostarczy¢ uzytecznych informacji do oceny niepewnos$ci pomiardw w
laboratorium i/lub sprawdzenia niepewnos$ci okreslonej metoda standardowa. Zaleta PT jest duze
podobienstwo badanych materiatow testowych do rzeczywistych probek badanych rutynowo w
laboratorium. Wada moze by¢ brak mozliwosci wykazania spojnosci pomiarowej w przypadku gdy
warto$¢ przypisana jest okreslana na podstawie wynikow uczestnikow.

Wobec trudnosci w pozyskaniu CRM laboratorium moze wykorzysta¢ wyniki uczestnictwa
w PT/ILC do oszacowania niepewno$ci pomiaru. Szacujac niepewno$¢ pomiaru analitow na
podstawie danych z PT/ILC, niezbgdna jest ocena wynikow wiasnych badan jak réwniez ocena
jakosci 1 precyzji PT/ILC.

Celem pracy bylo okreslenie kryteriow wykorzystanie wynikow PT/ILC do oceny
obcigzenia metody i niepewnosci pomiaru wybranych dodatkow paszowych oraz wykorzystanie
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tych parametréw do interpretacji wynikow. Wyniki badania niepewno$ci uzyskane na podstawie
danych z PT/ILC poréwnano z uzyskanymi przy wykorzystaniu podej$cia modelowego [3] oraz z
obliczonymi z réwnania Horwitz’a [5].

Materialy i metody. Krajowe Laboratorium Pasz IZPIB (KLP), w ramach zadan
laboratorium referencyjnego, organizuje od 2004 r. PT/ILC z udziatem laboratoriow krajowych
upowaznionych do badan pasz w ramach urzedowej kontroli (laboratoria ZHW 1 inne
upowaznione). Celem tych badan jest ocena kompetencji laboratoriow i wykorzystanie wynikoéw
PT/ILC do walidacji 1 akredytacji metod badan. Dane z PT/ILC sg wykorzystane m.in. do
oszacowania niepewnosci na podstawie podej$cia doswiadczalnego migdzylaboratoryjnego.

Tabela 1
Poréwnania mi¢edzylaboratoryjne organizowane w latach 2004-2012
Lp. |  Symbol ILC, rok Badane sktadniki, substancje "'ICZba Liczba )~ Tlos¢
ab probek analiz
1 ILC Wit 2006 Witaminy A, E (octan tokoferolu), B, Bz, Ds, 5 2 20
2 ILC Wit 2007 etoksyquin w mieszankach paszowych i 7 2 28
3 ILC Wit 2009 premiksach 7 1 29
4 ILC Wit 2010 7 2 43
4 ILC Wit 2011 6 2 32
6 ILC Try 2006 Tryptofan 3 2 6
7 ILC Try 2007 4 1 4
8 ILC AA 2009 Aminokwasy (18) w materiatach i mieszankach 6 1 74
9 ILC AA 2010 paszowych 5 2 112
10 | ILCAA2011 6 2 148
11 ILC EQ 2006 Etoksyquin - mieszanka, premiks 3 2 6
12 ILC B2 2007 Witamina B2 - mieszanka, premiks 5 2 10
Razem ILC (24) 64 21 512

Interpretacja wynikdéw analizy jest waznym elementem kontroli jakosci pasz. Na ich
podstawie podejmowane sg decyzje o zgodnosci produktu z wymaganiami. Laboratoria powinny
pracowa¢ w udokumentowanym systemie zarzgdzania a wyniki wykonywanych badan powinny by¢
wiarygodne. Jednocze$nie od laboratoriow coraz czeSciej oczekuje si¢ podania niepewnoSci
wyniku pomiaru. W przepisach ,,prawa paszowego” wystepuja rézne okreslenia, ktore powinny by¢
prawidlowo odniesione do interpretowanego wyniku 1 powigzane z odpowiednimi
rozporzadzeniami MRiRW.

Analize statystyczna wynikow PT przeprowadzano zgodnie z norma ISO 13528:2005.
Warto$¢ przypisang okreslono na podstawie wynikow badan uczestnikéw PT. Uzasadnieniem tego
podejscia byta ocena wynikow poprzednich PT/ILC i uwzglednienie w ocenie deklaracji zawarto$ci
badanych dodatkow przez producenta premiksoéw. Jako krytertum oceny wilasnych wynikow
przyjeto wskaznik z (lub zeta —score) stosowany zwykle przez organizatora PT/ILC 1 uwzgledniano
tylko wyniki zadowalajagce. Do oceny precyzji przeprowadzonych badan wykorzystano roéwniez
wskaznik Horwitza (Horrat). Wprawdzie norma PN-EN ISO/IEC 17043:2010 nie wymaga
podawania warto$ci wskaznika Horwitza w sprawozdaniach z PT, jednak wtasne do§wiadczenia
oparte na danych literaturowych wskazuja na uzyteczno$¢ tego parametru do oceny precyzji badan.
Do ocenyobcigzenia 1 niepewnos$ci pomiaru wykorzystano wyniki PT/ILC w zakresie badania
niektorych dodatkéw paszowych.

Standardowaniepewno$¢ zlozona (u) byla obliczana na podstawie odtwarzalnosci
wewnatrzlaboratoryjnej (s) jako miary precyzji pomiaru i obcigzenia metody (b) wg wzoru (1).
Niepewnos$¢ rozszerzong obliczano przy zastosowaniu wspotczynnika rozszerzenia k=2.

u=-+s?+b? 1)

Obcigzenie obliczano z rownania (2) podanego w Raporcie Technicznym Eurolab nr 1/2007 [2]
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lub z rdwnania (3) w podreczniku Nordtest [4],

b=A%+u,? 3)

A= JW @

w ktérych: A — $rednie odchylenie wynikow laboratorium; Upt — niepewno$¢ wartosci przypisanej
obliczona wg 1SO 13528 (upt =1.25 spr Aln); set /An — niepewnoé¢ pomiaréw obciazenia. Do oceny
precyzji PT/ILC stosowano wskaznik HorRat (H), obliczony jako iloraz o/spt gdzie o jest
docelowym odchyleniem standardowym obliczonym z rownania Horwitza w modyfikacji
Thompsona [8] ¢ = 0,023-C%82® (akceptowane wartosci 0,5 <H <2) a spr jest odchyleniem
standardowym z PT/ILC. Jezeli H > 3 wyniki PT/ILC nie sa brane pod uwage przy szacowaniu
niepewnos$ci pomiaru [6].

Wyniki i dyskusja. Wyniki badania obcigzenia metod i niepewno$ci pomiardw wybranych
dodatkéw paszowych w paszach zamieszczono w tab. 2. Wyniki oceny obcigzenia metod badania
lizyny, metioniny, treoniny i mocznika (tab. 2) wskazywaly na brak réznic wigkszych niz 0,4 %
pomiedzy warto$ciami obliczonymi z rownan (2) 1 (3), nawet przy niewielkiej licznie PT (>4) 1
niskiej $redniej liczbie laboratoridow uczestniczacych w PT (7-9). W przypadku badania tych
dodatkow nalezy odnotowaé wysoka precyzje PT ( H =1). Przy nizszej precyzji PT (witamina A 1
E, H=1,4-1,9) niepewnosci szacowania obcigzenia powinna by¢ uwzgledniona przy obliczaniu
niepewnosci (tab. 5). Roznice niepewnosci rozszerzonych obliczone przy wykorzystaniu rdwnania
(2) 1 (3) wyniosty w przypadku witaminy A i E okoto 2 %.

Tabela 2

Ocena precyzji PT i wykorzystanie wynikow badania niektorych dodatkéw paszowych w paszach do obliczenia
obciazenia (b,%) i niepewnoS$ci pomiaru (u,%)

Dodatek, n n lab H Sw Rownanie (2) Rownanie (3)
zawarto$¢ $rednia | PT /PT | $rednie | (%) | b (%) | u(%) | U®) | b (%) | u(%) U (%)
Wit A, 2000 jm/g 9 8 1,45 3,4 8,9 9,5 19,0 7.9 8,6 17,2
Wit E, 8 g/kg 9 8 1,93 1,6 7,3 75 15,0 6,3 6,5 13,0
Liz, 19 g/kg 21 9 0,77 3,1 3,7 4,8 9,6 3,5 4,6 9,2
Met, 7 g/kg 9 8 1,01 5,4 5,6 7,7 15,4 5,2 7,5 15,0
Tre, 12 glkg 16 7 0,76 27 | 41 4,9 9.8 3,9 47 9.4

Niepewnos$ci pomiaru witamin A 1 E obliczone na podstawie wynikéw PT/ILC byly wyzsze
od uzyskanych z rownania Horwitz’a ale mozliwe do zaakceptowania (H < 2; tab. 2). W przypadku
aminokwasow: lizyny, metioniny 1 treoniny stosowano w laboratorium niepewno$¢ obliczong na
podstawie wynikéw PT/ILC z lat 2004-2008 (tab. 2). Pordwnanie tych warto$ci z obliczonymi na
podstawie aktualnych danych z PT/ILC wskazuje na potrzebe korekty niepewnosci pomiaru
treoniny. Niepewno$¢ pomiaru mocznika obliczona metodag wg GUM byta zblizona do uzyskanej
prezentowang tu metodg na podstawie wynikow ILC (tab. 3).
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Tabela 3

Poréwnanie wynikéw badania niepewnoSci rozszerzonych na podstawie danych z PT/ILC, obliczonych metoda
modelowa wg GUM [3] i obliczonych z r6wnania Horwitz’a [5], U (%)

Badany sktadnik, zawarto$¢ srednia PT/ILC Wg GUM Horwitz
Wit A, 2000 jm/g 19,0 - 12,2
Wit E, 8 g/kg 15,0 - 8,2
Liz, 19 g/kg 9,6 100 a 7,2
Met, 7 g/kg 15,4 150a 8,4
Tre, 12 g/kg 9,8 170a 7,8

Oceniajac mozliwosci wykorzystania wynikow uczestnictwa w PT/ILC do sterowania
jakoscig badan przytoczono przyktad oceny stopnia odzysku witaminy A, badanej metodg HPLC
[11] w mieszankach paszowych, okreslonego podczas walidacji na poziomie 96,0 %. Testem
Studenta-t nie stwierdzono réznic pomiedzy uzyskanym odzyskiem a odzyskiem pelnym (100 %).
Jednak analiza wynikow badania witaminy A w mieszankach paszowych, uzyskanych przez
laboratorium w PT/ILC, wskazywata na przewage wynikow o ujemnych wartosciach z-score. W
tabeli 4 podano wyniki przeliczenia danych z PT/ILC na odzysk 100 %. Uzyskano nizsze wartoSci
zZ-score, nizsze obcigzenie metody 1 w rezultacie nizsza o 3 % niepewnos$¢ rozszerzong. Przytoczony
przyktad potwierdza potrzebe korekty wynikow badania na 100 % odzysk, nawet w przypadku
braku (jak w tym przypadku) statystycznie istotnej réznicy pomiedzy uzyskanym odzyskiem a
odzyskiem 100 %.

Tabela 4

Wykorzystanie wynikow PT do oceny stopnia odzysku witaminy A w mieszankach paszowych (96,0 %)

Odzysk,% nPT n lab/PT z-score b, % u, % U, %
96,0 9 15 |0,63] 10,75 11,47 22,9
100 9 15 |0,54| 9,20 10,04 20,1

Niepewno$¢ jest uzyteczna do wyrazania wynikOw pomiaru badanych dodatkow
paszowych. W przypadku badania pasz niepewno$¢ pomiaru jest stosowana do  oceny
maksymalnych zawarto$ci dodatkow paszowych w mieszankach paszowych oraz oceny informacji
podawanych na etykiecie dotyczacych dodatkow paszowych w potaczeniu z dopuszczalnymi
tolerancjami  w  rozporzadzeniu Komisji (UE) nr 939/2010. Na wynikach badan
miedzylaboratoryjnych, w tym badan PT, opiera si¢ niemiecki i wegierski system urz¢dowej
kontroli pasz 1 interpretacji wynikow badan.

Wartosci w czgsci B zalacznika do rozporzadzenia Komisji 939/2010 [7] odnosza si¢ do
dodatkéw paszowych 1 dotyczg tylko tolerancji technicznych producenta, tj. maksymalnych
akceptowanych btedow wytwarzania paszy (np. bledy niehomogenicznosci, utraty aktywnosci
sktadnika w koncu okresu przechowywania). Niepewno$ci pomiaréw muszg by¢ zatem brane pod
uwage w celu sprawdzenia wartosci deklarowanych przez producenta. Jezeli przedzial niepewnosci
pomiaru i przedzial tolerancji technicznej majg cz¢s¢ wspolng, wynik badania nalezy oceni¢ jako
zgodny z deklaracja. Podobnie, jezeli maksymalna zawarto§¢ dodatku w mieszance paszowej
mieSci si¢ w przedziale niepewnosci wyniku, wynik jest interpretowany jako zgodny z
wymaganiami.

WNIOSKI

1. Wyniki oszacowania niepewnosci badania dodatkow paszowych na podstawie wynikoéw
PT/ILC moga by¢ wykorzystane do budowy spojnego systemu polegajacego na przyjeciu
jednolitych wartosci niepewnosci rozszerzonych przez laboratoria urzgdowego nadzoru.
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2. Przedstawiony sposob obliczania obcigzenia na podstawie wynikow PT/ILC odnosi si¢ do
obcigzenia metody i laboratorium.

PROFICIENCY TESTING IN THE SCOPE OF FEED ADDITIVES
Jolanta Rubaj

Institute of Zootechnics
National Laboratory for Feedingstuffs (Poland)

SUMMARY

The paper presents the evaluation of results of proficiency testings (PTs) of chosen feed
additives. Results were used to confirm the competency of government feed control laboratories as
well as to evaluate the laboratory bias of the method and to measure the uncertainty on the base of
the practical interlaboratory approaches. Horwitz’ ratio (HorRat H) was used to evaluate precision
of PTs. For the calculation of uncertainty, with-in laboratory reproducibility and bias from PTs were
used, according to Eurolab Technical Report No 1/2007 and Nordtest handbook. Criteria for using
PT results for calculation of bias and uncertainty were as follow: not less than 6 PT results (PT > 6),
only satisfactory laboratory results with z-score <2 (preferably <1) and acceptable precision of PTs
(0,5 <H <2) can be take into account.

MIKJABOPATOPHI MTOPIBHAJbBHI BUIITPOBYBAHHS KOPMOBUX /IOBABOK
Honanma Py6aii

InctuTyT 300Texniku, Hammionansna Jlabopatopist Kopmis B JIro6umini (ITonbia)

AHOTAIIA

HaBeseni pesynpTatéi OaraTopiuHMX MiXIa0OpaTOpHHUX MOPIBHIbHUX BHIIPoOyBaHb(I1B)
JUIsL KOPMOBUX /100aBOK. Pe3ynbTaTi Oysau BUKOPHUCTaHI JJIsl OIL[IHKM KOMIIETEHTHOCTI JabopaTopii,
YIIOBHOBAXEHUX I OQILIIHOrO KOHTPOJIIO 1 BUMIPY METOAY J1abOpaTOPHOIO YyIEpeKEeHHs, a
TaKOXX OIIIHKM HEBU3HAYCHOCTI BHUMIPIB Ha OCHOBI EKCIIEPUMEHTAJIHLHOTO MIXJIa0OpaTOPHOTO
nigxony. PiBusauus Xopsuna(HorRatH) 6ymno BI/IKOpI/ICTaHe JUTSL OLIIHKHA HpeI_[I/I3II/IHOCT1 merony I1B.
HeBusHaueHiCTh po3paxoByBajacs Ha OCHOBI BHYTPIIIHbOJIA0OpAaTOPHOI BiATBOPIOBAHOCTI 1
3MillleHHs1 MeTony, a Takox pe3ynbratiB [IB/ILC, 3rigHo 3 Texniunum 3BitoM Eurolabnr 1/200 1
KepiBauurBy Nordtest. Kpurepii Bukopucrants pe3ynabTariB [IB 1t BUMipy 3MillIeHHS METOAY 1
HEBU3HAYEHOCTI BHMIPIB CIUpalKCs, MpUHAHMHI, Ha mectu pesyabtarax [IB (PT &#8805; 6),
Opaiucss 70 yBaru TIABKM  33JOBUIBHI  pe3ylbTaTH, OTpUMaHi Jaboparopielo 3  z
iHaexcoM<2(mepeBaxkHo &#8804; 1) 1 akuenToBanoro npeuusiitHictio CI(0,5 <H <2).

MEXKJABOPATOPHBIE CPABHUTEJIBHBIE UCITBITAHUA KOPMOBbBIX TIOBABOK

Honanma Pybaii

Wuctutyt 3o0texnuku, Hatmonansnas Jlaboparopust Kopmos B JIro6aune (ITonpiia)
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AHHOTAIL U

[TpuBeneHsl pe3yabTaTbl MHOTOJETHMX MEXIJIa0OPATOPHBIX CPaBHUTEIbHBIX HCIIBITAHUI
(CH) nmnst kopMOBBIX J00aBOK. Pe3ynbTaThl ObUIM HCIOJB30BAHbI Ui OLIEHKHM KOMIIETEHTHOCTH
na0opaTopuid, YINOJHOMOYEHHBIX JUISI OQUIMAIBHOIO KOHTPOJISI M H3MEpPEHHs MeToja
71a00paTOPHOTO MPEenyOSKICHHUS, a TaKXKe OLIEHKM HEONPEIEICHHOCTH W3MEPEHHMH Ha OCHOBE
AKCIIEPUMEHTAIBHOTO MexiabopatopHoro mnonaxona. YpaBHenue Xopsuna (HorRat H) 6wuto
HCII0JIb30BAaHO JUIsl OLIEHKHU npenu3noHHocty merona CU. HeonpeneneHHocTh paccunThiBajgach Ha
OCHOBE BHYTPUJIA0OPATOPHOM BOCHPOM3BOJMMOCTH M CMELIEHHS METO0Ja,a TaKXKe Ppe3yJIbTaToB
CU/ILC, cornacHo Texuuueckomy Otuery Eurolabnr 1/200 u PykoBoxactBy Nordtest. Kpurepun
UCHoJib30BaHUs pe3ynbratoB CU Uil M3MepeHMs CMEIEHUs METOJa U HEONpPEeIesICHHOCTH
U3MEpPEHUI ONUPAIUCH, 110 KpaliHel mepe, Ha mectu pesyapTatax CU (PT > 6), npuHuManucey BO
BHUMAaHHE TOJIbKO YAOBJIETBOPUTEIIbHBIE PE3Y/IbTAThl, HOJIYUYEHHBIE Ja0opaTOpHel ¢ Z HHAEKCOMS<2
(mpeamourutenbho < 1) u akuenTupoBaHHoii nperusuonnoctsio CU (0,5 <H <2).
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