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Begriflung

Dieses Dokument des Feed Certification Scheme hilft Ihnen dabei, weltweit
Futtermittelsicherheit zu bieten. Durch das Erfiillen der Anforderungen, die GMP+
International gemeinsam mit unserer GMP+ Community festgelegt hat, helfen wir Ihnen, die
Zertifizierung fur Ihre Futtermittel zu erhalten, die Sie bendtigen. Lesen Sie alle Informationen
in diesem Dokument sorgfaltig durch.

Let's make this work together!

1. Anwendungsbereich dieses Dokuments

Im vorliegenden Dokument wird Folgendes spezifiziert:
- die Grenzwerte fur Ruckstande von Zusatzstoffen und Tierarzneimitteln
- spezifische Anforderungen an die Uberwachung von Riickstanden von
Zusatzstoffen und Tierarzneimitteln
- die Methoden zur Messung der Verschleppung und Homogenitat.

2. Hochstwerte fur kritische Rickstande

2.1. Allgemeines

1. Jedes Unternehmen, das sich - sowohl innerhalb als auch auBerhalb Europas - am ,GMP+
FSA”-Modul beteiligt, muss tGber LenkungsmaBnahmen im Hinblick auf die Verwendung
von Zusatzstoffen und Tierarzneimitteln verfligen. Das nach GMP+ zertifizierte
Unternehmen muss sicherstellen, dass diese (Riickstande von) Zusatzstoffen und
Tierarzneimitteln nicht in einem anderen als dem vorgesehenen Futtermittel vorhanden
sind oder auf jeden Fall nicht die Hochstgrenzwerte (die sogenannten
Ruckstandshdchstwerte) in einem anderen als dem vorgesehenen Futtermittel
Uberschreiten.

2. Das nach GMP+ zertifizierte Unternehmen muss sicherstellen, dass die im vorliegenden

Dokument festgelegten Riickstandshdchstwerte eingehalten werden. Die
Rickstandshochstwerte in diesem Dokument basieren hauptsachlich auf der
Gesetzgebung der Europaischen Union. Diese Riickstandshochstwerte sind in das ,GMP+
FSA”-Modul integriert worden.

Im Prinzip ist der Rickstandshochstwert eines bestimmten Zusatzstoffes oder
Tierarzneimittels ein Prozentsatz des Hochstgehalts, welcher in das Futtermittel gemischt
werden darf. In der Futtermittelgesetzgebung der Europaischen Union werden
Rickstandshochstwerte festgelegt, und zwar ausgehend von den Faktoren in der
nachstehenden Tabelle.
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Zusatzstoff/Tierarzneimittel Hochstprozentsatz (%) Bemerkung
Kokzidiostatika 1 Fur kritische Futtermittel

3 Fir sonstige Futtermittel
Antibiotika 2.5

Diese Grenzwerte werden in den Tabellen in diesem Abschnitt naher spezifiziert. Auch fur
eine Reihe andere Stoffe werden in diesen Tabellen Riickstandshdchstwerte spezifiziert,
welche vor allem mit einem ,max. 2,5-%-Faktor” berechnet sind.

3. In anderen Teilen der Welt sind auch andere Stoffe (nicht in der EU registrierte
Kokzidiostatika, Antibiotika und andere Produkte wie Wachstumsférderer und
Tierarzneimittel) in Futtermitteln gestattet. Solche Produkte missen in der nachstehenden
Tabelle als ,Sonstige Stoffe, fir die eine Wartezeit gilt” eingeteilt werden.

& Tipp:
.Sonstige Stoffe, fur die eine Wartezeit gilt” sind Produkte,
- die dem Futtermittel bewusst zwecks Beeinflussung der Leistung, der Produktion oder der
Gesundheit des Tieres zugesetzt werden, und
- diein den tierischen Produkten (Fleisch, Milch oder Eier) angetroffen werden kénnen und
schadlich sein konnen, wenn sie von Menschen verzehrt werden, und
- fur die infolgedessen eine Wartezeit festgelegt wurde.

2.2. Grenzwerte fiir Riickstande von Zusatzstoffe

Zusatzstoffe Futtermittel Hochstgehalt in mg/kg
(ppm) auf der
Grundlage eines
Futtermittels mit

einem
Feuchtigkeitsgehalt
von 12 %
Lasalocide A- Einzelfuttermittel 1,25
natrium Mischfuttermittel fir:
e Hunde, Kélber, Kaninchen, Pferde, Milchtiere, Legegefliigel, 1,25
Puten (alter als 16 Wochen) und Junghennen (alter als 16
Wochen)
e Masthiihner, Junghennen (jiinger als 16 Wochen) und Puten 1.25
(junger als 16 Wochen) wahrend des Zeitraums vor der
Schlachtung, in dem die Verwendung von Lasalocid A-
Natrium verboten ist (Endmastfutter)
e Fasane, Perlhiihner, Wachteln und Rebhiihner,
ausgenommen deren Legegefligel, wahrend des Zeitraums 1,25
vor der Schlachtung, in dem die Verwendung von Lasalocid-
A-Natrium verboten ist (Endmastfutter)
e sonstige Tierarten
3,75
Vormischungen zur Verwendung in Futtermitteln, in denen M
Lasalocid A-Natrium nicht verwendet werden darf.
Narasin Einzelfuttermittel 0,7
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Zusatzstoffe

Salinomycin-
natrium

Monensin
natrium

Semduramicin-
natrium

Maduramicin
Ammonium
Alpha

Futtermittel

Mischfuttermittel fur:
e Puten, Kaninchen, Pferde, Legegefliigel und Junghennen
(alter als 16 Wochen)
e sonstige Tierarten
Vormischungen zur Verwendung in Futtermitteln, in denen
Narasin nicht verwendet werden darf.
Einzelfuttermittel
Mischfuttermittel fur:
e Pferde, Puten, Legegefliigel und Junghennen (alter als 12
Wochen)
¢ Masthiihner, Junghennen (jlinger als 12 Wochen) und
Mastkaninchen wéhrend des Zeitraums vor der Schlachtung,
in dem die Verwendung von Salinomycin-Natrium verboten
ist (Endmastfutter)
e sonstige Tierarten
Vormischungen zur Verwendung in Futtermitteln, in denen
Salinomycin-Natrium nicht verwendet werden darf

Einzelfuttermittel

Mischfuttermittel fur:

o Pferde, Hunde, kleine Wiederkauer (Schafe und Ziegen),
Enten, Rinder, Milchkiihe, Legegefliigel, Junghennen
(alter als 16 Wochen) und Puten (alter als 16 Wochen)

e Masthihner, Junghennen (jiinger als 16 Wochen) und
Puten (juinger als 16 Wochen) wahrend des Zeitraums vor
der Schlachtung, in dem die Verwendung von Monensin-
Natrium verboten ist (Endmastfutter)

e sonstige Tierarten

Vormischungen zur Verwendung in Futtermitteln, in denen

Monensin-Natrium nicht verwendet werden darf

Einzelfuttermittel

Mischfuttermittel fur:

e Legegefligel und Junghennen (lter als 16 Wochen)

e Masthiihner wahrend des Zeitraums vor der Schlachtung,
in dem die Verwendung von Semduramicin-Natrium
verboten ist (Endmastfutter)

e sonstige Tierarten

Vormischungen zur Verwendung in Futtermitteln, in denen

Semduramicin-Natrium nicht verwendet werden darf.

Einzelfuttermittel

Mischfuttermittel fur:

e Pferde, Kaninchen, Puten (alter als 16 Wochen),
Legegefliigel und Junghennen (alter als 16 Wochen)

e Masthiihner und Puten (jinger als 16 Wochen) wahrend
des Zeitraums vor der Schlachtung, in dem die

(@88 D International

Hochstgehalt in mg/kg
(ppm) auf der
Grundlage eines
Futtermittels mit
einem
Feuchtigkeitsgehalt
von 12 %
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O

1,25

1,25

1,25

3,75
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Zusatzstoffe

Robenidin
Hydrochlorid

Decoquinat

Halofuginon-
hydrobromid

Nicarbazin

Diclazuril

Futtermittel

Verwendung von Maduramicin-Ammonium-Alpha
verboten ist (Endmastfutter)
e sonstige Tierarten
Vormischungen zur Verwendung in Futtermitteln, in denen
Maduramicin-Ammonium-Alpha nicht verwendet werden
darf
Einzelfuttermittel
Mischfuttermittel far:
o Legegefligel und Junghennen (alter als 16 Wochen) \
e Masthlhner, Mast- und Zuchtkaninchen sowie Puten
wahrend des Zeitraums vor der Schlachtung, in dem die
Verwendung von Robenidin-Hydrochlorid verboten ist
(Endmastfutter)
e sonstige Tierarten
Vormischungen zur Verwendung in Futtermitteln, in denen die
Verwendung von Robenidin-Hydrochlorid nicht gestattet ist.
Einzelfuttermittel
Mischfuttermittel far:
e Legegefliigel und Junghennen (lter als 16 Wochen)
e sonstige Tierarten
Vormischungen zur Verwendung in Futtermitteln, in denen
Decoquinat nicht verwendet werden darf.

Einzelfuttermittel

Mischfuttermittel far:

o Legegefligel, Junghennen und Puten (alter als 12
Wochen)

e Masthihner und Puten (jlinger als 12 Wochen) wahrend
des Zeitraums vor der Schlachtung, in dem die
Verwendung von Halofuginon-Hydrobromid verboten ist
(Endmastfutter)

e sonstige Tierarten

Vormischungen zur Verwendung in Futtermitteln, in denen die

Verwendung von Halofuginonhydrobromid nicht gestattet ist.

Einzelfuttermittel

Mischfuttermittel far:

o Pferde, Legegefliigel und Junghennen (alter als 16
Wochen)

e sonstige Tierarten

Vormischungen zur Verwendung in Futtermitteln, in denen

Nicarbazin (in Kombination mit Narasin) nicht verwendet

werden darf.

Einzelfuttermittel

Mischfuttermittel fur:

o Legegefliigel, Junghennen (alter als 16 Wochen)

(@88 D International
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Futtermittels mit
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Zusatzstoffe

Fur andere
Kokzidiostatika

Futtermittel

Mast- und Zuchtkaninchen wahrend des Zeitraums vor
der Schlachtung, in dem die Verwendung von Diclazuril
verboten ist (Endmastfutter.

sonstige Tierarten auBer Junghennen (jlinger als 16
Wochen), Masthiihner, guinea fowl und Mastputen

Vormischungen zur Verwendung in Futtermitteln, in denen
Diclazuril nicht verwendet werden darf.
Hinweis:

Mastkiken: Futter, das diese Kiken 5 Tage vor dem
Schlachten erhalten haben

Mastputen: Futter, das diese Puten 5 Tage vor dem
Schlachten erhalten haben

Schweine: Futter, das diese 28 Tage vor dem Schlachten
erhalten haben

Fur alle Futtermittel

Hochstgehalt in mg/kg
(ppm) auf der
Grundlage eines
Futtermittels mit
einem
Feuchtigkeitsgehalt
von 12 %

0,01

0,03

™

1% des max. Gehalts,
der flr das
Untermischen in
Futtermitteln erlaubt ist

(1) Der Hochstwert des Zusatzstoffes / Tierarzneimittels in der Vormischung darf zu keinem Gehalt jenes
Zusatzstoffs / Tierarzneimittels fihren, der 50 % tUber dem Hochstwert liegt, der fiir die Futtermittel festgelegt
worden ist, sofern die Hinweise zur Vormischung befolgt worden sind.
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2.3. Grenzwerte fiir Riickstande von Tierarzneimitteln

Tierarzneimittel

Sulfadiazin-

natrium

Sulfamethoxazol

Doxycyclin

Oxytetracyclin

Ivermectin

Tiamulin

Tilmicosin

Trimethoprim

Futtermittel

Mischfutter fur:

e legehennen

e Mastkiken und Mastputen
e Schweine

e Milchvieh

Mischfutter fur:

e Legehennen

e Mastkiken und Mastputen
e Schweine

e Milchvieh

Mischfutter fur:

e Legehennen

e Mastkiken und Mastputen
e Schweine

e Milchvieh

Mischfutter fur:

e Legehennen

o Mastkiken und Mastputen
e Schweine

e Milchvieh

Mischfutter fr:

e Legehennen

e Mastkiken und Mastputen
Schweine

e Milchvieh

Mischfutter fur:

e Legehennen

e Mastkiken und Mastputen
e Schweine

e  Milchvieh

Mischfutter fir:

e Legehennen

e Mastkiken und Mastputen
e Schweine

e  Milchvieh

Mischfutter fr:

e Legehennen

e Mastkiken und Mastputen
e Schweine

e Milchvieh

Hochstgehalt in mg/kg
(ppm) auf der
Grundlage eines
Futtermittels mit einem
Feuchtigkeitsgehalt von
12 %

—_ a 0o U

—_ a 0o U

8
8
10
1 batch?

1
10
10

1 batch?

0,1
0,1
0,1

1 batch?

1
8
10
1 batch?

1
4
10
1 batch?

Gekoppelt an
Sulfadiazin und damit
ausreichend gesichert.

(2) Futter fur Milchvieh darf nicht direkt nach Futter mit diesen Zusatzstoffen und Tierarzneimitteln bereitet

werden, das auf denselben ProduktionsstraBen produziert wird.

(@88 D International
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2.4. Grenzwerte fiir Riickstande anderer Zusatzstoffe /
Tierarzneimittel
Tierarzneimittel = Futtermittel Hochstgehalt in
mg/kg (ppm) auf
der Grundlage
eines Futtermittels
mit einem
Feuchtigkeitsgehalt
von 12 %
Sonstige Stoffe, | Alle sonstigen Futtermittel fur Tiere, die tierische Produkte 1
fur die eine produzieren, wie
Wartezeit gilt3 e Legehennen

e Milchproduzierende Kihe, Ziegen, Schafe usw.

e Mastkiken und Mastputen (Futtermittel, das diese
Mastkiiken und Mastputen 5 Tage vor dem Schlachten
erhalten haben)

e Schweine (Futtermittel, das diese Schweine 28 Tage vor
dem Schlachten erhalten haben)

(3) Beispiele: Flubendazol, Carbadox, Olaquindox.
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3. Erganzende Anforderungen an die
Uberwachung von Riickstanden

3.1. Allgemeines / Anlagen

Ein nach GMP+ zertifiziertes Unternehmen kann diverse KontrollmaBnahmen durchfiihren, um
gewahrleisten zu kénnen, dass Riickstande von kritischen Zusatzstoffen und Tierarzneimitteln
die in der Tabelle von § 2.2, § 2.3 und § 2.4 genannten Hochstwerte nicht Gberschreiten.

& Tipp 1:

Mogliche LenkungsmaBnahmen kdnnen sein:

- Verwenden Sie gar keine Zusatzstoffe oder Tierarzneimittel, fiir die Rickstandshdchstwerte
festgelegt sind.

- Trennung zwischen Standorten, an denen Zusatzstoffe/Tierarzneimittel verwendet werden, und
solchen, an denen diese nicht verwendet werden.

- Trennung von Produktionsanlagen und Transporteinrichtungen (mit kritischen
Zusatzstoffen/Tierarzneimitteln und ohne) innerhalb eines Standortes.

- Entscheidung fiir weniger kritische Zusatzstoffe oder Tierarzneimittel.

- Entfernung der ersten (nach Medizinal-Futtermittel) hergestellten 50 bis 100 kg Futtermittel als
Abfall oder zwecks erneuter Verwendung in einem Futtermittel mit denselben Zusatzstoffen oder
Medizinal-Futtermittel.

- Verwendung spezifischer Gerate (interner Transport, Mischer, Filter).

- Strikte Wartung und gute Reinigung der Gerate.

- Dosierung von Tierarzneimitteln im Mischer oder in Mischgeraten fir lose Produkte.

- Verwendung einer festen Dosierungsreihenfolge fiir Mikrokomponenten.

- Verwendung von kurzen Transportlinien / Verwendung von ausreichenden Leerlaufzeiten.

- Vermeidung von Stellen, an denen sich Riickstande von Produkten bilden konnen.

- Anwendung einer strengen Produktionsreihenfolge / von Spllvorgédngen. Siehe diesbezlglich § 3.2.

In allen GMP+-Standards ist festgelegt, dass man die LenkungsmaBnahmen validieren und
deren Wirksamkeit mit einer entsprechenden RegelmaBigkeit verifizieren muss (es muissen die
+HACCP-Grundsatze” angewandt werden. Das gilt auch fir die LenkungsmaBnahmen fir die
Ruckstandskontrolle von Tierarzneimitteln/Zusatzstoffen.

Bei der Anwendung einer spezifischen Produktionsreihenfolge zwecks Lenkung der
Rickstandshochstwerte ist eine spezifische Validierung & Verifizierung erforderlich. Siehe
diesbeziglich § 3.2.4.

& Tipp 2:
Validierung: kann gemaB den gemeinsamen HACCP-Grunds&tzen angewandt werden. Das nach GMP+
zertifizierte Unternehmen muss sicherstellen, dass eine bestimmte LenkungsmaBnahme zu dem
erwarteten Ergebnis flhrt (= keine Rickstande oder auf jeden Fall innerhalb der Hochstwerte). Das
Ergebnis der analytischen Untersuchung ist hier sehr niitzlich. Nach jeder wesentlichen Anderung
mussen die LenkungsmaBnahmen Gberpriift und - erforderlichenfalls - erganzt und validiert werden.

(€1\UN38 @ International Version DE: 1. Marz 2021
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3.2. Uberwachung von Riickstinden mittels der
Produktionsreihenfolge

3.2.1. Allgemeines

Eine haufig angewandte Methode zur Uberwachung von Riickstanden ist das Spiilen der
Produktionsanlage nach der Verwendung von Tierarzneimitteln oder Zusatzstoffen, also die
‘Reinigung’ einer Anlage.

Bei der Anwendung dieser Methode ist eine strenge Produktionsreihenfolge zu beachten,
damit garantiert werden kann, dass die Riickstandshéchstwerte nicht Gberschritten werden.

Wenn das Spulen mit Futtermittel erfolgt, nachdem ein Medizinal-Futtermittel oder
Futtermittel mit einem Kokzidiostatikum produziert wurde, muss sichergestellt werden, dass
die Riickstandshochstwerte der Tierarzneimittel oder Zusatzstoffe in diesem Futtermittel nicht
Uberschritten werden.

Wenn fiir das Spulen ein Einzelfuttermittel verwendet wird, muss es anschlieBend mit groBer
Sorgfalt verwendet oder verarbeitet werden. Eine Risikoanalyse hat die richtige Verwendung
dieses Einzelfuttermittels zu belegen. Dieses Einzelfuttermittel kann in einem Futtermittel mit
demselben Kokzidiostatikum oder demselben Antibiotikum verwendet werden. Es kann auch
als Abfall entsorgt werden.

Die Berechnung, die auf der Verschleppung einer Produktionsanlage basiert, muss in den
Partien, die nach der Partie, in dem das Unternehmen einen kritischen Zusatzstoff oder ein
ebensolches Tierarzneimittel verwendet hat, zu den erwarteten (errechneten) Riickstanden von
kritischen Zusatzstoffen und Tierarzneimitteln fihren.

Hinweis: Der Hochstwert des Zusatzstoffes / Tierarzneimittels in der Vormischung ist die
Konzentration, die nicht zu einem Wert dieses Zusatzstoffs / Tierarzneimittels flihren darf, der 50
% lber dem Hdchstwert liegt, der fiir die Futtermittel bestimmt wird, wenn Hinweise fiir die
Verwendung der Vormischung befolgt werden.

+ Tipp:
Beispiel: Ruckstandshochstwert eines Zusatzstoffes fiir Futtermittel ist 1 ppm. Die Vormischung darf max.

0.5 ppm zum Futtermittel beitragen (50 %). Wenn die Vormischung mit 5 % mit dem Futtermittel
vermischt werden soll, betragt der Rickstandshdchstwert fiir die Vormischung laut Anweisung 10 ppm.

Darlber hinaus haben Zusatzstoffe wie Kupfer und Zink auch Hochstwerte, die nicht
Uberschritten werden dirfen. Siehe dazu TS 1.5 Spezifische Grenzwerte fiir unbedenkliche
Futtermittel.

(€1\UN38 @ International Version DE: 1. Marz 2021
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3.2.2. Verschleppungsrate der Anlage

Allgemeines

Fur die Messung der Verschleppungsrate einer Anlage muss ein Prifverfahren im Sinne von
Abschnitt 4 dieses Dokuments angewandt werden. Alle Produktions-, Verarbeitungs- und
Transportlinien in einem Werk, die zu einer Verschleppung beitragen kénnen, sind zu testen.
Siehe zu weiteren Details Abschnitt 4.

Haufigkeit

Die Mindesthaufigkeit fur die Messung der Verschleppung in Produktions- und
Transportlinien hangt von dem (Futtermittel und der Vormischung mit dem) Zusatzstoff und
dem Tierarzneimittel ab, die das nach GMP+ zertifizierte Unternehmen verarbeitet, und davon,
ob das Unternehmen Futtermittel verarbeitet, fiir welche ein Rickstandshochstwert festgelegt
wurde.

Sofern das nach GMP+ zertifizierte Unternehmen Produkte (oder Futtermittel mit diesen
Produkten) verarbeitet oder transportiert, fir die in einer der Tabellenin § 2.2, 8 2.3 und § 24
ein spezifischer Ruckstandshochstwert festgelegt worden ist, muss die Verschleppungsrate fur
die Linien, mit denen diese Produkte verarbeitet, hergestellt oder transportiert werden,
bekannt sein. Wenn das nach GMP+ zertifizierte Unternehmen Uber solche Produktionslinien
verfligt, muss es die Verschleppung mindestens alle zwei Jahre messen.

Bei der Verarbeitung oder dem Transport eines anderen Produkts, das Ruickstande in
tierischen Produkten verursachen kann, muss das nach GMP+ zertifizierte Unternehmen die
Verschleppung mindestens einmal messen.

Die Verschleppung muss erneut gemessen werden, wenn sich erhebliche Anderungen an der
Anlage ergeben.

3.2.3. Sicherheitsfaktor

Die tatsachlichen Verarbeitungseigenschaften eines kritischen Zusatzstoffes oder
Tierarzneimittels kann von den Tracern abweichen, die bei der Messung der
Verschleppungsrate mithilfe einer der in Abschnitt 4 beschriebenen Methoden, verwendet
wurden.

Um noch besser gewahrleisten zu kénnen, dass die tatsachlichen Riickstandshoéchstwerte die
errechneten (erwarteten) Riickstandshochstwerte nicht Gberschreiten, kann ein GMP +
zertifiziertes Unternehmen bei der Berechnung der Produktionsreihenfolge einen sogenannten
Sicherheitsfaktor anwenden. Wenn bei der Berechnung ein Sicherheitsfaktor angewandt wird,
darf ein GMP+ zertifiziertes Unternehmen die Verifizierungshaufigkeit senken. Sie dazu § 3.2.4.

Der zu verwendende Standardsicherheitsfaktor ist ,3". Allerdings sind in den Tabellen in § 3.2.5
fur einige kritische Zusatzstoffe und Tierarzneimittel andere Sicherheitsfaktoren festgelegt
worden.
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+ Tipp:
Diese Sicherheitsfaktoren werden auf der Grundlage eines sogenannten Wandadhésionsfaktors
gemessen, und zwar mithilfe eines speziell fur diesen Zweck entwickelten Tests. Wenn ein nach GMP+
zertifiziertes Unternehmen diesen Test fir die Ermittlung des spezifischen Wandadhasionsfaktors
verwenden mdchte, kann es sich an GMP+ International wenden.

3.2.4. Validierung und periodische Verifizierung (Uberwachung)

Validierung

Jede ermittelte Produktionsreihenfolge muss ordnungsgema@ validiert werden, um die
Wirksamkeit der Lenkung der Riickstandsgehalte zu belegen. Es missen mindestens 2 Proben
(von Futtermitteln mit Produkten mit einem in einer der Tabellenin § 2.2, 8 2.3 und § 2.4
gelisteten Ruckstandshochstwert) genommen und analysiert werden.

Wenn das Mal3 der Verschleppung erneut gemessen und die Produktionsreihenfolge neu
berechnet wurde, muss man eine neue Validierung ausfihren.

Verifizierung

Um die dauerhafte Effektivitat der verwendeten Produktionsreihenfolge belegen zu kdnnen,
muss das nach GMP+ zertifizierte Unternehmen mittels der Analyse der
Rickstandshochstwerte in relevanten Futtermitteln Kontrollen ausfiihren.

a) Sofern bei der Berechnung der Produktionsreihenfolge kein Sicherheitsfaktor verwendet
wird: Pro Jahr missen vier Proben analysiert werden.

b) Sofern bei der Berechnung der Produktionsreihenfolge der Sicherheitsfaktor verwendet
wird: Pro Jahr missen zwei Proben analysiert werden.

@ Tipp:
Dem nach GMP+ zertifizierten Unternehmen stehen hier zwei Mdglichkeiten zur Auswahl. Wenn der
Sicherheitsfaktor angewandt wird, ist die minimale Uberwachungshaufigkeit pro Jahr niedriger.

Die Verifizierung muss mithilfe der Analyse des spezifischen Tierarzneimittels oder
Zusatzstoffes ausgefiihrt werden. Wenn bei der Herstellung mehr Tierarzneimittel oder
Zusatzstoffe verwendet werden, muss das Arzneimittel/der Stoff mit dem héchsten
Sicherheitsfaktor als Bestandteil der Verifizierung analysiert werden.

Die Analyse muss von einem dafiir zugelassenen Labor durchgefiihrt werden (siehe dazu TS
1.2 Beschaffung). Anhand der Detektionsgrenze der verwendeten Methode muss entschieden
werden koénnen, ob das verwendete System der Produktionsreihenfolge ausreichend ist.
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3.2.5.

Erganzende Informationen zum Sicherheitsfaktor

Kokzidiostatika und Hersteller Sicherheitsfaktor
Histomonostatika, die mithilfe der
sogenannten Wandadhasionsprobe
getestet wurden

Schweine | Sonstige
Mischung von Narasin und
Nicarbazin
Maxiban G 160 premix Elanco GmbH 3 1
Lasalocid-Natrium
Avatec 15% CC Zoetis Belgium S.A. 1 1
Robenidin-Hydrochlorid
Cycostat 66G Zoetis Belgium S.A. 1 1
Monensin-Natrium
Elancoban G200 premix Elanco GmbH 1 1
Coxidin (5 1 701) Huvepharma NV Belgium 1 1
Narasin
Monteban G100 premix Elanco GmbH 1 1
Halofuginon-Hydrobromin
Stenorol Huvepharma NV Belgium 1 1
Diclazuril
Clinacox 0,5 % Premix Elanco GmbH 2 2
Salinomycin-Natrium
Sacox 120 microGranulate Huvepharma NV Belgium 1 1

(@88 D International
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4.  Methoden zur Messung der Verschleppung

4.1. Einfiihrung

Zur Messung der Verschleppung muss der Teilnehmer die Protokolle aus diesem Teil des
vorliegenden Dokuments verwenden.

Die Berichterstattung zur Verschleppungsmessung muss bestimmte Anforderungen erfillen.
Siehe diesbezliglich den nachstehenden Paragrafen ,Berichterstattung”.

Anmerkung: Es ist gestattet, dass nach GMP+ zertifizierte Unternehmen von der festgelegten
Methode abweichen, sofern dabei die in § 4.2 beschriebenen Prinzipien nicht beeintrdchtigt
werden und belegt werden kann, dass gleichwertige Ergebnisse gewonnen werden.

In bestimmten Ldndern sind im Gesetz spezielle Bedingungen fiir die Messung der
Verschleppung festgelegt. Die Ergebnisse dieser Messungen werden durch einen entsprechenden
Nachweis der Einhaltung der GMP+-Anforderungen auch akzeptiert.

4.2. Allgemeine Grundprinzipien in Bezug auf die
Messung der Verschleppung

Bei der Messung der Verschleppung von Zusatzstoffen in einer Anlage muss anhand eines
FlieBdiagramms (eine graphische Darstellung beispielsweise des Werks) und der tatsachlichen
Lage in der Produktionsstatte im Voraus ermittelt werden, in welchen Teilen der
Produktionsstatte eine relevante Verschleppung erfolgen kdnnte.

Ein Ausgangspunkt bei der Ermittlung der Verschleppungsrate in einem Unternehmen ist, dass
die Verschleppungsrate infolge von Riickstromen bekannt ist und gelenkt wird.

Verschleppungsstellen

Die Verschleppung in einer (Mischfutter-) Produktionsstatte kann bei folgenden Prozessen
auftreten.

1. Fillung der Vormischungssilos
Das Fullen der Vormischungssilos kann zu Verschleppung fihren. Anhand des
FlieBdiagramms kann geprift werden, ob Griinde zu der Annahme bestehen, dass dort
eine Verschleppung stattfindet. Kritische Stellen sind gemeinschaftliche Transportsysteme,
Schieber, Trennsysteme und Filter.
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Bei mechanischen Transportsystemen wie Redlern, Hebewerken und Férder-schnecken tritt
immer Verschleppung auf und ist es angebracht, diese Verschleppung einmalig zu messen.

Dabei missen ausreichend lange Leerlaufzeiten (10 Minuten) beachtet werden.

Bei einer pneumatischen Fillung, mit getrennten Filtern fir jedes Silo, braucht nicht mit

Verschleppung gerechnet zu werden. Wenn ein gemeinschaftlicher Filter benutzt wird, muss
der Filter wahrend mindestens 10 Minuten nach dem L&schen an demselben Silo, in dem die

Fullung stattgefunden hat, entstaubt wer-den.

Es hat eine Vorschrift zur Schittungsreihenfolge zu bestehen, wodurch unerwiinschte
Vermischungen vermieden werden.

In dieser Situation muss sichergestellt werden, dass unakzeptable Rickstandsniveaus nicht

mehr vorkommen.

Dosier-, Mahl- und Mischlinie

Die groBte Verschleppung von Zusatzstoffen und Tierarzneimitteln tritt beim Dosieren
(Beigeben von Zusatzstoff o. Tierarzneimittel), (eventuell Mahlen), Mischen, Transport,
und der Lagerung des mehlférmigen Produkts in einer Fertigproduktzelle oder einer
Pressmehlzelle auf.

Die Stelle fur die Zugabe von Vormischungen muss mdéglichst nahe beim Mischer
liegen. Wichtig ist, dass der Messstoff an derselben Stelle wie der Zusatzstoff und das
Tierarzneimittel beigegeben wird.

Presslinie

Zugleich kann in der Presslinie eine erhebliche Verschleppung auftreten. In dem MaBe
wie die Matrizen der Presse(n) groBer werden, nimmt auch die Verschleppung zu.
AuBerdem konnen Zwischenbunker mit Vorrat eine Ursache von Verschleppung sein.

Ein Punkt besonderer Aufmerksamkeit sind die Riickstrome, die wahrend des
Pelletierens direkt in das Pressmehlsilo zuriickgefiihrt werden.

Beladung und Transport

Wahrend der Lagerung, Ladung und des Transports eines fertigen Produktes wird nur
flr sehr kritische Zusatzstoffe und Tierarzneimittel (wie z.B. Nicarbazin und Sulfa-
Praparat-Tierarzneimittel) eine Verschleppung von Bedeutung auftreten. In diesen
Fallen muss eine vorgeschriebene Arbeitsreihenfolge befolgt werden.

Die Verarbeitung von Siebresten der Schuttgutverladung ist ein weiterer kritischer
Punkt. Eine eventuelle Verarbeitung solcher Siebreste muss mindestens den
Anforderungen aus der Futtermittelgesetzgebung genligen und hat mithin auf eine
sorgfaltige und entsprechend gelenkte Art und Weise zu erfolgen. Eventuelle Siebreste
aus Fltterungsarzneimitteln diirfen nicht erneut verarbeitet werden.
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Wenn unerwiinschte Verschleppung von kritischen Zusatzstoffen und Tierarzneimitteln
erwartet werden darf, kann das Unternehmen folgende MaBnahmen ergreifen:
a) Festlegung einer vorgeschriebenen Produktions-(Arbeits-)Reihenfolge;
b) erganzende MaBnahmen durch Produktwechsel;
c) Herstellung von Futtermitteln mit kritischen Zusatzstoffen und Tierarzneimitteln
auf einer anderen Linie;
d) Wechsel auf weniger kritische Mittel.

Messstellen zur Messung der Verschleppung

Die wichtigsten Verursacher von Verschleppung sind die Dosier-, Mahl-, Misch-, und
Presslinie. Zu diesen Linien muss die Verschleppung bekannt sein, wenn auf diesen Linien
sowohl Futtermittel mit kritischen Zusatzstoffen und Tierarzneimitteln als Futtermittel mit
einem Hochstverschleppungsniveau produziert wird. Um zu einer zuverlassigen Feststellung
zu gelangen, sind die nachstehenden Messstellen wichtig.

Zur Messung der Ausgangsgehalte der Mischung: nach dem Mischer, jedoch mdglichst nahe

beim Mischer.

a. Zur Messung der Verschleppung auf der Dosier-, Mahl- u. Mischlinie: beim Einlauf der
Pressmehlzelle bei der Kérner- o. Granulatherstellung oder der Fertigproduktzelle bei der
Mehlherstellung.

b. Zur Messung der Verschleppung auf der Dosier-, Mahl-, Misch- und der Presslinie: beim
Einlauf der Fertigproduktzelle bei der Kérner- o. Granulatherstellung.

Die Verschleppung, die in dieser Weise bestimmt wird, wird als anlageneigene Verschleppung
betrachtet.

Berichterstattung

Eine gute Berichterstattung zur Untersuchung ist wichtig, so dass sich die Ergebnisse
anwenden lassen, MaBnahmen festgelegt und wahrend deren Umsetzung gut kontrolliert
werden kdnnen. Diese muss auf einem wohldurchdachten und gut umschriebenen Protokoll,
das zuvor mit den Durchfiihrenden durchgesprochen wurde, und auf einer sorgfaltigen
Umsetzung dieses Protokolls basieren. Deshalb muss mindestens Folgendes erfasst werden:

i. das Datum
i.  der Verantwortliche fiir die Verschleppungsuntersuchung
iii.  Beschreibung der angewandten Methode
iv.  ein Schema der Anlage mit der Bezeichnung folgender Elemente:
a) Mahl-, Misch- und Presslinie, an der die Untersuchung durchgefiihrt wurde
b) an welcher Stelle der Messstoff beigegeben wurde
c) der Probenentnahmestellen
v.  Anzahl und GréBe der Proben
vi.  zeitlicher Intervall der Probenentnahme
vii.  Analyseergebnisse
viii.  adaquate Berechnung der Verschleppung
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iX.

eventuelle Probenvorbehandlung wie Mahlen, Homogenisieren, Teilen und/oder
Zusammenflgen.

Neue Messstoffe

Vi.
vii.

Neue Messstoffe missen auf der Grundlage einer Bewertung zugelassen werden, im Rahmen
derer eine Validierung hinsichtlich der Referenzmethode (Kobaltmethode) erfolgt ist. Der
Validierungsbericht muss mindestens folgende Elemente enthalten:
i.
il.
iii.

Name und Adressangaben des/der Einreichenden und der Untersuchungseinrichtung

Begriindung/Problembeschreibung

Eigenschaften hinsichtlich der

a) zu verwendenden Futtermittelanlage (u.a. Mischer, Pressanlage, Kuhler)

b) die Referenzmessstoffe und die zu untersuchenden Messstoffe

c) den Probenentnahmeplan in Bezug auf die zu entnehmenden Proben in den
verschiedenen Spulchargen

d) die Probenvorbereitung im Labor

e) die einzusetzenden Analysemethoden

f) die zu verwendenden statistischen Methoden

Analyseergebnisse

statistische Verarbeitung der Analyseergebnisse

Schlussfolgerungen

Referenzen.

Der Bericht zur Bewertung durch ein Sachverstéandigengremium kann bei GMP+ International eingereicht

werden.
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4.3. Priifverfahren fiir die Verschleppung bei der
Mischfutterzubereitung mit Hilfe einer Mischung aus
Manganoxid und einer eiweiBreichen bzw.
eiweiBarmen Mischung

1. ANWENDUNGSBEREICH

Das Prufverfahren wurde zur Ermittlung der Verschleppung, die in
Mischfuttermittelproduktionsbetrieben auftritt, entwickelt. Die Verschleppung in Dosierlinien
fur Ausgangserzeugnisse und die Verschleppung der Bestandteile, die iber Vormischungen
hinzugefuigt werden, ermittelt man getrennt.

Indem die Proben an verschiedenen Stellen im Herstellungsprozess entnommen werden, kann
man Erkenntnisse Uber die Verschleppung in der Produktionsanlage (beispielsweise Mahl-
/Mischlinie zum Pressmehlbunker oder Press-/Kuhllinie) gewinnen. Die Methode ist auch zur
Ermittlung der Tatsache geeignet, inwieweit sich mit der Anlage einheitliche Mischungen
produzieren lassen (siehe Ziffer 9).

2. DEFINITIONEN

Verschleppung
Verschleppung bedeutet, dass ein Teil der vorhergehenden Futtermittelpartie in dem
Herstellungs- und Transportsystem zurlickbleibt und in den nachsten Partien landet.

Verschleppungsrate

Die Verschleppungsrate definiert sich als die Menge eines Bestandteiles aus einer
vorhergehenden Partie, ausgedrickt in Prozent, die in die nachste Futtermittelpartie
(derselben GroBe) gerat. Die Verschleppungsrate kann fiir einen Teil der Anlage
(beispielsweise bis zum Pressmehlbunker) oder fir die gesamte Anlage gemessen werden.

3. PRINZIP DES PRUFVERFAHRENS

Das Priifverfahren wird durchgefiihrt, indem zunachst eine eiweil3- und manganreiche
Sojamischung hergestellt wird und man sofort anschlieBend auf derselben Produktionslinie
eine eiweiB- und manganarme produziert. Die Zunahme des Eiweil3- und Mangangehaltes der
Maismischung wahrend des Durchlaufs in der Produktionslinie wird durch die Verschleppung
verursacht. Indem diese Zunahme auf den Eiweil3- und Mangangehalt der Sojamischung
bezogen wird, kann man die Verschleppungsrate berechnen.

Da der Eiweil3- und Manganoxidgehalt der Maismischung hyperbolisch verlauft (von hohen
Gehalten am Anfang des Stroms zu niedrigen Gehalten danach), muss dem
Probenentnahmeverfahren besondere Aufmerksamkeit gewidmet werden.
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4. AUSRUSTUNG UND HILFSMITTEL

Zur Durchfihrung des Prifverfahrens ist Folgendes erforderlich:

a. eine Menge an Manganoxid, die 0,4 % der Ublichen PartiegroBe entspricht

b. (gegebenenfalls) eine Schaufel zur Entnahme der Proben

c. zwei Eimer zur Entnahme einiger Teilproben

d. Probenbehéltnisse oder -beutel mit einem Inhalt von mindestens 200 Gramm. Sofern die
Verschleppungsmessung an zwei Stellen in der Produktionslinie durchgefiihrt wird,
reichen mindestens 20 Probenbehaltnisse aus (14 Proben werden tatsachlich getestet).

5. BENOTIGTE UNTERNEHMENSANGABEN

Zu dem Unternehmen, bei dem das Prifverfahren durchgefiihrt wird, sind folgende Angaben

erforderlich:

a. das FlieBdiagramm der Produktionsanlage

b. die Art und Weise, wie die Sojamischung und Maismischung zusammengestellt werden.
Insbesondere muss man exakt angeben, wie und wo das Manganoxid beigegeben wird
und wie ein eventuelles Transportsystem flir das Manganoxid zum Mischer gespult wird,
und zwar sowohl fir die Sojamischung als auch fir die Maismischung.

6. IMPLEMENTIERUNG DES PRUFVERFAHRENS

6.1.a. Herstellung der eiweiBreichen und manganreichen Sojamischung

Die Sojamischung (mit der Ublichen PartiegroB3e) besteht zu 92 % aus Sojaschrot, 4 % aus
Fett/Ol, 3 % aus Rohrzuckermelasse, 0,4 % aus Manganoxid und zu 0,8 % aus
Dicalciumphosphat (oder Calciumcarbonat oder Salz). Diese Mischung wird auf die Ubliche Art
und Weise dosiert, gemahlen, gemischt und pelletiert. Melasse und Fett/Ol werden
hinzugefugt, um ein Mehl mit normalen physischen Eigenschaften zu erhalten, das sich gut
pelletieren lasst. Das Sojaschrot darf aus mehreren Partiesilos stammen.

Das Manganoxid ersetzt die Vormischung und muss dieselbe Strecke wie die Vormischung
durchlaufen. Das Manganoxid wird demnach in die Vormischungswaage oder in den
Zugabeeinlauf gegeben.

Die Dosierung muss so erfolgen, dass das Manganoxid nahezu génzlich unten in die
Vormischungswaage oder den Zugabeeinlauf sinkt.

Das Manganoxid muss folgende Anforderungen erfiillen:
1. Mn-Gehalt: mindestens 50 %
2. TeilchengroBe: 100 % muss kleiner als 0,2 mm sein.

Normalerweise wird liber diese Waage oder den Zugabeeinlauf auch Calciumcarbonat, Salz
und/oder Futterphosphat dosiert. Dadurch wird sich die Verschleppung von Bestandteilen aus
der Vormischung verringern, vor allem, wenn erst die Vormischung und erst anschlieBend die
anderen Produkte dosiert werden.

Fir das Prifverfahren werden deshalb erst 0,4 % Manganoxid und danach 0,8 %
Calciumcarbonat, Futterphosphat oder Salz dosiert.

Nachdem der Inhalt der Vormischungswaage (oder des Zugabeeinlaufs) zur Sojamischung im
Mischer gegeben wurde, wird fiir die Ubliche Dauer gemischt. Die Mischung wird anschlieBend
in einen leeren Pressmehlbunker tGberfihrt und pelletiert (Probe).
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Die Mahl- u. Mischlinie und die Press- u. Kihllinie dirfen nach der Herstellung der
Sojamischung fiir nichts anderes als die Maismischung verwendet werden.

6.1.b Probenentnahme aus der Sojamischung
Beim Entladen der Sojapellets in das Fertigproduktsilo wird aus dem letzten Teil der Partei
eine ordentliche Mischprobe genommen.

6.2.a. Herstellung der eiweiBarmen und manganarmen Maismischung
Die Maismischung (mit derselben PartiegroBBe wie die Sojamischung) besteht zu 92 % aus

Mais, 4 % aus Fett, 3 % aus Rohrzuckermelasse und zu 0,8 % aus Dicalciumphosphat (oder
Calciumcarbonat oder Salz). Wenn es nicht mdglich ist, 92 % Mais zu dosieren, kann auch eine
Mais-Weizen-Mischung oder eine andere eiweiBarme Mischung zusammengestellt werden
(Probenahme).

Das Transportsystem zwischen der Vormischungswaage (oder dem Zugabeeinlauf) und dem
Mischer wird mit 0,8 % Dicalciumphosphat (oder Calciumcarbonat oder Salz) gesplilt.

Die Mischzeit beginnt, sobald das Futterphosphat der Mischung hinzugefliigt worden ist. Die
Mischung wird anschlieBend in einen (leeren) Pressmehlbunker (Probenahme) Gberfihrt und
danach pelletiert (Probenahme).

6.2.b Probenentnahme aus der Maismischung
Man entnimmt die nachstehenden Proben aus der Maismischung:

1. den Mais (und eventuell Weizen), der fir die Zusammensetzung der Mischung verwendet
wurde

2. sechs Proben der Maismischung beim Einlauf in den Pressmehlbunker

3. sechs Proben der Maismischung beim Einlauf in das Fertigproduktsilo.

Fir die Proben zu Ziffer 2) und 3) ist das Probenentnahmeverfahren wichtig. Insbesondere der
erste Teil des Mehls oder der Pellets aus der Partie wird einen hoheren Gehalt an Eiwei3 und
Mangan enthalten, der sich danach relativ schnell auf ein niedrigeres und konstanteres Niveau
verringern wird. Deshalb ist es wichtig, im ersten Teil des Mehl- oder Pelletstroms intensiv
Proben zu nehmen und zu wissen, auf welchen Teil des Futtermittels sich diese Proben
beziehen.

Das Probenentnahmeverfahren beim Einlauf in den Pressmehlbunker (was meistens drei bis

funf Minuten dauert) ist wie folgt:

4. Wahrend der ersten 30 Sekunden werden maoglichst viele Teilproben in einem Eimer
gesammelt; daraus wird eine Mischprobe hergestellt

5. fir die zweiten 30 Sekunden: ebenso

6. anschlieBend wird dem Strom alle 30 Sekunden eine willkiirliche Probe entnommen, bis
der Mehlstrom versiegt.
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Die Gesamtlaufzeit des Mehlstroms wird notiert und es werden sechs Proben aufbewahrt, und
zwar die drei, die zuerst genommen wurden, und drei der Ubrigen Proben.

Die Probenentnahme der Pellets beim Einlauf in das Fertigproduktsilo erfolgt auf dieselbe Art

und Weise. Da die Gesamtdauer meistens etwas langer ist, verlauft das Verfahren nun wie

folgt:

7. In der ersten Minute werden moglichst viele Teilproben in einem Eimer gesammelt;
daraus wird eine Mischprobe hergestellt

8.  wahrend der zweiten Minute: ebenso

9.  anschlieBend wird dem Strom jede Minute eine willkiirliche Probe enthnommen, bis der
Pelletstrom versiegt.

Anmerkung: Wenn der Pelletstrom nicht kontinuierlich ist, muss die ,echte” Dauer angewandt

werden.

Zeichnen Sie auch die Gesamtdauer auf und bewahren Sie sechs Proben auf, und zwar die
drei, die zuerst genommen wurden, und drei der andere Proben.

6.3 Verarbeitung der Sojamischung im Mischfuttermittel
Bei niedrigen Verschleppungsraten hat die Sojamischung einen Mangangehalt von ca. 2000

mg/kg. Bei der Verarbeitung dieser Sojamischung im Mischfuttermittel muss die Tatsache
berticksichtigt werden, dass der Mangangehalt im Mischfuttermittel max. 250 mg/kg betragen
darf.

7. DIE ANALYSE DER PROBEN
Insgesamt werden 14 (oder moglicherweise 15) Proben entnommen:

1 Probe Sojapellets (+ Mn) =A
1 Probe Mais (rein) (+ evt. Weizen) =B
6 Proben Maismischungsmehl (Pressmehlbunker) = C (1 bis 6)
6 Proben Maismischungsmehl (Fertigproduktsilo) = D (1 bis 6)

Alle Proben werden auf RoheiweiB (RE) und Mangan (Mn) analysiert.

Die Halfte der Proben aus Maismischungsmehl und Maismischungspellets wird auf
Feuchtigkeit analysiert. Dies geschieht, um zu priifen, ob sich der Feuchtigkeitsgehalt wahrend
des Pelletierens geandert hat. Wenn sich der Feuchtigkeitsgehalt wahrend des Pelletierens
deutlich geéndert hat, mussen die RE- und Mn-Gehalte der Maismischungspellets dem
Feuchtigkeitsgehalt des Maismischungsmehls angepasst werden.
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8. DIE BERECHNUNG DER VERSCHLEPPUNGSRATEN

Die Verschleppungsraten lassen sich anhand der Gehalte an Roheiwei3 (RE) und Mangan (Mn)
in den entnommenen Proben berechnen. Angenommen, es werden folgende Gehalte
gemessen:

Sojapellets: 420 g RE und 2,006 mg Mn/kg

Reiner Mais: 86 g RE und 4 mg Mn/kg

6 Proben Maismischung (oben im Pressmehlbunker)

1. Mischprobe (0,5 Min.) 160 g RE und 400 mg Mn/kg

2. Mischprobe (0,5 Min.) 100 g RE und 60 mg Mn/kg

3. willkurliche Probe 049 und 27 mg

4. willktrliche Probe 85 g (durchschn.88) und 30 mg (durchschn. 28)
5. willktrliche Probe 88 ¢ und 28 mg

6.  willkurliche Probe 899 und 27 mg

Die Gesamtdauer des Mehlstroms im Pressmehlbunker = 5,5 Min.

Erwartete Gehalte der Maismischung (92 % Mais und 3 % Melasse mit 40 g RE und 25 mg

Mn/kg):
RE = 092* 86 +0,03* 40= 803g/kg
Mn = 092* 4 +0,03* 25 = 4,4 mg /kg

Die Durchschnittsgehalte an RE und Mn in der Maismischung werden wie folgt berechnet:

RE
Mn

0,5/5,5* 160 + 0,5/5,5* 100 + 4,5/5,5* 88 = 95,6 g/kg
0,5/5,5* 400 + 0,5/5,5* 60 + 4,5/5,5* 28 = 64,7 mg/kg

(Die Proben 1 und 2 haben bei einer Gesamtdauer von 5,5 Minuten jeweils eine Dauer von 0,5
Minuten.

Fur die Proben 3 bis 6 wird der Durchschnittsgehalt berechnet: Die Dauer betragt hier
5,5-2x0,5=4,5 Minuten).

Die Verschleppungsrate (Vs- %) wird nun wie folgt berechnet:
Durchschn.-Gehalt in Maismischung - erwarteter Gehalt in Maismischung

Vs-%= X 100
Durchschn.-Gehalt in Sojapellets - erwarteter Gehalt in Maismischung

Die Verschleppungsraten belaufen sich dann (bis zum Pressmehlbunker) auf:

95,6 - 80,3 1.530
x100 = ——=4,5%
420 - 80,3 339,7

fur RE =
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64,7 - 4,4 6.030
und fur MNn ———x 100 = ——=3%
2.006 - 4,4 2.001,6

Die Verschleppungsraten beim Einlauf der Fertigproduktzelle werden auf dieselbe Weise
berechnet. Die Verschleppungsrate des RE bezieht sich auf das Futtermittel als solches, und
zwar ab der Dosieranlage. Die Verschleppungsrate fiir Mn gibt eine Indikation fiir die
Verschleppung von Bestandteilen aus Vormischungen.

9. MESSUNG DER EINHEITLICHKEIT

Um festzustellen, inwieweit die Anlage einheitliche Mischungen hergestellt, mlssen aus der
manganreichen Sojamischung mindestens 10 Proben entnommen und auf Mangan analysiert
werden. Die Verteilung des Mangan-Gehaltes dieser Proben (Standardabweichung oder der
Unterschied zwischen dem hochsten und dem niedrigsten Wert) ist ein MaB fur die
Einheitlichkeit.

Bei der Entnahme von Proben aus der Sojamischung muss sichergestellt werden, dass aus
dem gesamten Strom der Mischung Proben entnommen werden. Da meistens nicht genau
bekannt ist, wie lange der Mehlstrom dauern wird, ist es wiinschenswert, zunachst eine
groBzligige Anzahl an Proben zu entnehmen, von der nur ein Teil (und zwar 10) untersucht zu
werden braucht.

Die Einheitlichkeitsuntersuchung kann an vielen Stellen in der Anlage durchgefiihrt werden.
Wenn die Proben direkt nach dem Mischer entnommen werden, erhalt man ein gutes Bild
Uber das Funktionieren des Mischers.

Werden die Proben hingegen an anderen Stellen der Anlage (jedoch nach dem Mischer)
entnommen, wird die Einheitlichkeit im Allgemeinen geringer sein als direkt nach dem
Mischer.

Dies ruhrt daher, dass in diesem Fall auch Faktoren wie Entmischung und Verschleppung eine
Rolle spielen. Da die manganreiche Sojamischung immer nach einem ,normalen”
Mischfuttermittel mit einem viel niedrigeren Mangangehalt hergestellt wird, werden die ersten
Proben der Sojamischungen mit einer bestimmten Menge Mischfuttermittel verunreinigt sein
und deshalb weniger Mangan enthalten. Die nachsten Proben werden mit stets weniger
normalem Mischfuttermittel verunreinigt sein und demnach auch stets hoherer
Mangangehalte haben.

10. FEHLERBESPRECHUNG

Tabelle 1 zeigt auf, welche Mn- und Eiwei3gehalte in der Maismischung bei den
unterschiedlichen Verschleppungsraten, und zwar ausgehend von 80 g RE und 5 mg Mn/kg
Maismischungen (rein) und 400 g RE und 1800 mg Mn/kg Sojamischung, zu erwarten sind.
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Tabelle 1: Effekt der Verschleppungsrate auf den Mn- und EiweiBgehalt der

Maismischung

Verschleppung % 0 1 3 5 10 15

Mn aus Basis* 5 5 5 5 5 5

aus Soja 0 18 54 92 180 270
5 23 59 95 185 275

* Effekt der Verdiinnung nicht mitberiicksichtigt

RE aus Basis 80 79,2 776 |76 72 68

aus Soja 0 4 12 20 40 60
80 83,2 896 |96 112 128

Auf der Grundlage der Analysegenauigkeit der Mn- und RE-Bestimmung kann man eine
Schatzung der Genauigkeit machen, mit welcher man die Verschleppungsrate ermitteln kann.

Fir die sechs zu testenden Maisproben wird vorausgesetzt, dass der durchschnittlich Mn-
Gehalt in 95 % der Falle zwischen 95 und 105 % des tatsachlichen Gehaltes liegt. Fir Gehalte
<60 mg/kg wird der absolute Intervall dem Intervall bei 60 mg/kg gleichgestellt, also ca. 3
mg/kg.

Fir die Sojamischung wird vorausgesetzt, dass der bei der Analyse gemessene Mn-Gehalt
héchstens 100 mg/kg vom tatsachlichen Gehalt abweicht.

Fur das EiweiB wird vorausgesetzt, dass der Durchschnittsgehalt in den sechs Maisproben in
95 % aller Falle zwischen 99 und 101 % des tatsachlichen Gehaltes liegt und dass der
gemessene Gehalt in der Sojamischung hochstens 2 % vom tatsachlichen Gehalt abweicht.

Die Ergebnisse der Berechnungen lassen sich Tabelle 2 entnehmen.

Es kann gefolgert werden, dass sich niedrige Verschleppungsraten noch einigermafen
zuverlassig ermitteln lassen. Bei niedrigen Verschleppungsraten scheint Mn zu genaueren
Ergebnissen zu flihren als RE. Bei hohen Verschleppungsraten hingegen ist die
Messgenauigkeit mit Eiwei3 hdher als bei Mn.
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Tabelle 2: Effekt der Analysegenauigkeit auf die Ermittlung der Verschleppungsrate

Maismischung

Verschleppungsrate Berechnet Analyse-Intervall Verschleppungsrate*
Mn 0 5 mg/kg 2 - 8mg/kg 0,16 - 0,18%

1 23 20- 26 08 - 1.2

3 59 56 - 62 27 - 34

5 95 90 - 100 45 - 56

10 185 176 - 194 9 -111

15 275 261 - 289 13,5 -16,7

Auf der Grundlage von 1800 mg Mn/kg Sojamischung (Varianz 1700-1900, bei niedrigem
Mn-Gehalt in Mais erfolgt eine Berechnung mit hohem Mn-Gehalt in Soja und

umgekehrt).
Berechnet Analyse-Intervall Verschleppung*

RE 0 80 g/kg 79.2 - 80.8 g/kg -0,25- 0,25

1 83,2 82,4 - 84,0 07 -13

3 89,6 88,7 - 90,5 26 - 34

5 96 95,0- 97,0 45 - 55

10 112 1109 - 113,1 94 -106

15 128 126,7 - 129.3 14,2 - 158

umgekehrt).

Auf der Grundlage von 400 g RE/kg Sojamischung (Varianz 392-408, bei niedrigem RE-
Gehalt in Mais erfolgt eine Berechnung mit einem hohen RE-Gehalt in Soja und

(@88 D International
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4.4. Priifverfahren zur Messung von Verschleppung in
Vormischungs- und Zusatzstoffanlagen

1. SYSTEM
Die Methode zur Messung der Verschleppung in Vormischungs- und Zusatzstoffanlagen
entspricht im Hinblick auf die Systematik jener aus § 4.2.

2. VERSCHLEPPUNGSPROZESS

a. Der zu messende Verschleppungsprozess bezieht sich auf die Stelle, an der die
Zusatzstoffe und/oder Tierarzneimittel der losen Ladung des Silowagens oder der Fillung
von Sackgut beigegeben wird.

b. Man muss die Messung der Verschleppung vor jeder Produktionslinie in der Anlage
durchfihren.

¢. Man muss die Messung mit einer Mischungsmenge durchfiihren, die der kleinsten Partie
entspricht, die in der Praxis noch auf der fraglichen Produktionslinie produziert werden
darf.

3. DAS EINZUSETZENDE TRACER-MITTEL
Zur Messung der Verschleppung kann man folgende Tracer-Mittel verwenden:
Microtracer FSS-Lake und F-Lake

4. ERMITTLUNG DER VERSCHLEPPUNG

Man misst die Verschleppung, indem die Mischung, in der die Verschleppung auftritt, im

Ganzen bertcksichtigt wird. Das bedeutet, dass das Durchschnittsniveau in dieser Mischung

den Ausgangspunkt zur Ermittlung der Verschleppung bildet. Die Verschleppung wird wie

folgt gemessen:

a. die gesamte Mischung erneut mischen

b. funf Proben aus dieser Mischung entnehmen und analysieren (V1 bis V6). Das
Durchschnittsniveau wird auf dieser Grundlage berechnet.

c. Die Verschleppung misst man wie folgt:

(Durchschnittsmenge in der Mischung, in der die Verschleppung erfolgt.)
x 100%
(Dosierung in vorhergehender Mischung, aus der die Verschleppung erfolgt.)
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4.5. Priifverfahren fiir die Prozessgenauigkeit von
Mischfuttermitteln mit Microtracern

1. ANWENDUNGSBEREICH

Dieses Verfahren kann in der Futtermittelherstellungsindustrie eingesetzt werden, um die
Homogenitat in Vormischungen und Mischfuttermitteln oder sonstigen Teilchenmischungen
zu ermitteln. Mit einer geeigneten Vorbehandlung ist auch eine Anwendung fir eine groB3e
Palette an Matrizen, wie pelletierte oder extrudierte Futtermittel, moglich.

Dieses Verfahren kann auch eingesetzt werden, um die Verschleppung in nachste Partien zu
ermitteln.

2. DEFINITIONEN

Microtracer-Teilchen: Sehr feine elementare Eisenteilchen, die mit einem ungiftigem
Lebensmittelfarbstoff (z.B. Microtracer® -Lake-Teilchen) beschichtet
sind. Die Farbe ist in Futtermitteln nicht sichtbar und wird bei der
Analyse behandelt, um die Farbe zu entwickeln.

F-Teilchen: Microtracer-Teilchen mit durchschnittlich 25.000 Teilchen pro Gramm.
FS-Teilchen: Microtracer-Teilchen mit durchschnittlich 50.000 Teilchen pro Gramm.
FSS-Teilchen: Microtracer-Teilchen mit durchschnittlich 600.000 Teilchen pro Gramm.

Microtracer-Vormischung:  Zubereitung aus Microtracer-Teilchen und Kalkstein auf anderen
geeigneten Tragerstoffen. Wird eingesetzt, um die Microtracer in der
Produktionslinie des Futtermittels auf dieselbe Weise anzuwenden,
wobei Mikrozutaten der Testpartie in der Produktionsanlage
hinzugefiigt werden. Jede Microtracer-Vormischung wird vom
Hersteller mit einem Analysezertifikat versehen.

Rotationsdetektor: Rotierendes, dauermagnetisches Gerat, das dafiir verwendet wird,
kleine magnetische Teilchen quantitativ zu trennen.

3. PRINZIP

Man muss zwei einander folgende Partien testen, um die Homogenitat und die Verschleppung
zu Uberprifen. Microtracer werden nur zur ersten Partie hinzugefiigt. Sie werden der
Produktionslinie wie andere Mikrozutaten des Futtermittels hinzugefiigt. Die Ubliche
Futtermittelzusammensetzung und das Futtermittel-Herstellungsverfahren braucht man fir
die Untersuchung nicht anzupassen. Man muss darauf achten, dass sich in der hinzugefiigten
Vormischung kein zusatzlicher Microtracer (z. B. zur Markierung) befindet. Um die
Homogenitat zu ermitteln, entnimmt man die Proben direkt nach dem Mischer und von jedem
Endfuttermitteltyp (z.B. Mehl und/oder Pellets) am Ende der Produktionslinie. Fiir die
Verschleppungsmessungen entnimmt man Proben von jeder zweiten Futtermittelpartie, zu der
keine Microtracer hinzugefligt wurden. Man analysiert die Proben auf den Microtracer-Gehalt,
indem die magnetischen Teilchen mit einem rotierenden, dauermagnetischen Gerat, dem
Rotationsdetektor, getrennt werden.
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Um zwischen Microtracern und anderen magnetischen Teilchen unterscheiden zu kénnen,
macht man die Farbe der Microtracer-Teilchen mittels Chromatographie sichtbar, damit sie
gezahlt werden konnen.

Die Anzahl der Microtracer-Teilchen ist unmittelbar fir die Qualitat des Mischverfahrens und
den Umfang der Verschleppung ausschlaggebend. Beide Partien kann man als Futtermittel
verwenden, da Microtracer-Teilchen ungiftig sind und das Futtermittel nicht verfarben.

Zusatzliche Erlauterung: Sogar starke Magneten braucht man flir das Testen nicht unbedingt
auszuschalten, da sie den Rickgewinnungsprozentsatz verringern konnen, jedoch keinen
Einfluss auf die Verteilung der Microtracer haben.

4. BENOTIGTE UNTERNEHMENSANGABEN
Folgende Informationen werden vorab abgefragt:
1. ein FlieBdiagramm der Produktionsanlage, um anzugeben, wo die Microtracer-
Vormischung hinzugefligt wird und wo die Proben entnommen worden sind
2. voraussichtliche Partiegréfe
3. der geeignete Tragerstoff fir die Zubereitung der Microtracer-Vormischung.

Folgende Informationen werden bei der Probenahme abgefragt:

4. Computerausdrucke oder -kopien, denen sich Folgendes entnehmen lasst:
a) die Zusammensetzung der Futtermittelmischung
b) die vom Computer vorgegebene PartiegroBe
c) die tatsachliche PartiegroBe laut Partieprotokoll

5. oder, wenn kein Computer vorhanden ist:
a) der Name oder die Artikelnummer der Futtermittelmischung
b) die berechnete PartiegroBe (erhalten, indem das Gewicht aller Bestandteile

addiert wird)

c) die Auslesung der tatsachlichen PartiegroBe.

Folgende Informationen werden benétigt, um die PartiegréBe vor dem Mischer und die
PartiegroBe des Endprodukts berechnen zu kénnen:

6. Gewicht und Zugabestelle der flissigen Zutaten (Molasse, Vinasse usw.)

7. Gewicht und Zugabestelle von Fetten/Olen usw.

8. Die Zugabestellen missen in dem FlieBdiagramm notiert werden.

5. PLANUNG DER UNTERSUCHUNG

Im Vorfeld der Probenahme muss die Untersuchung in allen Einzelheiten geplant werden. Bei
kleineren Partien (weniger als 100 kg) kann man den reinen Microtracer FSS beigeben, bei
groBeren Partien gibt man diesen als Vormischung bei. Man muss die Konzentration und die
Menge der Microtracer-Vormischung wahlen, sodass spater wahrend der Analyse 100 - 200
Teilchen pro Probe auf einem Filterpapier gezahlt werden kdnnen. Zur Zubereitung der
Vormischung sind folgende Berechnungen notwendig:
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5.1 HOMOGENITAT (PARTIE 1)
Dosierung der Microtracer-Teilchen:
Bendtigte Informationen:
a) zu kontrollierende Genauigkeit (z.B. 1:100.000)
b) GroBe der Microtracer-Vormischung [g]
c) PartiegroBBe der Testmischung [g]
d) Anzahl der Microtracer-Teilchen pro Gramm (aus Analysezertifikat)
Berechnungen:
e) Gewicht des beizugebenden reinen Microtracers:
PartiegroBe x Genauigkeit = Gewicht des Microtracers [g], das in die
Microtracer-Vormischung aufgenommen werden muss. Die vollstandige
Microtracer-Vormischung gibt man der ersten Partie bei. (Bei der Zubereitung
der Vormischung bewahrt man eine kleine Menge zur Analyse auf.)
f) Man berechnet die Gesamtanzahl beigegebener Microtracer-Teilchen:
Gewicht der Microtracer [g] x Anzahl der Microtracer-Teilchen pro Gramm =
Zahl der beigegebenen Microtracer-Teilchen
g) Theoretische Konzentration von Microtracer-Teilchen im Futtermittel der

ersten Partie:
Zahl der beigegebenen Teilchen / PartiegrofBe = Menge der Microtracer-
Teilchen je Gramm Futtermittel

Beispiel:

1. Zu kontrollierende Genauigkeit: 1: 100.000

2. Gewicht der beigegebenen Microtracer-Vormischung: 4000 g

3. PartiegroBe der Testmischung 1000 kg = 1.000.000 g

4. Microtracer FSS hat ungefahr 600.000 Teilchen pro Gramm

Berechnungen:

h) beizugebendes Microtracer-Gewicht: 1 000 000 g x 1:100 000 = 10 g.
Eine Microtracer-Vormischung bereitet man mit 10 g Microtracer FSS und
3990 g Kalkstein (oder einem anderen geeigneten Tragerstoff) zu.

i)  Gesamtanzahl der Teilchen: 10 x 600.000 = 6.000.000 Teilchen. Die
vollstandige Microtracer-Vormischung gibt man der ersten 1000-kg-
Testpartie in der Futtermittelherstellung bei.

j)  Theoretische Konzentration in der ersten Partie: 6.000.000 / 1.000.000 g = 6
Teilchen pro Gramm Futtermittel.

ProbengroBe zur Microtracer-Analyse:
Die Probengrofe fir jede Microtracer-Analyse wahlt man so, dass diese zu 100 - 200

Teilchen pro Filterpapier flhrt.

Beispiel:
Im gezeigten Beispiel missen Proben von 20 g 20 g x 6 Teilchen pro g = 120 Teilchen
enthalten, die sich einfach auf einem Filterpapier zdhlen lassen.
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Probenahme ab der Produktionslinie:

5.2 VERSCHLEPPUNG (PARTIE 2)

Keine Beigabe von Microtracer-Teilchen:

Um die Homogenitat zu ermitteln, entnimmt man Proben aus Partie 1 direkt nach dem
Mischer, oder, wenn das technisch nicht méglich, direkt aus dem Mischer und aus
jedem Endfuttermittel am Ende der Produktionslinie. An jeder Probenahmestelle
entnimmt man etwa 20 Proben (z.B. nach dem Mischer HM1 - HM20 und aus dem
Endprodukt HF1 - HF20), die so gut wie mdglich auf die Dauer der Partie verteilt sind.
Die ProbengroBe muss es ermdglichen, jede Probe mindestens dreimal analysieren zu
kdnnen. Meist reicht eine Probe von 100 g aus.

Zur Uberpriifung der Verschleppung gibt man der néachsten, also zweiten Partie keine
Microtracer-Teilchen bei. Diese Partie muss denselben Weg durch die Produktionslinie
zurlicklegen (z.B. dieselben Silos, dasselbe Transportband) wie Partie 1 der
Homogenitatsuntersuchung. Man misst die Verschleppungsrate der Microtracer-
Teilchen aus der erste Partie.

ProbengroBe zur Microtracer-Analyse:

Meistens erwartet man sehr geringe Mengen Microtracer-Teilchen. Man analysiert
etwa 400 - 1000 g jeder Probe. Da die hochste Verschleppung in den ersten drei

Proben zu erwarten ist, analysiert man ungefahr die Halfte des Probengewichts fur
Proben C1 bis C3 (vgl. Abschnitt 9).

Probenahme ab der Produktionslinie:

Man entnimmt etwa 20 Proben (C1 - C20), die gleichmaBig auf die gesamte

Durchlaufzeit verteilt sind, aus jedem Endfuttermittel am Ende der Produktionslinie.
ErwartungsgemaB ist die Verschleppung in den ersten Proben héher und gegen Ende
sehr gering. Meist reicht eine Probengréfe von 400 - 1000 g.

5.3 WEITERE PROBENAHMESTELLEN
Sofern weitere Probenahmestellen erforderlich sind, muss man die Probename in
Ubereinstimmung mit dem Ziel der Messung und den in § 5.1 und § 5.2 festgelegten

Grundsatzen planen.

Tracer und Konzentration

ProbegroBe fir die
Homogenitat (aus Partie 1)

ProbegroBe fir die
Verschleppung (aus Partie 2)

FSS 10 ppm ca. 100 g ca. 400-1000 g
FS 100 ppm ca. 100 g ca. 400-1000 g
F 100 ppm ca. 100 g ca. 400-1000 g
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6. AUSRUSTUNG UND WERKZEUG
Zur Entnahme von Proben im Produktionsbetrieb bendtigt man Folgendes:
e flr die Homogenitatsiberpriifung: ca. 40 kleine Probebeutel (200 ml) mit einem
Probencode
e flr die Verschleppungsiberprifung: ca. 20 groBe Kunststoffbeutel (2000 ml) mit einem
Probencode
o fir jede zusatzliche Probenahmestelle: ca. 20 Kunststoffbeutel (das Volumen hangt von
der erwarteten Microtracer-Konzentration ab) mit einem Probencode
e geeignete Hilfsmittel zur Probenahme (z. B. kleine und groB3e Schaufel, um die Proben
in die Beutel zu verbringen).
Zur Analyse des Inhalts des Microtracers:
e siehe §9.

7. PROBENAHME AN DER PRODUKTIONSLINIE

Die Microtracer-Vormischung wird in der in § 5 geplanten Konzentration erhalten und dem
Mischer auf dieselbe Art und Weise wie die Mikrozutaten wahrend des Herstellungsprozesses
beigegeben (z. B. separate Mikrodosierung direkt in den Mischer oder lber die manuelle
Beigabe in den Mischer). Proben werden wie geplant entnommen (siehe § 5) und nahezu
luftdicht in Probebeuteln gelagert.

Die Probenahme muss man als dokumentierte Information in einem Probenahmeprotokoll
aufbewahren, das sich folgende Angaben enthilt:

a) Datum der Probenahme

b) Name des Personals, das die Probenahme vornimmt

c) Partiedaten(siehe § 5)

d) Anzahl der Proben

e) Stelle, an der die Proben genommen werden

f) Probencodes

g) alle anderen relevanten Informationen.

Proben werden trocken bei Zimmertemperatur gelagert (wenn es keine speziellen
Anforderungen gibt) und zeitnah ans Labor weitergeleitet.

8. ZUBEREITUNG VON PROBEN

Wenn die genommenen Proben nicht in Mehlform vorliegen (z. B. pelletierte oder extrudierte
Futtermittel), muss man die Proben in einer geeigneten Miihle mahlen (z. B. Retsch-Muhle mit
1-mm-Sieb).

Man muss die Proben in der Reihenfolge des zunehmenden, voraussichtlichen Microtracer-
Inhalts mahlen, das soll heiBen, beginnend mit den letzten Proben von Partie 2. Bei Partie 1 ist
die Reihenfolge beim Mahlen nicht entscheidend, da alle Proben dieselbe Menge an
Microtracer-Teilchen enthalten missen.
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Reinigen Sie die Mihle nach jeder Probe griindlich: Verwenden Sie Druckluft, entfernen Sie
relevante Teile, reinigen Sie sie mit einer Blrste oder einem Handfeger und/oder verwenden
Sie einen Staubsauger. Eine Verschleppung von Materialien vorheriger Proben ist nicht
zulassig.

9. ERMITTLUNG DER ANZAHL DER MICROTRACER-TEILCHEN

Ausristung:
1. Rotationsdetektor

Entmagnetisierungsausristung

Handschuhe

Bleistift und Papier

einen geeigneten Behalter und einen geeigneten Essloffel zum Wiegen
Waage

kleines Filterpapier, Durchmesser: 70 mm

groBes Filterpapier, Durchmesser: 180 mm oder groBer, z. B. DIN A4

© N ok W

9. Ventilatorbirste

10. Behalter fur Entwicklerflssigkeit

11. geeignetes saugfahiges Loschpapier
12. Pinzette

13. Heizplatte

Chemikalien:
Entwicklerflussigkeit: 7%ige Natriumcarbonat-Losung.

Analysereihenfolge:

Im Labor werden die Proben in der Reihenfolge der voraussichtlichen ansteigenden Anzahl
an Microtracer-Teilchen analysiert, zum Beispiel von C20 zu C1 und von H1 zu H20 (hier ist

die Reihenfolge irrelevant).

ProbengrofBe fir Analyse:
1. Verschleppung:

Fir die Verschleppungsanalyse muss die zu analysierende Menge der Probe ungefahr

400 g bis 1000 g betragen. Je geringer die voraussichtliche Verschleppungsrate ist,
desto groBer muss die Probenmenge sein.

Beispiel: Bei einer voraussichtlichen Verschleppungsrate unter 1 Prozent muss man
ungefahr 800 bis 1000 g an Proben analysieren. Um das richtige Probengewicht zu

finden, analysieren Sie 500 g einer Probe aus der Mitte des Futtermittelstroms (z. B.

Probe C10). Zahlen Sie die Teilchen und passen Sie das Gewicht derart an, dass Sie
maoglichenfalls mindestens 30 Teilchen zahlen. Bei Bedarf reduziert man das
Probengewicht bei den ersten Proben mit der hdchsten voraussichtlichen

Verschleppung (eventuell um die Halfte bzw. 250 Gramm), da die Zahl der Teilchen nicht

mehr als 200 Teilchen pro Filter betragen darf.
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Fur Anlagen mit einer sehr niedrigen erwarteten Verschleppung darf die Zahl der
Teilchen je Probe weniger als 30 Teilchen betragen.

2. Homogenitat:
Die Menge der Probe wird in § 4 geschatzt. Um zu kontrollieren, ob das Probengewicht
stimmt, missen Sie 20 g einer Probe aus der Mitte des Futtermittelstroms analysieren (z.
B. Probe H10). Zahlen Sie die Teilchen und passen Sie das Gewicht derart an, dass Sie
100 - 200 Teilchen pro Filter zahlen. Analysieren Sie das ungefahre Gewicht aller Proben
aus der Homogenitatspartie. Wiegen Sie nicht dieses Gewicht, sondern wiegen Sie
pauschal zwei Essloffel und notieren Sie das exakte Gewicht.

Ausfihrung der Analyse:

a) Bei der Analyse mussen Sie Handschuhe verwenden.

b) Legen Sie ein kleines Filterpapier auf den Magneten im Rotationsdetektor und ersetzen Sie
den Aufsatzschacht.

¢) Wiegen Sie die zu testende Probe ab. Notieren Sie das Gewicht.

d) Schalten Sie den Rotationsdetektor ein (normale Stellung, siehe Anleitung
Rotationsdetektor).

e) Verbringen Sie die Probe mit Hilfe einer sauberen Burste vollstandig in den
Rotationsdetektor.

f) Entfernen Sie den Aufsatzschacht des Rotationsdetektors (Autostopp: Der rotierende
Magnet halt automatisch an).

g) Schalten Sie den Rotationsdetektor im sogenannten ,Birstenmodus” ein (der
Rotationsdetektor lduft 5 Sekunden stoppt dann automatisch). Befreien Sie innerhalb dieser
funf Sekunden das kleine Filterpapier und den Rand der Befestigung mithilfe einer Burste
von leichten Futtermittelresten (es handelt sich hauptsachlich um kleine Staubk&rner).

h) Nassen Sie das groBe Filterpapier ganzlich in der Entwicklerflissigkeitsschale, legen Sie das
Filterpapier auf eine saubere, glatte Arbeitsflache und entfernen Sie tberflissige
Entwicklerflissigkeit mit Hilfe von Léschpapier.

i) Entfernen Sie die Befestigung des Magneten und heben Sie das kleine Filterpapier
vorsichtig senkrecht nach oben vom Rotationsmagneten ab, ohne dass Microtracer-
Teilchen verloren gehen.
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j) Entmagnetisieren Sie die Microtracer-Teilchen auf dem kleinen Filterpapier: Halten Sie das
kleine Filterpapier in einem Abstand von ungefahr einem c¢cm Uber den
Entmagnetisierungsapparat, schalten Sie mit der anderen Hand den
Entmagnetisierungsapparat ein, heben Sie das kleine Filterpapier senkrecht nach oben ab,
ohne den Entmagnetisierungsapparat auszuschalten. Schalten Sie anschlieBend den
Entmagnetisierungsapparat aus.

k) Heben Sie das kleine Filterpapier horizontal iber das groBe Filterpapier.

) Streuen Sie die Microtracer-Teilchen des kleinen Filterpapiers auf das groB3e Filterpapier,
sodass alle Teilchen voneinander getrennt sind: Berlihren Sie daflir die Microtracer-Teilchen
auf dem kleinen Filterpapier mit einem Finger und bewegen Sie das kleine Filterpapier
langsam Uber das grofB3e Filterpapier, um die Teilchen mit diesem Finger auf dem grofB3e
Filterpapier zu verteilen. Drehen Sie das kleine Filterpapier und tippen Sie auf die Riickseite
des kleinen Filterpapiers, um alle Teilchen vom Filter zu entfernen. Tippen Sie einmal mit
Ihrem Finger auf den Rand des groBen Filterpapiers, um Teilchen zu entfernen, die
gegebenenfalls an Ihrem Finger hangen geblieben sind.

m) Legen Sie das groBe Filterpapier nach ungefahr 10 Sekunden auf die Heizplatte. Die
Farbentwicklung der Microtracer-Teilchen stoppt durch die Hitze.

n) Nehmen Sie das groBe Filterpapier mit einer Pinzette von der Heizplatte, sobald es trocken
ist.

o) Beschriften Sie das groB3e Filterpapier mit einem Bleistift.
Anmerkung: Nehmen Sie nach jeder Probe eine trockene Reinigung des Arbeitsplatzes vor.

10. BEWERTUNG

Jedes Microtracer-Teilchen entwickelt sich auf dem groBen Filterpapier zu einem farbigen
Punkt. Die Zahl der farbigen Punkte entspricht der Zahl der Teilchen. Die Punkte werden mit
dem bloBen Auge oder mit einem geeigneten computerunterstitzten System (z.B. TraCo
Bildauswertungs- und Bewertungssystem) gezahlt.

Um korrekte Ergebnisse zu erhalten, erfolgt die statistische Bewertung gemaB der Poisson-
Verteilung.

1. Bewertung der Homogenitéat

Folgende statistische Angaben sind relevant:
a) Anzahl der analysierten Proben (= n)
b) Durchschnittliche Anzahl der Microtracer-Teilchen in Partie 1 (= Xu)
¢) Anzahl der Microtracer-Teilchen in verschiedenen Proben, nach ProbengroBe korrigiert
20 g (= Xn)
d) Anzahl der Freiheitsgrade des Systems (= n - 1)
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e) Aus der Summe der Quadrate der Differenz zwischen der Anzahl der Microtracer-
Teilchen in verschiedenen Proben (X,) und der durchschnittlichen Anzahl der
Microtracer-Teilchen in Partie 1 (Xm) ergibt sich S.

S=3 (Xn - Xm)%.

f) Chi-Quadrat-Verteilung (= S/Xm)

g) Die Wahrscheinlichkeit p in % kann mit Hilfe der Chi-Quadrat-Verteilung und der
Anzahl der Freiheitsgrade berechnet werden, zum Beispiel in Excel mit Hilfe der
CHIVERT-Funktion.

p in % = CHIVERT(Chi-Quadrat-Verteilung; Anzahl der Freiheitsgrade) x 100

h) Microtracer-Ausbeute in %

Ausbeute in % = Xm x 100 / Anzahl der Partie 1 hinzugefligten Microtracer-

Teilchen

Mit der Wahrscheinlichkeit p in % wird die Bewertung der Homogenitat wie folgt definiert:
i)  Wenn p > 25 %, kann gefolgert werden, dass die Mischung hervorragend ist. Je naher
der P-Wert bei 100 % liegt, desto besser ist die Mischung.
j) Wenn5 % < p < 25 % kann gefolgert werden, dass die Mischung gut ist.
k) Wenn 1% < p <5 %, ist keine statistische Schlussfolgerung maoglich; es wird

empfohlen, den Test zu wiederholen.

) Wennp < 1%, kann gefolgert werden, dass die Mischung nicht homogen ist.

Die Microtracer-Ausbeute muss 100 % + 15 % betragen. Griinde fir eine geringe Ausbeute ist

in der Regel ein Problem in der Produktionsanlage, d.h. dass nicht alle Microtracer-
Vormischungen in den Mischer gelangt sind oder dass starke externe Magneten einen
gewissen Teil des Microtracers entfernt haben (dies hat keinen Einfluss auf das Testergebnis).

Beispiel 1: Homogene Mischung

Probennummer n Korrigierte Anzahl Differenz Quadrat der
gezahlter Teilchen X Xn - Xm Differenz
(Xn = Xm)?
1 100 -13 169
2 100 -13 169
3 124 11 121
4 123 10 100
5 104 -9 81
6 121 8 64
7 119 6 36
8 103 -10 100
9 117 4 16
10 115 2 4
Durchschnittlich Xm = Summe S = 860
113
(€U0 2 International Version DE
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Anzahl der Proben: n=10

Anzahl der Freiheitsgrade: n-1=9

Chi-Quadrat-Verteilung: Chi-Quadrat-Verteilung = 860 /113 = 7,6
p in %: p in % = CHIVERT (7,6;9). x 100 = 56

Ergebnis: Die berechnete Wahrscheinlichkeit (56 %) liegt Gber 25 %. Die Mischung ist
hervorragend.

Beispiel 2: Nicht homogene Mischung

Probennummer n Korrigierte Anzahl Differenz Quadrat der
gezahlter Teilchen X Xn = Xm Differenz
(Xn = Xm)?
1 97 -51 2601
2 153 5 25
3 114 -34 1156
4 184 36 1296
5 58 -90 8100
6 155 7 49
7 115 -33 1089
8 181 33 1089
9 255 107 11449
10 164 16 256
Durchschnittlich Xm = Summe S = 27110
148
Anzahl der Proben: n=10
Anzahl der Freiheitsgrade: n-1=9
Chi-Quadrat-Verteilung: Chi-Quadrat-Verteilung = 27110 / 148 = 183
pin %: pin % = CHIVERT (183;9) x 100 = 0

Ergebnis: Die berechnete Wahrscheinlichkeit (0 %) liegt unter 1 %. Die Mischung ist nicht
homogen.

Anmerkungen zur Bewertung der Daten:

Erste Proben aus Partie 1:

Das Microtracer-Niveau der ersten Proben aus Partie 1 kann je nach Probenahmestelle unter
dem Niveau der nachsten Proben liegen. Diesen Effekt nennt man ,negative Verschleppung”,
da eine hohe Wahrscheinlichkeit besteht, dass diese ersten Proben mit dem Produkt aus der
vorherigen Partie vermischt werden, zu der kein Microtracer hinzugefiigt wurde.

Verfahren fiir erheblich abweichende einfache Werte:

Wenn die Zahl der Teilchen einer Probe (Xi) mehr als 20 % vom Durchschnitt aller analysierten
Proben (Xi) abweicht, muss man die Analyse dieser Probe wiederholen. Es kdnnen sich drei
verschiedene Situationen ergeben:
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a. Alle drei analysierten Teilchenanzahlen liegen nahe beieinander (Differenz unter 20 %);
in diesem Fall wird die erste Analyse der drei Teilchenanzahlen ausgewahlt, um die
Einheitlichkeit zu berechnen.

b. Zwei analysierte Teilchenanzahlen liegen nahe beieinander (Differenz unter 20 %); die
dritte analysierte Teilchenanzahl weicht um mehr als 20 % ab. Die erste Analyse der
zwei nahe beieinander liegenden Teilchenanzahlen wird zur Berechnung der
Einheitlichkeit ausgewahlt.

c. Alle drei analysierten Teilchenanzahlen weichen um mehr als 20 % voneinander ab. Das
bedeutet, dass die Probe nicht homogen ist. Die Proben vor und nach dieser
spezifischen Probe missen analysiert werden. Beispiel: Probe 5 ist nicht homogen,
Probe 4 und Probe 6 mussen analysiert werden. Sofern Probe 4 und Probe 6 sich zur
Bewertung der Homogenitat eignen, wird Probe 5 nicht bericksichtigt.

2. Bewertung der Verschleppung
Folgende statistische Angaben sind relevant:
a) Durchschnittliches Probengewicht in Partie 2 (= wm)
b) Fur jede Probe: durchschnittliche Anzahl der Microtracer- Microtracer-Teilchen fir wpm,
in Partie 2
c¢) Die voraussichtliche Anzahl der Microtracer-Teilchen fiir wy, in Partie 1 (d.h. 100 %
Verschleppung)
d) Fir jede Probe: Verschleppungsrate in %
e) Durchschnittliche Verschleppungsrate in %

11 BERICHTERSTATTUNG
Uber Folgendes wird Bericht erstattet:
a) Unternehmensspezifische Informationen (siehe § 4 dieses Abschnitts)
b) Besonderheiten zur Probenahme (siehe § 7 dieses Abschnitts)
c) sofern zutreffend, Informationen zur Zubereitung der Proben (siehe § 8 dieses
Abschnitts)
Fir jede Probengruppe:
d) die gemessene und berichtigte Anzahl Microtracer-Teilchen
e) die zutreffenden statistischen Angaben zur Homogenitat und Verschleppung.
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5. Methoden zur Messung der Homogenitat von
Trockenmischungen’

5.1 Einfiihrung

Das nach GMP+ zertifizierte Unternehmen mischt Einzelfuttermittel, Zusatzstoffe und
Tierarzneimittel einheitlich gemaB den Anforderungen aus TS 1.1 Prdventivprogramm und TS
1.10 Betriebliche Tdtigkeiten. Die Messung der Homogenitat von Mischungen entspricht den
Protokollen, die in diesem Abschnitt dargelegt wird.

5.2 Haufigkeit
An jeder Mischanlage muss ein Homogenitatstest durchgefiihrt werden. Dieser Test muss

mindestens durchgefiihrt werden
a) beim ersten Einsatz der Anlage
b) beijeder wesentlichen Anderung an der Anlage
c) alle vier Jahre.

5.3 Messen der Homogenitit

5.3.1 Allgemeines
Die Messung der Homogenitat wird statistisch mit Hilfe direkter oder indirekter Methoden
festgelegt.

5.3.2 Direkte Methoden

Direkte Methoden zur Messung der Homogenitat basieren auf dem Zahlen von Teilchen. Als
Messsubstanz gelangen so genannte Microtracer (Markierungsstoffe) zum Einsatz. Zwei
unterschiedliche Microtracer sind fiir die Homogenitatsanalyse geeignet: Microtracer F und
Microtracer FSS. Der Einsatz dieser Methoden fiihrt zu Analyseergebnissen, die als Poisson-
Verteilungen analysiert werden. Die Homogenitat wird als Wahrscheinlichkeit ausgedriickt (p).
Der Einsatz dieser Methoden muss in Ubereinstimmung mit der Beschreibung der Methode im
obigen § 4.5 erfolgen.

! Trockene Mischfuttermittel oder trockene Vormischungen. Mischungen aus fliissigen Futtermitteln, Emulsionen und
Suspensionen fallen nicht unter den Anwendungsbereich.
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@ Tipp:

Beispiel der Berechnung der Homogenitédt mit der direkten ,Microtracer FSS"-
Methode. Dosierung von Microtracer FSS ist 10 g pro Tonne Testmischung.
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5.3.3 Indirekte Methoden
Indirekte Methoden zur Messung der Homogenitat basieren auf der Bestimmung einer
Konzentration eines Stoffes (Microtracer RF Lake Blue oder Zusatzstoff). Indirekte Methoden
sind:

a) Methode mit dem Markierungsstoff Microtracer RF Lake Blue

b) Methode mit Markierungsstoff, der aus einem Zusatzstoff besteht (Salinomycin)

¢) Methode mit einer Mischung aus Manganoxid und einer eiweiBreichen und

eiweiBarmen Mischung

Die Anwendung dieser Methode fiihrt zu Analyseergebnissen, die als normale Verteilungen
analysiert werden. Die Homogenitat wird durch den Variationskoeffizienten (VarK) bestimmt.

Der Einsatz der obigen indirekten Methoden muss in Uberstimmung mit den Beschreibungen
in § 4.5 erfolgen.

5.4 Auslegung der Homogenitatsergebnisse
Je nach der angewandten Methode miissen die Ergebnisse auf der Grundlage der Vorgaben

aus den nachstehenden Tabellen ausgelegt werden.

Die Bestimmung der Homogenitat mittels direkter Methoden

Wahrscheinlichkeit p Bewertung
p<1% Unzureichend
1% < p<5% Wahrscheinlich wesentliche

Abweichung. Es lasst sich keine
eindeutige Aussage machen. Der Test
muss wiederholt werden.

p25% Gute Homogenitat

Die Bestimmung der Homogenitat mittels indirekter Methoden

Variationskoeffizient (Vark) Bewertung

VarK < 8% Gute Homogenitat

8% < VarK < 12% Akzeptable Homogenitét
VarK > 12% Unzureichend

Sofern die Homogenitat der Mischung als unzureichend bewertet wird, muss das nach GMP+
zertifizierte Unternehmen:
e die wahrscheinliche(n) Ursache(n) mitteilen
e KorrekturmaBnahmen durchfiihren
e eine neue Homogenitatsuntersuchung durchfihren, um zu verifizieren, ob die
ergriffenen MalBBnahmen zu einer guten Homogenitat gefihrt haben.
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Appendix: Erganzende Informationen Uber den
Sicherheitsfaktor fir eine Reihe Tierarzneimittel, die
fur den niederlandischen Markt zugelassen sind

Name Hersteller/Importeur Multiplikationsfaktor
Schweine | Sonstige

Doxycyclinhyclat/

Bromhexinhydrochlorid

Feedmix Doxy-B Dopharma Research B.V. 2,5 2,5

Pulmodox 5% Premix Virbac Laboratories 2,5 2,5

Doxyprex Industrial Veterinaria S. A. 2,5 2,5

Sulfadiazinenatrium/

Trimethoprim

Feedmix Trim/sul 80/420 Aesculaap BV 3 3

Trimethosulf Premix Eurovet Animal Health B.V. 3 2

Feedmix Sulfatrim Dopharma Research B.V. 3 3

Sulfamethoxazol/Trimethoprim

Feedmix TS Dopharma Research B.V. 3 3

Vetmulin 10%, Premix fur Huvepharma N.V. 1 1

Medizinal-Futtermittel

Tilmicosin-Phosphat

Tilmovet 10%, Premix fir Huvepharma N.V. 1 1

Medizinal-Futtermittel fir Schweine

Tilmovet 4% Huvepharma N.V. 1 1

Tilmovet 20%, Premix fir Huvepharma N.V. 1 1

Medizinal-Futtermittel fir Schweine

Tylosin-Phosphat

Pharmasin 20 mg/g, Premix Huvepharma N.V. 1 1

Pharmasin 100mg/g Premix flr Huvepharma N.V. 1 1

Medizinierte Futter fiir Schweine,

Mastkiiken und Junghennen.

Pharmasin 250mg/g Premix fir Huvepharma N.V. 1 1

Medizinal-Futtermittel fir

Schweine, Mastkiken und

Junghennen.

Flubendazol 3 3

(diverse Mischungen)

Ivermectin 3 3

(diverse Mischungen)
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@ Feed Support Products

So, das war eine ganze Menge an zu verarbeitenden Informationen und Sie fragen sich mdglicherweise, was
der néachste Schritt ist. Zum Gliick kénnen wir unserer GMP+ Community und somit Ihnen dabei helfen. Wir
bieten Unterstiitzung liber verschiedene Instrumente und Begleitung, da jedoch jedes Unternehmen eine
eigene geteilte Verantwortung flr die Futtermittelsicherheit trégt, lassen sich keine maf3geschneiderten
Lésungen bieten. Unsere Hilfe besteht darin, dass wir Anforderungen darlegen und
Hintergrundinformationen zu den Anforderungen bereitstellen.

Wir haben diverse Support-Materialien fir die GMP+ Community entwickelt. Diese enthalten diverse
Instrumente, die von Dokumenten mit haufig gestellten Fragen (FAQ) Gber Webinars bis hin zu
Veranstaltungen reichen.

Support-Material in Bezug auf dieses Dokument (Richtlinien und FAQs)

GMP+ International hat Dokumente bereitgestellt, die als Leitfaden zu den in den ,GMP+ FSA"- und ,GMP+
FRA"-Modulen festgelegten Anforderungen dienen. Jene Dokumente enthalten Beispiele, Antworten auf
haufig gestellte Fragen und Hintergrundinformationen.

Hier finden Sie unsere Feed Support Produkte:

Guidelines

Mehr Informationen:
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At GMP+ International, we believe
everybody, no matter who they
are or where they live, should have
access to safe food.

GMP+ International

Braillelaan 9

2289 CL Rijswijk
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t.  +31(0)70 — 307 41 20 (Office)
+31 (0)70 — 307 41 44 (Help Desk)
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