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Przeglad nr. - |Zmiany Dotyczy |Data wdrozenia
Data zat-
wierdzenia
0.0/06-2014 |To nowy dokument. Powstat z dawnej Caty 01.01.2015,
Czesci B standardu GMP+ BA1 Standardy | dokument
dla Produktéw oraz Czesci B dokumentu Za wyjatkiem
GMP+ BA4 Pobieranie Préb i Analizy. punktow 4.2.4
Przy okazji uaktualniono szereg wymogow. oraz 4.2.5, ktére
muszg by¢
wdrozone
01.10.2015
1.0/ 04-2017 |Metody pomiaru jednorodnosci suchej 6 01.07.2018
mieszaniny dodano.
Poprawiono nieprawidtowe odwotania 5
1.1/05-2018 |Modyfikacja standardu dla dekochinatu w | Rozdziat 3 01.07.2018
zwigzku ze zmianami w legislacji.
2.0/01-2019 |Wprowadzono nastgpujace zmiany: Rozdziat 5 01.04.2019
- Procedura sprawdzania doktadnosci
mieszanki paszowej za pomocag
mikroznacznikéw zostata zaktualizowana
- w punktach 5.4, 5.8 1 5.9 dodano wazng
uwage.

oznaczeniu :
- Nowy tekst

- Stary-tekst

Uwagi redakcyjne:
Wszelkie zmiany w tej wersji dokumentu sg widoczne. Mozna je rozpoznaé dzieki

Zmiany muszg zosta¢ wdrozone przez uczestnika najpdzniej przed ostateczng datg

obowigzywania.
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1 WPROWADZENIE

1.1 Informacje ogoélne

System GMP+ Feed Certification scheme zostat zapoczgtkowany i rozwiniety w
1992 roku przez holenderski przemyst paszowy w reakcji na rozne, mniej lub
bardziej powazne, przypadki skazenia materiatdw paszowych. Pomimo, ze
zainicjowany jako system krajowy, rozwingt sie on w miedzynarodowy system,
ktérym zarzgdza firma GMP+ International we wspdlpracy z wieloma
zainteresowanymi stronami z wielu krajéw.

Chociaz system GMP+ Feed Certification scheme opracowano z perspektywy
bezpieczenstwa pasz, w 2013 roku opublikowano pierwszy standard dotyczgcy
zréwnowazonego rozwoju i odpowiedzialnosci spotecznej dla sektora pasz. W tym
celu utworzono dwa moduty: GMP+ Feed Safety Assurance (koncentrujgcy sie na
bezpieczenstwie pasz) oraz GMP+ Feed Responsibility Assurance (zajmujacy sie
sprawami zrbwnowazonego rozwoju i spotecznej odpowiedzialnosci w odniesieniu
do pasz).

GMP+ Feed Safety Assurance jest modutem kompletnym, zawierajgcym standardy
zapewnienia bezpieczenstwa pasz we wszystkich ogniwach tancucha paszowego.
Wykazanie wtasciwego zapewnienia bezpieczenhstwa pasz stanowi ,licencje na
sprzedaz” w wielu krajach i na wielu rynkach, a uczestnictwo w module GMP+ FSA
moze to znakomicie utatwi¢. W oparciu o praktyczne potrzeby, w standardach
GMP+ FSA uwzgledniono szereg elementéw, takich jak wymogi zarzgdzania
systemem bezpieczenstwa pasz, zasady HACCP, Sledzenie drogi produktu,
programy wymogoéw wstepnych, kompleksowe ujecie catego tancucha paszowego
oraz system wczesnego ostrzegania EWS (Early Warning System).

Rozwijajgc modut GMP+ Feed Responsibility Assurance, firma GMP+ International
odpowiada na potrzeby uczestnikéw GMP+. Sektor pasz dla zwierzat stoi przed
wyzwaniem dziatania w sposéb bardziej odpowiedzialny spotecznie. Dotyczy to, dla
przyktadu, pozyskiwania soi i mgczki rybnej od producentéw i handlowcéw
prowadzacych dziatalnos¢ z uwzglednieniem potrzeb ochrony ludzi, zwierzat i
srodowiska naturalnego. Aby wykaza¢ dziatanie w sposdb odpowiedzialny
spotecznie przy produkcji oraz handlu, firma moze uzyskac¢ certyfikacje w ramach
GMP+ Feed Resposibility Assurance. Dzieki niezaleznemu systemowi certyfikacji
GMP+ International dostosowuje sie do zapotrzebowania rynku.

Wspdlnie z partnerami GMP+, firma GMP+ International wypracowuje klarowne
wymagania systemu Feed Certification scheme. Organizacje certyfikujgce
przeprowadzajg certyfikacije GMP+ w sposéb niezalezny.

GMP+ International wspiera uczestnikow systemu GMP+ dostarczajgc praktyczne i
przydatne informacje w formie dokumentéw o charakterze poradnikéw, baz danych,
biuletynow, list pytan i odpowiedzi oraz organizujgc seminaria.

1.2 Struktura GMP+ Feed Certification

Dokumenty systemu GMP+ Certification scheme sg podzielone na kilka grup. Na
nastepnej stronie znajduje sie schemat przedstawiajgcy zawartos¢ GMP+ Feed
Certification scheme:
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GMP+ Feed Certification scheme

A —documents
Ogolne wymogi uczestnictwa w GMP+ FC scheme

B — documents
Dokumenty normatywne, aneksy i zapisy krajowe

Feed Safety Assurance Feed Responsibility Assurance

C - documents
Wymogi certyfikacyjne systemu GMP+ FC scheme

- it

dniki pomocnicze dla firm przy wdrazaniu wymogow.

Wszystkie dokumenty sg dostepne na stronie internetowej GMP+ International
(www.gmpplus.org).

Niniejszy dokument jest okreslony jako aneks GMP+ BA2 Kontrola pozostafoSci
i stanowi czes¢ systemu GMP+ FSA scheme.

1.3 Zakres

W aneksie niniejszym znajdujg sie szczegdtowe wymogi odnosnie kontroli
pozostatosci szeregu weterynaryjnych produktow leczniczych oraz dodatkéw do
pasz.

- Rozdziat 2 zawiera wymogi o charakterze ogélnym
- W rozdziale 3 zostaty podane limity pozostatosci weterynaryjnych produktow
leczniczych oraz dodatkéw do pasz. Limity te nie mogg by¢ przekroczone.

Wyjasnienie

Weterynaryjne produkty lecznicze i dodatki do pasz maja krytyczne znaczenie wtedy,
gdy ich pozostato$ci mogg wystepowac w mleku, miesie lub jajach, lecz sg
niewskazane/niepozgdane. Poziom tych pozostatosci musi by¢ sprawdzany i nie moze
przekraczac pewnych limitow.

- W rozdziale 4 znajdujg sie dodatkowe wymogi odnosnie kontroli krytycznych
weterynaryjnych produktéw leczniczych i dodatkéw do pasz. Przedstawiono
tam rézne opcje.

- W rozdziale 5 aneksu zawarto szereg procedur pomiaru pozostatosci
poprodukcyjnych w instalacji do produkcji pasz. Przy okreslaniu procentu
pozostatosci dla instalacji, zaktadu lub urzgdzen nalezy korzystac z jednej z
tych procedur. Jednakze, jesli przepisy krajowe wymagajg stosowania
specjalnych metod pomiaru pozostatosci, metody takie sg rowniez
akceptowalne.

(@08 International Wersja PL: 1 kwietnia 2019
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2 Informacje podstawowe

1. Prawidiowe uzywanie dodatkéw do pasz i weterynaryjnych produktéw
leczniczych przy produkcji pasz (petnoporcjowych) lub premiksow przyczynia
sie do bezpieczenstwa pasz. Standardy GMP+ zawierajg zatem wymogi
odnosnie kontroli uzycia weterynaryjnych produktéw leczniczych i dodatkéw
do pasz,

w tym kontroli ich pozostatosci.

Uczestnik musi zapewnic, ze

a. prawidtowe dodatki do pasz i weterynaryjne produkty lecznicze sg
dozowane w odpowiedniej ilosci i do wtasciwej paszy.

b. te dodatki do pasz i weterynaryjne produkty lecznicze (ich pozostatosci) nie
sg obecne w zadnych innych paszach lub przynajmniej nie przekraczaja
maksymalnych dopuszczalnych pozioméw (tak zwanych limitéw) we
wszystkich innych paszach.

2. Limity pozostatosci znajdujgce sie w tym aneksie sg oparte na przepisach prawa
UE. Takie limity pozostatosci zostaty przyjete w module GMP+ FSA. Kazda
firma uczestniczgca w GMP+ FC scheme, znajdujgca sie w Europie lub poza
nig, musi - jesli takie sg wymagania — stosowac sie do tych limitéw.

Zasadniczo limit pozostatosci jakiego$ dodatku do pasz to procent maksymalne;j
zawartosci, ktérg dopuszcza sie jako domieszke do paszy. W przepisach prawa
UE limity pozostatosci zostaty ustalone w oparciu o wspotczynniki w nastepnej

tabeli.
Dodatek do pasz/ Maks. procent (%) Uwagi
Kokcydiostatyki 1 Dla pasz krytycznych
3 Dla pozostatych pasz
Antybiotyki 2.5

Powyzsze limity zostaty wyszczegdlnione w tabeli w rozdziale 3. W tej samej
tabeli znajdujg sie tez limity pozostatosci dla szeregu innych substancji, w
wiekszos$ci wyliczone ze ‘wspoétczynnikiem maks. 2,5%’.

3. W prawodawstwie UE wyszczegodlnione sg jedynie limity dla tych dodatkéw do
pasz, ktére sg zatwierdzone w UE do uzycia w paszach. W innych rejonach
Swiata takze inne substancje sg dopuszczone do stosowania jako weterynaryjne
produkty lecznicze lub dodatki do pasz. (specjalne kokcydiostatyki
‘weterynaryjne produkty lecznicze’ — lub produkty takie jak Oleaquinox i
Carbadox) Pozostatosci dla tych substancji muszg by¢ wyliczane w oparciu o
podane wyzej zawartosci procentowe. W tabeli w rozdziale 3 produkty te
powinny by¢ zaklasyfikowane do grupy ‘Inne substancje, dla ktoérych ustalono
czas wycofania’.

Wskazéwka

‘Inne substancje, dla ktorych ustalono czas wycofania’ to produkty *

- Ktoére dodawane sg celowo do pasz z zamiarem poprawy wydajnoSci, produkcji
lub zdrowotnosci zwierzat, oraz

- Ktére mogg byc¢ wykryte w produktach zwierzecych (mieso, mleko Ilub jaja) i
mogg byc¢ szkodliwe w razie spozycia przez cztowieka, oraz

- Dla ktorych w konsekwencji ustalono czas wycofania z uzycia..
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4. Muszg by¢ spetnione obowigzujgce wymogi prawne dla stosowania dodatkéw
do pasz i weterynaryjnych produktéw leczniczych, tgcznie z dozowaniem oraz
oznakowaniem. Jesli przepisy wymagajg dotrzymania innych limitow, takze i one
muszg byé dochowane.

Wskazéwka

Zwracamy uwage, ze wymogi GMP+ sg gtéwnie oparte o przepisy UE. Jednakze nie
oznacza to, ze — na przyktad — firma potozona poza Europg nie ma prawa
produkowac lub przetwarzac dodatku do pasz, ktory nie jest zatwierdzony w UE. Taki
dodatek moze by¢ wytwarzany lub przetwarzany w warunkach GMP+ i system
zabezpieczania tej produkcji moze byc¢ certyfikowany GMP+. Jednak taki dodatek nie
moze by¢ uzywany jako dodatek do pasz przeznaczonych na rynek UE. Certyfikat
GMP+ nie stanowi licencji na eksport do Europy.

(@) 08 International Wersja PL: 1 kwietnia 2019 7/64
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3 Informacje podstawowe

Ponizsza tabela przedstawia limity krytycznych pozostatosci dla szeregu dodatkéw
do pasz / weterynaryjnych produktéw leczniczych.

Dodatki Produkty przeznaczone na pasze dla zwierzat Maksymalna
zawartos¢ w mg/kg
(ppm) w odniesieniu
do paszy o
wilgotnosci 12%
Sol sodowa Materiaty paszowe 1,25
lasalocidu A
Mieszanki paszowe dla:
- psow, cielat, krolikdw, koniowatych, zwierzat 1,25
mlecznych, niosek, indykéw (> 16 tygodni) oraz
kurczat hodowanych na nioski (>16 tygodni)
- kurczat na tucz, kurczat na nioski (<16 tygodni) 1,25
oraz indykéw (<16 tygodni) na okres przed ubojem,
w ktorym uzycie soli sodowej lasalocidu A jest
zabronione (pasza na koncowy okres tuczu)
- pozostatych gatunkow zwierzat 3,75
Bazanty, perliczki, przepiorki i kuropatwy (poza 1,25
nioskami) na okres przed ubojem, kiedy to uzywanie
soli sodowej lasalocidu A jest zabronione (pasza na
koncowy okres tuczu),
Premiksy do uzycia w paszach, w ktorych uzycie soli ®
sodowej lasalocidu nie jest dozwolone
Narazyna Materiaty paszowe 0,7
Mieszanki paszowe dla:
- indykow, krélikéw, koniowatych, niosek oraz 0,7
kurczat hodowanych na nioski (>16 tygodni)
- pozostatych gatunkow zwierzat 2,1
Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych uzywanie ®
narazyny nie jest dozwolone.
S6l sodowa Materiaty paszowe 0,7
salinomycyn
y Mieszanki paszowe dla:
- koniowatych, indykéw, niosek i kurczgt hodowanych 0,7
na nioski (>12 tygodni
- Kurczat na tucz, kurczat hodowanych na nioski (< 0,7
12 tygodni) i krolikbw na tucz na okres przed
ubojem, kiedy uzycie soli sodowej salinomycyny jest
zabronione (pasza na koncowy okres tuczu)
- pozostatych gatunkéw zwierzat 2,1
Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych uzycie soli ®
sodowej salinomycyny nie jest dozwolone.
Sol sodowa Materiaty paszowe 1,25
monenzyny

(@8BS International

Wersja PL: 1 kwietnia 2019 8/64



Kontrola pozostatosci - BA 2

Dodatki Produkty przeznaczone na pasze dla zwierzat Maksymalna
zawartos¢ w mg/kg
(ppm) w odniesieniu
do paszy o
wilgotnosci 12%

Mieszanki paszowe dla:

- koniowatych, pséw, matych przezuwaczy (owce i 1,25
kozy), kaczek, bydta, zwierzat mlecznych, niosek,
kurczat na nioski (>16 tygodni) oraz indykéw (>16
tygodni)

- kurczat na tucz, kurczat na nioski (<16 tygodni) i 1,25
indykow (<16 tygodni) na okres przed ubojem, w
ktérym uzycie soli sodowej monenzyny jest
zabronione (pasza na koncowy okres tuczu) .

- pozostatych gatunkow zwierzat 3,75
Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie ®
soli sodowej monenzyny nie jest dozwolone.
S6l sodowa Materiaty paszowe 0,25
semdura- Mieszanki paszowe dla:
mycyny - niosek oraz kurczat hodowanych na nioski (>16 0,25
tygodni)
- kurczat na tucz na okres przed ubojem, w ktérym 0,25

uzywanie soli sodowej semduramycyny nie jest
dozwolone (pasza na korncowy okres tuczu).

- pozostatych gatunkow zwierzat 0,75
Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie ®
soli sodowej semduramycyny nie jest dozwolone.
Maduramy- Materiaty paszowe 0,05
cyna amonu
alfa Mieszanki paszowe dla:
- koniowatych, krélikdw, indykéw (>16 tygodni), 0,05
niosek i kurczgt hodowanych na nioski (>16 tygodni)
- kurczat na tucz oraz indykéw (<16 tygodni) na okres
przed ubojem, w ktérym stosowanie maduramucyny 0,05
amonu alfa jest zabronione (pasza na kohcowy
okres tuczu)
- pozostatych gatunkéw zwierzat
0,15
Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie ®
maduramycyny amonu alfa jest niedozwolone.
Chlorowo- Materiaty paszowe 0,7
dorek robeni-
dyny Mieszanki paszowe dla:
- niosek i kurczat hodowanych na nioski (>16 tygodni) 0,7
- kurczat na tucz, krélikéw na tucz i na rozréd oraz
indykéw na okres przed ubojem, w ktérym uzywanie 0,7
chlorowodorku robenidyny jest zabronione (pasza
na koncowy okres tuczu)
- pozostatych gatunkéw zwierzat 2,1
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hodowane na nioski (<16 tygodni), kurczeta na tucz,
perliczki oraz indyki na tucz

Dodatki Produkty przeznaczone na pasze dla zwierzat Maksymalna
zawartos¢ w mg/kg
(ppm) w odniesieniu
do paszy o
wilgotnosci 12%

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie ®

chlorowodorku robenidyny jest niedozwolone.

Dekochinat Materiaty paszowe 0,4

Mieszanki paszowe dla:

- niosek i kurczgt hodowanych na nioski (>16 tygodni) 0.4

- pozostatych gatunkow zwierzat 12

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych uzywanie ®

dekochinatu jest niedozwolone.

Bromowod¢r | Materiaty paszowe 0,03
halofuginonu

Mieszanki paszowe dla:

- niosek, kurczat hodowanych na nioski oraz indykow 0,03
(>12 tygodni)

- kurczat na tucz oraz indykow (<12_tygodni) na okres 0.03
przed ubojem, w ktdrym stosowanie bromowodoru '
halofuginonu jest zabronione (pasza na kohcowy
okres tuczu)

- pozostatych gatunkéw zwierzat

0,09

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie ®

bromowodoru halofuginonu jest niedozwolone.

Nikabrazyna | Materiaty paszowe 1,25

Mieszanki paszowe dla:

- koniowatych, niosek i kurczgt hodowanych na nioski 1,25
(>16 tygodni)

- pozostatych gatunkéw zwierzat 3,75

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie ®

nikabrazyny (w kombinacji z narazyng) jest

niedozwolone.

Diklazuril Materiaty paszowe 0,01

Mieszanki paszowe dla:

- niosek, kurczat hodowanych na nioski (>16 tygodni) 0,01

- krélikbw na tucz i rozréd na okres przed ubojem, w 0,01
ktorym stosowanie diklazurilu jest zabronione
(pasza na koncowy okres tuczu)

- Pozostate gatunki zwierzat inne niz kurczeta 0,03

Premiksy do uzycia w paszach, w ktérych stosowanie
diklazurilu jest niedozwolone.

@

(@038 International

Wersja PL: 1 kwietnia 2019

10/64



Kontrola pozostatosci - BA 2

Dodatki Produkty przeznaczone na pasze dla zwierzat Maksymalna
zawartos¢ w mg/kg
(ppm) w odniesieniu
do paszy o
wilgotnosci 12%
Uwaga:
o Kurczeta na tucz: pasza podawana tym kurczetom
od 5 dnia przed ubojem
e Indyki na tucz: pasza podawana tym indykom od 5
dnia przed ubojem
e Swinie: pasza podawana $winiom od 28 dnia przed
ubojem
Dla Dla wszystkich pasz 1% maksymalnej
pozostatych zawartoci, ktéra jest
kokcydiostaty dopuszczona do
kéw domieszania do paszy.
Weterynaryj | Produkty przeznaczone na pasze dla zwierzat Maksymalna
ne srodki zawartosé w
lecznicze mg/kg (ppm) w
odniesieniu do
paszy o
wilgotnosci 12%
So6l sodowa Mieszanki paszowe dla:
sulfadiazyny - Niosek 5
- Kurczat na tucz i indykéw na tucz 8
- Swin 1
- Zwierzgt mlecznych 1
Sulfame- Mieszanki paszowe dla:
toksazol - Niosek 5
- Kurczat na tucz i indykéw na tucz 8
- Swin 1
- Zwierzagt mlecznych 1
Doksycyklina | Mieszanki paszowe dla:
- Niosek 8
- Kurczat na tucz i indykéw na tucz 8
- Swin 10
- Zwierzat mlecznych 1 partia?
Oksytetra- Mieszanki paszowe dla:
cyklina - Niosek 1
- Kurczat na tucz i indykéw na tucz 10
- Swin 10
- Zwierzat mlecznych 1 partia?
Iwermektyna | Mieszanki paszowe dla:
- Niosek 0,1
- Kurczat na tucz i indykéw na tucz 0,1
- Swin 0,1
- Zwierzagt mlecznych 1 partia?
Tiamulina Mieszanki paszowe dla:
- Niosek 1
- Kurczat na tucz i indykéw na tucz 8
- Swin 10
- Zwierzagt mlecznych 1 partia?

(@8BS International
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Weterynar- Produkty przeznaczone na pasze dla zwierzat Maksymalna
yjne zawartos¢ w
produkty mg/kg (ppm) w
lecznicze odniesieniu do
paszy o
wilgotnosci 12%
Tylmikozyna | Mieszanki paszowe dla:
- Niosek 1
- Kurczat na tucz i indykéw na tucz 4
- Swin 10
- Zwierzgt mlecznych 1 partia?
Trimetoprym | Mieszanki paszowe dla: Powigzany z
- Niosek sulfadiazyng i tym
- Kurczat na tucz i indykéw na tucz samym
- Swin wystarczajgco
- Zwierzat mlecznych zabezpieczony
Pozostate Produkty przeznaczone na pasze dla zwierzat Maksymalna
dodatki do zawartosé w
pasz/ ma/kg (ppm) w
weterynaryj odniesieniu do
ne srodki paszy o
lecznicze wilgotnosci 12%
Pozostate Wszystkie inne pasze dla zwierzat, ktére wytwarzajg
substancje, produkty zwierzece, takich jak:
dla ktérych - Nioski
wyznaczony - Mleczne krowy, kozy, owce itd. 1
zostat czas - Kurczeta na ubgj i indyki na tucz (pasza podawana
wycofania3 od 5 dnia przed ubojem)
- Swinie (pasza podawana od 28 dnia przed ubojem)

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

(2) Nie wolno produkowac paszy dla kréw mlecznych na linii produkcyjnej, na ktorej
bezposrednio przed uzywano tych dodatkéw/produktow.

(3) Przykiady: Flubendazol, Carbadox, Olaquindox.

Wersja PL: 1 kwietnia 2019 12/64
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4 Limity dla pozostatosci krytycznych

4.1 Informacje ogolne / Instalacje

Firma moze stosowac kilka srodkdéw kontroli celem zapewnienia, ze pozostatosci
krytycznych dodatkow do pasz i weterynaryjnych produktow leczniczych nie
przekraczajg limitbw podanych w tabeli w rozdziale 3.

Wskazéwka
Nalezy rozwazyc:

- Catkowite nie stosowanie zadnych dodatkoéw lub dodatkéw majgcych ustalony
limit pozostatoSci.

- Oddzielenie lokalizacji, gdzie uzywa sie dodatkéw do pasz / weterynaryjnych
Srodkow leczniczych od lokalizacji, gdzie nie sg one uzywane.

- Rozdzielenie urzgdzen produkcyjnych i wewnetrznych ciggoéw transportowych (z
dodatkami oraz bez krytycznych dodatkéw do pasz/weterynaryjnych produktow
leczniczych) w ramach danej lokalizacji.

- Wybdr mniej krytycznych dodatkéw do pasz lub weterynaryjnych produktéw
leczniczych

- Przeznaczenie pierwszych 50-100kg paszy (wyprodukowanej po paszy ze
Srodkiem weterynaryjnym) do zbiornika dla powtérnego przerobu.

- Uzywanie specjalnych urzgdzern (transport wewnetrzny, mieszalnik, filtr).

- Prawidfowg konserwacje i czyszczenie urzgdzen.

- Dawkowanie weterynaryjnych produktow leczniczych do mieszalnika lub
urzadzen mieszajgcych luzem.

- Uzywanie statej kolejnosci dozowania dla mikrokomponentéw.

- Korzystanie z krotkiej drogi transportu / wtasciwe wykorzystanie czasu przestoju.

- Unikanie miejsc, gdzie produkty mogg pozostawia¢ pozostatoSci.

- Stosowanie Scistej kolejnosci produkcji/przeptukiwania. Patrz punkt 4.2.

We wszystkich standardach GMP+ znajduje sie zapis, ze $rodki kontroli muszg by¢
zatwierdzone, a ich skutecznos¢ weryfikowana z okreslong czestotliwoscia
(‘zasady HACCP’). Obejmuje to réwniez srodki kontroli dla pozostatosci
weterynaryjnych produktéw leczniczych/ dodatkéw do pasz.

Przy stosowaniu specjalnej kolejnosci produkcji dla kontrolowania limitéw
pozostato$ci wymagane jest specjalne zatwierdzanie i weryfikacja. Patrz punkt
4.2.4.

Wskazéwka

Zatwierdzanie: Musi odbywac sie zgodnie z ogdlnymi zasadami HACCP. Uczestnik musi
upewnic sie, ze zastosowanie okreslonego Srodka kontroli da oczekiwany rezultat (= brak
pozostatoSci lub przynajmniej ponizej limitu). Wyniki badan laboratoryjnych sg tu bardzo
pomocne. Po kazdej istotnej zmianie, nalezy rozwazyc¢ na nowo Srodki kontroli i — jesli
zajdzie potrzeba — zaktualizowac je i zatwierdzic.

Weryfikacja: Od czasu do czasu nalezy sprawdzac czy Srodki kontroli nadal dajag
spodziewane rezultaty (brak pozostatoSci lub przynajmniej ponizej limitow).
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4.2 Kontrolowanie pozostatosci poprzez kolejnos¢ produkcji

4.2.1 Informacje og6lne

Powszechnie stosowana metoda kontrolowania poziomow pozostatosci jest
przeptukiwanie instalacji produkcyjnej po uzywaniu weterynaryjnego produktu
leczniczego lub dodatku do pasz, czyli ‘czyszczenie’ instalacji. Gdy korzysta sie z
tej metody nalezy wyliczy¢ i zastosowac¢ doktadng kolejnos¢ produkciji, z
wystarczajgca iloscig partii przeptukujgcych dla zapewnienia, ze poziomy
pozostatosci nie zostang przekroczone.

Jesli do przeptukiwania po produkcji paszy leczniczej lub paszy z
kokcydiostatykiem uzywa sie paszy, nalezy zapewni¢, ze poziom pozostatosci
weterynaryjnych produktéw leczniczych lub dodatkéw do pasz w tej paszy nie
przekroczy limitow.

Jesli do przeptukiwania uzywa sie materiatu paszowego, musi on by¢ dalej
przetwarzany ze szczegolng ostroznoscig. Analiza ryzyka musi wykazac, ze ten
materiat paszowy zostanie uzyty prawidtowo. Taki materiat paszowy moze by¢
uzyty w paszy z takim samym kokcydiostatykiem lub antybiotykiem. Moze takze
by¢ utylizowany jako odpad.

Kalkulacja, ktéra opiera sie na stopniu pozostatosci poprodukcyjnych dla danej
instalacji, podaje jako wynik oczekiwane (wyliczone) poziomy pozostatosci
krytycznych dodatkdéw do pasz i weterynaryjnych produktéw leczniczych w
kolejnych partiach produkowanych po partii, w ktérej firma uzyta krytycznego
dodatku do pasz lub weterynaryjnego produktu leczniczego.

Uwaga:
Maksymalny poziom dodatku do pasz/ weterynaryjnego produktu leczniczego w

premiksach to stezenie, ktore nie da w rezultacie poziomu tego dodatku/
weterynaryjnego produktu leczniczego wyzszego niz 50% maksymalnych limitéw
ustalonych dla paszy wyprodukowanej zgodnie z instrukcjg uzycia premiksu.

Wskazowka

Dla przyktadu: Maksymalny poziom pozostatoSci dodatku do pasz wynosi 1 ppm.
Premiks moze przyczynic sie do maksymalnie 0,5 ppm obecno$ci dodatku w paszy
(50%). Jesli premiks musi by¢ domieszany do paszy w ilosci 5% zgodnie z instrukcja,
maksymalny limit pozostafosci dla premiksu wyniesie 10 ppm.

Dodatki paszowe takie jak miedz i cynk majg rowniez maksymalne limity, ktére nie
mogg by¢ przekroczone. Wiecej informacji na ten temat — patrz GMP+ BA1. Nalezy
upewnic sie, ze te limity nie sg przekraczane.

4.2.2 Procent pozostatosci poprodukcyjnych dla instalacji

4.2.2.1 Informacje ogdine

Do pomiaru procentu pozostatosci dla instalacji musi by¢ uzywana procedura
testowania opisana w rozdziale 5 tego aneksu. Wszystkie linie produkcyjne,
przetwarzajgce i transportowe, ktére mogg przyczynic sie do wystgpienia
pozostatosci muszg by¢ testowane. Wiecej informacji na ten temat — patrz rozdziat
5.
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4.2.2.2 Czestotliwosc

Minimalna czestotliwo$¢ pomiaru pozostatosci w liniach produkcyjnych i
transportowych zalezy od dodatkéw paszowych i weterynaryjnych produktéw
leczniczych (pasz i premikséw je zawierajgcych), ktore uczestnik przetwarza oraz
od tego, czy wytwarza on pasze, dla ktdrych ustalony zostat limit pozostatosci.

Jesli uczestnik przetwarza lub transportuje produkty (pasze je zawierajace), dla
ktorych ustalono specjalny limit pozostatosci w tabeli w rozdziale 3, musi by¢
znany procent pozostatosci dla linii, na ktérych te produkty sg przetwarzane,
produkowane lub transportowane. Jesli uczestnik posiada takie linie
produkcyjne, musi dokonywac¢ pomiaru pozostatosci przynajmniej raz na dwa
lata.

W razie przetwarzania lub transportu jakiegokolwiek innego produktu, ktéry
moze dawac pozostatosci w produktach zwierzecych, uczestnik musi dokonac
pomiaru pozostatos$ci przynajmniej raz.

Pomiar pozostatosci poprodukcyjnych musi zostaé przeprowadzony ponownie
w razie istotnych zmian w instalacji.

4.2.3 Wspodiczynnik bezpieczenstwa

Rzeczywiste wiasciwosci krytycznego dodatku do pasz lub weterynaryjnego
produktu leczniczego w trakcie przetwarzania mogg réznic sie od wiasciwosci
substanciji do sladowania uzywanych w trakcie pomiaru procentu pozostatosci
poprodukcyjnych jedng z metod opisanych w rozdziale 5.

Aby uzyska¢ lepszg gwarancje, ze faktyczne poziomy pozostatosci nie
przekraczajg wyliczonych (oczekiwanych) poziomow, firma moze skorzystac w
kalkulacji kolejnosci produkcji z tak zwanego wspotczynnika bezpieczenstwa.
Stosujgc wspoétczynnik bezpieczenstwa w kalkulacji firma moze zmniejszy¢
czestotliwos¢ weryfikacji. Wiecej na ten temat — patrz punkt 4.2.4.

DomysIny wspétczynnik bezpieczenstwa wynosi ,3”. Jednakze w tabelach w
punkcie 4.2.5 dla szeregu krytycznych dodatkdw do pasz i weterynaryjnych
srodkéw leczniczych ustalono inne wspétczynniki bezpieczenstwa.

Wskazéwka

Te wspotczynniki bezpieczenstwa zostaty ustalone w oparciu o wzgledny czynnik
przylegania do Scian (instalacji), mierzony zgodnie ze specjalnie w tym celu
opracowanym testem. Jesli firma chciataby skorzystac z tego testu dla ustalenia
odpowiedniego wspoétczynnika przylegania do $cian, nalezy skontaktowac sie z GMP+
International.

4.2.4 Zatwierdzanie i okresowa weryfikacja (‘monitoring’).

4.2.4.1 Zatwierdzanie

Kazda wyliczona sekwencja produkcji musi by¢ prawidtowo zatwierdzona pod
katem skutecznosci kontrolowania poziomow pozostatosci. Nalezy pobrac¢ i zbadac
przynajmniej 2 proby.
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Jesli stopien pozostatosci by¢ zmierzony ponownie, a sekwencja produkcji
policzona na nowo, nalezy przeprowadzi¢ nowe zatwierdzenie.

4.2.4.2 Weryfikacja
Dla potwierdzenia trwatej skuteczno$ci stosowanej kolejnosci produkcji firma
powinna monitorowa¢ poziomy pozostatosci poprzez analizy odpowiednich pasz:

a) W razie nie stosowania wspotczynnika bezpieczenstwa w kalkulacji sekwenciji
produkcji: 4 préby na rok

b) W razie stosowania wspotczynnika bezpieczenstwa w kalkulacji kolejno$ci
produkcji: 2 préby na rok

Wskazéwka
Wybér nalezy do firmy. Jesli wspétczynnik bezpieczenstwa jest stosowany, minimalna
czestotliwo$¢ monitoringu jest nizsza.

Weryfikacja musi by¢ dokonywana poprzez analizy poziomow pozostato$ci danego
weterynaryjnego produktu leczniczego lub dodatku do pasz. Jesli produkcji uzywa
sie wiecej niz jednego weterynaryjnego produktu leczniczego lub dodatku do pasz,
nalezy bada¢ w ramach weryfikacji ten z najwyzszym wspétczynnikiem
bezpieczenstwa.

Analiza musi by¢ przeprowadzona przez zatwierdzone laboratorium (patrz GMP+

BA10). Limit wykrywalny stosowanej metody analizy musi by¢ odpowiedni dla
wydania decyzji czy ustalony system kolejnosci produkcji jest wystarczajgcy.
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4.2.5 Dodatkowe informacje o wspoétczynniku bezpieczenstwa

Tabela 1: Dodatkowe informacje o wspétczynniku bezpieczenstwa dla

niektorych kokcydiostatykow i histomonostatykow, ktore zostaty zbadane za
pomoca tak zwanego testu przylegania do Scianek.

Tabela 2: Dodatkowe informacje o wspétczynniku bezpieczenstwa dla

Nazwa Producent Wspélczynnik
bezpieczenstwa
Swinie | Pozostate
Mieszanka narazyny i
nikabrazyny
Maxiban G 160 premiks Eli Lilly 3 1
S6l sodowa lasalocidu
Avatec 15% CC Roche 1 1
Chlorowodorek robenidyny
Cycostat 66G Roche 1 1
S6l sodowa monenzyny
Elancoban G200 premiks Eli Lilly 1 1
Coxidin (51 701) Huvepharma 1 1
Narazyna
Monteban G100 premiks Eli Lilly 1 1
Bromowodorek halofuginonu
(764)
Stenorol Huvepharma 1 1
Diklazuril
Clinacox 0,5 % Premiks Janssen 2 2
Pharmaceutica nv
S6l sodowa salinomycyny
Sacox 120 microGranulate Huvepharma 1 1
Kokcisan 12% KRKA 1 1

niektorych premikséw leczniczych, ktoére zostaty zbadane za pomoca tak
zwanego testu przylegania do scianek.

Nazwa Producent/importer Wspolczynnik
bezpieczenstwa

Swinie | Pozostate

Doksycyklina/chlorowodorek

bromheksyny

Feedmix Doxy-B Dopharma Research B.V. 25 25

Pulmodox 5% Premiks Virbac Laboratories 25 25

Doxyprex Industrial Veterinaria S. A. 25 25

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

International
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Nazwa Producent/importer Wspélczynnik
bezpieczenstwa

Swinie | Pozostate

Fosforan tylmikozyny

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

leczniczych dla swin

Tilmovet 4% Huvepharma N.V. 1 1

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

leczniczych dla swin

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 ubgj i kurczat hodowanych na

nioski

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

pasz leczniczych dla swin, kurczat

na ubgj i kurczat hodowanych na

nioski

Flubendazol (r6zne mieszanki) 3 3

Iwermektyna 3 3

(@038 International
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5 METODY POMIARU POZOSTALOSCI
POPRODUKCYJNYCH

5.1 Wprowadzenie

Przy pomiarze pozostatosci poprodukcyjnych uczestnik musi korzystaé z procedur
znajdujgcych sie w tej czesci aneksu.

Raport z kontroli pozostatosci poprodukcyjnych musi spetnia¢ dodatkowe warunki.
Patrz opis metod ponizej (cze$¢: Raport kontroli)

N.B.
Dopuszcza sie odstepstwa od metod to opisanych, o ile nie sg naruszane zasady i
mozna wykazac, ze otrzymane wyniki bedg ekwiwalentne.

W niektdorych krajach wprowadzono specjalne przepisy dotyczace pomiaru

pozostatosci poprodukcyjnych. Wyniki takich pomiaréow sg akceptowalne dla
wykazania zgodnosci z wymogami GMP+.
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5.2 0Ogoblne podstawowe zasady odnosnie pomiaru pozostatosci.

Przed pomiarem przenoszenia pozostato$ci dodatkéw do pasz w instalacji nalezy
ustali¢, za pomocg schematu blokowego (przyktadowy schemat fabryki)

i opisu rzeczywistej sytuacji w zaktadzie, dla ktorej czesci zaktadu nalezy dokonac¢
pomiaru.

Podstawowa zasadg przy okres$laniu pozostatosci jest zatozenie, ze stopien
pozostatosci wynikajacych ze zwrotow jest znany i kontrolowany.

Punkty gromadzenia pozostatosci

Pozostatosci poprodukcyjne w fabryce (produkujacej mieszanki paszowe) mogg
wynika¢ z nastepujgcych procesow:

1. Napetnianie zbiornikow z premiksami
Napetnianie zbiornikdbw z premiksami moze by¢ przyczyng przenoszenia
pozostatosci poprodukcyjnych. W celu okreslenia mozliwych miejsc nalezy
wykorzysta¢ schemat blokowy. Punkty krytyczne to wspdlny system transportu,
rynny zsypowe, systemy oddzielania oraz filtry.

W transporcie mechanicznym, jak na przyktad tasmociagi, podnosniki,
przenosniki slimakowe, pozostatosci poprodukcyjne wystepujg zawsze i nalezy
je mierzy¢. Nalezy rowniez wzig¢ pod uwage dtuzsze czasy przestoju (10
minut).

W przypadku napetniania zbiornikéw metoda pneumatyczng z osobnym filtrem
dla kazdego zbiornika, nie ma potrzeby zajmowac sie pozostatosciami. Jesli
jest wspalny filtr, musi on po zakohczeniu wytadunku, by¢ wytrzgsany przez co
najmniej 10 minut do napetnianego zbiornika.

Nalezy opracowac instrukcje kolejnosci zasypu, aby unikng¢ niepozgdanego
mieszania sie produktéw.

W takiej sytuacji nalezy sie upewnic¢, ze nie wystepujg nadmierne poziomy
pozostatosci.

2. Instalacje dozowania, rozdrabniania i mieszania
Najwieksza ilo$¢ pozostatosci poprodukcyjnych dodatkéw oraz
weterynaryjnych srodkéw leczniczych wystepuje w procesach dozowania
(dodawanie dodatkéw lub weterynaryjnych srodkéw leczniczych) /
(ewentualnego rozdrabniania) / mieszania / transportu i sktadowania produktu
w formie maczki w komorze na gotowy produkt lub maczke sprasowana.

Miejsce dodawania premiksow powinno sie znajdowac jak najblizej
mieszalnika. Jest istotne, aby mierzona substancja byta dodawana w tym
samym miejscu, w ktorym dodano dodatki lub weterynaryjne produkty
lecznicze.
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3. Linie prasowania
W liniach prasowania mogg wystepowaé znaczne ilosci pozostatosci
poprodukcyjnych. Pozostatosci tych jest tym wiecej, im wieksze sg formy
prasujgce. Ponadto, zbiorniki posrednie gromadzgce produkt mogg réwniez
by¢ zrédtem pozostatosci.

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

4. Zaladunek i transport
Podczas sktadowania, zatadunku i transportu produktu koncowego mogg
wystgpi¢ pozostatosci poprodukcyjne krytycznych dodatkéw do pasz lub
weterynaryjnych produktow leczniczych (takich jak nikabrazyna i
weterynaryjne produkty lecznicze zawierajgce siarke). W takich wypadkach
nalezy stosowac obowigzkowg kolejnosc dziatan.

Uwagi wymaga takze proces przesiewania fadunkéw luzem. Ewentualne
przetwarzanie takich odsiewéw musi odbywac sie zgodnie z odpowiednimi
przepisami prawa paszowego i powinno by¢ doktadnie kontrolowane.
Jakiekolwiek odsiewy z pasz leczniczych nie mogg by¢é ponownie
przerabiane.

Jesdli mozna spodziewac sie wystgpienia pozostatosci poprodukcyjnych

krytycznych dodatkow i weterynaryjnych produktéw leczniczych, firma

powinna podjgé¢ nastepujgce kroki:

1. sporzadzi¢ obowigzkowg sekwencje produkcji (dziatan)

2. ustali¢ dodatkowe srodki kontroli w przypadku zmian w produktach

3. produkcje pasz zawierajgcych krytyczne dodatki i weterynaryjne
produkty lecznicze przeprowadzac na osobne;j linii produkcyjnej

4. przestawi¢ produkcje na korzystanie z mniej wrazliwych dodatkow.

Punkty pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych

Gtéwnymi przyczynami powstawania pozostatosci sg dozowanie / rozdrabnianie /
mieszanie oraz prasowanie. Pozostatosci muszg by¢ zmierzone jesli na danej linii
produkowane sg zarowno pasze zawierajgce wrazlikwe dodatki jak i weterynaryjne
produkty lecznicze z ustalonymi maksymalnymi poziomami pozostatoéci. W celu
ich okreslenia ich w sposob prawidtowy nalezy uwzgledni¢ nastepujgce punkty
pomiarowe:

Dla pomiarow produktu opuszczajgcego mieszalnik - bezposrednio za

mieszalnikiem i jak najblizej tego urzgdzenia:

a. przy wejsciu do komory zawierajgcej sprasowang maczke przy produkciji
granulatu lub komory zawierajgcej produkt kohcowy przy produkcji maczki, do
pomiaréw pozostatosci przy dozowaniu / rozdrabnianiu / mieszaniu.

b. przy wejsciu do komory zawierajgcej produkt koncowy granulowany, do
pomiarow przenoszenia dla linii prasujgce;j.

Pozostatosci zmierzone w taki sposob uwaza sie za reprezentatywne dla danej

instalaciji.

Substancje uzywane do pomiaréw pozostatosci

W celu zachowania odpowiedniej wiarygodnosci wazne jest, by wybraé substancje
pomiarowa, ktérg mozna prawidtowo analizowac, takze gdy wystepuje ona w
bardzo matych ilosciach.
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Dozwolone substancje pomiarowe sg przedstawione w tabeli. Podano takze
wskazania na jaki stopien doktadnos$ci pozwala ich uzycie przy pomiarach
pozostatosci produkcyjnych dla instalaciji.

Metoda Rozdziat Dolny limit! doktadnosci
pomiaru pozostatosci w %

Chlorek kobaltu 100 ppm 5.4 1
Siarczan kobaltu

- 100 ppm 541 1

- 50 ppm 421 3

- 25 ppm 4.2.2 5
Biatko/Mangan 5.5 Patrz tabela w 5.5
FSS-Lake 100ppm 5.7 1
F-Lake 100 ppm 5.7 1
FSS-Lake 10 ppm 5.7 1
RF mikroznacznik (metoda 5.8 1
wazenia)
Fiolet metylowy 5.9 1

1 Rozdziat 5.6 zawiera metode pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych dla systeméw produkcji
premikséw i dodatkéw do pasz

Raport kontroli

Podczas okreslania optymalnych rozwigzan i kontroli nad ich prawidtowym
wdrazaniem istotne sg doktadne raporty kontroli umozliwiajgce dalsze
wykorzystywanie wynikdw w sposob jednoznaczny. Powinny one by¢ oparte na
dobrze przemyslanym i odpowiednio opisanym protokole, ktérego forma zostata
wczesniej uzgodniona z osobami odpowiedzialnymi za jego wdrazanie. Raport
powinien zawieraé przynajmniej nastepujgce punkty:

data

osoba/-y odpowiedzialne za kontrole pozostatosci poprodukcyjnych

opis uzywanej metody

plan instalacji, z zaznaczonymi:

a. urzadzeniami do rozdrabniania, mieszania i prasowania, ktére zostaty
skontrolowane

b. miejscami, gdzie dodana zostata mierzona substancja

c. miejscami pobierania prébek

ilos¢ i wielkos¢ probek

odstep czasowy miedzy pobieraniem probek

wyniki analiz

odpowiednie wyliczenia pozostatosci poprodukcyjnych

wszystkie wczesniejsze dziatania na prébkach takie jak rozdrabnianie,

ujednolicanie, rozdzielanie i/lub tgczenie prébek

PN E

©o~No> O

1 Dolny limit pozostato$ci poprodukcyjnych to procent pozostatosci, ktory daje sie wykryc przy
zastosowaniu danej metody. Jesli procent pozostatosci jest nizszy, wéwczas nalezy przyjmowac
przynajmniej procent podany w tabeli.
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Nowe substancje pomiarowe

Nowe substancje pomiarowe mogg zosta¢ dopuszczone na podstawie badan, ktére
uzasadnig ich uzycie i porownajg z metoda referencyjng (metodg kobaltowg).
Raport zatwierdzajgcy stosowanie nowych substancji pomiarowych powinien
zawiera¢ przynajmniej nastepujgce elementy:

a. Nazwa i dane adresowe jednostki zgtaszajgcej i firmy kontrolnej
b. Uzasadnienie/opis problemu
c. Charakterystyke obejmujaca
1. Instalacje do produkcji pasz, ktére mogg wykorzystywaé nowg substancje
(wigcznie z mieszalnikami/prasami/urzgdzeniami chtodzgcymi)

2. Referencyjne substancje pomiarowe oraz substancje poddawane badaniu
3. Plan pobierania prébek dla probek pobieranych z réoznych partii ptukania
4. Przygotowywanie probek w laboratorium
5. Uzywane metody analizy
6. Uzywane metody statystyczne

d. Wyniki analiz

e. Statystyczne opracowanie wynikow analiz

f.  Wnioski

g. Referencje

Raport mozna przedstawi¢ do oceny przez zesp6t ekspertow GMP+ International.
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5.3 Procedura kontroli doktadnosci procesu z uzyciem kobaltu (metoda
referencyjna)

1. ZAKRES STOSOWANIA

Niniejsza procedura badania lub metoda okreslajgca jednorodnos¢ maczek i zb6z
moze by¢ uzywana do badania zwyktych premiksow i mieszanek podstawowych
surowcow paszowych w firmach produkujgcych mieszanki paszowe.

Metoda moze réwniez stuzy¢ do pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych w
surowcach do produkcji mieszanek paszowych.

2. DEFINICJE

Instalacja produkcyjna: Instalacja produkcyjna to instalacja przystosowana do
produkcji mieszanek paszowych.

Mieszanka kobaltowa: Mieszanka kobaltowa to mieszanka rozdrobnionej
pszenicy oraz szesciowodnego chlorku kobaltu w takich
proporcjach, ze poziom kobaltu w mieszance jest
pomiedzy minimum 5% a maksimum 6%. Mieszanke
nalezy przygotowac zgodnie z instrukcjg opisanaw § 17
niniejszej procedury kontroli.

3. ZASADY

Procedura kontrolna dla ustalenia stopnia jednorodno$ci w mieszankach maczek
uzywanych do przygotowania mieszanek paszowych przewiduje stosowanie
mieszaniny zawierajgcej kobalt ktora, dzieki swym wiasciwosciom, moze zastgpi¢
zwykte dodatki do mieszanek paszowych

Procedura kontrolna obejmuje przetwarzanie trzech partii tej samej mieszanki
paszowej. Pierwsza partia stuzy do ptukania instalacji produkcyjnej oraz ustalenia
»naturalnego” poziomu kobaltu w danej paszy. Mieszanina zawierajgca kobalt
(patrz punkt 2) dodawana jest do drugiej partii. W prébkach maczki i granulatu z
drugiej partii ustalany jest poziom kobaltu. Trzecia partia produkcyjna zawiera
samg pasze, bez dodatku mieszanki zawierajgcej kobalt. Poziom kobaltu w
prébkach maczki i granulatu z tej partii jest rowniez ustalany. Poziom ten obrazuje
wielkos¢ pozostatosci poprodukcyjnych dla danej instalacji.

Zawartos¢ kobaltu w pobranych préobkach ustalana jest za pomocg atomowej
analizy absorpcyjnej (AAS) po rozktadzie termicznym analizowanej probki w
temperaturze 550 stopni Celsjusza.

4. SPRZET | NARZEDZIA

Wyposazenie niezbedne do przeprowadzenia kontroli to:

a. 110 plastikowych pojemnikéw z pokrywkami o pojemnosci 500 ml do
przechowywania prébek maczki i granulatu.

b. Plastikowy probobiornik w ksztatcie tyzki do poboru prébek.

Okreslona powyzej liczba pojemnikow jest potrzebna, jesli prébki mgczki pobierane
sg w jednym punkcie instalacji produkcyjnej, a prébki granulatu pobierane sg w
innym punkcie. Dla kazdego dodatkowego punktu pobierania probek potrzeba 48
nowych pojemnikéw plastikowych o pojemnosci 500 ml..

Prébki nalezy przekazac¢ do laboratorium, ktére jest w stanie zbadac poziom
kobaltu przy pomocy atomowej analizy absorpcyjne;.
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Z takim laboratorium nalezy umoéwic¢ sie odpowiednio wczesniej, w celu
przeprowadzenia analizy jak najszybciej po pobraniu prébek.

5. WYMAGANE INFORMACJE O FIRMIE

Ponizsze informacje bedg wymagane z géry od firmy produkujgcej mieszanki

paszowe w ktérej przeprowadzana jest kontrola:

a. schemat blokowy instalacji produkcyjnej, na ktérym wskazane jest gdzie
podczas przeprowadzania kontroli dodawana jest mieszanka zawierajgca
kobalt i gdzie pobierane sg probki.

W trakcie realizowania procedury kontroli nalezy przedstawic:
b. wydruki komputerowe lub ich kopie przedstawiajgce:
1. sktad danej mieszanki paszowe;j
2. wage partii okreslong przez komputer, oraz
3. rzeczywistg wage partii
lub, przy braku komputeryzaciji:
1. sktad danej mieszanki paszowe;j
2. wyliczong wage partii jako sume wag wszystkich sktadnikéw
3. odczyt rzeczywistej wagi partii.

Do wyliczenia wagi partii w mieszalniku i prasie do granulowania niezbedne sg

nastepujgce informacje:

C. gdzieijaka ilos¢ melasy, winiasy i innych sktadnikéw ptynnych dodano do
gtdbwnego strumienia produkcji paszy, oraz

d. gdzieiile ttuszczu itp. dodano do gtéwnego strumienia paszy. Wymagane jest
oznaczenie punktéw dodawania tych sktadnikéw na schemacie blokowym.

6. DODAWANIE MIESZANKI KOBALTOWEJ
Mieszanka kobaltowa o nominalnym poziomie kobaltu wynoszgcym co najmniej 5%
i maksymalnie 6% jest dodawana do drugiej partii mieszanki paszowe;j.

Miejsce, w ktérym dodawana jest mieszanka zawierajgca kobalt, zalezy od Sciezki
przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych, ktére majg byé zmierzone (patrz
punkt 7.1). Miejsca wybrane do dodania mieszanki i pobierania probek powinny byé
zaznaczone na schemacie blokowym przedstawiajgcym dang instalacje
produkcyjng.

Nalezy dodawac takg ilo§¢ mieszanki kobaltowej, ktéra odpowiada dawce 2.0 kg na
tone mieszanki paszowej. Waga partii okreslona przez komputer moze zostac
przyjeta dla tych celéw.

7. POBIERANIE PROB | DALSZE POSTEPOWANIE Z PROBAMI
7.1 Préoby pobrane przez zakiad

7.1.1 pobieranie préb

Podczas wdrazania procedury kontroli firma produkujgca mieszanki paszowe

pobiera préby we wczesniej ustalonych miejscach:

a. za mieszalnikiem lecz jak najblizej tego urzgdzenia (patrz 13.1)

b. przy wlocie do zbiornika na produkt koncowy w przypadku produkcji maczki lub
zbiornika na maczke sprasowang

c. przy wlocie do zbiornika na produkt koncowy w przypadku produkcji granulatu

d. winnym punkcie korncowym niezbednym dla Sciezki przebiegu pozostatosci
poprodukcyjnych
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Jesli nie ma dostepu do maczki lub granulatu w wymaganych punktach, nalezy
wykonac¢ odpowiednie otwory, po konsultacjach z firma.

Produkcja maczki

Z pierwszej partii pobierane sg tylko prébki mgczki bezposrednio za mieszalnikiem,
jest to 10 prébek do ustalenia poziomu kobaltu i kolejne 4 prébki do ustalenia
poziomu wilgotnosci.

Z drugiej partii pobierane jest 20 probek maczki (w miejscu bezposrednio za
mieszalnikiem) oraz 20 prébek magczki o wielkosci 500 ml (z wejscia do silosu
zawierajgcego produkt koncowy) oraz 4 prébki mgczki (z wejscia do komory
zawierajgcej produkt koncowy) do ustalenia poziomu wilgotnosci.

Z trzeciej partii pobierane jest 20 probek magczki (w miejscu bezposrednio za
mieszalnikiem oraz 20 probek granulatu o wielkosci 500 ml (z wejscia do komory
zawierajgcej produkt koncowy) w celu ustalenia poziomu kobaltu, oraz 4 prébki
maczki (bezposrednio za mieszalnikiem) i 4 prébki granulatu (wejscie do komory
zawierajgcej produkt koncowy) do ustalenia poziomu wilgotnosci.

Produkcja granulatu

Z pierwszej partii pobierane sg tylko prébki mgczki bezposrednio za mieszalnikiem,
jest to 10 probek do zbadania poziomu kobaltu i kolejne 4 prébki do zbadania
poziomu wilgotnosci.

Z drugiej partii pobierane jest 20 probek maczki (w miejscu bezposrednio za
mieszalnikiem) oraz 20 prébek granulatu o wielkosci 500 ml (z wejscia do komory
zawierajgcej produkt koncowy) w celu zbadania poziomu kobaltu, oraz 4 probki
maczki (bezposrednio za mieszalnikiem i 4 probki granulatu (wejscie do komory
zawierajgcej produkt koncowy) do zbadania poziomu wilgotnosci.

Z trzeciej partii pobierane jest 20 prébek maczki (w miejscu bezposrednio za
mieszalnikiem oraz 20 probek granulatu o wielkosci 500 ml (z wejscia do komory
zawierajgcej produkt koncowy) w celu ustalenia poziomu kobaltu, oraz 4 prébki
maczki (bezposrednio za mieszalnikiem) i 4 prébki granulatu (z komory
zawierajgcej produkt koncowy) do zbadania poziomu wilgotnosci.

W celu oddzielenia pomiaru pozostatosci produkcyjnych dla dozowania /
rozdrabniania / mieszania oraz dla prasowania, podczas przetwarzania drugiej i
trzeciej partii, nalezy pobraé kolejne 20 prébek maczki w celu zbadania poziomu
kobaltu i 4 prébki mgczki do ustalenia poziomu wilgotnosci, przy wlocie zbiornika
zawierajgcego sprasowang maczke, Metoda dziatania jest identyczna jak metoda
dla produkcji maczki.

Pojemniki na préby

Wszystkie pojemniki na prébki sg oznaczone kodem probki jeszcze przed
uruchomieniem produkcji pierwszej partii paszy. Kiedy rozpocznie sie przeptyw
maczki i/lub granulatu dla kontrolowanej partii, nalezy pobrac 20 prébek maczki i 20
probek granulatu o wielkosci 500 ml, rozktadajgc czas pobierania probek
rownomiernie na caty okres przeptywu danej partii. Pojemniki na prébki nalezy
wypetnia¢ po brzegi w celu zapewnienia odpowiedniego poziomu wymieszania (w
przypadku prébek maczki).
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Uwaga: Pobieranie prébek w sposéb jak najbardziej rownomierny podczas catego
czasu trwania produkcji danej partii jest niezbedne, aby mogty one byc¢
reprezentatywne dla catej partii.

7.1.2 Postepowanie z probkami

Kazda probka maczki i granulatu jest rozdrabniana w odpowiednim mtynku. W
wyniku rozdrabniania 90% produktu musi przej$¢ przez sito 1.00 mm, a 50% musi
przejs¢ przez sito 0.50 mm. Nalezy stosowac¢ sita o okraggtych otworach. Nie nalezy
mieli¢ probek drobniej niz jest to konieczne, w celu unikniecia zbytniego
nagrzewania sie mtynka.

Najpierw nalezy rozdrobnic¢ probki maczki i granulatu z pierwszej partii, nastepnie
te z trzeciej partii (partii pomiaru pozostatosci), a na koncu te z drugiej partii. W ten
sposob prébki mielone sg w porzgdku rosngcym dla poziomu kobaltu.

Po kazdej prébce miynek nalezy oczysci¢ za pomocg sprezonego powietrza.

Po przemieleniu 24 prébek miynek nalezy kazdorazowo oczyscic¢ przy pomocy
zaréwno powietrza sprezonego oraz, po rozmontowaniu odpowiednich czesci,
szczotkowac niezbyt miekkg szczotkg. Nie powinien pozosta¢ zaden materiat z
poprzednich grup probek.

Kazda rozdrobniong probke nalezy doktadnie wymieszac i ponownie umiesci¢ w
oryginalnym pojemniku.

7.1.3 Przechowywanie probek pobranych w zaktadzie produkcyjnym

Prébki pobrane w zaktadzie, ktore nie zostaty przebadane w ciggu tygodnia
powinny by¢ przechowywane w pomieszczeniu klimatyzowanym, w temperaturze
35 stopni Celsjusza.

7.2 Analiza probek

Prébki przeznaczone do zbadania, ktére byty przechowywane w klimatyzowanym
pomieszczeniu powinny zostaé przeniesione co najmniej 16 godzin przed
rozpoczeciem ich analizy do miejsca, w ktérym bedg badane. W ciggu tego czasu
nie nalezy otwiera¢ opakowan w ktorych znajdujg sie probki (patrz punkt 13.2). Po
tym czasie nalezy postepowaé zgodnie z ponizszymi instrukcjami.

Mieszanke przeznaczong do badan nalezy ujednolici¢, najlepiej w oryginalnym
pojemniku na prébke, mieszajgc jg tyzkg lub topatka.

Z jednej probki nalezy wydzieli¢ 2 probki do analizy o wymaganej wielkosci, a
nastepnie przeprowadzi¢ badanie poziomu kobaltu w obu prébkach

7. BADANIE POZIOMU WILGOTNOSCI
Probka pierwotna pobrana do badan na poziom wilgotnosci stuzy do sporzadzenia
dwoch probek analitycznych.

Poziom wilgotnosci jest badany na prébkach analitycznych zgodnie z metoda
opisang w zestawie dokumentéw “Metody Badan Pasz Zwierzecych” (“Animal
Feed Inspection Methods”) opracowanym przez Product Board Animal Feed
(Www.pdv.nl) lub zgodnie z instrukcjg w NEN 3332.

8. OKRESLENIE POZIOMU KOBALTU

9.1 Zasady okreslania poziomu kobaltu

Ustalanie poziomu kobaltu dokonywane jest za pomocg atomowej analizy
absorpcyjnej (AAS) po rozktadzie termicznym analizowanej probki mierzonej filtrem
240.7 nanometrow po wstrzyknieciu roztworu do ptomienia urzgdzenia.
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Wykres kalibracji mozna sporzadzi¢ za pomocg wczesniej wykonanych roztworéw
zawierajgcych doktadnie znang zawartos¢ kobaltu. Wartos¢ absorpcji zmierzona w
probkach poddanych analizie konwertowana jest w celu uzyskania poziomu
kobaltu. Poziom kobaltu wyrazany jest w czesciach milionowych (ppm).

Zawartos¢ kobaltu okreslona w probkach poddanych analizie podlega korekcie o
“naturalng” zawarto$¢ kobaltu ustalong dla prébek maczki pobranych z pierwszej
partii produkcyjnej.

9.2 Probki wzorcowe

Instrukcje robocze dotyczgce ustalania poziomu kobaltu przy pomocy absorpcyjnej
spektrometrii atomowej obejmujg réwniez wigczenie prébek wzorcowych o znanej

zawartosci kobaltu do kazdej sekwencji analizy probek. Probki wzorcowe stuzg do
kontroli zmierzonego poziomu kobaltu.

9.3 Wyniki niestandardowe

Jesli poziom kobaltu ustalony w dwdéch probkach analitycznych sporzadzonych z
pojedynczej prébki dostarczonej przez firme odbiega od srednich pomiardéw o
wiecej niz 5%, nalezy pobrac dwie kolejne probki do analizy z probki dostarczone;j
przez dang firme i przeprowadzi¢ ich badania (patrz 13.3).

10. OPRACOWYWANIE WYNIKOW

10.1 Wyniki niestandardowe

Wyniki uzyskane podczas ustalania poziomu kobaltu w trzech partiach
produkcyjnych mieszanki paszowej mogg by¢ ocenione pod katem odchylen, pod
warunkiem ze prébki pochodzg od firmy, dla ktérej dokonano wiecej niz dwéch
analiz. W takim przypadku, z dostepnych wynikow probek dostarczonych przez
dang firme wybiera sie dwa najbardziej do siebie zblizone wyniki. Te dwa wyniki sg
réwniez wtgczane do dalszych obliczen. Pozwala to unikngé analizy wariancji z
nieréwnymi stopniami swobody.

Po dodaniu kobaltu do paszy w drugiej partii produkcyjnej, poziom kobaltu w
pierwszych probkach bedzie nizszy niz w kolejnych prébkach [2]. Dzieje sie tak
poniewaz stopien przenoszenia obejmuje zarowno pierwszg jak i drugg partie
produkcyjng paszy.

Nie moze to zosta¢ pominiete w procesie okreslania jednorodnosci paszy dla
drugiej partii produkcyjnej. Cho¢ statystycznie nie jest to prawidtowe, poziomy
kobaltu w probkach pobranych z drugiej partii nie sg oceniane wobec
niestandardowych, srednich poziomow, lecz sg wszystkie wtgczone do obliczania
wspotczynnika wariancji dla jednorodnosci. Nalezy jednak pamietaé, ze informacje
podane w pierwszym zdaniu niniejszego paragrafu caty czas majg zastosowanie.
Fakt, ze rozpietos¢ srednich wynikoéw dla dwudziestu prébek nie jest ,normalna”,
lecz w pewnym sensie zaktocona, powinien by¢ ignorowany.

Odwrotne obserwacje dotyczg probek z trzeciej partii paszy. W tym wypadku probki
wykazujg relatywnie wysoki poziom kobaltu w wyniku przenoszenia pozostatosci
paszy zawierajgcej kobalt z drugiej do trzeciej partii [2]. Zazwyczaj rozpietosé
poziomow kobaltu w prébkach pobranych z trzeciej partii jest znacznie bardziej
zaktécona niz w przypadku partii drugiej. Z tego wzgledu wyniki uzyskane w
procesie ustalania poziomu kobaltu w prébkach pobranych z trzeciej partii nie sg
sprawdzane po katem odchyleh.
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Nie wykonuje sie réwniez obliczen wspétczynnika wariancji dla jednorodnosci,
wystarczy sporzgdzi¢ wykres srednich pozioméw kobaltu dla ponumerowanych
probek.

Dopdki probki sg odpowiednio reprezentatywne dla catej partii, co oznacza ze ich
pobieranie zostato odpowiednio roztozone w czasie, srednia wartosc
przeniesionych pozostatosci kobaltu moze zosta¢ wyliczona w jednostkach
bezwzglednych lub jako procent poziomu w partii drugiej.

10.2 Przeliczenie na suchg mase

Zmierzona zawartos¢ kobaltu odnosi sie do prébek analitycznych lub pobranych w
procesie produkcji o okreslonej wilgotnosci (na bazie produktu). Aby méc dalej
pracowaé¢ nad wynikami poziomow kobaltu nalezy je wszystkie odnie$¢ do suchej
masy.

Dla tej konwersji uzywa sie nastepujgcego wzoru:

100
C= x C1
100 - V
gdzie
C = zawartos¢ kobaltu w suchej masie w ppm
Y, = poziom wilgotnosci dla grupy prébek z procesu produkcjiw %
C1 = zmierzony poziom kobaltu na bazie produktu w ppm.

Oznaczony poziom kobaltu dla suchej masy powinien zosta¢ pomniejszony o
“naturalng” zawarto$¢ kobaltu w suchej masie zmierzony w pierwszej partii
produkgciji.

Poziom kobaltu dla suchej masy po takim skorygowaniu bedzie uzywany w
dalszym przetwarzaniu wynikéw.

10.3 Pozostatosci poprodukcyjne

Przenoszenie pozostatosci poprodukcyjnych dla instalacji oblicza sie zgodnie z
niniejszg procedurg kontroli, dla danego punktu pomiaru, w sposéb nastepujgcy:
Sredni poziom kobaltu dla suchej masy w grupie prébek pobranych w firmie z
trzeciej partii nalezy podzieli¢ przez sredni poziom kobaltu w grupie prébek
pobranych z drugiej partii. Po pomnozeniu wyniku przez 100 uzyskuje sie sredni
poziom przenoszenia pozostato$ci poprodukcyjnych dla instalacji.

10.4 Analiza wariancji

Zmierzone i poddane korekcie poziomy kobaltu dla suchej masy okreslone dla
probek pobranych z drugiej partii wykorzystywane sg jako elementy w analizie
wariancji. Wyniki dla mgczki i granulatu sg analizowane osobno

W analizie warianciji rozréznia sie nastepujgce zrodta rozbieznosci:

a. roznice pomiedzy powtdrzeniami w ramach probek pobranych w firmie, oraz

b. réznice pomiedzy srednimi dla probek z jednej grupy probek pobranych w
firmie.

Whyniki analizy wariancji to:

a. odchylenie standardowe pomiedzy powtdrzeniami (lub w ramach prébek)

b. odchylenie standardowe pomiedzy srednimi probek (lub pomiedzy probkami)
c. Sredni poziom kobaltu dla probki analitycznej
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d. $redni poziom kobaltu dla grupy probek pobranych w procesie produkcji
e. liczba stopni swobody dla kazdego odchylenia standardowego

Obliczone odchylenia standardowe konwertowane sg do postaci empirycznych
wspotczynnikdw wariancji poprzez mnozenie odchylenia standardowego przez 100
i nastepnie dzielenie uzyskanego wyniku przez sredni poziom kobaltu dla danej
grupy prébek pobranych w firmie. Wspétczynnik empiryczny wariancji obliczany w
ten sposob jest miarg jednorodnosci dla danego punktu pomiarowego

Konwersja jest niezbedna ze wzgledu na fakt, ze odchylenie standardowe jest
wysoce zalezne od poziomu kobaltu w grupach prébek pobranych w procesie
produkcyjnym.

Arytmetyczne podstawy analizy wariancji opisane szczegétowo mozna znalez¢
niemal w kazdym podreczniku statystyki matematycznej. Patrz, na przykfad, [1].

Poziomy kobaltu dla poszczegdlnych probek w probkach analitycznych z trzeciej
partii sg pokazywane na wykresie. Te wyniki poziomow kobaltu nie nadajg sie dla
analizy wariancji, poniewaz mogg sie znacznie rézni¢ i zazwyczaj nie rozktadajg sie
w normalny sposéb. Sredni poziom kobaltu dla trzeciej partii moze zostaé
obliczony w sposob opisany w punkcie 10.3.

11. RAPORTOWANIE

Dla kazdej grupy prébek pobranych w firmie raportuje sie:

a. Srednig wilgotnos¢ dla grupy prébek pobranych w firmie (0.01%)

b. $rednig wyliczong ze skorygowanych pozioméw kobaltu dla suchej masy dla
kazdej probki analitycznej (0.1 ppm przy poziomie kobaltu wyzszym od 10 ppm
i 0.01 ppm przy poziomie kobaltu réwnym 10 ppm lub nizszym)

c. Srednig skorygowanych pomiaréw poziomu kobaltu w probkach pobranych w
firmie dla grupy prébek (0.1 ppm przy poziomie kobaltu powyzej 10 ppm i 0.01
ppm przy poziomie kobaltu rownym 10 ppm lub nizszym)

d. wyliczong warto$¢ pozostatosci poprodukcyjnych dla instalacji zgodnie z
procedurg kontroli.

Raport sporzgdzany jest rowniez dla kazdej grupy prébek pobranych w firmie z

pierwszej i drugiej partii paszy, zawiera on:

a. odchylenie standardowe pomiedzy powtérzeniami (0,0001 ppm)

b. odchylenie standardowe pomiedzy srednimi prébek (0,0001 ppm)

c. liczba stopni swobody zwigzana z odchyleniami standardowymi, jak opisano w
punktach 4 i 5.

d. wspotczynnik empiryczny wariancji pomiedzy powtérzeniami (0.01%)

e. wspotczynnik empiryczny wariancji pomiedzy srednimi probek (0,01%)

12. OCENA WYNIKOW

12.1 Powtarzalno$¢ pomiaru kobaltu

Wspétczynnik empiryczny wariancji pomiedzy powtorzeniami jest miarg
powtarzalnosci pomiaru poziomow kobaltu tgcznie z przetwarzaniem probki.
Wspdtczynnik empiryczny wariancji pomiedzy powtorzeniami w poprawnie
przeprowadzonych pomiarach wynosi okoto 3 — 4% [2]. Jesli wspotczynnik
empiryczny wariancji jest wyzszy, nalezy przeprowadzi¢ dalsze badania.
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Powtarzalno$¢ (r) jest wskaznikiem 2.83 raza wyzszym, zatem wynosi on okoto 8.5
—11.3%. Oznacza to, ze przy przeprowadzaniu pomiaru dla duplikatu przez tego
samego analityka pracujgcego na tym samym sprzecie, raz na 20 przypadkéw
wystepuje roznica pomiedzy dwoma wynikami wyzsza niz podana wartos¢
powtarzalnosci (r).

12.2 Jednorodno$é materiatu

Wspotczynnik empiryczny wariancji pomiedzy srednimi prébek jest miarg
jednorodnosci mieszanki maczki lub granulatu, z ktérych pobrano prébki w danej
firmie. Statystycznie, grupa prébek danej firmy nie jest jednorodna jesli odchylenie
standardowe miedzy Srednimi probek przekracza odchylenie standardowe miedzy
powtdrzeniami o wiecej niz podany wskaznik (test F). Przy bardzo matych
odchyleniach standardowych miedzy powtérzeniami prowadzi to do uznania
mieszanki za niejednorodng, mimo ze pod wzgledem technicznym nie ma to
uzasadnienia.

13. UWAGI:

13.1 Pierwszy punkt pobierania probek

Mieszanka paszowa hie jest jednorodna tuz po dodaniu réznych sktadnikéw. Nawet
po zmieleniu surowcéw srutownikiem mtotkowym problem ten pozostaje. Drobne
czesci surowcdw przemieszczajg sie wokot sSrutownika mtotkowego i przechodzg
bezposrednio do mieszalnika. Jednorodna mieszanka moze wiec powstawaé
najwczesniej w mieszalniku. Pobieranie prébek bezposrednio z mieszalnika jest
trudne i moze by¢ niebezpieczne, dlatego nie jest zalecane. Nalezy zatem pobieraé
prébki w punkcie znajdujgcym sie bezposrednio za mieszalnikiem. W przypadku
wiekszosci firm punkt ten znajdowac sie bedzie w miejscu wydostawania sie
produktu ze zbiornika mieszalnika.

13.2 Warunki przechowywania prébek pobranych w firmie

Probki pobrane w firmie, ktére nie sg analizowane od razu, powinny byé
przechowywane w chtodzonym pomieszczeniu, aby zapobiec ich zepsuciu. Prébki
te nalezy odpowiednio wczesniej przenies¢ w miejsce, gdzie bedzie
przeprowadzane badanie. Pozwoli to na doprowadzenie probki do temperatury
otoczenia, panujgcej w laboratorium. Dzieki temu materiat prébki nie jest narazony
na skraplanie pod wptywem cieplejszego powietrza w laboratorium. Skraplanie sie
pary wodnej uniemozliwia ustalenie poprawnej zawartosci ptynu w prébce.
Nieréwnomierny rozkfad skroplonej wody w materiale z prébki spowoduje rowniez
wiekszy rozrzut wynikow dotyczgcych poziomu kobaltu.

13.3 Niestandardowe wyniki pomiaréw kobaltu

Jesli dwa pomiary poziomu kobaltu dla prébek analitycznych z tej samej firmy
réznig sie o wiecej niz 5% nalezy przeprowadzi¢ analizy dwdch nowych probek.
Procedura ta prowadzi najczesciej do odrzucenia jednego z czterech wynikéw. Co
wiecej, w niektérych przypadkach prébki dostarczane przez firmy analizowane sg
nie tylko dwukrotnie, ale czasami trzy lub czterokrotnie do uzyskania jednolitych
wynikow. Utrudnia to przeprowadzenie analizy wariancji. Statystycy opracowali
metody obliczeniowe pozwalajgce zastgpi¢ wiecej niz dwa rzeczywiste wyniki
dwoma wynikami, ktére w ten sam sposéb wptywajg na wariancje wynikéw.

Poniewaz ustalenie, czy dana mieszanka jest jednorodna opiera sie na
technologicznym ustaleniu gornej wartosci wspétczynnika empirycznego wariancji,
postanowiono uprosci¢ te metode.
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Sposraéd trzech lub czterech wynikéw z ktérych jeden (lub dwa) odchylajg sie,
odrzuca sie wyniki odchylajgce sie.

Jesli pozostang trzy wtasciwe wyniki, wtedy wykorzystuje sie dwa wyniki najblizsze
sobie. Dzieki temu analiza wariancji opiera sie na dwoch prébkach danej firmy, z
ktérych kazda ma dwa powtdrzenia.

14. BEZPIECZENSTWO
W praktyce procedura kontroli jest zazwyczaj przeprowadzana w firmie
produkujgcej mieszanki paszowe.

Osoby przeprowadzajgce kontrole w firmie produkujacej mieszanki paszowe

powinny stosowac sie do nastepujgcych zasad bezpieczenstwa:

a. zapoznac sie przed rozpoczeciem pracy z zasadami bezpieczenstwa
obowigzujgcymi w danej firmie produkujgcej mieszanki paszowe

b. w trakcie przebywania w danej firmie przestrzega¢ zasad bezpieczenstwa
obowigzujgcych w tej firmie

c. podczas dodawania premikséw zawierajgcych kobalt do gtownej linii
produkcyjnej obowigzujg rekawice ochronne oraz maseczki chronigce drogi
oddechowe i zastaniajgce nos.

15. PRZETWARZANIE MIESZANEK PASZOWYCH ZAWIERAJACYCH KOBALT
Mieszanka zawierajgca kobalt dodawana jest do drugiej partii paszy, produkowanej

na potrzeby kontroli, w ilosci 2 kilogramow na tone paszy. Mieszanka paszowa
zawierac wiec bedzie okoto 100 ppm kobaltu. Pasza taka powinna by¢
przechowywana w oddzielnej komorze i nie nadaje sie do handlu.

Zaleca sie, by pasza zawierajgca kobalt zostata rozcienczona w taki sposéb aby
stezenie kobaltu w produkcie koncowym przeznaczonym do handlu wynosito nie
wiecej niz 2 ppm. Nalezy rowniez wzig¢ pod uwage istniejgcy poziom zawartosci
kobaltu w wykorzystywanych surowcach.

Pasza z trzeciej partii zawiera zazwyczaj jedynie niewielkie ilosci kobaltu. Jako ze
stopien przenoszenia pozostatosci nie znany jest wczeséniej, nalezy pamietaé o
mozliwych znacznych odchyleniach poziomu zawartosci kobaltu w tej paszy.
Wskazane jest zatem przechowywanie tej paszy oddzielnie i odpowiednie jej
rozcienczenie.

Jesli firma produkujgca mieszanki paszowe nie chce wykorzystywacé tej paszy w
zadnym celu, powinna jg potraktowac jak odpad chemiczny, odpowiednio z nig
postepowac oraz prawidtowo zutylizowac
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17. STANDARDOWA INSTRUKCJA PRZYGOTOWANIA MIESZANKI
KOBALTOWEJ

Wstep

Mieszanka zawierajgca kobalt przeznaczona do przeprowadzania procedury
kontrolnej jest wilgotng mieszankg rozdrobnionej pszenicy i szeSciowodnego
chlorku kobaltu. Pozwala to na nalezyte rozprowadzenie kobaltu w catej mieszance
oraz sprawia, ze mieszanka kobaltowa nie odbiega w sposéb znaczgcy od
mieszanki paszowej pod wzgledem cech charakterystycznych.

Skfadniki

a. rozdrobniona pszenica, wysokiej jakosci, jako nosnik
b. szesciowodny chlorek kobaltu, czysto$§¢ minimum 99%
c. woda, przynajmniej o jakosci wody pitnej

Sprzet
a. sprzet do mieszania nadajgcy sie do produktéw suchych i mokrych, na

przyktad mieszalnik Nauta z kruszarkg grudek

sprzet do natryskiwania pod cisnieniem (powietrze sprezone)
sprzet osuszajgcy z wentylatorem nawiewnym

sprzet do rozdrabniania, w tym wysokoobrotowa rozdrabniarka
sprzet do przesiewania (sita)

cooo

Srodki bezpieczenstwa

Podczas pracy z kobaltem, szczegdlnie podczas natryskiwania, rozdrabniania i
przesiewania, nalezy chronic usta i nos oraz zatozy¢ odpowiednie rekawice
ochronne wykonane z materiatu syntetycznego.

Przygotowanie mieszanki kobaltowej

Wymagane ilosci szesciowodnego chlorku kobaltu i rozdrobnionej pszenicy sg
odwazane. Szesciowodny chlorek kobaltu jest rozpuszczany w okoto dwukrotnie
wiekszej ilosci wody. Mieszanke podgrzewa sie lekko jesli zajdzie taka potrzeba
(maks. 50 °C) az do uzyskania klarownego roztworu. Roztwor przenoszony jest do
zbiornika cisnieniowego sprzetu natryskujgcego. Zwazona rozdrobniona pszenica
jest umieszczana w mieszalniku, nastepnie mieszalnik zostaje uruchomiony a w
zbiorniku cisnieniowym wytwarza sie cisnienie o wartosci okoto 2 - 2,5 barow.
Przewdd prowadzgcy od natryskiwacza do mieszalnika jest otwierany, co powoduje
rozpylenie sie roztworu. Gdy szesciowodny chlorek kobaltu zostanie juz catkowicie
rozpylony, najczesciej w dwoch, lub wiecej, etapach w zaleznosci od pojemnosci
zbiornika cisnieniowego, caty sprzet ktory zostat uzyty trzy razy do przygotowania
roztworu kobaltu i rozpylenia musi by¢ wyptukany odpowiednig iloscig wody.
Wilgotna mieszanka zawierajgca kobalt jest mieszana przez nastepne 15 minut.

Nastepnie mieszalnik jest jak najdoktadniej oprézniany, a mieszanka suszona jest
przez 24 godziny w temperaturze 60 °C.

Wysuszony materiat jest kruszony za pomocg wysokoobrotowej rozdrabniarki (na
przyktad miynka iglowego) i przesiewany przez sito o oczkach maksimum 500 p.
Pozostatosci po przesiewaniu mogg zosta¢ ponownie rozdrobnione i przesiane
jeszcze raz na tym samym sicie.
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Materiat po przejsciu przez sito jest zbierany, ujednolicany w mieszalniku i
pakowany hermetycznie, w porcje o wielkosci dostosowanej do wykorzystania
podczas procedur kontroli (tj. 2kg/tone).

Na opakowaniu powinny znajdowac sie nastepujgce informacje:
nazwa produktu (mieszanka kobaltowa)

waga

data produkcji, partia i numer raportu

nominalne stezenie kobaltu

kolejny numer opakowania dla danej partii

srodki bezpieczenstwa.

~pooow

Nalezy zwréci¢ uwage na fakt, ze wysuszona mieszanka zawierajgca kobalt jest do
pewnego stopnia higroskopijna. Przy jej wykorzystywaniu zaleca sie prace w
suchym otoczeniu oraz mozliwie jak najmniejsze wystawienie na dziatanie
powietrza.

Pobieranie préb i raportowanie

Podczas pakowania mieszanki kobaltowej pobiera sie co najmniej cztery prébki z
kazdej ujednoliconej partii. Dwie z nich przeznaczone sg do ustalenia wilgotnosci,
jedna dla ustalenia rozktadu wielkosci czgsteczek, natomiast przynajmniej jedna
probka traktowana jest jako probka rezerwowa.

Raport dotyczgcy mieszanki kobaltowej powinien zawierac:

pochodzenie i charakterystyke rozdrobnionej pszenicy

pochodzenie i czysto$é szesciowodnego chlorku kobaltu

ilo$¢ uzytego nosnika, soli kobaltowej i wody

Srednig wilgotnosé mieszanki po ujednoliceniu

wyliczony poziom kobaltu w mieszance kobaltowej

rozktad wielkosci czgsteczek w mieszance kobaltowej

~PooOTp
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5.4 Procedura pomiaru przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych przy
produkcji mieszanek paszowych, z wykorzystaniem mieszanki
kobaltowej

Uwaga : Ta metoda nie jest juz uzywana. Dlatego punkt ten zostanie usuniety przy
restrukturyzacji wszystkich dokumentow GMP+.

Niniejszy rozdziat opisuje kilka alternatywnych procedur dla pomiaru pozostatosci
produkcyjnych w ramach firmy, przy wykorzystaniu nosnika kobaltu. Sg to
uproszczone procedury oparte na metodzie opisanej w rozdziale 2.2.

Z jednej strony jest to procedura, w ktorej liczba prébek do pobrania i zbadania
moze zostac znacznie zmniejszona, do ilosci niezbednej dla przeprowadzenia
wiarygodnych pomiaréw pozostatosci. Ogranicza to w szczegolnosci koszty
samych analiz. Firma moze oczywiscie pobrac¢ i zbada¢ wiecej probek w celu
otrzymania lepszego wglagdu w doktadno$¢ procesow przeprowadzanych na danym
sprzecie.

Z drugiej strony, wykorzystywane sg dwie procedury w ktorych poziom kobaltu jest
obnizony odpowiednio 2 lub 4 razy. Ogranicza to problemy wynikajgce z
koniecznosci wtasciwego przetworzenia partii paszy do ktérej dodano kobalt.
Obniza to jednak czutosé tej metody. Bardzo niskie lub stosunkowo niskie poziomy
pozostatosci (odpowiednio < 3% i < 5%) nie sg tg metodg mierzone prawidtowo.

Dla pomiarow pozostatosci poprodukcyjnych przeprowadzanych przez sama firme
przy uzyciu obnizonych poziomow kobaltu mozna skorzysta¢ zaréwno z metody
referencyjnej, o ktérej mowa w rozdziale 2.2, jak i z procedury ze zmniejszong
liczbg probek, o ktérej wspomniano powyzej.

Dla procedur kontroli opisanych w rozdziatach 2.3.1 i 2.3.2, zamiast mieszanki
kobaltowej o ktdérej mowa w § 17 rozdziatu 2.2 wykorzystywana jest mieszanka
oparta na siarczanie kobaltu. Mieszanka oparta na siarczanie kobaltu powinna by¢
przygotowywana wedtug instrukcji standardowych zawartych w rozdziale 2.3.4.

2.3.1 Modyfikacia metody referencyjnej z uzyciem kobaltu dla pomiaru przez
samg firme pozostatosci poprodukcyjnych réwnych lub wiekszych od 1 % w
produkcji mieszanek paszowych (zmniejszona liczba prébek).

Zarowno metoda referencyjna (patrz rozdziat 2.2) jak i niniejsza, zmodyfikowana
procedura, mogg by¢ uzywane do pomiaréw przenoszenia pozostatosci
poprodukcyjnych wynoszgcych 1% i wiecej, podczas produkciji mieszanek
paszowych. Najwazniejsza jest tutaj minimalna zawarto$¢ kobaltu w mieszance
kobaltowej wynoszaca 5% oraz wynikajgca z niej zawartos¢ wynoszaca co
najmniej 100 ppm w mieszance paszowej, do ktérej dodawana jest mieszanka
kobaltowa.

Niniejszy opis wskazuje gdzie i w jakim wzgledzie metoda referencyjna (rozdziat
2.2) moze zosta¢ zmodyfikowana do pomiaréw przenoszenia pozostatosci
przeprowadzanych przez samg firme. W celu uproszczenia stosowana bedzie
numeracja z rozdziatu 2.2. Te cze$ci metody referencyjnej, ktére nie zostang
omowione pozostajg teoretycznie bez zmian lub zmieniajg sie w nich tylko drobne,
oczywiste elementy.
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1. ZAKRES STOSOWANIA
Metoda jest przeznaczona jedynie dla pomiarow przenoszenia pozostatosci
poprodukcyjnych dokonywanych przez sama firme.

2. SPRZET | NARZEDZIA
Potrzebne jest przynajmniej 46 zamykanych plastikowych pojemnikow o wielkosci
50 ml lub plastikowe woreczki na proby o pojemnosci 1 litra.

3. POBIERANIE PROB | DALSZE POSTEPOWANIE Z PROBAMI

3.1 Pobieranie préb

Ponizszy sposéb pobierania préb ma zastosowanie w przypadku, gdy czes¢ z
pobranych prébek i dalsze z nimi postepowanie sg dobrowolne, wykorzystywane
dla uzyskania dodatkowych informaciji.

a. Po pierwszej partii (bez dodatku kobaltu):
co najmniej 4 prébki w wybranym punkcie kontrolnym dla pomiaru
przenoszenia pozostatosci. Wskazane pobranie prébek za urzgdzeniem
chtodzgcym, w celu ustalenia naturalnego poziomu kobaltu w paszy (KAC1
— KAC4)
2. co najmniej 4 prébki w tym samym punkcie kontrolnym na badanie poziomu
wilgotnosci (VAC1 — VAC4).

b. Po drugiej partii (z dodatkiem mieszanki kobaltowej):

1. co najmniej 10 prébek, tuz za mieszalnikiem i regularnie roztozonych w
czasie catego przeptywu partii, w celu okre$lenia sredniego poziomu
kobaltu (KBM1 — KBM10). Mozliwos¢ (dobrowolna) pobrania 20 prébek
(patrz paragraf 7.2.3)

2. co najmniej 4 probki w tym samym punkcie, celem ustalenia poziomu
wilgotnosci (VBM1 — VBM4)

3. mozliwos¢ (dobrowolna) pobrania 10 probek w okreslonym punkcie
(punktach) kontrolnych dla pozostatosci poprodukcyjnych, celem ustalenia
Sredniego poziomu kobaltu (KBC1 — KBC10).

c. Po trzeciej partii (partia z przeniesionymi pozostato$ciami poprodukcyjnymi):

1. mozliwo$¢ (dobrowolna) pobrania 10 prébek tuz za mieszalnikiem,
regularnie roztozonych w czasie catego przeptywu partii (KCM1 — KCM10).

2. 20 prébek w punkcie (punktach) kontrolnym dla pozostatosci
poprodukcyjnych, regularnie roztozonych w czasie przeptywu catej partii,
celem ustalenia stopnia przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych (KCC1
— KCC20).

3. co najmniej 4 probki w tym samym punkcie, na badanie poziomu
wilgotnosci (VCC1 — VCC4).

3.2 Sposob postepowania z prébkami i ich przeznaczenie

Dziatania techniczne na prébkach (rozdrabnianie, kolejnosc, etc.) sg identyczne jak

opisane w rozdziale 2.2. Ponizej opisano przeznaczenie probek.

a. Wszystkie probki pobrane w celu badania na wilgotnos¢ pozwalajg na
skorygowanie wynikow zawartosci kobaltu o roznice w wilgotnosci lub ich
przeliczenie na suchg mase.

b. Prébki oznaczone KAC1 — KAC4 sg analizowane pojedynczo, dwukrotnie. Ma
to ogromne znacznie, szczegolnie dla trzeciej partii, poniewaz poziom kobaltu
w partiach drugiej i trzeciej musi by¢ skorygowany o ,naturalng” jego zawartos¢
w badanej paszy.
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c. Probki oznaczone KBM1 — KBM10 moga stuzy¢ dwom celom. Kazda préobka
moze (jesli firma tak zdecyduje) zostaé rozdzielona na prébke “a” i prébke “b”
lub, jesli pobrano 20 probek zamiast 10 (patrz punkt 7.1.2), mogg one by¢

kolejno wykorzystywane, kazda moze takze by¢ podzielona dla réznych celow.

d. Istnieje mozliwos¢ (dobrowolna) wykorzystania potowy prébek dla okreslenia
jednorodnosci mieszanki. W tym celu nalezy przebadaé 10 (lub 20) probek,
kazdg odrebnie i z duplikatem.

e. Zdrugiej potowy 10 (lub 20) prébek mozna przygotowaé mieszanke, ktora
postuzy do ustalenia sredniego poziomu kobaltu w drugiej partii. W tym celu, z
powstatej mieszanki nalezy pobraé¢ co najmniej dwie nowe probki i zbadaé w
nich poziom kobaltu oraz wilgotnos¢ (dwukrotnie — tgcznie z duplikatami)
Oczywiscie, $redni poziom kobaltu w partii drugiej moze réwniez zostaé
ustalony poprzez usrednienie pojedynczych wynikéw dwukrotnego (prébki i
duplikatu) badania kazdej z 10 lub 20 prébek.

f.  Wykorzystujgc prébki oznaczone KBC1 — KBC10 mozna uzyska¢ poglad (jest
to dobrowolne) odnosnie utrzymania stopnia jednorodnoéci uzyskanego
natychmiast po wymieszaniu (KBM1 — KBM10) w kolejnych etapach produkciji i
transportu, az do punktu kontrolnego dla pomiaru pozostatosci
poprodukcyjnych. Kazda z tych prébek musi by¢é badana osobno i w duplikacie.

g. Woykorzystujgc prébki oznaczone KCM1 — KCM10 mozna ustali¢ (jest to
dobrowolne) stopien przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych dla odcinka
linii produkcyjnej kohczacego sie w punkcie pobierania probek bezposrednio
za mieszalnikiem. Na potrzeby analizy mozna dokona¢ wyboru, czy
analizowa¢ mieszanke probek (analiza dwéch probek, kazda z duplikatem, na
poziom pozostatosci), czy tez analizowac wszystkie dziesie¢ probek
pojedynczo, kazda z duplikatem (wyniki obrazujg rozktad pozostatosci i stuzg
do wyliczenia $redniej).

h. Probki oznaczone KCC1 — KCC20 mogg zosta¢ zmieszane po dwie
jednoczesnie, a wiec KCC1 + 2, KCC3 + 4 itd., po czym dla kazdej z 10
nowych probek i ich duplikatow badany jest poziom kobaltu. Przyjmujac, ze
kazda z oryginalnych prébek jest reprezentatywna dla odpowiedniej czesci
danej partii, mozna bezposrednio obliczy¢ Sredni poziom przenoszenia
pozostatosci poprodukcyjnych. Jesli nie jest to mozliwe, na przyktad z powodu
nieregularnych odstepow czasowych pomiedzy pobieranymi probkami, nalezy
wyliczy¢ Srednig wazong uwzgledniajgc rzeczywiste odstepy czasowe.

i. Mozliwe jest rowniez zbadanie kazdej z probek KCC1 — KCC20 oddzielnie i
nastepnie wyliczenie sredniej w sposdb opisany powyzej.
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4. PRZETWARZANIE WYNIKOW

4.1 Analiza wariancji

W niniejszym, uproszczonym rozwigzaniu, wykorzystanie wynikow do analizy
statystycznej jest mozliwe w ograniczonym stopniu.

Jesli w serii pomiaréw analizy dokonywane sg na dwoch egzemplarzach: prébce i
duplikacie, zaleca sie w kazdym przypadku obliczanie empirycznego
wspotczynnika warianciji pomiedzy powtdrzeniami dla danej serii pomiaréw
wykorzystujgc do tego analize wariancji.

Dla serii pomiaréw, w ktorych — w idealnym przypadku — uzyskane wyniki sg takie
same (jednorodnosé), analiza wariancji musi zostac¢ przeprowadzona, empiryczne
wspotczynniki wariancji obliczone zaréwno pomiedzy prébkami, jak i
powtérzeniami.

Dotyczy to przede wszystkim serii probek KAC1, KAC4, jak rowniez KBM1 —
KBM10, KCB1 — KBC10 i KCM1 — KCM10, o ile zdecydowano o pojedynczym
analizowaniu prébek z tych serii i potrzebie okreslenia stopnia jednorodnosci.

4.2 Wyliczenie wielkosci przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych

Wszystkie wyniki poziomdw kobaltu najpierw korygowane na suchg mase za
pomocg srednich wynikow odpowiednich badan wilgotnosci. Poziom przenoszenia
pozostatosci produkcyjnych dla instalacji jest nastepnie obliczany na bazie
skorygowanych wynikéw, w nastepujacy sposob:

sredni poziom kobaltu z 20 probek KCC z trzeciej partii minus $redni poziom
kobaltu z 4 prébek KAC z pierwszej partii, dzielone przez sredni poziom kobaltu z
10 prébek KBM z drugiej partii pomniejszony rowniez o sredni poziom kobaltu z 4
probek KAC z partii pierwszej. Po pomnozeniu wyniku przez 100 uzyskuje sie
wyrazong w procentach srednig wartos¢ pozostatosci poprodukcyjnych w partii
nastepujgcej zaraz po partii do ktérej dodano mieszanke kobaltowg. Wartos¢ ta
stanowi model dla premiksu zawierajgcego dodatki.

Przedstawiajgc w formie graficznej wyniki analizy kobaltu dla probek KCC1 —
KCC20 (skorygowane o $rednig z KAC1 — KAC4) otrzymuje sie obraz
przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych, ktéry daje zasadniczo wiecej
informacji niz wyliczona Srednia.

4.2.1 Modyfikacja metod pomiaru z uzyciem kobaltu dla badan pozostatosci
poprodukcyjnych przy produkcji mieszanek paszowych réwnych lub wiekszych od
3% prowadzonych przez sama firme.

Dla pomiardéw przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych wynoszacych 3% i
wiecej, przeprowadzanych przez samg firme, nalezy wykorzysta¢ procedure
testowg opisang w rozdziale 2.2 lub zmodyfikowang procedure opisang w rozdziale
2.3.1. Zawartos$¢ kobaltu w mieszance powinna by¢ zgodna z informacjami
zawartymi w paragrafie 2 rozdziatu 2.2, na poziomie przynajmniej 2.5%. Dzigki
temu podczas przeprowadzania procedury testowej uzyskuje sie poziom okoto
50mg/kg w paszy z drugiej partii.

4.2.2 Modyfikacja metod pomiaru z uzyciem kobaltu dla pozostatos$ci
poprodukcyjnych wynoszgcych 5% i wiecej przy obrébce mieszanek paszowych
Dla pomiaréw przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych wynoszgcych 5% i
wiecej, przeprowadzanych przez sama firme, nalezy wykorzystac¢ procedure
testowg opisang w rozdziale 2.2 lub zmodyfikowang procedure opisang powyzej, w
rozdziale 2.3.1.
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Zawartos¢ kobaltu w mieszance powinna wynosi¢, zgodnie z informacjami
zawartymi w paragrafie 2 rozdziatu 2.2, przynajmniej 1,25%.

Dzieki temu podczas przeprowadzania procedury testowej uzyskuje sie poziom
okoto 25 mg/kg w paszy z drugiej partii.

Literature

1. Beumer, H.; Nieman, W.. Toetsingsprocedure procesnauwkeurigheid met
behulp van kobalt. Consequenties van een lager kobaltniveau. CKD werk-
groep Toetsingsprocedure procesnauwkeurigheid May 1992, ref.
630.95/0168/Bm-Hb.

4.2.3 Standardowa instrukcja przygotowania mieszanki siarczanu kobaltu do
pomiardw pozostatosci poprodukcyjnych przez firme.

Wstep
Mieszanka kobaltowa przeznaczona do przeprowadzania procedury testowej

powstaje z suchego zmieszania rozdrobnionej pszenicy, mieszanki paszowej
pszenicznych produktéw ubocznych (wheat red dog) i siarczanu kobaltu. Zapewnia
to wiasciwe rozprowadzenie kobaltu w catej mieszance oraz sprawia, ze mieszanka
kobaltowa nie rézni sie znaczgco od mieszanki paszowej pod wzgledem cech
charakterystycznych

Sktadniki

a. Rozdrobniona pszenica i mieszanka pszenicznych produktéw ubocznych
(wheat red dog), o znanej jakosci, jako nos$nik

b. Siedmiowodny siarczan kobaltu, o czystosci minimum 98%

Sprzet
Sprzet do mieszania nadajacy sie do suchych produktéw, na przyktad mieszalnik

Planet.
Potrzebne sg rowniez miedzy innymi odpowiednie wagi do wazenia sktadnikow.

Srodki bezpieczenstwa
Podczas pracy z kobaltem nalezy chronic¢ usta i nos oraz uzywac rekawic z
materiatu syntetycznego.

Przygotowanie mieszanki kobaltowej

Nalezy odwazy¢ wymagane ilosci siedmiowodnego siarczanu kobaltu,
rozdrobnionej pszenicy oraz mieszanki pszenicznych produktéw ubocznych (wheat
red dog).

Zwazone ilosci nalezy mieszac przez 15 minut w mieszalniku Planet. Nastepnie
mieszanke rozwaza sie do szczelnie zamykanych pojemnikow o pojemnosci 2kg.

Na opakowaniu powinny znajdowac¢ sie nastepujgce informacje:
nazwa i kod produktu (mieszanka kobaltowa)

waga netto w kilogramach

data produkgciji

nominalne stezenie kobaltu

kolejny numer opakowania dla danej partii

srodki bezpieczenstwa

~poooTw

Zamkniete pojemniki nalezy przechowywaé w klimatyzowanych pomieszczeniach.
Otwiera¢ opakowanie bezposrednio przed uzyciem.
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Mieszanka kobaltowa powinna odpowiada¢ nastepujgcym wymaganiom:
a. rozmiar czgsteczek: maksymalnie 1% > 0.7mm; maksymalnie 10% > 0.5mm
b. zawartos¢ kobaltu: co najmniej 4.5%

Pobieranie prébek i sporzgdzanie raportow

Z kazdej ujednoliconej partii mieszanki kobaltowej nalezy pobrac 4 probki podczas
pakowania mieszanki. Jedna z probek przeznaczona jest do ustalenia wilgotnosci,
druga do ustalenia rozktadu wielkosci czgsteczek, kolejna dla okreslenia poziomu
zawartosci kobaltu, a ostatnia pozostaje jako probka rezerwowa.

Raport z przygotowania mieszanki kobaltowej powinien zawieraé:

a. pochodzenie i charakterystyke rozdrobnionej pszenicy

b. pochodzenie i charakterystyke mieszanki pszenicznych produktéw ubocznych
(wheat red dog)

pochodzenie siedmiowodnego siarczanu kobaltu

ilos¢ uzytego nosnika i soli kobaltowe;j

wilgotnosé mieszanki po homogenizacji

wyliczony poziom kobaltu w mieszance kobaltowej

zbadany poziom kobaltu w mieszance kobaltowej

rozkfad wielkosci czgstek w mieszance kobaltowej

S@~®ao
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5.5. Procedura ustalania poziomu pozostatosci poprodukcyjnych w pro-
dukcji mieszanek paszowych, przy uzyciu mieszanki manganu i mies-
zanki wysokobiatkowej oraz niskobiatkowej

1. ZAKRES STOSOWANIA

Niniejsza procedura zostata opracowana w celu ustalania pozioméw przenoszenia
pozostatosci poprodukcyjnych, ktére wystepujg przy produkcji mieszanek
paszowych. Wielkos¢ pozostatosci poprodukcyjnych jest okreslana osobno dla
sktadnikow ze sprzetu odmierzajgcego partie surowcéw oraz dla sktadnikdw
dodawanych poprzez premiksy.

Dzieki gromadzeniu probek pobranych w celu kontroli stopnia pozostatosci
poprodukcyjnych w réznych miejscach procesu produkcyjnego, mozna uzyskaé
obraz wielkosci tych pozostatosci dla réznych etapéw procesu produkcji (na
przyktad: rozdrabnianie / linia mieszania az do zbiornika na sprasowang pasze lub
linia prasowania / linia chtodzenia). Metoda nadaje sie réwniez do okre$lania stop-
nia jednorodnosci mieszanek produkowanych w danej instalaciji. (patrz punkt 9).

2. DEFINICJE

Pozostatosci poprodukcyjne

Pozostatosci poprodukcyjne to czesc poprzedniej partii paszy pozostajgca w
urzgdzeniach produkcyjnych i transportowych, ktéra moze przedostawac sie do
nastepnych partii paszy.

Poziom pozostatosci poprodukcyjnych

Poziom pozostatosci poprodukcyjnych jest to ilos¢ sktadnika paszowego z
poprzedniej partii, wyrazona w procentach, ktéra zostaje przeniesiona
bezposrednio do nastepnej partii paszy (o tej samej wielkosci). Poziom
przenoszenia pozostatosci moze zostaé zmierzony dla czesci instalacji (na przyktad
dla zbiornikéw na mgczke sprasowang), lub dla catej instalaciji.

3. ZASADY PROCEDURY POMIARU

Procedura pomiaru pozostatosci polega na wyprodukowaniu na tej samej linii
produkcyjnej kolejno: 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 produkcji jest
spowodowany przenoszeniem pozostatosci poprodukcyjnych z pierwszej partii.
Poroéwnujac ten wzrost z poziomami zawartosci biatka i manganu w mieszance
sojowej mozna obliczy¢ poziom przenoszenia pozostatosci.

Ze wzgledu na to, ze zawartosc¢ biatka i manganu w mieszance kukurydzianej
przebiega hiperbolicznie (z wysokich poziomdw na poczatku strumienia przeptywu
produkcji do nizszych poziomoéw w dalszej czesci), szczegding uwage nalezy
zwroci¢ na procedure pobierania probek.

4. SPRZET | NARZEDZIA

Do przeprowadzenia procedury pomiaru niezbedne sa:

a. ilos¢ tlenku manganu odpowiadajgca 0.4% wielkosci zwyczajowej partii
produkcyjnej

b. prébobiornik w ksztafcie tyzki do poboru probek (w miare moznosci)

c. dwa pojemniki na probki wstepne

d. pojemniki lub torebki na probki o pojemnosci co najmniej 200 gramow. Jesli
pomiar poziomu przenoszenia pozostatosci jest przeprowadzany w dwéch
miejscach na linii produkcyjnej, zazwyczaj wystarcza 20 pojemnikow na prébki
(w rzeczywistosci zbadane zostanie tylko 14 probek).
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5. WYMAGANE DANE DOTYCZACE FIRMY

Firma, w ktérej jest przeprowadzany pomiar musi udostepni¢ nastepujgce dane:

a. schemat blokowy instalacji produkcyjnej

b. sposob przygotowywania mieszanki sojowej i kukurydzianej. Nalezy doktadnie
wskazac 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. WDROZENIE PROCEDURY POMIARU

6.1.a. Przygotowanie mieszanki sojowej wysokobiatkowej bogatej w mangan
Mieszanka sojowa (o wielkosci typowej partii) sktada sie z 92% Sruty sojowej, 4%
ttuszczu, 3% melasy trzcinowej, 0.4% tlenku manganu oraz 0.8% fosforanu
dwuwapniowego (lub kredy albo soli). Mieszanka jest rozdrabniana, mieszana i
granulowana w zwyczajowy sposoéb. Po dodaniu melasy i ttuszczu uzyskuje sie
pasze o typowych cechach charakterystycznych, dajgca sie wiasciwie granulowac.
Sruta sojowa moze pochodzié z wigcej niz jednego zbiornika.

Tlenek manganu dodawany jest zamiast premiksu i powinien zosta¢ poddany tym
samym operacjom co premiks. Tlenek manganu jest wiec porcjowany i podawany
do urzgdzenia odwazajgcego premiksy lub do automatycznego

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

Tlenek manganu powinien spetnia¢ nastepujgce wymagania:
a. poziom manganu co najmniej 50%
b. rozmiar czgsteczek: 100% powinno by¢ mniejszych niz 0.2 mm.

Zazwyczaj, kreda, sdl i/lub fosforan paszowy sg porcjowane za pomocg tych
samych urzgdzeh odwazajgcych lub podajnika automatycznego. Ze wzgledu na to,
przenoszenie pozostatosci sktadnikéw z premiksu bedzie mniejsze, szczegdlnie
gdy najpierw jest odmierzany prefiks, a dopiero pdzniej kolejne produkty.

Dla procedury pomiaru najpierw odmierza sie 0.4% tlenku manganu a nastepnie
0.8% kredy, fosforanu paszowego lub soli.

Kiedy zawartos¢ urzgdzenia do odwazania premikséw (lub podajnika
automatycznego) zostanie dodana do mieszanki sojowej znajdujgcej sie w
mieszalniku, nalezy przeprowadzi¢ zwyczajowe mieszanie. Nastepnie usuwa sie
mieszanke umieszczajgc jg w pustym zbiorniku do prasowania paszy i granuluje
(prébka).

Po przygotowaniu mieszanki sojowej, linia mielenia / mieszania oraz prasowania /
chtodzenia mogg by¢ wykorzystane jedynie do mieszanki kukurydziane;j.

6.1.b. Pobieranie prébek mieszanki sojowej
Podczas przemieszczania granulowanej mieszanki sojowej do zbiornika na produkt
koncowy nalezy pobra¢ duzg probke mieszanki z ostatniej czesci partii.

6.2.a. Przygotowanie mieszanki kukurydzianej niskobiatkowej, ubogiej w mangan
Mieszanka kukurydziana (wielkos¢ partii identyczna jak dla mieszanki sojowej)
sktada sie z 92% kukurydzy, 4% ttuszczu, 3% melasy trzcinowej oraz 0.8%
fosforanu dwuwapniowego (lub kredy albo soli). Jesli nie jest mozliwe uzyskanie
zawartosci kukurydzy na poziomie 92%, mozna sporzgdzi¢ mieszanke
kukurydzy/pszenicy lub inng ubogg w biatko (prébka).
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System transportu pomiedzy urzadzeniem wazgcym premiksy (lub podajnikiem
automatycznym) a mieszalnikiem nalezy przeptukac 0.8% fosforanem
dwuwapniowym (lub solg albo kreda).

Czas mieszania liczy sie od momentu dodania fosforanu paszowego do mieszanki.
Nastepnie usuwa sie mieszanke umieszczajac jg w (pustym) zbiorniku do
prasowania paszy (prébka) i granuluje (prébka).

6.2.b. Pobieranie probek mieszanki kukurydzianej

Nalezy pobra¢ nastepujgce préby mieszanki kukurydziane;j:

a. kukurydzy (i ewentualnie pszenicy) uzytych do przygotowania mieszanki

b. szed¢ prébek mieszanki kukurydzianej przy wlocie do zbiornika do prasowania
paszy

c. szes¢ probek mieszanki przy wlocie do zbiornika produktu koncowego.

Procedura pobierania prébek jest istotna dla prébek w Il i 1ll. W szczegdlnosci,
pierwsza czes$¢ maczki lub granulek z partii bedzie miata wyzsze poziomy biatka i
manganu, ktére nastepnie bedg stosunkowo szybko spadaé do nizszego, bardziej
stabilnego poziomu. Dlatego istotne jest, by pobierac probki z pierwszej czesci
maczKi lub granulek z duzg czestotliwoscig oraz wiedzie¢ z ktorej czesci paszy
pochodzg dane probki.

Procedura pobierania probek w miejscu wlotu do zbiornika prasujgcego pasze

(trwajgca zazwyczaj 3 do 5 minut) jest nastepujgca:

a. podczas pierwszych 30 sekund nalezy pobrac¢ jak najwiecej probek
pierwotnych, z nich, po wymieszaniu, sporzadzana jest nastepnie jedna prébka

b. w drugich 30 sekund: tak samo

c. nastepnie co 30 sekund pobierana jest losowo probka ze strumienia przeptywu
paszy az do jego zakonhczenia

Nalezy zanotowaé¢ ogdlny czas przeptywu partii paszy i zachowac¢ 6 prébek, czyli
trzy prébki pobrane jako pierwsze oraz trzy sposréd pozostatych

Pobieranie probek granulatu przy wlocie do zbiornika produktu koncowego odbywa

sie w taki sam sposob. Ze wzgledu na to, ze ogdlny czas trwania jest zwykle nieco

dtuzszy, procedura jest nastepujgca:

a. podczas pierwszej minuty nalezy pobraé jak najwiecej probek pierwotnych, z
nich sporzgdzana jest nastepnie jedna probka

b. podczas kolejnej minuty: tak samo

c. nastepnie co kolejng minute pobierana jest losowa prébka az do momentu gdy
przeptyw granulek zakonczy sie.

d. (jesli przeptyw granulek nie jest ciggty, nalezy liczy¢ “rzeczywisty” czas
trwania).

Nalezy zanotowac ogolny czas przeptywu i zachowac 6 probek, czyli trzy probki
pobrane jako pierwsze oraz trzy sposréd pozostatych.

6.3 Przetwarzanie wykorzystanej do pomiaru mieszanki sojowej w mieszance
paszowej

Przy niskich poziomach pozostatosci poprodukcyjnych poziom manganu w
mieszance sojowej wynosi okoto 2.000 mg/kg. Podczas przetwarzania takiej
mieszanki sojowej w mieszance paszowej nalezy zwrdoci¢ uwage na fakt, ze poziom
manganu w mieszance paszowej moze wynosi¢ maksymalnie 250 mg/kg.
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7. ANALIZA PROBEK
tacznie zabezpieczono 14 (ewentualnie 15) prébek:

1 prébka peletéw sojowych (+ Mn) =A

1 probka kukurydzy (+ ewentualnie pszenicy) =B

6 probek mieszanki kukurydzianej =C(1to6)
(ze zbiornika do prasowania paszy)

6 probek mieszanki kukurydzianej =D (1to 6)

(ze zbiornika na produkt koncowy)

Wszystkie prébki badane sg analizowane na zawarto$¢ RE i Mn.

Potowa prébek maczki mieszanki kukurydzianej oraz granulowanej mieszanki
kukurydzianej analizowana jest pod katem ich wilgotnosci w celu ustalenia czy
poziom wilgotnosci zmienit sie podczas procesu granulowania. Jesli poziom
wilgotnosci zmienit sie wyraznie podczas granulowania, poziomy RE i Mn
granulowanej mieszanki kukurydzianej powinny zostaé¢ poddane korekcie zgodnie z
poziomem wilgotnosci w mgczce mieszanki kukurydziane;.

8. OBLICZENIE PROCENTOWYCH WARTOSCI POZOSTALOSCI
POPRODUKCYJNYCH

Procentowy poziom pozostatosci poprodukcyjnych moze by¢ wyliczony z pozioméw
RE i Mn w pobranych prébkach. Zaktadajgc, ze w badaniach uzyskano nastepujgce
poziomy:

Pelety sojowe: 420 gramow RE oraz 2,006 mg Mn/kg

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

prébki mieszanki kukurydzianej (powyzej komory na sprasowana magczke)

1. mieszanka prébek (0.5 min.) 160 gramoéw RE [ 400 mg Mn/kg
2. mieszanka prébek (0.5 min.) 100 gramoéw RE [ 60 mg Mn/kg
3. probka losowa 90 gram [ 27 mg

4. probka losowa 85 gram ($r. 88) [ 30 mg ($r. 28)
5. prébka losowa 88 gram [ 28 mg

6. prébka losowa 89 gram [ 27 mg

taczny czas trwania przeptywu paszy do komory na sprasowana maczke = 5.5 min.

Oczekiwane poziomy dla mieszanki kukurydzianej (92% kukurydzy i 3% melasy z
40 gramami RE i 25 mg Mn/kg):

RE = 0,92° 86+ 0,03 40 = 80,3 gram/kg

Mn = 0,92° 4+0,03 25= 44 mgl/kg

Srednie poziomy RE i Mn w mieszance kukurydzianej oblicza sie nastepujgco:

RE = 0,5/5,5° 160 + 0,5/5,5° 100 + 4,5/5,5 88 =95.6 gramoéw/kg
Mn = 0,5/5,5° 400 + 0,5/5,5° 60+ 4,5/5,5 28 = 64.7 mg/kg

(pobieranie kazdej z probek 1 i 2 trwato 0.5 minuty z catego czasu trwania
wynoszgcego 5.5 minuty.
Dla prébek od 3 do 6 oblicza sie poziom $redni, czas trwania wynosi
5.5 -2 x0.5 = 4.5 minuty).
Procent pozostatosci poprodukcyjnych (Vs-%) mozna teraz obliczy¢ wedtug
nastepujgcego wzoru:
$r. poziom w miesz.kukurydzianej — oczekiwany poziom w miesz.kukurydzianej
Vs-%= X100
8r. poziom w peletach sojowych — oczekiwany poziom w mieszance kukurydzianej
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Poziomy pozostatosci poprodukcyjnych wynoszg zatem (az do zbiornika na
sprasowang maczke)

95,6 - 80,3 1.530
daRE=———x 100=—— =4.5%
420 - 80,3 339,7
64,7-4,4 6.030
ida Mn———x 100=—— =3%
2.006 - 4,4 2.001,6

Poziomy procentowe pozostatosci przy wlocie do komory na gotowy produkt sg
obliczane w ten sam sposab.

Procent pozostatosci dla RE odnosi sie do samej paszy, z urzgdzen porcjujgcych.
Procent pozostatosci dla Mn daje indykacje odnosnie pozostatosci sktadnikdw
premiksu.

9. POMIAR JEDNORODNOSCI

Dla okreslenia w jakim stopniu instalacja wytwarza mieszanki jednorodne nalezy
pobraé co najmniej 10 probek z mieszanki sojowej bogatej w Mn i zbadac je na
obecnosé Mn. Rozpietos¢é pozioméw Mn w tych probkach (odchylenie standardowe
lub réznica miedzy poziomem najwyzszym a najnizszym) jest miarg jednorodnosci.

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

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

Jesli jednak prébki sg pobrane w innych czesciach instalacji (ale za mieszalnikiem),
jednorodno$¢ 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 bedg
zanieczyszczone pewna iloscig mieszanki paszowej i stgd bedg zawiera¢ mniej Mn.
Kolejne prébki bedg zanieczyszczone mieszankg paszowg 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
roznych procentéw pozostatosci poprodukcyjnych, przy zatozeniu 80 gramow RE i 5
mg Mn/kg dla mieszanki kukurydzianej (czystej) oraz 400 graméw RE i 1,800 mg
Mn/kg dla mieszanki sojowej.
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Tabela 1 Wptyw 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

* zdyskontowne o efekt rozdrobnienia

RE z paszy podstawowej 80 79,2 776 |76 72 68

Z soi Soya 0 4 12 20 40 60
80 83,2 89,6 | 96 112 128

Na podstawie analizy doktadnosci pomiaréw Mn i RE mozna oszacowa¢ doktadnosé
pomiaru procentu pozostatosci poprodukcyjnych.

Dla 6 przewidzianych do badania probek kukurydzy szacuje sie, ze poziom Mn w 95%
przypadkéw bedzie pomiedzy 95 a 105% poziomu faktycznego; dla pozioméw < 60
mg/kg przedziat w wymiarze bezwzglednym jest rowny przedziatowi dla 60 mg/kg, czyli
wynosi +/- 3 mg/kg.

Dla mieszanki sojowej szacuje sig, ze poziom Mn ustalony przez analize bedzie sie
rézni¢ o maksimum 100 mg/kg od poziomu faktycznego.

Dla biatka szacuje sie, ze sredni pozom stwierdzony w 6 prébkach 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 obliczeh znajdujg sie w Tabeli 2.

Mozna wnioskowag, ze niski poziom przenoszenia pozostatosci poprodukcyjnych moze
by¢ oznaczony z duzg doktadnoscig. Dla niskich pozioméw pozostatosci Mn wydaje sie
wykazywac lepszg zgodnos¢ niz RE, 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 pozos-
poprodukcyjnych tatosci*
Mn 0 5 mg/kg 2- 8mg/kg 0,16 - 0,18%
1 23 20- 26 08 -12
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

Na bazie mieszanki sojowej z 1800 mg Mn/kg (wariancja 1700-1900, przy niskim Mn w
kukurydzy wylicza sie wysoki Mn w soi, i vice versa).

Wyliczenie Przedziat analizy Procent pozos-
tatosci %*
RE 0 80 g/kg 79.2 - 80.8 g/kg -0,25- 0,25
1 83,2 82,4- 84,0 0,7 - 13
3 89,6 88,7 - 90,5 26 - 34
5 96 95,0- 97,0 45 - 55
10 112 110,9-113,1 94 -10,6
15 128 126,7-129,3 14,2 -15.8

Na bazie mieszanki sojowej z 400 g RE/kg (wariancja 392-408, przy niskim RE w
kukurydzy wylicza sie wysoki poziom RE w soi, i vice versa).
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5.6 Procedura pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych w instalacjach dla
premikséw i dodatkéw do pasz

1. SYSTEM
Metoda mierzenia poziomu pozostatosci poprodukcyjnych dla premiksow i
dodatkéw do pasz odpowiada systematyce opisanej w rozdziatach od 2.2 do 2.4.

2. PROCES PRZENOSZENIA POZOSTALOSCI POPRODUKCYJNYCH

a. Pomiar pozostatosci poprodukcyjnych dotyczy punktu, w ktérym dodatki do
pasz lub weterynaryjne produkty lecznicze sg dodawane do pasz luzem lub
przy workowaniu.

b. Pomiaru nalezy dokonaé¢ oddzielnie dla kazdej linii produkcyjnej w instalaciji.

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

3. UZYWANA SUBSTANCJA ZNACZNIKOWA

Do pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych uzywa sie nastepujgcej substancji
znacznikowey:

mieszanka kobaltowa opisana w rozdziatach 2.2 lub 2.3.4 ze stezeniem kobaltu co
najmniej 200 mg/kg. Przy stezeniach kobaltu réwnych 2,000 mg/kg lub wyzszych,
mozna rowniez uzy¢ czystego siarczanu kobaltu. Ponadto, mozna uzywac¢ mikro-
znacznikdéw FSS-Lake i F-Lake oraz fioletu metylowego w dawce 10 mg/kg. W
pozostatych kwestiach obowigzujg instrukcje zawarte w rozdziale 2.3.4.

4, OKRESLENIE POZOSTALOSCI POPRODUKCYJNYCH

Pomiar polega na zbadaniu catej mieszanki, do ktorej przenoszg sie pozostatosci

poprodukcyjne. Oznacza to ,ze punktem wyjscia jest Sredni poziom pozostatosci w

tej mieszance. Pozostatosci poprodukcyjne ustala sie poprzez:

a. ponownie wymieszanie catej mieszanki

b. pobranie i zbadanie 5 probek mieszanki (V1 do V6) i wyliczenie sSredniego
poziomu ha tej podstawie

c. poziom pozostatosci poprodukcyjnych nalezy wyliczy¢é wedtug wzoru:

(Srednia ilos¢ w mieszance, w ktorej wystepujg pozostatosci)
x 100%

(poziom w poprzedniej mieszance, z ktérej pochodzg pozostatosci)

(@) 08 International Wersja PL: 1 kwietnia 2019 47/64



Kontrola pozostatosci - BA 2

5.7 Procedura kontroli doktadnosci procesu produkcji mieszanki paszowej
z uzyciem mikroznacznikéw

1. Zakres stosowania

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

Procedura ta moze byc¢ takze wykorzystywana do okres$lenia pozostatosci
poprodukcyjnych przenoszonych do kolejnych partii.

2. Definicje
Czastki mikroznacznika: Bardzo drobne elementarne czgsteczki zelaza pokryte
nietoksycznym barwnikiem spozywczym (np. czgstki
Microtracer®- Lake). Kolor nie jest widoczny w paszy i
jest wywotywany w trakcie analizy, aby uwidoczni¢
barwe.
Czastki F : Czastki mikroznacznika o $redniej 25.000 czgstek na gram.
Czastki FS: Czastki mikroznacznika o $redniej 50.000 czgstek na gram.
Czastki FSS : Czastki mikroznacznika o 600.000 czgstek na gram.

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

Detektor obrotowy : Obrotowe state urzgdzenie magnetyczne stuzgce do
ilosciowego oddzielania matych czgstek
magnetycznych.

3. Zasada

Aby sprawdzi¢ jednorodnos¢ paszy i przeniesione pozostatosci poprodukcyjne
nalezy zbada¢ dwie kolejne partie. Mikroznaczniki sg dodawane jedynie do
pierwszej partii. Sg one dodawane do paszy na linii produkcyjnej tak samo jak inne
mikrosktadniki. Zwyczajowy sktad mieszanki i procedura produkcji nie muszg by¢
modyfikowane do celéw badania. Nalezy dopilnowaé, 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. $ruty i/lub peletéw) na koncu linii
produkcyjnej. Dla pomiaréw przeniesionych pozostatosci poprodukcyjnych préby
pobiera sie z drugiej partii paszy, do ktérej nie dodano mikroznacznika. Préby sg
badane na zawartos¢ mikroznacznika poprzez oddzielenie czgstek magnetycznych
za pomocg statego obrotowego urzgdzenia magnetycznego - detektora
obrotowego. Aby odrézni¢ mikroznacznik od innych czgstek magnetycznych, kolor
czgstek mikroznacznika zostaje uwidoczniony, co umozliwia ich policzenie przy
uzyciu chromatografii. Liczba czgstek mikroznacznika monitoruje bezpo$rednio
jako$¢ mieszania i odpowiednio ilo$¢ przeniesionych pozostatosci
poprodukcyjnych.

Obie partie mogg by¢ wykorzystane jako pasza poniewaz czgsteczki
mikroznacznika nie sg toksyczne i nie zabarwiajg paszy.
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Dodatkowe wyjasnienie: Nawet silne magnesy nie muszg by¢ wylgczane przy
badaniu, gdyz mogg one obnizy¢ stopien odzyskiwania, ale nie maja wptywu na
rozktad mikroznacznika.

4. Wymagane informacje o firmie

Przed rozpoczeciem procedury nalezy zapewni¢ nastepujgce informacje:
o schemat blokowy instalacji produkcyjnej, aby zaznaczy¢ miejsca, gdzie jest
dodawany premiks z mikroznacznikiem i skgd sg pobierane préby
e planowany rozmiar partii
o wiasciwy nosnik do przygotowania premiksu z mikroznacznikiem

Nastepujgce informacje bedg niezbedne w czasie pobierania préb:

e wydruki z komputera lub kopie zawierajgce:
o sktad mieszanki paszowe;j
o rozmiar partii wymagany zgodnie z danymi komputerowymi
o faktyczng wielkosé partii zgodnie z protokotem dla partii

e lub, jesli linia nie jest skomputeryzowana:
o hazwa i numer towaru dla mieszanki paszowej
o wyliczona wielkosc partii (otrzymywana przez zsumowanie wag

wszystkich skfadnikow)

o odczyt faktycznej wielkosci partii.

Nastepujgce informacje sa niezbedne dla wyliczenia wielkos$ci partii dla mieszalnika
i wielkosci partii produktu koncowego:
e waga i miejsce dodawania sktadnikéw ciektych (melasa, winiasa itp.)
e waga i miejsce dodawania ttuszczéw itp.
e punkty dodawania tych sktadnikéw musza by¢ zaznaczone na schemacie
blokowym.

5. Planowanie badania

Przed pobraniem préb badanie musi by¢ dokfadnie zaplanowane. W przypadku
partii niewielkich rozmiaréw (ponizej 100kg), mozna dodawac¢ czysty mikroznacznik
FSS, w razie wiekszych partii jest on dodawany jako premiks. Stezenie i ilo$¢
premiksu z mikroznacznikiem muszg zosta¢ dobrane tak, aby pozwalaty na
policzenie w trakcie analizy 100-200 czgstek na prébe na jednym papierze
filtracyjnym. Do przygotowania premiksu niezbedne sg nastepujgce wyliczenia:

5.1 Jednorodnos¢ (partia 1)
Dozowanie czgstek mikroznacznika:
Potrzebne dane:
o doktadnosc¢ podlegajgca sprawdzeniu (np. 1:100 000)
e ilos¢ premiksu z mikroznacznikiem [g]
e wielko$¢ partii mieszanki badanej [g]
e liczba czgstek mikroznacznika na gram (ze $wiadectwa analizy)
Wyliczenia:
a. waga czystego mikroznacznika do dodania:
wielkos$¢ 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).
b. tgczna liczba dodanych czgstek mikroznacznika jest wyliczana:
waga mikroznacznika [g] x liczba czasteczek mikroznacznika na gram =
liczba dodanych czgstek mikroznacznika
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c. teoretyczne stezenie czgstek mikroznacznika w paszy z pierwszej partii:
liczba dodanych czgstek / wielkos¢ partii = ilos¢ czastek mikroznacznika w
gramie paszy

Przyktad:

o doktadnosc¢ podlegajgca sprawdzeniu: 1: 100 000

¢ waga dodawanego premiksu z mikroznacznikiem: 4000 g

o wielkosc partii mieszanki badanej 1000 kg = 1 000 000 g

e mikroznacznik FSS ma okoto 600 000 czgstek na gram

Wyliczenia :

a. waga mikroznacznika do dodania: 1 000 000 g x 1:100 000 = 10 g.
Premiks z mikroznacznikiem jest przygotowywany z 10 g mikroznacznika
FSS 13990 g wapienia (lub innego nadajgcego sie nosnika).

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

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

Wielkos¢ proby do analizy mikroznacznika:
Wielkosc préby do kazdej analizy mikroznacznika jest dobierana tak, aby
uzyskaé¢ 100 — 200 czgstek na papier filtracyjny.

Przyktad:

W podanym przyktadzie préby o wielkosci 20 g powinny zawiera¢ 20 g x 6
czgstek na gram = 120 czgstek, ktére moga by¢ tatwo policzone na jednym
papierze filtracyjnym.

Pobieranie préb z linii produkcyjnej:

Aby okresli¢ jednorodnosg, proby z partii 1 sg pobierane bezposrednio po
mieszalniku lub, jesli to technicznie niemozliwe, bezposrednio z mieszalnika oraz z
kazdego rodzaju paszy kohcowej na konhcu linii produkcyjnej. Z kazdego miejsca
pobiera sie ok. 20 préb (np. po mieszalniku proby oznaczone HM1 — HM20 i z
koncowego produktu HF1 — HF20) roztozonych mozliwie rownomiernie w czasie
przebiegu catej partii.

Wielkos¢ proby powinna umozliwi¢ wykonanie analizy kazdej préby przynajmniej
trzy razy. Zazwyczaj powinna wystarczy¢ proba o wielkosci 100 g.

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

Wielkosc proby do analizy mikroznacznika:

Zazwyczaj oczekuje sie bardzo niewielkiej ilosci czgstek mikroznacznika.
Analizuje sie okoto 400 — 1000 g z kazdej proby. 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).
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Pobieranie préb z linii produkcyjnej:

Ok. 20 préb (C1 — C20) jest pobieranych z kazdego rodzaju paszy koncowej
na koncu linii produkcyjnej, roztozonych réwnomiernie na caty czas wyptywu.
Poziom pozostatosci poprodukcyjnych powinien by¢ najwyzszy w pierwszych
prébach, a bardzo niski na koncu. Zwykle wystarczaja wielkos¢ préby to 400 —
1000 g.

5.3 Dodatkowe miejsca pobierania prob
Jesli potrzebne jest pobieranie préb w dodatkowych miejscach, probobranie
powinno by¢ zaplanowane zgodnie z celem pomiaru, w oparciu 0 zasady
ustalone w punktach 5.1 5.2.

Znacznik i stezenie Wielkos¢ proby na Wielkos¢ proby na
jednorodnosé¢ (z partii 1) przeniesione pozostatosci
poprodukcyjne (z partii 2)
FSS 10 ppm ca. 100g ca. 400-1000g
FS 100 ppm ca. 100g ca. 400-1000g
F 100 ppm ca. 100g ca. 400-1000g

6. Sprzet i narzedzia
Do pobrania prob w zaktadzie produkcyjnym potrzebne bedzie:
¢ do badania jednorodnosci: ok. 40 matych plastikowych woreczkéw na proby
(200 ml), zaopatrzonych w kod préby.
e do badania przeniesionych pozostatosci poprodukcyjnych: ok. 20 duzych
woreczkéw plastikowych (2000 ml), zaopatrzonych w kod préby.
¢ dla kazdego dodatkowego miejsca pobierania prob: ok. 20 woreczkow
plastikowych (objetos¢ zalezy od spodziewanego stezenia mikroznacznika),
zaopatrzonych w kod préby.
e odpowiednie narzedzia do pobierania préb (np. maty i duzy czerpak do
pobierania prob 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 sposéb, w jaki dodaje sie
mikrosktadniki w procesie produkcyjnym (np. zbiornik do mikrodozowania,
bezposrednio do mieszalnika lub poprzez reczne dodawanie do mieszalnika).
Proby sg 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:

e date pobrania préb
nazwisko osoby pobierajgcej proby
dane dotyczace partii (patrz punkt 5)
liczbe préb
miejsce, z ktérego préby zostaty pobrane
kody préb

o wszelkie inne wtasciwe informacje
Proby sg przechowywane w suchym pomieszczeniu w temperaturze pokojowej (o
ile nie ma specjalnych wymogéw) i przekazywane do laboratorium we wiasciwym
czasie.
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8. Przygotowywanie prob

Jesli pobierane préby nie sg w formie maczki (np. pasza peletyzowana lub
ekstrudowana), préby muszg by¢ rozdrobnione w odpowiednim mtynku (np. mtynek
Retsch, sito 1 mm).

Préby muszg zostaé rozdrobnione w kolejnosci rosngcej oczekiwanej zawartosci
mikroznacznika, tzn. poczynajgc od ostatnich préb z partii 2. W partii 1 kolejnos¢
mielenia nie jest wazna, poniewaz wszystkie proby powinny zawiera¢ takg sama
ilos¢ czagstek mikroznacznika.

Nalezy doktadnie wyczy$ci¢ miynek po kazdej prébie: uzy¢ sprezonego powietrza,
wyjgc¢ odpowiednie czesci, wymies¢ pozostatosci za pomocg szczotki lub recznej
miotetki i/lub uzy¢ odkurzacza. Niedopuszczalne sg jakiekolwiek pozostatosci
materiatu z poprzedniej préby.

9. Oznaczanie czastek mikroznacznika

Sprzet:
Detektor obrotowy

Sprzet demagnetyzujgcy

Rekawice

Papier i otdwek

Odpowiednie naczynie i tyzka stolowa do wazenia
Waga

Maty papier filtrujgcy, srednica 70 mm

Duzy papier filtrujgcy, srednica 180 mm lub wiecej, np. DIN A4
Szczotka wachlarzowa

Miska na roztwor wywotujgcy

Odpowiedni papier absorbcyjny

Pesety

Ptyta grzewcza (110°C)

Chemikalia:
Roztwér wywotujacy: 7 % roztwor weglanu sodowego.

Kolejnos¢ analiz:

W laboratorium proby sg analizowane w kolejnosci spodziewanej rosngcej liczby
czgstek mikroznacznika, czyli od C20 do C1 i od H1 do H20 (tutaj kolejno$¢ nie ma
znaczenia).

Wielkos¢ proby do badania:

1. przeniesione pozostatosci poprodukcyjne:
Dla analizy na przeniesione pozostatosci poprodukcyjne wielko$¢ proby powinna
wynosi¢ okoto 400 g do 1000 g. Im nizszy jest spodziewany poziom przeniesionych
pozostatosci, tym wieksza powinna by¢ préba.
Przyktad: Dla spodziewanego poziomu pozostatosci ponizej 1% powinny byc¢
badane préby o wielkosci okoto 800 g do 1000 g. Aby ustali¢ prawidtowg wage
proby nalezy zbada¢ 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 czgstek. Jesli trzeba, nalezy odwazy¢ mniej (moze potowe, tj. 250
g) dla pierwszych trzech prob z najwyzszym spodziewanym poziomem
pozostatosci, poniewaz liczba policzonych czgstek nie powinna przekroczy¢ 200
sztuk na filtr. Dla instalacji z oczekiwanym bardzo niskim poziomem przeniesionych
pozostatosci, liczba policzonych czgstek na probe moze by¢ mniejsza niz 30.
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2. Jednorodnosé:

Wielkos¢ prob zostata oszacowana w punkcie 4.

Aby sprawdzi¢, czy waga préby jest wtasciwa, nalezy zbada¢ 20 g z proby ze
srodka strumienia przeptywu paszy (np. préoby H10). Policzy¢ czgstki i
dostosowac¢ wage tak, aby na filtrze byto policzonych 100 — 200 czgstek.
Nalezy przeanalizowaé podobng do tej wage ze wszystkich préb z partii na
jednorodnosc. Nie trzeba doktadnie odwazac takiej samej ilosci, zasadniczo
wystarczy zwazy¢ dwie tyzki stotowe i zanotowac ich doktadng wage.

Wykonanie analizy:

W czasie badania nalezy uzywac¢ rekawic.

Umiesci¢ maty papier filtrujgcy na magnesie detektora obrotowego i wiozy¢ na
miejsce gorny lejek.

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

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

Przenies¢ catkowicie prébke do detektora obrotowego uzywajac czystej szczotki.

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

Wigczy¢ detektor obrotowy na tak zwany “tryb szczotkowania” (detektor obrotowy
pracuje przez 5 sekund i znéw zatrzymuje sie automatycznie). W ciggu tych 5
sekund czysci¢ maty papier filtracyjny i krawedz pierscienia mocujgcego z lekkich
frakcji paszy (gtéwnie z czagstek kurzu), uzywajgc szczotki.

Zamoczy¢ catkowicie duzy papier filtracyjny w misce z roztworem wywotujgcym,
potozy¢ papier na czystej gtadkiej powierzchni roboczej i usungé nadmiar
roztworu wywotujgcego za pomocg papieru.

Zdjac¢ pierscien mocujagcy z magnesu i ostroznie unies¢ maty papier filtracyjny z
magnesu pionowo do gory, aby nie zgubi¢ czgstek mikroznacznika.

Rozmagnesowac czgstki mikroznacznika na matym papierze filtracyjnym:
przytrzymaé maty papier filtracyjny nad demagnetyzerem w odlegtosci okoto 1
cm, wigczy¢ demagnetyzer drugg reka, podniesc maty papier filtracyjny prosto
do gory bez wytgcznia demagnetyzera, nastepnie wytgczy¢ demagnetyzer.

Przenies¢ maty papier filtracyjny poziomo ponad duzy papier filtracyjny.

Przesypac czastki mikroznacznika z matego papieru filtracyjnego na duzy papier
filtracyjny tak, aby kazda czgstka byta osobno: w tym celu nalezy przytrzymaé
czagstki mikroznacznika jednym palcem i przesunaé powoli maty papier filtracyjny
nad duzy papier filtracyjny, aby roztozy¢ czastki palcem na duzym papierze
filtracyjnym. Odwréci¢ maty papier filtracyjny i postuka¢ w odwrotng strone
matego papieru filtracyjnego, aby usungé pozostate czastki z filtra.

Uderzy¢ raz palcem w krawedz duzego papieru filtracyjnego, aby strzgsngc
czgstki, ktére mogty przylgna¢ do palca.
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e Po okoto 10 s przenies¢ duzy papier filtracyjny na ptyte grzewczg, wywotywanie
koloru czgstek mikroznacznika jest zatrzymywane przez ciepto.

e Zdjac duzy papier filtracyjny z ptyty grzewczej peseta, gdy jest on suchy.
e Oznakowac duzy papier filtracyjny otdwkiem.
Uwaga: Po kazdej probie nalezy wyczy$ci¢ miejsce pracy na sucho.

10. Ocena

Kazda czgstka mikroznacznika pozostawia slad w formie kolorowego punktu na
duzym papierze filtracyjnym. Liczba kolorowych punktéw odpowiada liczbie
czgstek. Nalezy policzyé punkty wzrokowo lub za pomocg odpowiedniego systemu
wspomaganego komputerowo (np. TraCo system oceny i ewaluacji obrazu).

Aby uzyskac¢ prawidlowy wynik przeprowadza sie ewaluacje statystyczng zgodnie z
rozktadem Poissona

1. Ocena jednorodnosci
Potrzebne sg nastepujgce dane statystyczne:
e Liczba badanych préb (=n)
¢ Srednia liczba czastek mikroznacznika w partii 1 (=Xu)
o Liczba czgstek mikroznacznika w réznych probach, skorygowana do
rozmiaru préby 20g (=Xn)
e Liczba stopni swobody systemu (=n —1)
e Suma kwadratdéw réznicy pomiedzy liczbg czgstek mikroznacznika w
réznych probach (X,), a $rednig liczbg czgstek mikroznacznika w partii 1
(Xm) daje S.
S=Y (Xn — Xm)2.
Wartos¢ Chi kwadrat (=S/Xm)
e 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
o Odzysk mikroznacznika w %
Odzysk mikroznacznika w % = Xm x 100 / liczba czgstek mikroznacznika
dodanych do partii 1

Wykorzystujgc prawdopodobienstwo p w %, ocena jednorodnosci jest definiowana
nastepujgco :
o jesli p =2 25 % mozna wnioskowac, ze mieszanka jest doskonata. Im wartos¢
p jest blizsza 100 %, tym lepsza jest mieszanka.
o jesli 5% < p < 25 % mozna uwazac, ze mieszanka jest dobra.
o jesli1 % < p <5 % nie moza wycigga¢ zadnych statystycznych wnioskow.
Zaleca sie powtorzenie badania.
e jeslip <1 % mozna stwierdzi¢, ze mieszanka jest niejednorodna.

Odzyk mikroznacznika powinien wynosi¢ 100 % + 15 %. Przyczyny niskiego
wspotczynnika odzysku znajdujg sie zwykle w samej instalacji produkcyjnej tzn. gdy
nie caty premiks z mikroznacznikem trafia do mieszalnika lub silne magnesy
zewnetrzne wyciggajg niewielkg czes¢ mikroznacznika (nie ma to wptywu na wynik
badania).
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Przykiad 1: Mieszanka jednorodna

Préba numer n Skorygowana liczba Réznica Kwadrat rézniacy
policzonych czgstek Xn - Xm (Xn - Xm)?
mikroznacznika Xn
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
p w %: p w % = CHIVERT(7.6;9). x 100 = 56

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

Przykiad 2: Mieszanka niejednorodna

Préba numer n Skorygowana liczba R&znica Kwadrat réznicy
policzonych czastek Xn - Xm (Xn - Xm)?
mikroznacznika Xn
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
p w %: pw % = CHIVERT(183;9) x 100 =0

Wynik: Wyliczone prawdopodobienstwo (0 %) jest ponizej 1 %. Mieszanka jest
niejednorodna.

Uwagi do ewaluacji danych:
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Pierwsze proby z partii 1:

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

Postepowanie przy znacznie rdznigcych sie pojedynczych wartosciach:

Jesli wynik liczenia czgstek w jednej prébie (Xi) rézni sie o wiecej niz 20 % od
sredniej wszystkich badanych préb (Xn), badanie tej préby nalezy powtérzyc
dwukrotnie. Mogg wowczas wystgpi¢ trzy rézne sytuacje:

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

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

c. wszystkie trzy analizy liczby czgstek r6znig sie od siebie o wiecej niz 20 %.
Oznacza to, ze préba jest niejednorodna. Nalezy zbadac probe poprzedzajgca
i nastepng po danej probie. Przyktad: Proba 5 jest niejednorodna, nalezy
zbadac prébe 4 i prébe 6. Jesli proby 4 i 6 pasujg do oceny jednorodnosci,
proba 5 zostaje wytgczona.

2. Ocena przeniesionych pozostatosci poprodukcyjnych

Potrzebne sg nastepujgce dane statystyczne:
e Srednia waga préby z partii 2 (=Wm)
e Dla kazdej proby: srednia liczba czastek mikroznacznika dla wn w partii 2
e Oczekiwana liczba czgstek mikroznacznika dla wm w partii 1 (tj. 100 %
przeniesionych pozostatosci)
e Dla kazdej proby: poziom przeniesionych pozostatosci w %
Sredni poziom przeniesionych pozostatosci w %

11. Raportowanie

W raporcie nalezy umiesci¢ nastepujgce dane:
¢ informacje dotyczace firmy (punkt 4)
e szczegotowe informacje o pobieraniu prob (punkt 7)
o jesli trzeba, informacje o przygotowywaniu préb (punkt 8)
Dla kazdej grupy préb:
e Zmierzone i skorygowane wyniki liczenia czgstek mikroznacznika
¢ Odpowiednie dane statystyczne dla jednorodnosci oraz dla przenoszenia
pozostatosci.
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5.8 Procedura pomiaru poziomu pozostatosci poprodukcyjnych z
zastosowaniem mikroznacznikéw, metoda wazenia.

Uwaga : Ta metoda nie jest juz uzywana. Dlatego punkt ten zostanie usuniety przy
restrukturyzacji wszystkich dokumentéw GMP+.

1. ZAKRES STOSOWANIA
Patrz 5.7 Procedura pomiaru poziomu pozostatosci poprodukcyjnych za pomocg
mikroznacznikow.

2. DEFINICJE
Zaktad produkcyjny: Zaktad produkcyjny to instalacja, ktéra jest przystosowana do
produkcji mieszanek paszowych.

Mieszanka z mikroznacznikiem:
Mieszanka z mikroznacznikiem do badania mieszanek
paszowych zawiera 4 kg wapna paszowego lub
rozdrobnionej pszenicy oraz 500 g mikroznacznika.
Nastepnie 500 g mikroznacznika jest mieszane z 1t
mieszanki paszowej, co odpowiada doktadnosci mieszania
1:2 000.

3. ZASADY

Do pomiaréw wykorzystywany jest tak zwany mikroznacznik RF (elementarne
czastki zelaza). Srednia liczba czgstek na 1 gram wynosi 1.000.000. Istotny jest
rozktad czgstek mikroznacznika; srednia liczba czgstek waha sie w zaleznosci od
partii mikroznacznika. W celu okreslenia liczby czgstek w czasie pomiaru
przygotowuje sie mieszanke z mikroznacznikiem, w ktorej doktadnie okresla sie
Srednig liczba czgstek uzytego mikroznacznika

Liczba czgstek mikroznacznika w pobranych probkach okreslana jest poprzez
oddzielenie czgstek mikroznacznika od pozostatych czgstek paszy przy pomocy
detektora rotacyjnego. W tym celu probke nalezy dwukrotnie przepusci¢ przez
detektor.

Gdy probka poddana zostanie dziataniu magnesu, nadmiar produktu usuwany jest
doktadnie z filtra za pomocg szczotki oraz magnezu rotacyjnego.

Nastepnie nalezy usungg filtr z magnesu oraz przenies¢ i umiesci¢ mikroznacznik
na wytarowanej miedzianej szalce do odwazania.

Uwaga 1: W celu skorygowania o “zelazo z instalacji zaktadowej” nalezy najpierw
przeprowadzi¢ pomiary na trzech Slepych probach. W ostatecznych obliczeniach
powinno sie uwzgledni¢ korekte wyliczong ze Sredniej pomiaréw na slepych
prébach.

Uwaga 2: Podczas dodawania mieszanki z mikroznacznikiem nalezy pamietac¢ o
proporcji 500 gram/tone. Wielko$¢ probki powinna wynosi¢ 300 — 500 graméw

4. SPRZET | NARZEDZIA

Patrz 5.7 Procedura kontrolna dla pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych przy
uzyciu mikroznacznikow.
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5. WYMAGANE INFORMACJE O FIRMIE
Patrz 5.7 Procedura kontrolna dla pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych przy
uzyciu mikroznacznikéw

6. DODAWANIE MIESZANKI Z MIKROZNACZNIKIEM
Patrz 5.7 Procedura kontrolna dla pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych przy
uzyciu mikroznacznikow.

7. POBIERANIE PROB | POSTEPOWANIE Z PROBAMI
Patrz 5.7 Procedura kontrolna dla pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych przy
uzyciu mikroznacznikéw

8. OZNACZANIE CZASTEK MIKROZNACZNIKA

Za pomocg podwajnej filtracji przeprowadzonej detektorem rotacyjnym
wyposazonym w magnes rotacyjny. Czastki mikroznacznika z prébki sg izolowane
ze wzgledu na ich wiasciwosci magnetyczne. Inne czgstki o wtasciwosciach
magnetycznych zostajg rowniez odfiltrowane w tym samym czasie.

Identyfikacja czgstek mikroznacznika odbywa sie metodg wazenia.

Uwaga 1: W celu skorygowania o “zelazo z instalacji zaktadowej” nalezy najpierw
przeprowadzi¢ pomiary na trzech slepych probach. W ostatecznych obliczeniach
powinno sie uwzgledni¢ korekte wyliczong ze sredniej pomiaréw na slepych
prébach.

Uwaga 2: Podczas dodawania mieszanki z mikroznacznikiem nalezy pamieta¢ o
proporcji 500 gram/tone. Wielkos¢ prébki powinna wynosi¢ 300 — 500 gramoéw

9. PRZETWARZANIE WYNIKOW
Patrz 5.7 Procedura kontrolna dla pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych przy
uzyciu mikroznacznikéw

10 RAPORTOWANIE
Patrz 5.7 Procedura kontrolna dla pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych przy
uzyciu mikroznacznikéw

11. OCENA WYNIKOW
Patrz 5.7 Procedura kontrolna dla pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych przy
uzyciu mikroznacznikéw

12. UWAGI
Patrz 5.7 Procedura kontrolna dla pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych przy
uzyciu mikroznacznikéw

13. BEZPIECZENSTWO
Patrz 5.7 Procedura kontrolna dla pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych przy
uzyciu mikroznacznikéw

14. PRZETWARZANIE MIESZANEK PASZOWYCH ZAWIERAJACYCH
MIKROZNACZNIK

Patrz 5.7 Procedura kontrolna dla pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych przy
uzyciu mikroznacznikéw
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5.9 Procedura pomiaru pozostatosci poprodukcyjnych w produkcji pasz
przy uzyciu fioletu metylowego.

Tor tekst bedziedod

Uwaga : Ta metoda nie jest juz uzywana. Dlatego punkt ten zostanie usuniety przy
restrukturyzacji wszystkich dokumentéw GMP+.

(@]9 038 3 International Wersja PL: 1 kwietnia 2019 60/64



Kontrola pozostatosci - BA 2

6 METODY POMIARU JEDNORODNOSCI MIESZANEK
SUCHYCH 2

6.1 Wprowadzenie

Uczestnik miesza materiaty paszowe, dodatki paszowe oraz weterynaryjne
produkty lecznicze na jednorodng pasze zgodnie z wymogami zawartymi w punkcie
6.7.1.2 standardu GMP+ B1 Produkcja, Handel i Ustugi. Pomiar jednorodnosci
mieszanek jest przeprowadzany w oparciu 0 procedury opisane w tej czesci
aneksu.

6.2 Czestotliwosé¢
Test jednorodnosci musi by¢ przeprowadzony dla kazdej instalacji mieszajace;.
Taki test musi by¢ wykonany przynajmniej:

e Przy pierwszym uzyciu instalacji.

e Po kazdej znaczgcej zmianie w instalaciji.

e Cod4 lata.

6.3 Pomiar jednorodnosci

6.3.1 Informacje og6lne
Pomiar jednorodnosci jest okreslany statystycznie przy uzyciu metod
bezposrednich i posrednich.

6.3.2 Metody bezposrednie

Metody bezposrednie pomiaru jednorodnosci sg oparte na liczeniu czasteczek.
Jako substancji pomiarowych uzywa sie tak zwanych mikroznacznikow. Dla
badania jednorodnosci stosuje sie dwa rézne mikroznaczniki: Mikroznacznik F oraz
Mikroznacznik FSS. Zastosowanie tych metod prowadzi do uzyskania wynikéw,
ktore sg analizowane jako rozktad Poissona. Jednorodnosc jest wyrazana jako
prawdopodobienstwo (p). Stosowanie tych metod musi odbywac sie zgodnie z
opisem metody zawartym w rozdziale 5 powyzej.

2 Mieszanki paszowe suchych lub premiksy suchych. Mieszanki cieklej paszy, emulsji, zawiesin sg
poza zakresem.
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6.3.3 Metody posrednie

Metody posrednie pomiaru jednorodnosci sg oparte na okresleniu stezenia
substancji (Mikroznacznika RF Lake Blue, kobaltu lub dodatku). Metody posrednie
to:

Metoda z Mikroznacznikiem RF Lake Blue

Metoda z uzyciem kobaltu

Metoda ze znacznikiem sktadajgcym sie z dodatku (Salinomycyna)

Metoda z uzyciem mieszanki tlenku manganu oraz mieszanki
wysokobiatkowej i mieszanki niskobiatkowej.

Stosowanie tych metod prowadzi do wynikéw, ktére uwazane sg za bedgce
rozktadem normalnym. Jednorodnosc jest podawana przez wspotczynnik
zmienno$ci (CV). Stosowanie powyzszych metod posrednich musi odbywacé sie
zgodnie z opisem w rozdziale 5.

6.4 Interpretacja wynikéw jednorodnosci
W zaleznosci od uzytej metody, wyniki muszg by¢ interpretowane w oparciu o limity
zawarte w ponizszych tabelach.

Okreslenie jednorodnosci metodami bezposrednimi

Prawdopodobienstwo p Ocena
p<1% Niewystarczajgca
1% <p <5% Prawdopodobne istotne odchylenie.

Nie mozna podac jednoznacznej
oceny. Nalezy powtérzy¢ test.
P=5% Dobra jednorodnosc¢

Okreslenie jednorodnosci metodami posrednimi

Wspélczynnik zmiennosci CV Ocena

CV<=8% Dobra jednorodnosc¢

8% < CV <12% Jednorodnos¢ akceptowalna
CV=212% Niewystarczajgca

W przypadku, gdy jednorodnos¢ mieszanki jest oceniona jako niewystarczajgca,
uczestnik GMP+ musi:
e Podac¢ prawdopodobng przyczyne (-ny)
e Zastosowac dziatania naprawcze
o Przeprowadzi¢ nowy test jednorodnoéci, aby upewnié¢ sie, ze podijete
dziatania prowadzg do dobrej jednorodnosci.
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