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Przedstawiono wyniki badan biegtosci laboratoriow z 2012 r. w zakresie oceny stopnia
wymieszania na podstawie mikro- i makroelementow. Upowaznione laboratoria ZHW potwierdzity
swoje kompetencje do wykonywania badan na potrzeby urzedowego nadzoru. Obliczenia wykonano
na podstawie instrukcji Glownego Lekarza Weterynarii oceny homogenicznosci mieszanek
paszowych z 2005 r. oraz wedlug zalozen opracowanej nowej procedury. W porownaniu do
poprzedniej wersji zwiekszono liczbe pobieranych probek pierwotnych w probce seryjnej do 6
sztuk, przy jednoczesnym zmniejszeniu ich masy do 100 g. Uwzgledniono w obliczeniach sktadowq
zmiennoSci metody (powtarzalnosé), o ktorq pomniejszono, wyliczany z zawartosci skladnika
kluczowego w probkach pierwotnych, catkowity wspotczynnik zmiennosci.

Rozporzadzenie wspolnotowe nr 183/2005 z dnia 12 stycznia 2005 r. wprowadzito
obowigzek wytwarzania bezpieczne] paszy, gwarantujgcej osiagniecie pozadanych efektow
produkcyjnych i cech jako$ciowych produktow zwierzgcych. Zadaniem urzgdowej kontroli jest
sprawdzenie bezpieczenstwa i jakosci paszy zgodnie z rozporzadzeniem 882/2004 z dnia 29
kwietnia 2004 r. Nie zostaly jednak opracowane i zalecone do stosowania standardowe metody
oceny homogeniczno$ci. W celu umozliwienia kontroli homogeniczno$ci mieszanek paszowych na
potrzeby krajowego urzedowego nadzoru, w Instytucie Zootechniki-Panstwowym Instytucie
Badawczym, Krajowym Laboratorium Pasz w Lublinie, opracowano instrukcj¢ badania
homogenicznos$ci mieszanek paszowych na podstawie oceny stopnia wymieszania chlorkow lub
wapnia.

Jednorodnos¢ okreslana jest na podstawie badania stopnia wymieszania wybranego
sktadnika, przy wykorzystaniu jednej z nastgpujacych metod oznaczania: chlorkéw, wapnia i
weglanu wapnia. Na podstawie instrukcji od 2005 r. organizowane sg badania bieglosci (PT)
potwierdzajace kompetencje upowaznionych laboratoriow Zaktadow Higieny Weterynaryjnej do
wykonywania przedmiotowych badan w ramach urzgdowej kontroli.

Prowadzone byly jednoczes$nie prace majace na celu doskonalenie zatozen instrukcji. Od
2008 r. rozszerzono zakres badan (PT) o dwa mikrosktadniki — cynk i miedz. Od 2010 r.
zmniejszono mas¢ probki pierwotnej do 100 g, czyli do masy probki do badan, zgodnie z norma
ISO 6498 — Animal feeding stuffs. Guidelines for sample preparation oraz Rozporzadzeniem
Komisji (WE) nr 152/2009 z dnia 27 stycznia 2009 r. ustanawiajagcym metody i dokonywania analiz
do celow urzedowej kontroli. W obecnym projekcie instrukcji proponuje si¢ obliczanie
niejednorodnos$ci rozmieszczenia badanych sktadnikow z uwzglednieniem powtarzalnos$ci metody
w danym laboratorium. Zwigkszono takze ilo$¢ probek pierwotnych do 6 sztuk, ktora to ilos¢ jest
minimalng dla obliczen statystycznych i wymagana w zalozeniach metodycznych zmodyfikowane;j
instrukcji przeznaczonej do wdrozenia.

Badania bieglo$ci. Do badan bieglosci wybrano dwie petnoporcjowe mieszanki dla drobiu.
Probki oznaczone jako Pasza 1 pobrano z mieszanki w postaci kruszonki, a Pasza 2 z sypkiej.
Probki wystano do laboratoriow ZHW upowaznionych do prowadzenia badan w kierunku
homogenicznos$ci (stopnia wymieszania) mieszanek paszowych. Uczestnikow proszono o
przeprowadzenie badan homogeniczno$ci w zakresie mozliwym do wykonania przez dane
laboratorium uczestniczace w okreslonym czasie. Uzyskane wyniki pozwolily na okreslenie
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odtwarzalnosci metod w badaniach stopnia wymieszania wykonanych w biezagcym roku i
poréwnaniu z wynikami uzyskanymi w poprzednich latach.

Ocena badan bieglosci wedlug zalozen obowiazujacej instrukcji/ Wedlug Instrukcji
Gtownego Lekarza Weterynarii [2] akceptowang warto$cig stopnia wymieszania mieszanki
paszowej, ktorej miarg jest wspotczynnik zmiennosci CV zawartosci chlorkoéw (CI7) lub wapnia w
probee seryjnej, jest CV < 10 %. W biezacym badaniu wykorzystano mieszanke paszowa, ktora
spelniata powyzsze kryterium (Pasza 1 — kruszonka). Wszystkie przestane wyniki analiz Paszy 1,
na podstawie ktorych laboratoria obliczyly wspoétczynniki zmiennosci potwierdzity odpowiednia
homogenicznos$¢ produktu (tab. 1).

Tabela 1
Wspolezynnik zmiennosci CV% wynikow analiz skladnika kluczowego w prébkach seryjnych
M-ka Badanie Wspdtczynnik zmiennosci, CV %
paszowa Min Max Wartos$¢ $rednia Mediana
Pasza 1 Chlorki 0,64 3,60 2,28 2,27
Pasza 2 5,22 15,59 11,55 13,46
Pasza 1 Wanh 1,00 4,36 2,65 2,82
Pasza 2 P 10,20 17,58 14,57 15,33
Pasza 1 Cynk 1,04 5,18 3,56 3,81
Pasza 2 2,67 4,68 3,61 3,43
Pasza 1 Mieds 3,21 8,06 5,99 6,30
Pasza 2 5,66 15,71 9,90 9,97

Druga z badanych mieszanek, Pasza 2, w postaci sypkiej nie spelnita kryteriow
akceptowalnej homogenicznos$ci. Obliczone warto$ci $rednie wspotczynnika zmiennosci CV dla
oznaczen wapnia, chlorkow 1 miedzi wyniosty powyzej 10 %. Jedynie w przypadku cynku byty na
poziomie uzyskanym dla Paszy 1 — 3,61 % (tab.1). Dane te $wiadczg o btedach popetnionych
podczas procesu produkcyjnego.

Podczas oceny homogeniczno$ci Paszy 1 dla wynikéw analizy cynku laboratorium L12
uzyskato wynik z-score na poziomie —2,12 sklasyfikowany jako watpliwy. Wyniki analizy cynku
laboratorium L3 dla Paszy 2 (CV=8,8%) odrzucone zostaty testem Grubbsa jako warto$¢ odstajaca,
a obliczony wskaznik z-score wynidst 7,63 1 byl niezadowalajacy. Z uwagi na to, ze obliczone
wspotczynniki zmiennosci CV byly znacznie ponizej wartosci granicznej przyjetej w cytowanej
Instrukcji, laboratoria w tych przypadkach réwniez potwierdzily swoje kompetencje w badanym
zakresie. Mozna stwierdzi¢, Ze uczestnicy wykazali si¢ wysoka jakoscig 1 rzetelno$cia w
wykonywaniu badan homogenicznosci.

Zmniejszenie masy probki pierwotnej do 100 g przyblizylo ja warto$ci, ktora w wigkszym
stopniu charakteryzuje rzeczywisty stan mieszaniny. Ograniczylto tez znacznie czas przygotowania
probki oraz zagrozenia wynikajace ze wzrostu temperatury podczas rozdrabniania. Otrzymane dane
nie byly silnie rozproszone 1 umozliwily uzyskanie CV oraz obliczonych parametrow z tabeli 2 na
poziomie podobnym do lat ubieghych.

Ocena badan bieglosci wedlug zalozen zmodyfikowanej instrukcji. Gtéwng zmiang w
stosunku do poprzedniej wersji jest obliczanie niejednorodnosci rozmieszczenia badanych
sktadnikow z uwzglednieniem powtarzalnosci metody w danym laboratorium wedtug wzoru 1.
Zwigkszeniu ulegla takze ilo$¢ probek pierwotnych i wynosi obecnie 6 sztuk. Zmiany wystapity tez
w kryteriach oceny niejednorodnosci produktow paszowych. Podczas oceny wartosci stopnia
wymieszania stosujemy wylacznie nieréwnos¢ CVh < 10%, ktéra to warto$¢ Swiadczy o
odpowiednim wymieszaniu sktadnikow mieszanki.
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Tabela 2

i w warzalnosci i warzalno$ci i niepewno$¢ rozszerzona w i
Odchylenie standardowe odtwarzalnoSci, granice odtwarzalnosci i niepewnos$¢ rozszerzona w badaniach
poréwnawczych metod oceny homogenicznoS$ci pasz na podstawie stopnia wymieszania

L M-ka . - WarFOSC Odchylenie standardowe Niepewnosc

p Badanie Zawarto$¢ przypisana o rozszerzona
paszowa X % odtwarzalnosci SDr U=2 x SDx

1 Pasza 1 Chlorki 3,37 g/kg 2,28 0,89 1,78

2 Pasza 2 2,06 g/kg 11,55 3,70 7,40

3 Pasza 1 Wand 36,90 g/kg 2,65 0,92 1,84

4 Pasza 2 P 28,69 g/kg 14,57 2,56 5,12

5 Pasza 1 Cynk 159,47 mg/kg 3,56 1,19 2,38

6 Pasza 2 109,09 mg/kg 3,61 0,68 1,36

7 Pasza 1 Mieds 20,98 mg/kg 5,99 1,74 3,48

8 Pasza 2 14,75 mg/kg 9,90 3,23 6,46

Nie mozemy zastosowaé juz korekcji wyniku o wspotczynnik zmiennosci metody, jak to
bylo w poprzedniej instrukcji. Pamigta¢ tez nalezy o wykonywaniu badan w warunkach
powtarzalno$ci, czyli powtorzenia wyniku koniecznie trzeba wykona¢ tego samego dnia i przez

tego samego operatora.
CV, =4/CV, > -CcV.? (1)
gdzie:

CVm — obliczony wspotczynnik zmiennosci,

CV: — wspoélczynnik zmiennosci metody (powtarzalnosc),

CVh — wspotczynnik zmienno$ci niejednorodnosci badanego sktadnika (standardowa
niejednorodnos¢).

W tabelach 3 1 4 zestawiono wyniki uzyskane podczas badan biegtosci w 2012 r. przeliczone
wedhug zatozen zmodyfikowanej instrukcji. Warto$ci obliczonego wspotczynnika zmiennosci CVm
zostaly pomniejszone o wspotczynnik zmienno$ci metody (powtarzalnosci) CV, charakterystyczny
dla warunkoéw danego laboratorium. Wystgpujace wartosci zerowe pojawiaja si¢ w przypadku, gdy
CV: >CVn i przyjmuje sie, ze badany skladnik jest dobrze wymieszany w ocenianej partii
materialu® (tab. 3).

Tabela 3

Wspélezynnik zmiennos$ci CVh% wynikow analiz skladnika kluczowego w probkach seryjnych

Min Max Warto$¢ $rednia Mediana

Pasza 1 Chlorki 0* 3,17 1,02 0,44
Pasza 2 0* 14,52 8,80 9,25
Pasza 1 Wani 0* 3,83 1,16 1,09
Pasza 2 P 5,78 17,36 13,62 14,62
Pasza 1 Cynk 0* 3,65 0,85 0

Pasza 2 0* 5,43 1,81 1,51
Pasza 1 Mieds 0* 7,75 2,69 0,81
Pasza 2 0* 11,78 8,07 9,09
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Tabela 4

Odchylenie standardowe odtwarzalnosci, granice odtwarzalno$ci i niepewno$¢ rozszerzona w badaniach
poréwnawczych metod oceny homogenicznosci pasz na podstawie stopnia wymieszania — nowa instrukcja

L M-ka . . WarFOSC Odchylenie standardowe Niepewnosc

p Badanie Zawarto$¢ przypisana L rozszerzona
paszowa X % odtwarzalno$ci SDg U=2 x SDx

1 Pasza 1 Chlorki 3,37 g/kg 1,02 1,23 2,46

2 Pasza 2 2,06 g/kg 8,80 5,00 10,00

3 Pasza 1 Wand 36,90 g/kg 1,16 1,19 2,38

4 Pasza 2 P 28,69 g/kg 13,62 3,77 7,54

5 Pasza 1 Cynk 159,47 mg/kg 0,85 1,42 2,84

6 Pasza 2 109,09 mg/kg 1,81 1,97 3,94

7 Pasza 1 Miedz 20,98 mg/kg 2,69 3,24 6,48

8 Pasza 2 14,75 mg/kg 8,07 3,48 6,96

PODSUMOWANIE

1. Na podstawie badan bieglosci w 2012 r. potwierdzono kompetencje upowaznionych
laboratoriow urzedowych do prowadzenia badan w zakresie oceny homogenicznos$ci pasz.

2. Zmniejszenie probki pierwotnej do 100 g nie wptyngto na zwigkszenie uzyskiwanych
wspotczynnikow zmienno$ci analiz wapnia, chlorkéw, cynku i miedzi w porownaniu do lat
ubiegtych.

3. Uwzglednienie w obliczeniach sktadowej zmiennos$ci metody CV; (powtarzalnosci) w
danym laboratorium spowodowato zmniejszenie wartosci przypisanej X.

APPLICATION OF THE NEW PROCEDURE OF HOMOGENEITY EVALUATION
IN PROFICIENCY TESTING

Stawomir Walczynski

Institute of Zootechnics
National Laboratory for Feedingstuffs (Poland)

SUMMARY

The paper presents data from proficiency testings (PTs) from 2012 in homogeneity range.
Competence of participating laboratories, which were Regional Veterinary Laboratories, to make a
legal control within that issue was confirmed. The calculations were made on the current
instructions asses the homogeneity of compound feed in 2005, and according to the principles
developed new procedures. Compared to the previous version increased the number of incremental
samples in the sample batch to 6 units, while reducing their weight to 100 g. Taken into account in
the calculation of component variation method (repeatability) of which were reduced, calculated
from the contents of a key ingredient in the incremental samples, the total coefficient of variation.

3ACTOCYBAHHS HOBOI IHCTPYKIII L1010 OLIHKU OJHOPIJHOCTI
Y MIDKJIABOPATOPHUX MOPIBHSITbHUX BUITIPOBYBAHHSIX

Cnasomup Banvuunvcki

IactutyT 300TexHiku, Hanionansaa Jlaboparopis Kopwmis B JIro6mini (ITosbira)
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AHOTAIIIA

VY po6oTi mpecTaBiIeHi pe3yabTaTi MIXIJIaO0OPaTOPHUX MOPIBHAIBHUX BulpoOyBanpb y 2012
p. JUIS OLIHKY CTYIICHS 3MIIICHHS HAa OCHOBI MIKPO- 1 MaKpOeJIeMEHTIB. Y TOBHOBaKEHI JlabopaTopii
MiATBEPAUIM CBOIO KOMIIETEHTHICTh NPH MPOBEACHHI BUIPOOYBaHb s O(ILIHHOTO HArsLy.
Po3paxyHkn TpOBOJHMIIUCS 3TiAHO 3 THCTPYKIIEI TOJIOBHOT'O BETEPHUHAPHOTO JIIKAPS 32 OI[IHKOIO
ogHOpimHOCTI KOMOiKopMmiB y 2005 p. i BiamoBigHO A0 po3poOieHoi HOBOI mpouenypu. Y
MOPIBHSHHI 3 TOMEPEIHBOI0 BEPCi€l0 30UIbIIMIACA KUTBKICTh MEPBUHHKUX MPOO B MmapTii 10 6, mpu
OJHOYaCHOMY 3MeHmIeHHI iX Bark a0 100 r. Y po3paxyHKax BpaxOBaHWN KOMIIOHEHT Bapiarii
MeToay (MOBTOPIOBAHICTH), HA BEJIMUMHY SIKOTO OyB 3MEHIIICHUH 3arajibHUi KOeillieHT Bapiallii.

NPUMEHEHME HOBOI MHCTPYKIIMM IO OIIEHKE OJJTHOPOJIHOCTH
B ME/KJIABOPATOPHBIX CPABHUTEJIBHbBIX UCIIBITAHUAX

Crnasomup Banvuuncku
Wuctutyt 300Trexuuku, Hanmonaneuas Jlaboparopust Kopmos B JIro6nmuae (ITonbmra)
AHHOTALUA

B pabore mpencraBiieHbl pe3ylbTaThl MEXIA0OPATOPHBIX CPABHUTEIBHBIX HCIBITAHUNA B
2012 r. 111 OLEHKH CTENEHU CMELIeHHs Ha OCHOBE MUKPO- U MaKpOAJIEMEHTOB. Y TIOJHOMOYEHHBIE
nabopaTopuy  TMOINTBEPAMIN CBOIO KOMIIETEHTHOCTh IPH TMPOBEJACHWW HCIBITAHUN LIS
ounmaneHoro Haj3opa. PacueTsl mMpoBOAMINCH COITIACHO MHCTPYKLUHU TJIABHOI'O BETEPUHAPHOTO
Bpaya IO OIIEHKE OJIHOPOJHOCTH KOMOMKOpMOB B 2005 r. m B COOTBETCTBUU C pa3zpaboTaHHOMN
HOBOM npouenypoi. ITo cpaBHEHUIO ¢ IpeapIyIIEN BEPCUEN YBEINYMIOCH KOJIMUECTBO IEPBUYHBIX
npo0 B maptuu A0 6, MpyU OJHOBPEMEHHOM yMeHbIeHnH ux Beca g0 100 r. B pacuerax yuren
KOMIIOHEHT Bapualy MeTojad (MOBTOPSIEMOCTb), HAa BEIMUYMHY KOTOPOTo ObUI YMEHbILEH OO
K03 (ULUEHT Bapualuy.
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