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Obecnos¢ substancji niedozwolonych oraz pozostalosci chemiczn ych w Zywnosci i paszach —

1172022
(nazwa PT/ILC)

L.P. |Nazwa i adres organizatora
PT/ILC

Krajowe Laboratorium Referencyjne w zakresie badania
pozostafosci substancji niedozwolonych oraz pozostalosci
chemicznych i produktow leczniczych u  zwierzat
i w zywnosci pochodzenia zwierzecego

Zaklad Farmakologii i Toksykologii,
Panstwowy Instytuty Weterynaryjny
— Panstwowy Instytut Badawczy

Al. Partyzantow 57,

24-100 Putawy
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1 Imie i nazwisko, organizacja Glowna osoba do kontaktu:

koordynatora i innych 0sob prof. dr hab. Piotr Jedziniak
zaangazowanych w e-mail: piotr.jedziniak@piwet.pulawy.pl
projektowanie i dzialanie sekretariat: zft@piwet.pulawy.pl
programu PT/ILC

Koordynator w ramach podkategorii:

‘Metale toksyczne’

e  Runda PIWet-PT2022/ZFT/5— pasze

mgr inz. Agnieszka Nawrocka

e-mail: agnieszka.nawrocka@piwet.pulawy.pl
tel. 81 8893146

‘Leki przeciwrobacze’
e Runda: PIWet-PT2022/ZFT/6 — watroba bydl¢ca
mgr Konrad Pietruk
e-mail: konrad.pietruk@piwet.pulawy.pl
tel. 81 8893143

‘Kokcydiostatyki’
e Runda: PIWet-PT2022/ZFT/7 — watroba kurczqt
mgr Konrad Pietruk
e-mail: konrad.pietruk@piwet.pulawy.pl
tel. 81 8893143

‘Mikotoksyny’
e Runda: PIWet-PT2022/ZFT/8 — material paszowy —

magka kukurydziana
prof. dr hab. Piotr Jedziniak
e-mail: piotr.jedziniak@piwet.pulawy.pl
tel. 81 8893465

‘Barwniki’

Runda: PIWet-PT2022/ZFT/9 — barwniki w mig¢sniach ryb
dr hab. Kamila Mitrowska, prof. instytutu

e-mail: kamila.mitrowska@piwet.pulawy.pl

tel. 81 8893142

<

Steroidy’

e Runda: PIWet-PT2022/ZFT/10 — tkanka tfuszczowa
zwierzgt rzeznych

e Runda: PIWet-PT2022/ZFT/11 — mocz zwierzqgt
rzeznych

dr Iwona Matraszek-Zuchowska

e-mail: iwona.matraszek@piwet.pulawy.pl

tel. 81 889 3192

‘Pestycydy fosforoorganiczne’:

e Runda: PIWet-PT2022/ZFT/12 — mleko
dr Tomasz Kiljanek
e-mail: tomasz.kiljanek@piwet.pulawy.pl
tel. 81 8893146
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Dziatania, ktére bedg podzlecane
oraz nazwy i adresy
podwykonawcoéw wiaczonych w
realizacje programu PT/ILC

Nie dotyczy.

Kryteria uczestnictwa, ktore
nalezy spetnic¢

Uczestnikami mogg by¢ wylacznie laboratoria urzedowe
biorace udzial w realizacji Krajowego Programu Badaii
Kontrolnych (KPBK) obecnosci substancji
niedozwolonych oraz pozostalosci chemicznych,
biologicznych i produktéw leczniczych u zwierzat

i W Zzywnosci pochodzenia zwierzecego.

Liczba i rodzaj oczekiwanych
uczestnikéw programu PT/ILC

Maksymalnie 8 laboratoriow:

ZHW: Bialystok, Gdansk, Katowice, Poznan, Warszawa,
Wroctaw, Krakéw, Szczecin, Bydgoszcz;

PIWet Pulawy

W ramach rundy PIWet-PT2022/ZFT/5

maksymalnie 13 laboratoriow:

ZHW: Bialystok, Bydgoszcz, Gdansk, Gorzéw
Wielkopolski, Katowice, Krakow, L.odz, Poznan, Szczecin,
Warszawa, Wroclaw;

PIWet Putawy; Instytut Zootechniki-PIB Krajowe
Laboratorium Pasz Pracownia w Szczecinie

Wybdr wielkosci mierzonej (-
ych)/ nazwa obiektu lub
wlasciwosci objetych badaniem
PT/ILC, tacznie z informacja co
uczestnicy maja identyfikowaé,
mierzy¢ lub bada¢

PIWet-PT2022/ZFT/5 — Oznaczanie pierwiastkow
toksycznych w paszach

PIWet-PT2022/ZFT/6 — Oznaczanie pozostatosci lekow
przeciwrobaczych w watrobie bydlecej

PIWet-PT2022/ZFT/7 — Oznaczanie pozostalosci
kokcydiostatykow w watrobie kurczat

PIWet-PT2022/ZFT/8 — Oznaczanie mikotoksyn w paszach
i materialach paszowych

PIWet-PT2022/ZFT/9 — Oznaczanie pozostalosci
barwnikoéw w migsniach ryb

PIWet-PT2022/ZFT/10 — Oznaczanie pozostalosci
gestagenow w tkance tluszczowej zwierzat rzeznych

PIWet-PT2022/ZFT/11 — Oznaczanie pozostatosci
hormonéw steroidowych w moczu zwierzat rzeznych

PIWet-PT2022/ZFT/12 — Oznaczanie pestycydow
fosforoorganicznych w mleku
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6 Opis zakresu wartosci lub
wiasciwosci, lub obydwu,
spodziewanych dla obiektéw
PT/ILC

PIWet-PT2022/ZFT/5 — otéw, kadm, rteé, arsen.

PIWet-PT2022/ZFT/6 — albendazolu, albendazolu sulfonu,
albendazolu sulfotlenku, albendazolu 2-amino-sulfonu,
derkwantelu, fenbendazolu, fenbendazolu  sulfonu,
fenbendazolu  sulfotlenku,  flubendazolu, 2-amino-
flubendazolu, ioksynilu, kambendazolu, klorsulonu,
klozantelu, lewamizolu, mebendazolu, 5-
hydroksymebendazolu, aminomebendazolu, monepantelu,
monepantelu sulfonu, morantelu, niklozamidu, nitroksynilu,
oksybendazolu, oksyklozanidu, prazikwantelu, pyrantelu,
rafoksanidu, tiabendazolu, S-hydroksytiabendazolu,
triklabendazolu, triklabendazolu sulfonu, triklabendazolu
sulfotlenku, ketotriklabendazolu.

PIWet-PT2022/ZFT/7 - amprolium, arprinocid,
benzochinolan metylu, dekokwinat, diklazuril, etopabat,
halofuginon, klazuril, klopidol, lazalocyd, maduramycyna,
monenzyna, narazyna, nikarbazyna (jako dinitrokarbanilid,
DNC), robenidyna, salinomycyna, semduramycyna,
toltrazuril, toltrazuril sulfon, toltrazuril sulfotlenek.

PIWet-PT2022/ZFT/8 — aflatoksyna B1, deoksyniwalenol,
fumonizyna B1, fumonizyna B2, ochratoksyna A, toksyna
T-2, toksyna HT-2, zearalenon.

PIWet-PT2022/ZFT/9 - zielen malachitowa, zielen
leukomalachitowa, suma zieleni malachitowej i zieleni
leukomalachitowe, fiolet krystaliczny, fiolet
leukokrystaliczny, suma fioletu krystalicznego i fioletu
leukokrystalicznego, zielen brylantowa

PIWet-PT2022/ZFT/10 — octan medroksyprogesteronu,
octan megestrolu, octan chlormadinonu, octan
melengestrolu

PIWet-PT2022/ZFT/11 — 17B-19-nortestosteron,
17a-19-nortestosteron, 17p-trenbolon, 17a-trenbolon,
metylotestosteron, etynyloestradiol, 17p-boldenon,
17a-boldenon, metyloboldenon, stanozolol,
16B3-OH-stanozolol

PIWet-PT2022/ZFT/12 — chlorfenwinfos, chloropiryfos,
chloropiryfos metylowy, diazynon, fention, fenitrothion,
malation, parathion, paraton metylowy, pirymifos
metylowy.
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Potencjalne glowne zrodia
bledow wystepujacych w
odniesieniu do PT/ILC

e Uszkodzenie probek w trakcie transportu,
Nieprzestrzeganie harmonogramu matego ILC,

e Postgpowanie niezgodne z wytycznymi zawartymi
w instrukcji dla uczestnika,

e Postgpowanie niezgodne z wytycznymi zawartymi
w odpowiedniej normie badawczej, z ktorej korzysta
Uczestnik,

e Zmowa lub falszowanie wynikow przez Uczestnikow.

Wymagania dotyczace
wytwarzania, nadzorowania
Jjakosci, magazynowania i
dystrybucji obiektéw PT/ILC

Obiekty badan dostarczane sg do uczestnikéw za
posrednictwem firmy kurierskiej. Obiekty pakowane sg w
taki sposob, aby ich wlasciwosci do chwili dostarczenia do
Uczestnika nie ulegly zmianom.

Racjonalne srodki
zapobiegawcze w celu
zapobiezenia zmowie pomiedzy
uczestnikami lub falszowaniu
wynikéw oraz procedury, ktére
beda uruchomione jezeli mie¢
bedzie miejsce podejrzenie
zmowy lub falszowania
wynikow.

W celu zapobiezeniu zmowy i falszowaniu wynikow kazdy
Uczestnik programu pozostaje anonimowy a jego
identyfikacja odbywa si¢ za pomocg indywidualnie
przypisanego oznaczenia kodowego. Uczestnikéw
obowigzuje zasada zachowania poufnosci. W przypadku
podejrzenia falszowania wynikéw lub zmowy Koordynator
powiadamia Uczestnika na pismie. W przypadku
stwierdzenia zmowy i/lub falszowania wynikow, rezultaty
Uczestnika/Uczestnikéw nie zostang uwzglednione w
raporcie.
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10 | Opis informacji, ktorg nalezy
dostarczy¢ uczestnikom oraz
harmonogram realizacji
kolejnych etapéw programu

Zgloszenie  uczestnictwa ~w  programie  nastepuje
po zalogowaniu si¢ w portalu elektronicznym dostepnym
pod adresem www.eklient.piwet.pulawy.pl  zakladka
‘Badanie biegtosci’, poprzez wybor dostepnych badan
bieglosci  sposrod  kategorii  ,.Obecnos¢  substancji
niedozwolonych oraz pozostatosci chemicznych
w zywnosci i paszach™ przed uptywem terminu nadsylania
zgloszen.

Uczestnik w systemie e-klient ma nadany kod, pod ktorym
przedstawione zostang wyniki badan w Sprawozdaniu
z badan.

Organizator w systemie e-klient dokonuje potwierdzenia
przyjecia zgloszenia poprzez zatwierdzenie jego udziatu w
badaniach. Brak zatwierdzenia w wyznaczonym terminie
nalezy niezwlocznie zglosi¢ Organizatorowi na adres
e-mail.

Zgloszenia uczestnictwa przestane inng droga niz przez
portal www.eklient.piwet.pulawy.pl oraz po uplywie
terminu nadsyfania zgtoszen nie beda uwzgledniane.

Wraz z obiektami badan Uczestnicy otrzymuja:

e list przewodni,

e formularz ‘Potwierdzenie otrzymania obiektow
PT/ILC® (I-14/ZFT/F-07), ktory nalezy wypelnic i
odeslta¢ na adres e-mail Koordynatora
niezwlocznie po otrzymaniu obiektow,

o instrukcje dla  uczestnikow  (I-14/ZFT/F-06)
zawierajgca informacje dotyczace obiektu badan
oraz sposobu postepowania z obiektem.

Uczestnicy uzyskane przez siebie wyniki badan raportujg
w systemie www.cklient.piwet.pulawy.pl w terminie
podanym w harmonogramie.

Organizator sporzadza sprawozdanie z badan w terminie
wskazanym w harmonogramie.
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11,

Czgstos¢ lub daty dystrybucji
obiektow PT/ILC do
uczestnikéw, ostateczne terminy
przekazania ~ wynikow  przez
uczestnikow i, jezeli zasadne,
daty, kiedy uczestnicy powinni
wykona¢ badania lub pomiary

Harmonogram:

Oznaczanie pierwiastkow toksyczynych w paszach — Runda
PIWet-PT2022/ZFT/5

Oznaczanie pozostalosci lekow przeciwrobaczych w
watrobie bydlecej - Runda PIWet-PT2022/ZFT/6

Oznaczanie pozostalosci kokcydiostatykéw w  watrobie
kurczat, Runda PIWet-PT2022/ZFT/7

Oznaczane mikotoksyn w paszach i materiatach paszowych
Runda PIWet-PT2022/ZFT/8

Oznaczanie pestycydow fosforoorganicznych w mleku
Runda PIWet-PT2022/ZFT/12

¢ Termin nadsylania zgloszen — do 17.11.2022

* Zatwierdzenie zgloszenia przez organizatora —
do 18.11.2022

 Planowany termin rozeslania probek — 21.11.2022

* Dorgczenie probek do Uczestnika — do 25.11.2022

* Potwierdzenie otrzymania obiektow przez Uczestnikow
— niezwlocznie

* Raportowanie wynikoéw badan — do 31.12.2022

* Potwierdzenie zaraportowania wynikoéw badan przez
uczestnikdw — automatycznie w chwili wyslania

* Sprawozdanie z badan — do 31.01.2023.

Oznaczanie pozostatosci barwnikéw w migsniach ryb -
Runda PIWet-PT2022/ZFT/9

Oznaczanie pozostalosci gestagenow w tkance tluszczowej
zwierzat rzeznych - Runda PIWet-PT2022/ZFT/10

Oznaczanie pozostalosci hormonow steroidowych w moczu
zwierzat rzeznych Runda PIWet-PT2022/ZFT/11

 Termin nadsylania zgloszen — do 02.12.2022

* Zatwierdzenie zgloszenia przez organizatora —
do 02.12.2022

* Planowany termin rozeslania probek — 09.01.2023

¢ Doreczenie probek do Uczestnika — do 13.01.2023

* Potwierdzenie otrzymania obiektéw przez Uczestnikow
— niezwlocznie

* Raportowanie wynikéw badan — do 28.02.2023

* Potwierdzenie zaraportowania wynikéw badan przez
uczestnikoéw — automatycznie w chwili wystania

e Sprawozdanie z badan — do 20.03.2023.
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12

Wszelkie informacje dotyczace
metod lub procedur, potrzebne
uczestnikom do przygotowania
materiatu do badan i
przeprowadzenia  badan  lub
pomiaréw

Uczestnicy powinni analizowa¢ otrzymana probke tak samo
jak probki badane podczas realizacji zlecen z KPBK.

13

Procedury dotyczace metod badan
lub pomiaréw, ktére jezeli ma to
zastosowanie, bedg wykorzystane
do badania jednorodnosci i
stabilnosci obiektow PT/ILC oraz
okreslenie ich zywotnosci
biologicznej

Przed dystrybucja prébek do Uczestnikow wykonywana jest
ocena jednorodnosci obiektow badan bieglosci na podstawie
losowo wybranych probek gotowych do wystania. Ocena
dokonywana jest na podstawie wybranego parametru
zgodnego z dana runda.

Metody obliczeniowe stosowane do oceny jednorodnosci
obiektéw badan sa zgodne z norma ISO 13528:2015
Zalacznik B. Wyznaczone zostajg:

e  Wartosci sredniej ogolnej X

e Odchylenia standardowe s$rednich z probek s,

e Odchylenie standardowe wewnatrz probek s,

e  Odchylenie standardowe miedzy probkami s,

Probki uwazane sa za wystarczajaco jednorodne, jezeli
spelnione jest kryterium: s,< 0,3 g,

gdzie: s;- odchylenie standardowe migdzy probkami, o~
odchylenie standardowe do oceny badan biegltosci.

Metody obliczeniowe stosowane do oceny stabilnosci
obiektéw badan sa zgodne z normg ISO 13528:2015
Zalacznik B. Probki uwaza sie¢ za stabilne, jezeli spelnione
jest kryterium: |y, — ¥,| < 0,30

gdzie: y;, ¥, srednie ogdlne z wynikow otrzymanych przed
rozpoczeciem rundy i po jej zakonczeniu, oy, - odchylenie

standardowe do oceny badan bieglosci.
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niepewnos¢ pomiaru wartosci
przypisanej

14 | Doktadny opis analizy |Do identyfikacji wartosci odstajacych stosuje sie test
statystycznej,  ktora  bedzie | Grubbsa (a = 0,01).
stosowana Wartos¢ przypisana x,, zostanie obliczona jako $rednia
arytmetyczna z wynikow uczestnikow z zastrzezeniem, ze
odchylenie standardowe o, zostanie wyznaczone metoda
niezalezng od wynikéw rundy (np. za pomoca modelu
ogllnego). W przypadku gdy w badaniu bieglosci
wykorzystuje si¢ certyfikowany material odniesienia
wartos¢ certyfikowana dla danej cechy jest wykorzystywana
Jjako wartos¢ przypisana.

Dla wszystkich wartosci przypisanych na podstawie
wynikéw uczestnikéw, szacuje si¢ niepewno$é standardowa
u(xpt) zgodnie ze wzoru:
u(xXpt) = sV p
gdzie:
$ - odchylenie standardowe,

p - liczba wynikéw po odrzuceniu warto$ci odstajacych.
Jesli spelniony jest warunek u(xp) < 036, to wtedy
niepewnos¢ warto$ci przypisanej jest pomijalna i nie musi
by¢ uwzgledniana w obliczeniach a do zestawienia
osiagnie¢ uczestnikow stosuje sie wskaznik z, wyrazony
wzorem:
zi = (Xi - Xp) / Opt
gdzie:
Xi - wynik uzyskany przez uczestnika ILC
Xpr - Wartos¢ przypisana;
op - odchylenie standardowe do oceny bieglosci.
Przyjeto nastepujace kryterium oceny wskaznika z:

z r < 2.0 - wynik zadowalajgcy
2,0< Iz | <3,0 - wynik watpliwy (sygnal ostrzegawczy)

I z | > 3 .,0- wynik niezadowalajacy (sygnat do dzialania)
W przypadku gdy warunek u(x,) < 0,30, nie jest spetniony.
wowcezas do oceny wynikow Uczestnikéw stosuje sie
wskaznik z’ wyznaczony wedlug wzoru:

1 A —4X pt

[j N { 2 2

\opr u- \ X pt |
gdzie:
xi - wynik uzyskany przez uczestnika
Xpe - Wartos¢ przypisana;

op - odchylenie standardowe dla oceny bieglosci;
u(xp;) - niepewnos¢ wartosci przypisanej
Wskaznika z' interpretuje si¢ w taki sam sposob jak
wskaznik z, stosujac te same wartosci krytyczne 2,0 i 3.0.

15 |Zroédlo, spdjnos¢ pomiarowa i Wartosci przypisane oraz niepewnosci wartosci przypisanej

dla parametrow objetych badaniami, zostang wyznaczone z
wynikéw uczestnikéw zgodne z PN-EN ISO/IEC
17043:2011.

Zastosowane wyposazenie pomiarowo-badawcze jest
nadzorowane metrologicznie zgodnie z wymaganiami.
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16

Kryteria oceny rezultatow
dzialania uczestnikow

Wyniki badan uzyskane przez Uczestnikow beda
analizowane pod wzgledem uzyskanych wynikdéw
zadawalajacych, watpliwych i niezadawalajacych. Do oceny
zastosowany zostanie wskaznik z lub z’. Kryteria oceny sg
nastepujace:

I Z | < 2.0 - wynik zadowalajacy

2,0 l z | < 3.0 - wynik watpliwy

Iz | > 3,0- wynik niezadowalajacy

17

Przygotowanie jednolitych form
sprawozdan, ktére bedg stosowad
uczestnicy

Kazdy z Uczestnikbw po przeprowadzonej rundzie
otrzymuje  sprawozdanie  zawierajace  szczegdlowe
informacje, takie jak:

e nazwa i dane kontaktowe Organizatora badan bieglosci;

e nazwa i dane kontaktowe koordynatora;

e nazwiska, funkcje i podpisy 0sdb autoryzujacych
sprawozdanie;

e data wydania sprawozdania;

e kod nadany Uczestnikowi;

e numer sprawozdania i identyfikacja programu badania
bieglosci;

e opis obiektow badania bieglosci wraz z niezbednymi
szczegdtami dotyczacymi przygotowywania obiektow
badania bieglosci oraz oceny jednorodnosci i
stabilnosci;

e wyniki Uczestnikow;
dane statystyczne oraz podsumowanie wraz
z warto$ciami przypisanymi i zakresem akceptowalnych
wynikdw oraz prezentacjg graficzna:

e procedury stosowane do wyznaczania wartosci
przypisanych;

e szczegoly dotyczace spdjnosci pomiarowej i
niepewnosci pomiaru wartosci przypisanych;

e procedury wykorzystywane do wyznaczenia odchylenia
standardowego dla oceny bieglosci;

e komentarz i wskazdwki dotyczacy interpretacji
rezultatéw Uczestnikdw;

e procedury wykorzystywane do statystycznej analizy
danych.

Dostep do Sprawozdania z badan mozliwy jest wylacznie po

zalogowaniu si¢ w portalu elektronicznym pod adresem

www.eklient.piwet.pulawy.pl ~w  zakladce ‘Badania
biegtosci/do pobrania/Sprawozdanie z badan bieglosci,

w terminie wskazanym w punkcie 11.

18

Opis danych, raportéw
posrednich lub informacji, ktdre
nalezy przekazaé zwrotnie
uczestnikom

Nie dotyczy.
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19 |Okreslenie zakresu w jakim
zostang opublikowane wyniki
uczestnikdw i wnioski

wynikajace z programu PT/ILC

Wyniki w formie sprawozdania otrzyma kazdy Uczestnik
badania. Koordynator gwarantuje uczestnikom poufnosé
wszelkich informacji zwigzanych z uczestnictwem w
programie. Nazwy uczestnikow zostang zakodowane.
Kazdy uczestnik zna tylko swoj kod, ktory umozliwia
identyfikacje tylko swoich wynikow.

W przypadku laboratoriow urzedowych w rozumieniu Art.
25 Ustawy z dnia 29 stycznia 2004 r. o Inspekcji
Weterynaryjnej, informacje o przeprowadzonych badaniach
oraz uzyskanych wynikach zostang przekazane Gléwnemu
Lekarzowi Weterynarii.

Dziatania, ktore nalezy podja¢ w
wypadku zaginigcia lub
uszkodzenia obiektéw PT/ILC

20

W przypadku nie otrzymania obiektu badania w
spodziewanym terminie, otrzymania uszkodzonej przesytki
lub otrzymaniu obiektu badania w stanie budzacym
watpliwo$¢ co do mozliwosci przeprowadzenia badan
nalezy ten fakt niezwlocznie zglosi¢ koordynatorowi
programu. Koordynator podejmuje decyzje o mozliwosci
ponownego wystania obiektu badan.

Imi¢ i nazwisko

Data Podpis

Sporzadzili:
mgr inz. Agnieszka Nawrocka
mgr Konrad Pietruk
prof. dr hab. Piotr Jedziniak
dr hab. Kamila Mitrowska, prof.

instytutu
dr Iwona Matraszek-Zuchowska

dr Tomasz Kiljanek
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Sprawdzita:

mgr Iwona Szymanek-Bany
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Zatwierdzit:

prof. dr hab. Piotr Jedziniak
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