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Witamy

GMP+ Feed Certification scheme pomaga Ci w zapewnianiu bezpieczenstwa pasz na catym
Swiecie. Poprzez dostosowanie do wymogdw ustanowionych przez GMP+ International, razem
ze Wspdlnotg GMP+, chcemy umozliwi¢ Ci uzyskanie potrzebnej certyfikacji pasz. Prosimy
zapoznac sie uwaznie z informacjami zawartymi w tym dokumencie.

Let's make this work together!

1. Zakres dokumentu

Niniejszy dokument okresla :
- limity dla pozostatosci dodatkow paszowych i weterynaryjnych produktow leczniczych
- wymogi specjalne dotyczace kontroli pozostatosci dodatkéw paszowych i weterynaryjnych
produktow leczniczych
- metody pomiaru przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych i jednorodnosci

Wymogi zawarte w tym dokumencie sa dodatkowymi do wymogow ustanowionych w R 1.0
Feed Safety Management Systems Requirements.

2. Limity dla pozostatosci krytycznych

2.1. Informacje ogdlne

1. Kazda firma uczestniczagca w module GMP+ FSA, majaca siedzibe w Europie lub poza
Europa, musi kontrolowac uzycie dodatkdéw paszowych i weterynaryjnych produktow
leczniczych. Firma certyfikowana GMP+ musi zapewni¢, ze dodatki paszowe i
weterynaryjne produkty lecznicze (ich pozostatosci) nie sg obecne w paszach innych niz te,
do ktérych sa przeznaczone, lub ze przynajmniej nie przekraczajg maksymalnych limitow
(tak zwanych limitéw pozostatosci) w paszach innych niz te, do ktorych sg przeznaczone.

2. Firma certyfikowana GMP+ musi zapewni¢ zgodnosc¢ z limitami pozostatosci okreslonymi
w tym dokumencie. Limity pozostatosci podane w tym dokumencie bazuja gtéwnie na
przepisach prawa UE. Limity pozostatosci z tych przepisow zostaty wigczone w GMP+ FSA
module. Zasadniczo limit pozostatosci jakiego$ dodatku paszowego lub weterynaryjnego
produktu leczniczego jest to procentowe wyrazenie maksymalnej zawartosci, jaka
dopuszcza sie jako zmieszang w paszy. W przepisach prawa paszowego Unii Europejskiej
zostaty ustalone limity pozostatosci, oparte o wspdtczynniki podane w tabeli ponizej.

Dodatek do pasz/ Maks. procent (%) Uwagi
Kokcydiostatyki 1 Dla pasz krytycznych

3 Dla pozostatych pasz
Antybiotyki 2.5

(@) 08 International Wersja PL: 1 marca 2021

3/43



@ TS 1.11 - Kontrola pozostatosci

/

(@88 D International

Limity te zostaty wyszczegdlnione w tabelach w tym rozdziale. W tabelach podano rowniez
limity pozostatosci dla szeregu innych substancji, wyliczone gtownie za pomoca
‘wspotczynnika maks. 2,5%'.

W innych rejonach $wiata dozwolone jest uzywanie w paszach takze innych substancji (nie

zarejestrowanych w UE kokcydiostatykéw, antybiotykow i innych produktow, takich jak
stymulatory wzrostu, weterynaryjne produkty lecznicze). W tabeli ponizej produkty te
nalezy klasyfikowac jako ‘Inne substancje, dla ktérych okreslony zostat okres karencji'.

* Wskazéwka:

‘Inne substancje, dla ktorych okreslony zostat okres karencji’ to produkty
ktére sg celowo dodawane do paszy z zamiarem wptyniecia na wydajnos¢, produkcje lub
zdrowie zwierzat oraz
ktére moga by¢ wykryte w produktach zwierzecych (mieso, mleko lub jaja) i moga by¢ szkodliwe
W razie spozycia przez cztowieka oraz

dla ktorych w nastepstwie tego ustalono okres karencji.

2.2.

Dodatki
paszowe

Sél sodowa
lasalocidu A

Narazyna

Limity pozostatosci dla dodatkow paszowych

Pasza

Materiaty paszowe
Mieszanki paszowe dla:

psow, cielat, krélikow, koniowatych, zwierzat mlecznych,
niosek, indykéw (> 16 tygodni) oraz kurczat hodowanych
na nioski (>16 tygodni)

kurczat na tucz, kurczat na nioski (<16 tygodni) oraz
indykow (<16 tygodni) na okres przed ubojem, w ktérym
uzycie soli sodowej lasalocidu A jest zabronione (pasza
na koAcowy okres tuczu)

Bazanty, perliczki, przepiorki i kuropatwy (poza nioskami)
na okres przed ubojem, kiedy to uzywanie soli sodowej
lasalocidu A jest zabronione (pasza na koncowy okres
tuczu),

pozostatych gatunkdw zwierzat

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych uzycie soli sodowe;j
lasalocidu nie jest dozwolone

Materiaty paszowe

Mieszanki paszowe dla:

indykow, krolikow, koniowatych, niosek oraz kurczat
hodowanych na nioski (>16 tygodni)
pozostatych gatunkéw zwierzat

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych uzywanie narazyny
nie jest dozwolone.

Maksymalna
zawartos¢ w

mg/kg (ppm) w
odniesieniu do

paszy o
wilgotnosci 12%
1,25

1,25

1,25

1.25

3,75

0,7
0,7

2,1
O
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Dodatki
paszowe

Sél sodowa
salinomycyny

S6l sodowa
monenzyny

Sol sodowa
semduramycyny

Maduramycyna
amonu alfa

(@88 D International

Pasza

Materiaty paszowe

Mieszanki paszowe dla:

e koniowatych, indykow, niosek i kurczat hodowanych na nioski
(>12 tygodni

e kurczat na tucz, kurczat hodowanych na nioski (< 12 tygodni)
i krélikdéw na tucz na okres przed ubojem, kiedy uzycie soli
sodowej salinomycyny jest zabronione (pasza na kohcowy
okres tuczu)

e pozostatych gatunkéw zwierzat

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych uzycie soli sodowej

salinomycyny nie jest dozwolone.

Materiaty paszowe

Mieszanki paszowe dla:

¢ koniowatych, psow, matych przezuwaczy (owce i kozy),
kaczek, bydta, zwierzat mlecznych, niosek, kurczat na nioski
(>16 tygodni) oraz indykéw (>16 tygodni)

e kurczat na tucz, kurczat na nioski (<16 tygodni) i indykow
(<16 tygodni) na okres przed ubojem, w ktérym uzycie soli
sodowej monenzyny jest zabronione (pasza na koncowy
okres tuczu) .

e pozostatych gatunkow zwierzat

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie soli sodowej
monenzyny nie jest dozwolone.

Materiaty paszowe

Mieszanki paszowe dla:

e niosek oraz kurczat hodowanych na nioski (>16 tygodni)

e kurczat na tucz na okres przed ubojem, w ktérym
uzywanie soli sodowej semduramycyny nie jest dozwolone
(pasza na koncowy okres tuczu).

e pozostatych gatunkdéw zwierzat

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie soli sodowej
semduramycyny nie jest dozwolone.

Materiaty paszowe

Mieszanki paszowe dla:

e koniowatych, krélikow, indykéw (>16 tygodni), niosek i
kurczat hodowanych na nioski (>16 tygodni)

e kurczat na tucz oraz indykow (<16 tygodni) na okres przed
ubojem, w ktérym stosowanie maduramucyny amonu alfa
jest zabronione (pasza na kohcowy okres tuczu)

e pozostatych gatunkdéw zwierzat

Premiksy do uzycia w paszach, w ktorych stosowanie
maduramycyny amonu alfa jest niedozwolone.

Maksymalna
zawartos¢ w

mg/kg (ppm) w
odniesieniu do

paszy o
wilgotnosci 12%
0.7
0.7

0,7

2,1

1,25

1,25

1,25

3,75

0,25
0,25
0,25

0,75

0,05
0,05

0,05

0,15
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Dodatki
paszowe

Chlorowodorek
robenidyny

Dekochinat

Bromowodor
halofuginonu

Nikabrazyna

Diklazuril

(@88 D International

Pasza

Materiaty paszowe
Mieszanki paszowe dla:
e niosek i kurczat hodowanych na nioski (>16 tygodni)
e kurczat na tucz, krélikow na tucz i na rozréd oraz
indykoéw na okres przed ubojem, w ktérym uzywanie
chlorowodorku robenidyny jest zabronione (pasza na
koncowy okres tuczu)
e pozostatych gatunkow zwierzat

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie

chlorowodorku robenidyny jest niedozwolone.

Materiaty paszowe

Mieszanki paszowe dla:

e niosek i kurczat hodowanych na nioski (>16 tygodni)

e pozostatych gatunkow zwierzat

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych uzywanie dekochinatu

jest niedozwolone.

Materiaty paszowe

Mieszanki paszowe dla:

e niosek, kurczat hodowanych na nioski oraz indykow (>12
tygodni)

e kurczat na tucz oraz indykow (<12 tygodni) na okres
przed ubojem, w ktérym stosowanie bromowodoru
halofuginonu jest zabronione (pasza na kohcowy okres
tuczu)

e pozostatych gatunkow zwierzat

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie

bromowodoru halofuginonu jest niedozwolone.

Materiaty paszowe

Mieszanki paszowe dla:

e koniowatych, niosek i kurczat hodowanych na nioski (>16
tygodni)

e pozostatych gatunkow zwierzat

Premiksy do uzycia w paszach, w ktorych stosowanie nikabrazyny

(w kombinacji z narazyng) jest niedozwolone.

Materiaty paszowe

Mieszanki paszowe dla:

» niosek, kurczat hodowanych na nioski (>16 tygodni)

e  krolikow na tucz i rozréd na okres przed ubojem, w
ktérym stosowanie diklazurilu jest zabronione (pasza na
koncowy okres tuczu)

+ Pozostate gatunki zwierzat inne niz kurczeta hodowane na
nioski (<16 tygodni), kurczeta na tucz, perliczki oraz indyki
na tucz

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie diklazurilu

jest niedozwolone.

Maksymalna
zawartos¢ w

mg/kg (ppm) w
odniesieniu do

paszy o
wilgotnosci 12%
0.7

07
07

2,1

04

04
12

"
0,03
0,03

0,03

0,09

1,25
1,25

3,75
O

0,01
0,01

0,01

0,03
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Dodatki
paszowe

Dla pozostatych
kokcydiostatykow

Pasza

Uwaga:

e Kurczeta na tucz: pasza podawana tym kurczetom od 5 dnia

przed ubojem

Maksymalna
zawartos¢ w
mg/kg (ppm) w
odniesieniu do
paszy o
wilgotnosci 12%

¢ Indyki na tucz: pasza podawana tym indykom od 5 dnia przed

ubojem

o Swinie: pasza podawana $winiom od 28 dnia przed ubojem

Dla wszystkich pasz

1% maksymalnej

zawartosci, ktéra

jest dopuszczona

do domieszania
do paszy.

(1) Maksymalny poziom substancji w premiksach to stezenie, ktére nie powinno skutkowac poziomem
substancji wyzszym niz 50% maksymalnego poziomu ustalonego dla paszy, gdy przygotowana zostata
zgodnie z instrukgja.

2.3. Limity dla pozostatosci weterynaryjnych produktow

leczniczych
Weterynaryjne Pasza
produkty
lecznicze
S6l sodowa Mieszanki paszowe dla:

sulfadiazyny

Sulfametoksazol

Doksycyklina

Oksytetra-cyklina

Iwermektyna

e Niosek

e Kurczat na tucz i indykdw na tucz
o Swin

e Zwierzat mlecznych

Mieszanki paszowe dla:

e Niosek

e Kurczat na tucz i indykéw na tucz

e Swin

e Zwierzat mlecznych

Mieszanki paszowe dla:

e Niosek

e Kurczat na tucz i indykow na tucz
e Swin

e Zwierzat mlecznych

Mieszanki paszowe dla:

e Niosek

e Kurczat na tucz i indykéw na tucz
o Swin

e Zwierzat mlecznych

Mieszanki paszowe dla:

(@88 D International

Maksymalna
zawartos¢ w
mg/kg (ppm) w
odniesieniu do
paszy o
wilgotnosci 12%

- = oo W

- = o w

8
8
10
1 partia?

1
10
10
1 partia?
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Weterynaryjne
produkty
lecznicze

Tiamulina

Tylmikozyna

Trimetoprym

Pasza

Niosek

e Kurczat na tucz i indykow na tucz
o Swin

e Zwierzat mlecznych

Mieszanki paszowe dla:

e Niosek

e Kurczat na tucz i indykdw na tucz
o Swin

e Zwierzat mlecznych

Mieszanki paszowe dla:

e Niosek

e Kurczat na tucz i indykdéw na tucz
e Swin

e Zwierzat mlecznych

Mieszanki paszowe dla:

e Niosek

e Kurczat na tucz i indykdéw na tucz
e Swin

e Zwierzat mlecznych

Maksymalna
zawartos¢ w
mg/kg (ppm) w
odniesieniu do
paszy o
wilgotnosci 12%
0,1
0,1
0,1
1 batch?

1
8
10
1 batch?

1
4
10
1 batch?

Powigzany z
sulfadiazyna i
tym samym
wystarczajgco
zabezpieczony

(2) Nie wolno produkowad paszy dla kréw mlecznych na linii produkcyjnej, na ktérej bezposrednio przed
uzywano tych dodatkéw/produktéw.

(@88 D International
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2.4. Limity dla pozostatosci innych dodatkéow paszowych /
weterynaryjnych produktow leczniczych
Weterynaryjne Pasza Maksymalna
produkty zawartos¢ w
lecznicze mg/kg (ppm) w
odniesieniu do
paszy o
wilgotnosci 12%
Pozostate Wszystkie inne pasze dla zwierzat, ktore wytwarzajg produkty
substancje, dla zwierzece, takich jak:
ktorych e  Nioski
wyznaczony e Mleczne krowy, kozy, owce itd. 1
zostat okres e Kurczeta na ubdj i indyki na tucz (pasza podawana od 5
karencji? dnia przed ubojem)

o Swinie (pasza podawana od 28 dnia przed ubojem)

(3) Przyktady: Flubendazol, Carbadox, Olaquindox.

(@88 D International
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3.  Dodatkowe wymogi dla kontroli pozostatosci
3.1. Informacje ogodlne / Instalacje

Firma certyfikowana GMP+ moze stosowac kilka srodkéw kontroli dla zapewnienia, ze
pozostatosci krytycznych dodatkow paszowych i weterynaryjnych produktow leczniczych nie
przekraczaja poziomoéw okreslonych w tabelach w § 2.2,§ 231§ 2.4

) Wskazéwka 1:

Dopuszczalnymi srodkami kontroli moga by¢:

- Catkowite nieuzywanie zadnych dodatkéw paszowych lub dodatkéw z ustalonym limitem
pozostatosci.

- Separacja pomiedzy lokalizacjami, gdzie uzywane sg dodatki paszowe/weterynaryjne produkty
lecznicze i lokalizacjami, gdzie nie sg one uzywane.

- Separacja pomiedzy urzadzeniami produkcyjnymi i sprzetem do transportu wewnetrznego (z i bez
krytycznych dodatkéw paszowych i weterynaryjnych produktéw leczniczych) w ramach jednej
lokalizagji.

- Wybdr mniej krytycznych dodatkéw paszowych lub weterynaryjnych produktéw leczniczych

- Transport pierwszych 50 -100 kg wyprodukowanej paszy (po paszy leczniczej) do utylizacji jako
odpad lub do ponownego uzycia w przetwarzaniu paszy z takim samym dodatkiem paszowym lub
weterynaryjnym produktem lub produktami leczniczymi.

- Uzycie specjalnego sprzetu (transport wewnetrzny, mieszalnik, filtr).

- Prawidtowa konserwacja i czyszczenie urzadzen.

- Dozowanie weterynaryjnego produktu leczniczego w mieszalniku lub urzadzeniu do mieszania
luzem.

- Uzywanie statej sekwencji dozowania dla mikrokomponentéw.

- Korzystanie z krotkich drég transportu / stosowanie prawidtowych czaséw przestoju.

- Unikanie migjsc, w ktérych produkty moga sie osadzad.

- Stosowanie Scisle okreslonej kolejnosci produkgji/ptukania. Patrz w tej kwestii § 3.2.

We wszystkich standardach GMP+ ustala sig, ze sSrodki kontroli musza byc¢ zatwierdzone, a ich
skutecznos¢ musi by¢ weryfikowana z odpowiedniag czestotliwoscia (przy zastosowaniu ‘zasad
HACCP’). Obejmuje to takze srodki kontroli dla kontrolowania pozostatosci weterynaryjnych
produktow leczniczych / dodatkow.

Przy stosowaniu specjalnej kolejnosci produkcji w celu kontrolowania limitow pozostatosci
wymagane jest specjalne zatwierdzanie i weryfikacja. Patrz § 3.2.4.

) Wskazowka 2:
Zatwierdzenie: moze by¢ wykonywane zgodnie z ogélnymi zasadami HACCP. Firma certyfikowana GMP+
powinna mie¢ pewnos¢, ze stosowanie okreslonych srodkéw kontroli daje oczekiwany rezultat (= brak
pozostatosci lub przynajmniej pozostatosci ponizej limitdw). Pomocne sg tutaj wyniki badan
analitycznych. Po kazdej istotnej zmianie nalezy na nowo rozwazy¢ srodki kontroli i — w razie potrzeby —
uaktualni¢ je i zatwierdzi¢.

(@) 08 International Wersja PL: 1 marca 2021
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3.2. Kontrola pozostatosci za pomoca kolejnosci produkg;ji
3.2.1. Informacje ogélne

Bardzo powszechna metoda wykorzystywang do kontroli poziomoéw pozostatosci jest ptukanie
instalacji produkcyjnej po uzyciu weterynaryjnego produktu leczniczego lub dodatku
paszowego, czyli ‘czyszczenie' instalacji.

Gdy uzywa sie tej metody, nalezy wyliczy¢ doktadng kolejnos¢ produkgji i stosowac ja,
wykonujac wystarczajgca ilos¢ partii ptuczacych dla zapewnienia, ze poziomy pozostatosci nie
sg przekroczone.

Jesli do ptukania po produkgji paszy leczniczej lub paszy z kokcydiostatykiem uzywana jest
pasza, nalezy zapewni¢, ze poziom pozostatosci weterynaryjnych produktéw leczniczych lub
dodatkdéw paszowych w tej paszy nie przekracza limitow.

Jesli do ptukania uzywany jest materiat paszowy, musi on nastepnie by¢ uzyty lub
przetworzony z wielka ostroznoscig. Analiza ryzyka musi potwierdzi¢ prawidtowe uzycie tego
materiatu paszowego. Taki materiat paszowy mogtby by¢ uzyty w paszy z takim samym
kokcydiostatykiem lub antybiotykiem. Moze on by¢ réwniez oddany do utylizacji jako odpad.

Kalkulacja, oparta na stopniu przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych dla danej instalacji
produkcyjnej, musi skutkowac¢ oczekiwanymi (wyliczonymi) poziomami pozostatosci
krytycznego dodatku paszowego i weterynaryjnych produktow leczniczych w partiach
nastepujacych po partii, w ktérej firma uzyta krytycznego dodatku paszowego lub
weterynaryjnego produktu leczniczego.

Uwaga: Maksymalny poziom dodatku paszowego/weterynaryjnego produktu leczniczego w
premiksie to stezenie, ktore nie moze skutkowac poziomem tego dodatku
paszowego/weterynaryjnego produktu leczniczego wyzszym niz 50% maksymalnych poziomow
ustalonych dla paszy, przy przestrzeganiu instrukcji uzycia premiksu.

) wskazowka:
Na przyktad: maksymalny poziom pozostatosci dodatku paszowego dla paszy wynosi 1 ppm. Premiks
moze przyczynic sie do maks. 0,5 ppm w paszy (50%0. Gdy premiks musi by¢ mieszany z pasza w ilosci
5% zgodnie z instrukcja, maksymalny limit pozostatosci dla premiksu wynosi 10 ppm.

Nie moga rowniez by¢ przekroczone maksymalne limity dla dodatkéw paszowych takich jak
miedz i cynk. Patrz TS 1.5 Szczegotowe limity bezpieczeristwa pasz.
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3.2.2. Procent przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych dla instalacji

Informacje ogélne

Przy pomiarze procentu przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych dla instalacji musi by¢
stosowana procedura testowania opisana w rozdziale 4 tego dokumentu. Wszystkie linie
produkcyjne, przetwarzajace i transportowe w zaktadzie, ktére moga przyczyniac sie do
pozostatosci poprodukcyjnych, musza byc¢ testowane. Wiecej szczegotdw — patrz rozdziat 4.

Czestotliwosé

Minimalna czestotliwos¢ pomiaru przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych w liniach
produkcyjnych i transportowych zalezy od przetwarzanych przez firme certyfikowang GMP+
dodatkéw paszowych i weterynaryjnych produktow leczniczych (pasz i premiksoéw, ktére je
zawierajg) oraz od tego, czy firma wytwarza pasze, dla ktérych ustanowiono limit pozostatosci.

Jesli firma certyfikowana GMP+ przetwarza lub transportuje produkty (pasze je zawierajace),
dla ktérych ustanowiono szczegdtowy limit bezpieczenstwa w tabeli w § 2.2, 2.3 i § 2.4, musi
by¢ znany procent przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych dla linii, na ktérych produkty
te sg przetwarzane, produkowane lub transportowane. Jesli firma certyfikowana GMP+
posiada takie linie produkcyjne, musi dokonywa¢ pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych
przynajmniej raz na dwa lata.

Gdy przetwarzany lub transportowany jest jakis inny produkt, ktéry moze dac
pozostatosci w produktach zwierzecych, firma certyfikowana GMP+ musi dokonac
pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych przynajmniej raz.

Poziom przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych musi by¢ zmierzony ponownie w
przypadku istotnych zmian instalacji.

3.2.3. Wspotczynnik bezpieczenstwa

Rzeczywiste wtasciwosci krytycznego dodatku do pasz lub weterynaryjnego produktu
leczniczego w trakcie przetwarzania moga roznic sie od wtasciwosci substancji do sladowania
uzywanych w trakcie pomiaru procentu pozostatosci poprodukcyjnych jedng z metod
opisanych w rozdziale 4.

Aby uzyskac lepsza gwarancje, ze faktyczne poziomy pozostatosci nie przekraczaja
wyliczonych (oczekiwanych) poziomoéw, firma moze wykorzystac¢ w kalkulacji kolejnosci
produkgji tak zwany wspotczynnik bezpieczenstwa. Stosujac wspotczynnik bezpieczenstwa w
kalkulacji firma certyfikowana GMP+ moze zmniejszy¢ czestotliwos¢ weryfikacji. Wiecej na ten
temat — patrz § 3.2.4.

Domyslny wspotczynnik bezpieczenstwa wynosi ,3". Jednakze w tabelach w § 3.2.5 dla szeregu
krytycznych dodatkéw do pasz i weterynaryjnych produktéw leczniczych ustalono inne
wspodtczynniki bezpieczenstwa.
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* Wskazéwka:

Te wspdtczynniki bezpieczenstwa zostaty ustalone w oparciu o tak zwany wzgledny czynnik przylegania
do $cian (instalacji), mierzony zgodnie ze specjalnie w tym celu opracowanym testem. Jesli firma
certyfikowana chce skorzystac z tego testu dla ustalenia odpowiedniego wspdtczynnika przylegania do
Scian, moze skontaktowac sie z GMP+ International.

3.2.4. Zatwierdzenie i okresowa weryfikacja (monitoring)

Zatwierdzenie

Kazda wyliczona sekwencja produkcji musi by¢ prawidtowo zatwierdzona pod katem
skutecznosci kontrolowania poziomoéw pozostatosci. Nalezy pobrac i zbada¢ przynajmniej 2
proby (paszy zawierajacej produkty, dla ktérych ustalono limity pozostatosci w tabelach w §
22,823i824).

Jesli stopien przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych byt zmierzony ponownie, a
sekwencja produkgji policzona na nowo, nalezy przeprowadzi¢ nowe zatwierdzenie.

Weryfikacja
Dla potwierdzenia ciagtej skutecznosci stosowanej kolejnosci produkgji, firma certyfikowana
GMP+ musi to monitorowad, poprzez analizy poziomow pozostatosci w odpowiedniej paszy:

a) Gdy w wyliczeniu kolejnosci produkgji nie jest stosowany wspotczynnik bezpieczenstwa:
nalezy badac cztery préby na rok.

b) Gdy stosuje sie wspotczynnik bezpieczenstwa przy wyliczaniu kolejnosci produkgji: nalezy
badac dwie proby na rok.

) wskazowka:
Firma certyfikowana GMP+ ma tutaj wybér. Jesli stosowany jest wspotczynnik bezpieczefnstwa, minimalna
czestotliwos¢ monitoringu jest nizsza.

Weryfikacji nalezy dokonywac poprzez analizy pozioméw pozostatosci danego
weterynaryjnego produktu leczniczego lub dodatku paszowego. Jesli w produkcji uzywa sie
wiecej niz jednego weterynaryjnego produktu leczniczego lub dodatku paszowego, nalezy
badac¢ w ramach weryfikacji ten z najwyzszym wspotczynnikiem bezpieczenstwa.

Analiza musi by¢ przeprowadzona przez laboratorium zatwierdzone (patrz TS 1.2 Zakupy).
Granica oznaczalnosci stosowanej metody analizy musi by¢ odpowiednia dla wydania decyzji,
czy ustalony system kolejnosci produkgji jest wystarczajacy.
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3.2.5. Dodatkowe informacje o wspoétczynniku bezpieczenstwa
Nazwy kokcydiostatykoéw i Producent Wspétczynnik
histomonostatykow, ktoére zostaly bezpieczenstwa
zbadane za pomoca tak zwanego
testu przylegania do Scian

Swinie | Pozostate

Mieszanka narazyny i nikabrazyny
Maxiban G 160 premiks Elanco GmbH 1

Sl sodowa lasalocidu

Avatec 15% CC

Zoetis Belgium S.A.

Chlorowodorek robenidyny

Cycostat 66G

Zoetis Belgium S.A.

Sol sodowa monenzyny

Elancoban G200 premiks

Elanco GmbH

Coxidin (5 1701)

Huvepharma NV Belgium

Narazyna

Monteban G100 premiks

Elanco GmbH

Bromowodorek halofuginonu
(764)

Stenorol

Huvepharma NV Belgium

Diklazuril

Clinacox 0,5 % Premiks

Elanco GmbH

Sol sodowa salinomycyny

Sacox 120 microGranulate

Huvepharma NV Belgium

(@88 D International
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4.  Metody pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych

4.1. Wprowadzenie

Przy pomiarze przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych firma certyfikowana GMP+ musi
stosowad procedury opisane w tej cze$ci dokumentu.

Raport z pomiaru przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych musi spetnia¢ dodatkowe
warunki. Patrz § ‘Raport’ ponizej.

Uwaga: Jest dopuszczalne, aby firma certyfikowana GMP+ odeszta od metod tu opisanych, o ile
nie sq naruszane zasady okreslone w $§ 4.2 i mozna wykazac, Ze otrzymane wyniki bedg
ekwiwalentne.

W niektorych krajach wprowadzono specjalne przepisy prawa dotyczqce pomiaru przenoszenia
pozostatosci poprodukcyjnych. Wyniki takich pomiaréw sq akceptowalne dla wykazania zgodnosci
z wymogami GMP+.

4.2. Ogolne podstawowe zasady dotyczace pomiaru
przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych

Przy dokonywaniu pomiaru przenoszenia pozostatosci dodatkdéw w instalacji nalezy wczesniej
ustali¢, za pomoca schematu przeptywow (graficzny obraz np. zaktadu) i opisu faktycznej
sytuacji w zaktadzie, w ktorych czesciach zaktadu moze wystepowac przenoszenie pozostatosci
poprodukcyjnych.

Podstawowa zasadg przy okreslaniu przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych w firmie jest
fakt, ze stopien pozostatosci poprodukcyjnych wynikajacy z przeptywdw zwrotnych jest znany i

kontrolowany.

Punkty z pozostato$ciami poprodukcyjnymi

Przenoszenie pozostatosci poprodukcyjnych w zaktadzie (mieszalni pasz) moze wystepowac w
nastepujacych procesach:

1. Napetnianie zbiornikow z premiksami
Napetnianie zbiornikow z premiksami moze by¢ przyczyna przenoszenia pozostatosci
poprodukcyjnych. W celu okreslenia mozliwych miejsc nalezy wykorzysta¢ schemat
przeptywow. Punkty krytyczne to wspolne systemy transportu, rynny zsypowe, systemy
oddzielania oraz filtry.
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W transporcie mechanicznym, takim jak tasmociagi, podnosniki i przenosniki
Slimakowe, pozostatosci poprodukcyjne wystepuja zawsze i nalezy je mierzy¢. Nalezy
réwniez uwzglednia¢ odpowiednio dtugie czasy przestoju (10 minut).

W przypadku napetniania zbiornikow metoda pneumatyczna z osobnym filtrem dla
kazdego zbiornika, nie ma potrzeby zajmowac sie przenoszonymi pozostatosciami. Jesli

jest wspdlny filtr, musi on po zakonczeniu wytadunku, by¢ wytrzasany przez co najmniej 10

minut do napetnianego zbiornika.

Nalezy opracowac instrukcje kolejnosci zasypu, aby unikngé niepozadanego mieszania
sie produktéw.

W takiej sytuacji nalezy sie upewnic, ze nie wystepuja nieakceptowalne poziomy
pozostatosci.

Linia dozowania, rozdrabniania i mieszania

Najwieksza ilos¢ pozostatosci poprodukcyjnych dodatkow oraz weterynaryjnych
produktéw leczniczych wystepuje w procesach dozowania (dodawanie dodatkéw lub
weterynaryjnych produktow leczniczych) / (ewentualnego rozdrabniania) / mieszania /
transportu i przechowywania produktu w formie maczki w komorze na gotowy produkt
lub maczke sprasowana.

Miejsce dodawania premikséw powinno sie znajdowac jak najblizej mieszalnika. Jest
istotne, aby substancja pomiarowa byta dodawana w tym samym miejscu, w ktérym
byty dodane dodatki lub weterynaryjne produkty lecznicze.

Linia prasowania

W linii prasowania moga wystepowac znaczne ilosci pozostatosci poprodukcyjnych.
Pozostatosci tych jest tym wiecej, im wieksze sa formy prasujace. Ponadto, zbiorniki
posrednie gromadzace produkt moga rowniez by¢ zrodtem pozostatosci.

Nalezy zwroci¢ uwage na fakt, ze podczas granulowania czes$¢ produktu moze by¢
przenoszona z powrotem bezposrednio do prasowanej maczki.

Zaladunek i transport

Podczas przechowywania, zatadunku i transportu produktu koncowego istotne beda
jedynie pozostatosci poprodukcyjne krytycznych dodatkéw paszowych lub
weterynaryjnych produktow leczniczych (takich jak nikabrazyna i weterynaryjne
produkty lecznicze zawierajace siarke). W takich wypadkach nalezy stosowac
obowiagzkowa kolejnos¢ dziatan.

Uwagi wymaga takze proces przetwarzania odsiewow z tadunkow luzem. Ewentualne
przetwarzanie takich odsiewdéw musi odbywac sie zgodnie z odpowiednimi przepisami
prawa paszowego i powinno by¢ doktadnie kontrolowane. Jakiekolwiek odsiewy z pasz
leczniczych nie moga by¢ ponownie przerabiane.
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Jesli mozna spodziewac sie wystgpienia niepozadanych pozostatosci poprodukcyjnych
krytycznych dodatkow i weterynaryjnych produktéw leczniczych, firma certyfikowana
GMP+ moze zastosowac nastepujace dziatania:

a) opracowanie obowigzkowej kolejnosci produkgji (dziatan)

b) dodatkowe Srodki kontroli w przypadku zmian produktu

c) produkcja paszy z krytycznymi dodatkami lub weterynaryjnymi produktami leczniczymi

na inngj linii produkcyjnej
d) przestawienie produkcji na mniegj krytyczne substancje.

Punkty pomiaru przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych
Gtownymi przyczynami przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych sa dozowanie /

rozdrabnianie / mieszanie oraz prasowanie. Poziom przenoszenia pozostatosci
poprodukcyjnych musi by¢ znany, jesli na danej linii produkowane sg zaréwno pasze
zawierajace krytyczne dodatki i weterynaryjne produkty lecznicze oraz pasze z ustalonymi
maksymalnymi poziomami pozostatosci. W celu ustalenia ich w sposdb wiarygodny nalezy
uwzgledni¢ nastepujace punkty pomiarowe:

Po mieszalniku, lecz najblizej mieszalnika jak to mozliwe, dla pomiaru produktu
opuszczajgcego mieszalnik:

a. przy wejsciu do komory zawierajacej sprasowang maczke przy produkgji granulatu lub komory

zawierajacej produkt koncowy przy produkcji maczki, dla celow pomiaréw przenoszenia
pozostatosci poprodukcyjnych na linii dozowania / rozdrabniania / mieszania

b. przy wejsciu do komory zawierajacej produkt koncowy granulowany, do pomiaréw
przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych dla linii prasujacej

Ustalony w ten sposéb poziom przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych jest uwazany za
poziom dla instalacji.

Raport
Whasciwe raportowanie dotyczace pomiaru jest istotne dla wykorzystania wynikéw w sposdb

jednoznaczny, przy ustalaniu srodkéw kontroli i podczas nadzorowania ich prawidtowego
wdrozenia. Musi ono by¢ oparte na dobrze przemyslanym i odpowiednio opisanym protokole,
ktory nalezy wczesniej omowi¢ z osobami majacymi go wykorzystywac przy wdrazaniu
wnioskow. Nalezy zatem umiesci¢ w nim przynajmniej nastepujace dane:

i. data
i.  kto jest odpowiedzialny za pomiary przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych
iii.  opis uzywanej metody
iv.  plan instalacji z zaznaczeniem na planie:
a) linii rozdrabniania, mieszania i prasowania, ktére byty przedmiotem pomiarow
b) miejsca, w ktérych dodawana byta substancja pomiarowa
c) punkty pobierania prob

v. ilos¢ i wielkos$¢ prob
vi.  przerwy czasowe pomiedzy pobieranymi prébami
vii.  wyniki analiz
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viii.
iX.

prawidtowe wyliczenia pozostatosci poprodukcyjnych

wszelkie wstepne przygotowanie proby, takie jak rozdrabnianie, ujednolicanie,

rozdzielanie i/lub faczenie

Nowe substancje pomiarowe

Vi.
Vii.

Nowe substancje pomiarowe musza by¢ dopuszczone na podstawie oceny zawierajacej ich
zatwierdzenie w odniesieniu do metody referencyjnej. Raport zatwierdzajacy musi zawierac
przynajmniej nastepujace elementy:

nazwa i dane adresowe wnioskujacego i jednostki dokonujacej pomiaruy;
uzasadnienie / opis problemu
charakterystyka obejmujaca
a) Instalacje paszowa przewidziang do uzycia (tacznie z mieszalnikiem/ instalacja
prasujacy/ chtodziarka);
b) Referencyjne substancje pomiarowe i substancje pomiarowe podlegajace
badaniu;
c) Plan pobierania prob dla préb z réznych partii ptuczacych;
d) Przygotowanie proby w laboratorium;
e) Metode analizy, ktéra bedzie uzyta;
f) Metody statystyczne, ktore beda wykorzystane
wyniki analiz
statystyczne przetworzenie wynikdéw analiz
whnioski
referencje

Raport moze by¢ przekazany do GMP+ International w celu oceny przez panel ekspertow.
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4.3. Procedura ustalania przenoszenia pozostatosci
poprodukcyjnych w produkcji mieszanek paszowych
przy uzyciu tlenku manganu oraz mieszanki
wysokobiatkowej i niskobiatkowej

1. ZAKRES STOSOWANIA

Procedura pomiaru zostata opracowana w celu ustalania przenoszenia pozostatosci
poprodukcyjnych w firmach produkujgcych mieszanki paszowe. Ustala sie osobno
przenoszenie pozostatosci poprodukcyjnych dla linii dozujacych surowce oraz przenoszenia
pozostatosci poprodukcyjnych dla sktadnikéw dodawanych poprzez premiksy.

Dzieki pobieraniu préb w réznych miejscach procesu produkcyjnego, mozna uzyska¢ wglad w
poziom pozostatosci poprodukcyjnych w instalacji produkcyjnej (na przyktad rozdrabniania /
linii mieszania do komory na sprasowang maczke lub prasy / linii chtodzenia). Metoda ta
nadaje sie rowniez do okreslania stopnia jednorodnosci mieszanek produkowanych w danej
instalacji. (patrz punkt 9).

2. DEFINICJE

Pozostatosci poprodukcyjne
Pozostatosci poprodukcyjne to czes¢ poprzedniej partii paszy pozostajagca w urzadzeniach
produkcyjnych i transportowych, ktéra przedostaje sie do nastepnych partii.

Poziom pozostatosci poprodukcyjnych

Poziom pozostatosci poprodukcyjnych jest to ilos¢ sktadnika z poprzedniej partii, wyrazona w
procentach, ktéra przenosi sie do nastepnej partii paszy (o tej samej wielkosci). Poziom
przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych moze zosta¢ zmierzony dla czesci instalacji (na
przyktad dla zbiornikbw na maczke sprasowana), lub dla catej instalacji.

3. ZASADY PROCEDURY POMIARU

Procedura pomiaru polega na wyprodukowaniu na tej samej linii produkcyjnej najpierw
mieszanki sojowej wysokobiatkowej bogatej w mangan i bezposrednio po niej mieszanki
niskobiatkowej i ubogiej w mangan. Wzrost zawartosci biatka i manganu w mieszance
kukurydzianej w trakcie dziatania linii produkcyjnej jest spowodowany przenoszeniem
pozostatosci poprodukcyjnych z pierwszej partii. Porobwnujac ten wzrost z poziomami
zawartosci biatka i manganu w mieszance sojowej mozna obliczy¢ poziom przenoszenia
pozostatosci poprodukcyjnych.

Ze wzgledu na to, ze zawartosc¢ biatka i tlenku manganu w mieszance kukurydzianej rosnie
hiperbolicznie (z wysokich poziomdw na poczatku strumienia przeptywu produkcji do nizszych
poziomdw w dalszej czesci), szczegdlng uwage nalezy zwréci¢ na procedure pobierania prob.
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4. SPRZET | NARZEDZIA

Do przeprowadzenia procedury pomiaru niezbedne sa:

a. tlenek manganu w ilosci odpowiadajacej 0,4% zwyczajowej wielkosci partii

b. (w miare mozliwosci) czerpak do pobierania prob w ksztatcie tyzki

c. dwa pojemniki do gromadzenia prob czastkowych

d. pojemniki lub woreczki na proby, ktére moga pomiesci¢ przynajmniej 200 g materiatu.
Jesli pomiar pozostatosci poprodukcyjnych jest dokonywany w dwdch miejscach linii
produkcyjnej, woéwczas zazwyczaj wystarczy 20 pojemnikéw na préby (tylko 14 préb
bedzie faktycznie badanych)

5. WYMAGANE DANE O FIRMIE

Musza by¢ znane nastepujace dane o firmie, w ktérej bedzie przeprowadzona procedura

pomiaru:

a. schemat przeptywoéw dla instalacji produkcyjnej

b. sposob przygotowania mieszanki sojowej i kukurydzianej. Nalezy doktadnie wskaza¢ jak i
gdzie dodawany jest tlenek manganu oraz w jaki sposob jest ptukany system podawania
tlenku manganu do mieszalnika dla obu mieszanek: sojowej i kukurydzianej.

6. PRZEPROWADZENIE PROCEDURY POMIARU
6.1.a. Przygotowanie mieszanki sojowej bogatej w biatko i mangan

Mieszanka sojowa (o wielkosci typowej partii) sktada sie z 92% Sruty sojowej, 4%
tluszczu/oleju, 3% melasy trzcinowej, 0.4% tlenku manganu oraz 0.8% fosforanu

dwuwapniowego (lub weglanu wapnia albo soli). Mieszanka jest porcjowana, rozdrabniana,
mieszana i granulowana w zwyczajowy sposob. Po dodaniu melasy i ttuszczu/oleju uzyskuje
sie pasze o typowych cechach charakterystycznych, dajaca sie wiaéciwie granulowaé. Sruta
sojowa moze pochodzi¢ z wiecej niz jednego zbiornika.

Tlenek manganu dodawany jest zamiast premiksu i powinien przej$¢ taka sama droge jak
premiks. Tlenek manganu jest wiec porcjowany i podawany do urzadzenia odwazajgcego
premiksy lub do podajnika automatycznego.

Porcjowanie powinno by¢ przeprowadzane w taki sposob, by tlenek manganu dotart prawie w
catosci do spodu urzadzenia wazacego premiksy lub podajnika automatycznego.

Tlenek manganu musi spetnia¢ nastepujace wymogi:
1. Poziom Mn przynajmniej 50%
2. rozmiar czastki: 100% powinno by¢ mniejszych niz 0.2 mm.

Zazwyczaj weglan wapnia, sol i/lub fosforan paszowy sa porcjowane za pomoca tych samych
urzadzen odwazajacych lub podajnika automatycznego. Ze wzgledu na to, przenoszenie
pozostatosci sktadnikdédw z premiksu bedzie mniejsze, szczegdlnie gdy najpierw jest
odmierzany premiks, a dopiero pdzniej porcjowane sg kolejne produkty.

Dla procedury pomiaru najpierw odmierza sie 0.4% tlenku manganu a nastepnie 0.8% weglanu

wapnia, fosforanu paszowego lub soli.
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Kiedy zawartos$¢ urzadzenia do odwazania premikséw (lub podajnika automatycznego)
zostanie dodana do mieszanki sojowej znajdujacej sie w mieszalniku, nalezy przeprowadzi¢
zwyczajowe mieszanie. Nastepnie przenosi sie mieszanke umieszczajac ja w pustym zbiorniku
do prasowania paszy i granuluje (prébka).

Po przygotowaniu mieszanki sojowej, linie mielenia / mieszania oraz prasowania / chtodzenia
moga by¢ wykorzystane jedynie do mieszanki kukurydziane;.

6.1.b. Pobieranie prob mieszanki sojowej
Podczas przemieszczania granulowanej mieszanki sojowej do zbiornika na produkt koncowy

nalezy pobrac¢ duza probke mieszanki z ostatniej czesci partii.

6.2.a. Przygotowanie mieszanki kukurydzianej ubogiej w biatko i mangan

Mieszanka kukurydziana (o wielkosci partii identycznej jak dla mieszanki sojowej) sktada sie z
92% kukurydzy, 4% ttuszczu/oleju, 3% melasy trzcinowej oraz 0.8% fosforanu dwuwapniowego
(lub weglanu wapnia albo soli). Jesli nie jest mozliwe uzyskanie zawartosci kukurydzy na
poziomie 92%, mozna sporzadzi¢ mieszanke kukurydzy/pszenicy lub inng mieszanke uboga w
biatko (préba).

System transportu pomiedzy urzadzeniem wazgcym premiksy (lub podajnikiem
automatycznym) a mieszalnikiem nalezy przeptukaé 0.8% fosforanem dwuwapniowym (lub
solg albo weglanem wapnia).

Czas mieszania liczy sie od momentu dodania fosforanu paszowego do mieszanki. Nastepnie
przenosi sie mieszanke umieszczajac ja w (pustym) zbiorniku na prasowanag maczke (préba) i
granuluje (proba).

6.2.b. Pobieranie préb mieszanki kukurydzianej

Nalezy pobrac nastepujace proby mieszanki kukurydzianey:
a) probe kukurydzy (i ewentualnie pszenicy) uzytych do utworzenia mieszanki
b) szes¢ prob z mieszanki kukurydzianej przy wlocie do zbiornika do prasowania maczki
c) szesc prob z mieszanki kukurydzianej przy wlocie do zbiornika na produkt koncowy.

Procedura pobierania probek jest istotna dla probek w punkcie b) i ¢). W szczegdlnosci,
pierwsza czes¢ maczki lub granulek z partii bedzie miata wyzsze poziomy biatka i tlenku
manganu, ktére nastepnie beda stosunkowo szybko spadac do nizszego, bardziej stabilnego
poziomu. Dlatego istotne jest, by pobierac probki z pierwszej czesci maczki lub granulek z
duza intensywnoscig oraz wiedzie¢ z ktorej czesci paszy pochodzg dane probki.

Procedura pobierania probek w miejscu wlotu do zbiornika prasujacego pasze (trwajaca
zazwyczaj 3 do 5 minut) jest nastepujaca:
1. przez pierwsze 30 sekund nalezy pobrac jak najwiecej préb czastkowych i zebrac je w
pojemniku; z nich sporzadzana jest jedna zmieszana préba
2. podczas kolejnych 30 sekund: tak samo
3. nastepnie w ciggu kazdych 30 sekund nalezy pobra¢ prébe losowa z przeptywu do
zakonczenia przeptywu maczki.
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Nalezy odnotowac ogdlny czas przeptywu partii maczki i zachowac 6 prob, czyli trzy proby
pobrane jako pierwsze oraz trzy sposrod pozostatych.

Pobieranie probek granulatu przy wlocie do zbiornika na produkt koncowy odbywa sie w taki
sam sposdb. Ze wzgledu na to, ze 0ogdlny czas trwania jest zwykle nieco dtuzszy, procedura
jest teraz nastepujaca:

7. podczas pierwszej minuty nalezy pobrac jak najwiecej préb czastkowych i zebrac je w
pojemniku; z nich sporzadzana jest jedna zmieszana préba
8. podczas drugiej minuty: tak samo
9. nastepnie w kazdej minucie nalezy pobrac prébe losowa z przeptywu, do czasu
zakonczenia przeptywu granulatu.
Uwaga: jesli przeptyw granulatu nie jest ciggty, nalezy uwzgledniac “faktyczny” czas jego
trwania.

Nalezy odnotowac ogdlny czas przeptywu w tym przypadku i zachowac 6 préb, czyli trzy
proby pobrane jako pierwsze oraz trzy sposrod pozostatych.

6.3 Przetwarzanie mieszanki sojowej w mieszance paszowej

Przy niskich poziomach pozostatosci poprodukcyjnych poziom manganu w mieszance sojowej
wynosi okoto 2.000 mg/kg. Przy przetwarzaniu takiej mieszanki sojowej w mieszance paszowej
nalezy zwroci¢ uwage na fakt, ze poziom manganu w mieszance paszowej moze wynosic¢
maksymalnie 250 mg/kg.

7. ANALIZA PROB
tacznie pobrano 14 (lub ewentualnie 15) prob:

1 préba granulatu sojowego (+ Mn) =A
1 préba czystej kukurydzy (+ ewentualnie pszenicy) =B
6 prob mieszanki kukurydzianej (zbiornik do prasowania maczki) = C (1 do 6)
6 prob mieszanki kukurydzianej (zbiornik na produkt koncowy) =D (1 do 6)

Wszystkie probki s analizowane na zawartos¢ CP i Mn.

Potowa probek maczki mieszanki kukurydzianej oraz granulowanej mieszanki kukurydzianej
analizowana jest na wilgotnos¢ w celu ustalenia, czy poziom wilgotnosci zmienit sie podczas
procesu granulowania. Jesli poziom wilgotnosci zmienit sie wyraznie podczas granulowania,
poziomy CP i Mn granulowanej mieszanki kukurydzianej powinny zosta¢ skorygowane
zgodnie z poziomem wilgotnosci w maczce mieszanki kukurydzianej.
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8. WYLICZENIE PROCENTOWYCH POZIOMOW POZOSTALOSCI POPRODUKCYJNYCH
Procentowe poziomy pozostatosci poprodukcyjnych moga by¢ wyliczone z pozioméw CP i Mn
w pobranych probach. Zaktadajac, ze w badaniach uzyskano nastepujace poziomy:

Granulat sojowy: 420 graméw CP oraz 2,006 mg Mn/kg

Czysta kukurydza: 86 graméw CP oraz 4 mg Mn/kg

préby mieszanki kukurydzianej (powyzej komory na sprasowang maczke)

1. proba zmieszana (0.5 min.) 160 gramoéw CP i 400 mg Mn/kg
2. préba zmieszana (0.5 min.) 100 gramow CP i 60 mg Mn/kg
3. proba losowa 90 graméw i 27 mg
4, proba losowa 85 graméw (sr. 88) i 30 mg ($r. 28)
5. proba losowa 88 gramoéw i 28 mg
6. proba losowa 89 graméw i 27 mg

kaczny czas trwania przeptywu maczki do zbiornika na sprasowana maczke = 5.5 min.

Oczekiwane poziomy dla mieszanki kukurydzianej (92% kukurydzy i 3 % melasy z40 g CP i 25
mg Mn/kg):

CcP = 092" 86+ 0,03 40= 803 gramow/kg

Mn = 092" 4 +0,03 25= 44  mg/kg

Srednie poziomy CP | Mn w mieszance kukurydzianej sa wyliczone w sposéb nastepujacy:
CcP 0,5/55 160 + 0,5/5,5 100 + 4,5/5,5'88 =95.6 graméw/kg
Mn 0,5/55 400 + 0,5/55 60+ 4,5/5528 = 64.7 mg/kg

(pobieranie kazdej z probek 1i 2 trwato 0.5 minuty z catego czasu trwania wynoszacego 5.5
minuty. Dla probek od 3 do 6 oblicza sie poziom Sredni; czas trwania wynosi
5.5-2x0.5 = 4.5 minuty).

Procent pozostatosci poprodukcyjnych (Vs-%) mozna teraz obliczy¢ w sposéb nastepujacy:
Sredni poziom w mieszance kukurydzianej — oczekiwany poziom w mieszance kukurydzianej

Vs-%= X100

Sredni poziom w granulacie sojowym — oczekiwany poziom w mieszance kukurydzianej

Procentowe poziomy pozostatosci poprodukcyjnych wynosza zatem (az do zbiornika na sprasowana

maczke)
95,6 - 80,3 1.530
dlaCP=——x 100 =—— =45%
420 - 80,3 339,7
64,7 - 44 6.030
idla Mn——x 100 =—— =3%
2.006 - 4,4 2.00,6
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Poziomy procentowe pozostatosci poprodukcyjnych przy wlocie do komory na gotowy produkt
sg obliczane w ten sam sposob.

Procent pozostatosci poprodukcyjnych dla CP odnosi sie do samej paszy, z urzadzen
porcjujacych.

Procent pozostatosci poprodukcyjnych dla Mn daje indykacje odnosnie pozostatosci
poprodukcyjnych sktadnikéw z premiksu.

9. POMIAR JEDNORODNOSCI

Dla okreslenia w jakim stopniu instalacja wytwarza mieszanki jednorodne nalezy pobrac
przynajmniej 10 prob z mieszanki sojowej bogatej w Mn i zbadac je na obecno$¢ Mn. Rozpigtosc
poziomdw Mn w tych prébach (odchylenie standardowe lub réznica miedzy poziomem
najwyzszym i najnizszym) jest miarg jednorodnosci.

W trakcie pobierania prob z mieszanki sojowej nalezy sie upewnié, ze pobrano préby z catego
strumienia przeptywu paszy. Poniewaz czesto nie wiadomo, ile potrwa przeptyw mieszanki,
wskazane jest pobranie duzej liczby prob, a poddanie analizie tylko ich czesci (konkretnie 10).

Badanie jednorodnosci moze by¢ wykonywane w wielu miejscach instalacji produkcyjnej. Jesli
proby sg pobrane tuz za mieszalnikiem, dajg dobry obraz pracy mieszalnika.

Jesli jednak préoby sa pobrane w innych czesciach instalacji (ale za mieszalnikiem), jednorodnos¢
bedzie generalnie nizsza od stwierdzonej tuz za mieszalnikiem.

Dzieje sie tak z powodu rozdzielania sie mieszanki oraz wptywu pozostatosci poprodukcyjnych.
Jako ze mieszanka sojowa bogata w Mn jest zawsze produkowana po ,normalnej” mieszance
paszowej, pierwsze probki mieszanki sojowej beda zanieczyszczone pewna iloscig mieszanki
paszowej i stad beda zawiera¢ mniej Mn. Kolejne probki beda zanieczyszczone mieszanka
paszowa w coraz mniejszym stopniu, a poziom Mn bedzie w nich wzrastat.

10. OMOWIENIE BLEDOW

Tabela 1 pokazuje oczekiwane poziomy Mn i biatka w mieszance kukurydzianej dla r6znych
procentdw pozostatosci poprodukcyjnych, przy zatozeniu 80 graméw CP i 5 mg Mn/kg dla
mieszanki kukurydzianej (czystej) oraz 400 gramow CP i 1,800 mg Mn/kg dla mieszanki sojowe;j.

Tabela 1 Wplyw pozostatosci poprodukcyjnych na poziomy Mn oraz biatka w mieszance
kukurydzianej.
Pozostatosci % 0 1 3 5 10 15
MN z paszy podstawowej* 5 5 5 5 5 5
Z soi 0 18 54 92 180 270
5 23 59 95 185 275
* zdyskontowane o efekt rozdrobnienia
CP z paszy podstawowej 80 79,2 77,6 76 72 68
Z soi 0 4 12 20 40 60
80 83.2 89,6 96 112 128
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Na podstawie analizy doktadnosci pomiaréw Mn i CP mozna oszacowa¢ doktadnosé pomiaru

procentu pozostatosci poprodukcyjnych.

Dla szesciu przewidzianych do badania préb kukurydzy zaktada sie, ze poziom Mn w 95%
przypadkéw bedzie pomiedzy 95 a 105% poziomu faktycznego; dla poziomdw < 60 mg/kg

przedziat w wymiarze bezwzglednym jest réwny przedziatowi dla

60 mg/kg, czyli wynosi +/- 3 mg/kg.
Dla mieszanki sojowej szacuje sie, ze poziom Mn ustalony przez analize bedzie sie rézni¢ o

maksimum 100 mg/kg od poziomu faktycznego.
Dla biatka szacuje sig, ze Sredni poziom stwierdzony w szesciu probach kukurydzy bedzie w

95% przypadkéw pomiedzy 99 a 101% poziomu faktycznego, a poziom szacowany w mieszance

sojowej bedzie odbiega¢ o maksimum 2% od poziomu faktycznego.

Wyniki obliczen znajduja sie w Tabeli 2.
Mozna wnioskowac, ze niski poziom przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych moze by¢

oznaczony z duza doktadnoscia. Dla niskich pozioméw pozostatosci Mn wydaje sie wykazywac
lepsza zgodnos$¢ niz CP, z drugiej strony, biatko daje lepsze wyniki niz Mn.

Tabela 2: Wyniki analizy doktadnosci pomiaru procentowego pozostatosci

poprodukcyjnych
Mieszanka
kukurydziana
Poziom pozostatosci Wyliczenie Przedziat analizy Procent
poprodukcyjnych pozostatosci*
Mn 0 5 mg/kg 2- 8mg/kg 0,16 - 0,18%
1 23 20- 26 08 - 1.2
3 59 56- 62 2,7 - 34
5 95 90 - 100 45 - 56
10 185 176 - 194 9 -111
15 275 261 - 289 13,5 -16,7

kukurydzy wylicza sie wysoki Mn w soi, i vice versa).

Na bazie mieszanki sojowej z 1800 mg Mn/kg (wariancja 1700-1900, przy niskim Mn w

Wyliczenie Przedziat analizy Procent pozostatosci
%*
Cp 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 4,5 - 55
10 112 110,9 - 113,1 94 -10,6
15 128 126,7 - 129,3 14,2 - 15,8

wylicza sie wysoki poziom CP w soi, i vice versa).

Na bazie mieszanki sojowej z 400 g CP/kg (wariancja 392-408, przy niskim CP w kukurydzy
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4.4. Procedura testowania dla pomiaru pozostatosci
poprodukcyjnych instalacjach dla premiksow i
dodatkow paszowych

1. SYSTEM
Metoda mierzenia poziomu pozostatosci poprodukcyjnych w instalacjach dla premiksow i
dodatkéw paszowych odpowiada w zakresie systematyki metodzie opisanej w rozdziale 4.2

2. PROCES PRZENOSZENIA POZOSTALOSCI POPRODUKCYJNYCH

a. Proces przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych, ktére majg by¢ zmierzone dotyczy
punktu, w ktorym dodatki i/lub weterynaryjne produkty lecznicze sa dodawane do pasz
luzem lub przy workowaniu.

b. Pomiar pozostatosci poprodukcyjnych musi by¢ przeprowadzony osobno dla kazdej linii
produkcyjnej w instalacji.

c. Pomiar musi by¢ przeprowadzony na ilosci mieszanki rownej najmniejszej partii, jaka
moze by¢ w praktyce wyprodukowana na danej linii produkcyjnej.

3. UZYWANA SUBSTANCJA ZNACZNIKOWA
Do pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych uzywa sie nastepujacej substancji znacznikowej:
mikroznaczniki FSS-Lake i F-Lake

4. USTALENIE POZOSTALOSCI POPRODUKCYJNYCH

Pomiar polega na potraktowaniu mieszanki, do ktorej przenosza sie pozostatosci

poprodukcyjne jako catosci. Oznacza to, ze punktem wyjscia jest sredni poziom pozostatosci w

tej mieszance. Pozostatosci poprodukcyjne sa mierzone w sposob nastepujacy:

a. ponowne wymieszanie catej mieszanki

b. pobranie i poddanie analizie 5 préb z tej mieszanki (V1 do V6). Sredni poziom jest
wyliczany na tej podstawie.

c. Pozostatosci poprodukcyjne sg wyliczane wedtug wzoru:

(srednia ilos¢ w mieszance, w ktorej wystepuja pozostatosci)
x 100%
(poziom w poprzedniej mieszance, z ktorej pochodza pozostatosci)
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4.5. Procedura sprawdzania doktadnosci procesu produkg;ji
mieszanki paszowej przy uzyciu mikroznacznikow

1. ZAKRES STOSOWANIA

Niniejsza procedura moze by¢ stosowana w przemysle produkcji pasz dla okreslania
jednorodnosci w premiksach i mieszankach paszowych lub jakichkolwiek innych mieszankach
czasteczek. Przy odpowiednim wczesniejszym przygotowaniu moze ona by¢ takze stosowana
w szerokim zakresie matryc, jak pasze granulowane lub pasze ekstrudowane.

Procedura ta moze by¢ takze wykorzystywana do okreslenia pozostatosci poprodukcyjnych

przenoszonych do kolejnych

2. DEFINICJE
Czastki mikroznacznika:

Czastki F :

Czastki FS:

Czastki FSS :

Premiks z mikroznacznikiem:

Detektor obrotowy :

3. ZASADA

partii.

Bardzo drobne elementarne czasteczki zelaza pokryte
nietoksycznym barwnikiem spozywczym (np. czastki
Microtracer ® - Lake). Kolor nie jest widoczny w paszy i jest
wywotywany w trakcie analizy, aby uwidoczni¢ barwe.

Czastki mikroznacznika o Sredniej 25.000 czastek na gram.

Czastki mikroznacznika o Sredniej 50.000 czastek na gram.

Czastki mikroznacznika o 600.000 czastek na gram.

Preparat ztozony z czastek mikroznacznika i wapienia lub innych
wiasciwych nosnikow. Jest on uzywany do wprowadzenia
mikroznacznika do linii produkcyjnej paszy, w ten sam sposdb, w jaki
mikrosktadniki sg wprowadzane do partii testowej w zaktadzie
produkcyjnym. Kazdy premiks z mikroznacznikiem jest dostarczany
przez producenta ze swiadectwem analizy.

Obrotowe state urzadzenie magnetyczne stuzace do ilosciowego
oddzielania matych czastek magnetycznych.

Aby sprawdzi¢ jednorodnos$¢ paszy i przeniesione pozostatosci poprodukcyjne nalezy zbadac
dwie kolejne partie. Mikroznaczniki s dodawane jedynie do pierwszej partii. S one dodawane
do paszy na linii produkcyjnej tak samo jak inne mikrosktadniki. Zwyczajowy sktad mieszanki i
procedura produkcji nie musza by¢ modyfikowane do celéw badania. Nalezy dopilnowa¢, aby
w dodawanym premiksie nie znajdowat sie zaden dodatkowy mikroznacznik (np. do
oznakowania). Dla okreslenia jednorodnosci proby sa pobierane bezposrednio po mieszalniku
i z kazdego rodzaju paszy koncowej (np. sruty i/lub granulatu) na koncu linii produkcyjnej. Dla
pomiarow przeniesionych pozostatosci poprodukcyjnych proby pobiera sie z drugiej partii
paszy, do ktorej nie dodano mikroznacznika.

Proby sg badane na zawartos¢ mikroznacznika poprzez oddzielenie czastek magnetycznych za
pomoca statego obrotowego urzadzenia magnetycznego - detektora obrotowego.

(@88 D International
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Aby odrézni¢ mikroznacznik od innych czastek magnetycznych, kolor czastek mikroznacznika
zostaje uwidoczniony, co umozliwia ich policzenie przy uzyciu chromatografii. Liczba czastek
mikroznacznika monitoruje bezposrednio jakos¢ mieszania i odpowiednio ilo$¢ przeniesionych
pozostatosci poprodukcyjnych.

Obie partie moga by¢ wykorzystane jako pasza poniewaz czasteczki mikroznacznika nie s3
toksyczne i nie zabarwiaja paszy.

Dodatkowe wyjasnienie: Nawet silne magnesy nie musza by¢ wytaczane przy badaniu, gdyz
moga one obnizy¢ stopien odzyskiwania, ale nie maja wptywu na rozktad mikroznacznika.

4. WYMAGANE INFORMACJE O FIRMIE
Przed rozpoczeciem procedury nalezy zapewnié¢ nastepujace informacje:
1. schemat przeptywdw dla instalacji produkcyjnej, aby zaznaczy¢ gdzie dodawany jest
premiks z mikroznacznikiem i gdzie pobierane sa préby
2. planowany rozmiar partii
3. wiasciwy nosnik do przygotowania premiksu z mikroznacznikiem

Nastepujace informacje beda niezbedne w czasie pobierania préb:

4. wydruki z komputera lub kopie zawierajace:
a) sktad mieszanki paszowej
b) rozmiar partii wymagany zgodnie z danymi komputerowymi
c) faktyczna wielko$¢ partii zgodnie z protokotem dla partii

5. lub, jesli linia nie jest skomputeryzowana:
a) nazwa i numer towaru dla mieszanki paszowej
b) wyliczona wielkos¢ partii (otrzymywana przez zsumowanie wag wszystkich

sktadnikow)

c) odczyt faktycznej wielkosci partii.

Nastepujace informacje sa niezbedne dla wyliczenia wielkosci partii dla mieszalnika i wielkosci
partii produktu koncowego:

6. waga i miejsce dodawania sktadnikow ciektych (melasa, winiasa itp.)

7. waga i miejsce dodawania ttuszczow itp.

8. punkty dodawania tych sktadnikéw muszg by¢ zaznaczone na schemacie blokowym.

5. PLANOWANIE BADANIA

Przed pobraniem préb badanie musi by¢ doktadnie zaplanowane. W przypadku partii
niewielkich rozmiarow (ponizej 100kg), mozna dodawac czysty mikroznacznik FSS, w razie
wiekszych partii jest on dodawany jako premiks. Stezenie i ilos¢ premiksu z mikroznacznikiem
muszg zosta¢ dobrane tak, aby pozwalaty na policzenie w trakcie analizy 100-200 czastek na
probe na jednym papierze filtracyjnym. Do przygotowania premiksu niezbedne sg nastepujace
wyliczenia:
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5.1 JEDNORODNOSC (PARTIA 1)
Dozowanie czastek mikroznacznika:

Potrzebne dane:

a) doktadnos¢ podlegajaca sprawdzeniu (np. 1:100 000)

b) ilos¢ premiksu z mikroznacznikiem [g]

c) wielkos¢ partii mieszanki badanej [g]

d) liczba czastek mikroznacznika na gram (ze Swiadectwa analizy)
Wyliczenia:

e) waga czystego mikroznacznika do dodania:

wielkos¢ partii x doktadno$¢ = waga mikroznacznika [g] do dodania do premiksu z
mikroznacznikiem. Gotowy premiks z mikroznacznikiem jest dodawany do
pierwszej partii. (Niewielka ilos¢ jest zachowywana do analizy w trakcie
przygotowywania premiksu).

taczna liczba dodanych czastek mikroznacznika jest wyliczana:

waga mikroznacznika [g] x liczba czasteczek mikroznacznika na gram = liczba
dodanych czastek mikroznacznika

g) teoretyczne stezenie czastek mikroznacznika w paszy z pierwszej partii:

liczba dodanych czastek / wielkos¢ partii = ilos¢ czastek mikroznacznika w gramie
paszy

Przyktad:

1.

doktadnos¢ podlegajaca sprawdzeniu: 1: 100 000

2. waga dodawanego premiksu z mikroznacznikiem: 4000 g

3. wielkos¢ partii mieszanki badanej 1000 kg = 1 000 000 g

4. mikroznacznik FSS ma okoto 600 000 czastek na gram
Wyliczenia :

h) waga mikroznacznika do dodania: 1 000 000 g x 1:100 000 = 10 g.

)

)

Premiks z mikroznacznikiem jest przygotowywany z 10 g mikroznacznika FSS i 3990
g wapienia (lub innego nadajacego sie nosnika).

taczna liczba czastek: 10 x 600 000 = 6.000.000 czastek. Gotowy premiks z
mikroznacznikiem jest dodawany do pierwszej 1000 kg partii badanej podczas
produkgji paszy.

teoretyczne stezenie w pierwszej partii : 6 000 000 / 1 000 000 g = 6 czastek na
gram paszy.

Wielko$¢ proby do analizy mikroznacznika:

Wielkos¢ préby do kazdej analizy mikroznacznika jest dobierana tak, aby uzyska¢ 100 —
200 czastek na papier filtracyjny.

Przyktad:
W podanym przyktadzie proby o wielkosci 20 g powinny zawierac¢ 20 g x 6 czastek na
gram = 120 czastek, ktére moga by¢ tatwo policzone na jednym papierze filtracyjnym.
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Pobieranie préb z linii produkcyjnej:

Aby okresli¢ jednorodnos¢, préby z partii 1 sg pobierane bezposrednio po mieszalniku lub,

jesli to technicznie niemozliwe, bezposrednio z mieszalnika oraz z kazdego rodzaju paszy
koncowej na koncu linii produkcyjnej. Z kazdego miejsca pobiera sie ok. 20 prob (np. po
mieszalniku proby oznaczone HM1 — HM20 i z koncowego produktu HF1 — HF20)
roztozonych mozliwie rownomiernie w czasie przebiegu catej partii.

Wielkos¢ préby powinna umozliwi¢ wykonanie analizy kazdej préby przynajmniej trzy razy.

Zazwyczaj powinna wystarczy¢ préba o wielkosci 100 g.

5.2 POZOSTALOSCI POPRODUKCYJNE (PARTIA 2)
Nie dodaje sie czgstek mikroznacznika:
Aby sprawdzi¢ poziom przeniesionych pozostatosci poprodukcyjnych nie dodaje sie
czastek mikroznacznika do drugiej, kolejnej partii paszy. Partia ta powinna przejs$¢ taka
sama droge na linii produkcyjnej (np. ten sam zbiornik, te same pasy transmisyjne), jak
partia 1 na jednorodnos$¢. Zmierzony zostaje poziom pozostatosci czastek mikroznacznika
z pierwszej partii.

Wielko$¢ proby do analizy mikroznacznika:

Zazwyczaj oczekuje sie bardzo niewielkiej ilosci czastek mikroznacznika. Analizuje sie okoto
400 - 1000 g z kazdej préby. Poniewaz najwyzszego poziomu pozostatosci poprodukcyjnych

nalezy oczekiwac w pierwszych trzech prébach, analizuje sie okoto potowy wagi préby z
prob C 1 - C 3 (patrz punkt 9).

Pobieranie préb z linii produkcyjne;j:

Ok. 20 prob (C1 - C20) jest pobieranych z kazdego rodzaju paszy koncowej na koncu linii
produkcyjnej, roztozonych rownomiernie na caty czas wyptywu. Poziom pozostatosci

poprodukcyjnych powinien by¢ najwyzszy w pierwszych prébach, a bardzo niski na koncu.

Zwykle wystarczajaca wielkos¢ préby to 400 — 1000 g.

5.3 DODATKOWE MIEJSCA POBIERANIA PROB
Jesli potrzebne jest pobieranie prob w dodatkowych miegjscach, probobranie powinno by¢
zaplanowane zgodnie z celem pomiaru, w oparciu o zasady ustalonew §5.118§5.2.

Znacznik i stezenie Wielkos¢ proby na jednorodnos¢ | Wielkos¢ proby na przeniesione
(z partii 1) pozostatosci poprodukcyjne (z
partii 2)
FSS 10 ppm ca. 100g ca. 400-10009g
FS 100 ppm ca. 100g ca. 400-1000g
F 100 ppm ca. 100g ca. 400-1000g
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6. SPRZET | NARZEDZIA
Do pobrania préb w zaktadzie produkcyjnym potrzebne bedzie:

e do badania jednorodnosci: ok. 40 matych plastikowych woreczkéw na préby (200 ml),
zaopatrzonych w kod préby.

¢ do badania przeniesionych pozostatosci poprodukcyjnych: ok. 20 duzych woreczkdéw
plastikowych (2000 ml), zaopatrzonych w kod proby.

e dla kazdego dodatkowego miejsca pobierania préb: ok. 20 woreczkéw plastikowych
(objetosc zalezy od spodziewanego stezenia mikroznacznika), zaopatrzonych w kod
préby.

e odpowiednie narzedzia do pobierania préb (np. maty i duzy czerpak do pobierania
préb w woreczki).

Do analizy zawartosci mikroznacznika:

e patrz punkt 9

7. POBIERANIE PROB Z LINII PRODUKCYJNEJ

Premiks z mikroznacznikiem jest przygotowywany w stezeniu zaplanowanym w punkcie 5 i
dodawany do mieszalnika w taki sam sposob, w jaki dodaje sie mikrosktadniki w procesie
produkcyjnym (np. zbiornik do mikrodozowania, bezposrednio do mieszalnika lub poprzez
reczne dodawanie do mieszalnika). Préby sa pobieranie zgodnie z planem (patrz punkt 5) i
przechowywane prawie bez dostepu powietrza w woreczkach plastikowych.

Pobranie prob musi by¢ zarejestrowane w protokole z pobrania préb zawierajgcym:
a) date pobrania prob
b) nazwisko osoby pobierajacej proby
¢) dane dotyczace partii (patrz punkt 5)
d) liczbe préb
e) miejsce, z ktorego proby zostaty pobrane
f) kody prob
g) wszelkie inne wtasciwe informacje

Proby sa przechowywane w suchym pomieszczeniu w temperaturze pokojowej (o ile nie ma
specjalnych wymogéw) i przekazywane do laboratorium we wtasciwym czasie.

8. PRZYGOTOWYWANIE PROB
Jesli pobierane proby nie sa w formie maczki (np. pasza granulowana lub ekstrudowana),
proby musza by¢ rozdrobnione w odpowiednim mtynku (np. mtynek Retsch, sito 1 mm).

Proby musza zostac rozdrobnione w kolejnosci rosnacej oczekiwanej zawartosci
mikroznacznika, tzn. poczynajac od ostatnich prob z partii 2. W partii 1 kolejnos¢ mielenia nie
jest wazna, poniewaz wszystkie proby powinny zawierac taka sama ilo$¢ czastek
mikroznacznika.

Nalezy dokfadnie wyczysci¢ mtynek po kazdej prébie: uzyé sprezonego powietrza, wyjaé
odpowiednie czesci, wymies¢ pozostatosci za pomoca szczotki lub recznej miotetki i/lub uzyc
odkurzacza. Niedopuszczalne sg jakiekolwiek pozostatosci materiatu z poprzedniej proby.
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9. OZNACZANIE CZASTEK MIKROZNACZNIKA

Sprzet:
1. Detektor obrotowy
2. Sprzet demagnetyzujacy
3. Rekawice
4. Papier i otdwek
5. Odpowiednie naczynie i fyzka stotowa do wazenia
6. Waga
7. Malty papier filtrujacy, sSrednica 70 mm
8. Duzy papier filtrujacy, srednica 180 mm lub wiecej, np. DIN A4
9. Szczotka wachlarzowa
10. Miska na roztwor wywotujacy
11. Odpowiedni papier absorbcyjny
12. Pesety
13. Ptyta grzewcza (110°C)

Chemikalia:
Roztwor wywotujacy: 7 % roztwor weglanu sodowego.

Kolejnos¢ analiz:

W laboratorium proby sa analizowane w kolejnosci spodziewanej rosnacej liczby czastek
mikroznacznika, czyli od C20 do C1i od H1 do H20 (tutaj kolejnos¢ nie ma znaczenia).

Wielko$¢ proby do badania:

1.

przeniesione pozostatosci poprodukcyjne:

Dla analizy na przeniesione pozostatosci poprodukcyjne wielkos¢ préby powinna wynosic
okoto 400 g do 1000 g. Im nizszy jest spodziewany poziom przeniesionych pozostatosci, tym
wieksza powinna by¢ proba.

Przyktad: Dla spodziewanego poziomu pozostatosci ponizej 1% powinny by¢ badane proby o
wielkosci okoto 800 g do 1000 g. Aby ustali¢ prawidtowa wage proby nalezy zbadac 500 g z
proby ze srodka strumienia przeptywu paszy (np. prébe C10). Policzy¢ czastki i dostosowac
wage tak, aby w miare mozliwosci byto w niej minimum 30 czastek. Jesli trzeba, nalezy
odwazy¢ mniej (moze potowe, tj. 250 g) dla pierwszych trzech prob z najwyzszym
spodziewanym poziomem pozostatosci, poniewaz liczba policzonych czastek nie powinna
przekroczy¢ 200 sztuk na filtr. Dla instalacji z oczekiwanym bardzo niskim poziomem
przeniesionych pozostatosci, liczba policzonych czastek na probe moze by¢ mniejsza niz 30.

Jednorodnos¢:

Wielkos¢ préb zostata oszacowana w punkcie 4.

Aby sprawdzi¢, czy waga proby jest wtasciwa, nalezy zbadac 20 g z préby ze Srodka
strumienia przeptywu paszy (np. proby H10). Policzy¢ czastki i dostosowaé wage tak, aby
na filtrze byto policzonych 100 — 200 czastek. Nalezy przeanalizowac podobng do tej wage
ze wszystkich prob z partii na jednorodnos¢. Nie trzeba doktadnie odwazac takiej samej
ilosci, zasadniczo wystarczy zwazy¢ dwie tyzki stotowe i zanotowac ich doktadna wage.
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Wykonanie analizy:
a) W czasie badania nalezy uzywac rekawic.

b) Umiesci¢ maty papier filtrujgcy na magnesie detektora obrotowego i wtozy¢ na miejsce
gorny lejek.

c) Odwazy¢ z préby ilos¢, ktéra ma by¢ badana. Zanotowaé wage.

d) Wiaczy¢ detektor obrotowy (normalne dziatanie, patrz instrukcja uzytkowania detektora
obrotowego).

e) Przeniesc¢ catkowicie probke do detektora obrotowego uzywajac czystej szczotki.

f) Zdjac¢ gorny lejek detektora obrotowego (operacja auto-stop: magnes detektora
zatrzymuje sie automatycznie).

g) Wiaczy¢ detektor obrotowy na tak zwany “tryb szczotkowania” (detektor obrotowy pracuje
przez pie¢ sekund i znéw zatrzymuje sie automatycznie). W ciggu tych pieciu sekund czyscic¢
maty papier filtracyjny i krawedz pierscienia mocujacego z lekkich frakcji paszy (gtéwnie z
czastek kurzu), uzywajac szczotki.

h) Zamoczy¢ catkowicie duzy papier filtracyjny w misce z roztworem wywotujgcym, potozyc
papier na czystej gtadkiej powierzchni roboczej i usunaé nadmiar roztworu wywotujacego
Za pomoca papieru.

i) Zdjac pierscien mocujacy z magnesu i ostroznie unies¢ maty papier filtracyjny z magnesu
pionowo do goéry, aby nie zgubic czastek mikroznacznika.

j)  Rozmagnesowac czastki mikroznacznika na matym papierze filtracyjnym: przytrzymac
maty papier filtracyjny nad demagnetyzerem w odlegtosci okoto jednego cm, wiaczy¢
demagnetyzer druga reka, podnies¢ maty papier filtracyjny prosto do gory bez wytaczania
demagnetyzera, nastepnie wytaczy¢ demagnetyzer.

k) Przenies¢ maty papier filtracyjny poziomo ponad duzy papier filtracyjny.

) Przesypac czastki mikroznacznika z matego papieru filtracyjnego na duzy papier filtracyjny tak,
aby kazda czastka byta osobno: w tym celu nalezy przytrzymac czastki mikroznacznika jednym
palcem i przesuna¢ powoli maty papier filtracyjny nad duzy papier filtracyjny, aby roztozy¢
czastki palcem na duzym papierze filtracyjnym. Odwréci¢ maty papier filtracyjny i postukac w
odwrotna strone matego papieru filtracyjnego, aby usunac pozostate czastki z filtra.

Uderzy¢ raz palcem w krawedz duzego papieru filtracyjnego, aby strzasnac czastki, ktore mogty
przylgnac¢ do palca.

m) Po okoto 10 s przenies¢ duzy papier filtracyjny na ptyte grzewcza, wywotywanie koloru
czastek mikroznacznika jest zatrzymywane przez ciepto.

n) Zdjac¢ duzy papier filtracyjny z ptyty grzewczej peseta, gdy jest on suchy.
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o) Oznakowac duzy papier filtracyjny otéwkiem.
Uwaga: Po kazdej préobie nalezy wyczysci¢ miejsce pracy na sucho.

10. OCENA

Kazda czastka mikroznacznika pozostawia $lad w formie kolorowego punktu na duzym
papierze filtracyjnym. Liczba kolorowych punktéw odpowiada liczbie czagstek. Nalezy policzy¢
punkty wzrokowo lub za pomoca odpowiedniego systemu wspomaganego komputerowo (np.
TraCo system oceny i ewaluacji obrazu).

Aby uzyskac prawidtowy wynik przeprowadza sie ewaluacje statystyczna zgodnie z rozktadem
Poissona.

1. Ocena jednorodnosci
Potrzebne sg nastepujace dane statystyczne:
a) Liczba badanych prob (=n)
b) Srednia liczba czastek mikroznacznika w partii 1 (=Xm)
c) Liczba czastek mikroznacznika w réznych prébach, skorygowana do rozmiaru proby
20g (=Xn)
d) Liczba stopni swobody systemu (= n—-1)
e) Suma kwadratéw roznicy pomiedzy liczbg czastek mikroznacznika w réznych prébach
(Xn), a srednig liczba czastek mikroznacznika w partii 1 (Xm) daje S.
S=>(Xn - Xm)2.
f)  Wartosc¢ Chi kwadrat (=5/Xm)
g) Prawdopodobienstwo p w % moze by¢ wyliczone z chi kwadrat i liczby stopni
swobody. np. w Excellu przy uzyciu funkcji CHIVERT.
p w % = CHIVERT(chi kwadrat; liczba stopni swobody) x 100
h) Odzysk mikroznacznika w %
Odzysk mikroznacznikaw % = Xm x 100 / liczba czastek mikroznacznika dodanych do

partii 1

Wykorzystujac prawdopodobienstwo p w %, ocena jednorodnosci jest definiowana
nastepujaco :
i) jeslip =25 % mozna wnioskowac, ze mieszanka jest doskonata. Im wartos¢ p jest
blizsza 100 %, tym lepsza jest mieszanka.
j) jesli5% < p < 25 % mozna uwazac, ze mieszanka jest dobra.
k) jesli1 % < p <5 % nie mozna wyciggac¢ zadnych statystycznych wnioskow. Zaleca sie
powtdrzenie badania.
) jeslip < 1% mozna stwierdzi¢, ze mieszanka jest niejednorodna.

Odzyk mikroznacznika powinien wynosi¢ 100 % * 15 %. Przyczyny niskiego wspdtczynnika
odzysku znajduja sie zwykle w samej instalacji produkcyjnej tzn. gdy nie caty premiks z
mikroznacznikem trafia do mieszalnika lub silne magnesy zewnetrzne wyciagaja niewielka
cze$¢ mikroznacznika (nie ma to wptywu na wynik badania).
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Przyktad 1: Mieszanka jednorodna
Préba numer n Skorygowana liczba Réznica Kwadrat rézniacy
policzonych czastek Xn = Xm (Xn - Xm)?
mikroznacznika X»
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
Srednia Xm = 113 Suma S = 860
liczba prob : n=10
liczba stopni swobody : n-1=9
Chi kwadrat: chi kwadrat =860/113 =7.6
pw %: p w % = CHIVERT(7.6;9). x 100 = 56

Wynik : Wyliczone prawdopodobienstwo (56 %) jest wyzsze niz 25 %. Mieszanka jest doskonata.

Przyktad 2: Mieszanka niejednorodna

Préba numer n Skorygowana liczba Réznica Kwadrat réznicy
policzonych czastek Xn = Xm (Xn - Xm)?
mikroznacznika X,
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
Srednia Xm = 148 Suma S = 27110
liczba prob: n=10
liczba stopni swobody: n-1=9
Chi kwadrat: chi kwadrat = 27110 / 148 = 183
pw %: pw % = CHIVERT(183;9) x 100 = 0

Wynik: Wyliczone prawdopodobienstwo (0 %) jest ponizej 1 %. Mieszanka jest niejednorodna.
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Uwagi do oceny danych:

Pierwsze préby z partii 1:

Poziom mikroznacznika w pierwszych probach z partii 1 moze by¢ nizszy niz w kolejnych
probach, zaleznie od miejsca pobrania prob. Ten efekt jest zwany ,negatywnym
przenoszeniem pozostatosci poprodukcyjnych”, poniewaz pierwsze proby majg wiekszg szanse
zmieszania sie z produktem z poprzedniej partii, do ktorej nie byt dodawany mikroznacznik.

Postepowanie przy znacznie réznigcych sie pojedynczych wartosciach:

Jesli wynik liczenia czastek w jednej probie (Xi) rozni sie o wiecej niz 20 % od Sredniej
wszystkich badanych prob (Xi), badanie tej proby nalezy powtérzy¢ dwukrotnie. Moga
wowczas wystapic trzy rozne sytuacje:

a. wyniki wszystkich trzech zliczen czastek sa do siebie zblizone (réznica mniejsza niz 20
%), wowczas do kalkulacji jednorodnosci wybiera sie wynik pierwszej analizy z
przeprowadzonych trzech.

b. dwa zliczenia analizowanych czastek sa blisko siebie (réznica mniejsza niz 20%), trzecia
analiza daje liczbe czastek rdznigca sie o wiecej niz 20%. Do wyliczenia jednorodnosci
przyjmuje sie pierwsza analize z dwdch zblizonych do siebie.

c. Wszystkie trzy analizy liczby czastek roznia sie od siebie o wiecej niz 20%. Oznacza to,
ze préba jest niejednorodna. Nalezy zbadac probe poprzedzajaca i nastepna po dane;j
probie. Przyktad: Proba 5 jest niejednorodna, nalezy zbadac probe 4 i prébe 6. Jesli
proby 4 i 6 pasuja do oceny jednorodnosci, proba 5 zostaje wytagczona.

2. Ocena przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych
Nastepujace dane statystyczne sg istotne:
a) Srednia waga proby w partii 2 (=wm)
b) Dla kazdej proby: srednia ilos¢ czastek mikroznacznika wm w partii 2
c) Oczekiwana ilos¢ czgstek mikroznacznika dla wm w partii 1 (i.e. 100 % pozostatosci
poprodukcyjnych)
d) Dla kazdej préby: poziom przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych w %
e) Sredni poziom przenoszenia pozostatoéci poprodukcyjnych w %

11 RAPORTOWANIE
Nalezy raportowac nastepujace dane:
a) informacje dotyczace firmy (czesc 4 tego rozdziatu)
b) dane szczegdtowe o pobieraniu prob (czesc 7 tego rozdziatu)
c) jesli trzeba, informacje o przygotowywaniu prob (czesc 8 tego rozdziatu)
Dla kazdej grupy préb:
d) zmierzone i skorygowane wyliczenie czastek mikroznacznika
e) odpowiednie dane statystyczne dla jednorodnosci i pozostatosci poprodukcyjnych.
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5. Metody pomiaru jednorodnosci mieszanek
suchych’

5.1 Wprowadzenie

Firma certyfikowana GMP+ miesza rownomiernie w paszy materiaty paszowe, dodatki
paszowe i weterynaryjne produkty lecznicze, zgodnie z wymogami okreslonymi w TS 1.1.
Program wymogow wstepnych oraz TS 1.10 Dziatalnosc operacyjna. Pomiar jednorodnosci
mieszanek jest dokonywany zgodnie z procedurami opisanymi w tym rozdziale.

5.2 Czestotliwos¢
Test jednorodnosci musi by¢ przeprowadzony dla kazdej instalacji mieszajacej. Taki test musi
by¢ wykonany przynajmniej:

e Przy pierwszym uzyciu instalacji.

e Po kazdej znaczacej zmianie w instalacji.

e Co4 lata.

5.3 Pomiar jednorodnosci

5.3.1 Informacje ogélne
Pomiar jednorodnosci jest okreslany statystycznie przy uzyciu metod bezposrednich i
posrednich.

5.3.2 Metody bezposrednie

Metody bezposrednie pomiaru jednorodnosci sg oparte na liczeniu czasteczek. Jako
substancji pomiarowych uzywa sie tak zwanych mikroznacznikdéw. Dla badania jednorodnosci
stosuje sie dwa rézne mikroznaczniki: Mikroznacznik F oraz Mikroznacznik FSS. Zastosowanie
tych metod prowadzi do uzyskania wynikéw, ktore sa analizowane jako rozktad Poissona.
Jednorodnos¢ jest wyrazana jako prawdopodobienstwo (p). Stosowanie tych metod musi
odbywac sie zgodnie z opisem metody zawartym w rozdziale 4.5 powyze;.

1 Suche mieszanki paszowe lub suche premiksy. Mieszanki pasz ptynnych, emulsje, zawiesiny nie wchodzg w
niniejszy zakres.
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@ Wskazowka:

Przyktadowe wyliczenie jednorodnosci przy zastosowaniu metody bezposredniej z uzyciem
Mikroznacznika FSS. Dozowanie Mikroznacznika FSS to 10g na tone badanej mieszanki.
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5.3.3 Metody posrednie

Metody posrednie pomiaru jednorodnosci sg oparte na okresleniu stezenia substancji
(Mikroznacznika RF Lake Blue, kobaltu lub dodatku). Metody posrednie to:
e Metoda z Mikroznacznikiem RF Lake Blue
e Metoda z uzyciem kobaltu
e Metoda ze znacznikiem sktadajgcym sie z dodatku (Salinomycyna)
e Metoda z uzyciem mieszanki tlenku manganu oraz mieszanki wysokobiatkowej i
mieszanki niskobiatkowe;j.

Stosowanie tych metod prowadzi do wynikow, ktére uwazane sa za bedace rozktadem

normalnym. Jednorodnos¢ jest podawana przez wspotczynnik zmiennosci (CV). Stosowanie
powyzszych metod posrednich musi odbywac sie zgodnie z opisem w rozdziale § 4.5.

6.4 Interpretacja wynikow jednorodnosci

W zaleznosci od uzytej metody, wyniki musza by¢ interpretowane w oparciu o limity zawarte w

ponizszych tabelach.

Okreslenie jednorodnosci metodami bezposrednimi

Prawdopodobienstwo p

Ocena

p<1%

Niewystarczajaca

1% < p < 5%

Prawdopodobne istotne
odchylenie. Nie mozna podac
jednoznacznej oceny. Nalezy
powtdrzyc test.

P2>5%

Dobra jednorodnos¢

Okreslenie jednorodnosci metodami posrednimi

Wspotczynnik zmiennosci CV Ocena

CV < 8% Dobra jednorodnosc

8% < CV<12% Jednorodnos¢ akceptowalna
CV 2> 12% Niewystarczajaca

W przypadku, gdy jednorodnos¢ mieszanki jest oceniona jako niewystarczajaca, uczestnik

GMP+ musi:

e Podac prawdopodobna przyczyne (-ny)

e Zastosowac dziatania naprawcze

e Przeprowadzi¢ nowy test jednorodnosci, aby upewnic sie, ze podjete dziatania
prowadza do dobrej jednorodnosci.
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Appendix: Informacje dodatkowe dotyczgce
wspotczynnika bezpieczenstwa dla szeregu
weterynaryjnych produktow leczniczych
zatwierdzonych na rynek holenderski

Nazwa Producent/importer Wspotczynnik

bezpieczenstwa
Swinie Inne

Doksycyklina/chlorowodorek

bromheksyny

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

Pulmodox 5% Premiks Virbac Laboratories 2,5 2,5

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

Sulfadiazyna/trimetoprim

Feedmix Trim/sul 80/420 Aesculaap BV 3 3

Trimethosulf premiks Eurovet Animal Health B.V. 3 2

Feedmix sulfatrim Dopharma Research B.V. 3 3

Sulfametoksazol/trimetoprim

Feedmix TS Dopharma Research B.V. 3 3

Vetmulin 10% premiks do pasz Huvepharma N.V. 1 1

leczniczych for medicated feeds

Fosforan tylmikozyny

Tilmovet 10%, premiks do pasz Huvepharma N.V. 1 1

leczniczych dla $wih

Tilmovet 4% Huvepharma N.V. 1 1

Tilmovet 20%, premiks do pasz Huvepharma N.V. 1 1

leczniczych dla $win

Fosforan tylozyny

Pharmasin 20 mg/g premiks Huvepharma N.V. 1 1

Pharmasin 100mg/g premiks do Huvepharma N.V. 1 1

pasz leczniczych dla $win, kurczat na

ubdj i kurczat hodowanych na nioski

Pharmasin 250mg/g premiks do Huvepharma N.V. 1 1

pasz leczniczych dla $win, kurczat na

ubdj i kurczat hodowanych na nioski

Flubendazol (rézne mieszanki) 3 3

Ilwermektyna 3 3
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@ Feed Support Products

To byto duzo informacji do przyswojenia i mozna sie zastanawiad, jaki jest nastepny krok? Na szczescie
mozemy zaoferowaé Wspdlnocie GMP+ wsparcie w tych dziataniach. Oferujemy pomoc w postaci réznych
narzedzi i wskazdwek, lecz poniewaz kazda firma jest wspotodpowiedzialna za bezpieczenstwo pasz, nie
mozemy oferowaé doktadnie dopasowanych rozwigzan. Jednak pomagamy poprzez wyjasnianie wymogow i
dostarczanie podstawowych informacji na temat wymogow.

Opracowalismy szereg materiatdw pomocniczych. Obejmujg one rézne narzedzia, od list FAQ (czesto
zadawanych pytan,) do webinaréw i wydarzen.

Materiaty pomocnicze dotyczace dokumentéw normatywnych (Wskazéwki i FAQ)

Udostepnilismy dokumenty zawierajace wskazdwki odnosnie wymogdw GMP+ ustanowionych w modutach
GMP+ FSA i GMP+ FRA. Dokumenty te dostarczajg przyktaddéw, odpowiedzi na czesto zadawane pytania lub
informacji podstawowych.

Znajdz nasze Feed Support Products tutaj:

Guidelines

Wiecej informagji:
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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

The Netherlands

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

e. info@gmpplus.org

Klauzula odpowiedzialnosci:

Niniejsza publikacja zostata opracowana celem dostarczenia stronom zainteresowanym
informacji o standardach GMP+. Publikacja bedzie regularnie aktualizowana.

GMP+ International B.V. nie ponosi odpowiedzialnosci za ewentualne niescistosci w
© GMP+ International B.V.

Wszelkie prawa zastrzezone. Informacje zawarte w tej publikacji moga by¢ przegladane na

ekranie, kopiowane oraz drukowane wytacznie na uzytek wtasny, niekomercyjny. Wszelkie inne

uzycie wymaga wczesniejszej pisemnej zgody GMP+ International B.V.

+
| Feed Safety Worldwide )
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