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I. Informacje ogolne

1. Badania bieglosci i ich znaczenie

Badania bieglosci stanowig jedna z podstawowych metod zewnetrznej oceny jakos$ci
(External Quality Assessment — EQA) i stuzg ocenie kompetencji laboratorium do
realizacji badan lub pomiarow w poréwnaniu z innymi uczestnikami. Badania biegto$ci
przez poréwnania mi¢dzylaboratoryjne, oprocz okreslania i monitorowania zdolnosci
laboratorium do wykonywania badan, moga stuzy¢, migdzy innymi: identyfikacji
probleméw w laboratoriach, w tym inicjowaniu dziatan naprawczych, ustaleniu
efektywnosci i poroéwnywalnoéci nowych metod badawczych, dostarczaniu klientom
laboratoriow wiarygodnych wskaznikow zaufania, identyfikowaniu réznic miedzy
laboratoriami, okreslaniu cech charakterystycznych metody czy okre§laniu wlasciwosci
materialdéw odniesienia.

Udziat w poréwnaniach migdzylaboratoryjnych lub badaniach biegtosci stanowi jeden
ze sposoboOw monitorowania miarodajnosci przeprowadzanych badan w ramach
procesu potwierdzenia waznosci wynikow. Norma PN-EN ISO/IEC 17025 wymaga,
aby laboratoria posiadaly procedury potwierdzenia wazno$ci wynikéw zapewniajace
state monitorowanie miarodajnos$ci wynikoéw badan dostarczanych klientom. Zgodnie
Z tym, jednostki akredytujace i oceniajace laboratoria, na podstawie zapiséw normy PN-
EN ISO/IEC 17011, wymagaja od laboratoriéw akredytowanych lub ubiegajacych si¢
o akredytacj¢ uczestnictwa w badaniach biegtosci i odpowiedniego reagowania na
uzyskiwane rezultaty, jako jednego z podstawowych elementow potwierdzenia
wazno$ci wynikow. Polskie Centrum Akredytacji (PCA) zawarto polityke dotyczaca
wykorzystywania badan bieglo$ci i poréwnan mig¢dzylaboratoryjnych w procesach
akredytacji 1 nadzoru laboratoriéw w dokumencie DA-05.

W stosunku do laboratoriow urzedowej kontroli zywno$ci, na mocy przepisow
Rozporzadzenia nr 2017/625 Parlamentu Europejskiego i Rady (WE), wymaga si¢
akredytacji na zgodno$¢ z normg PN-EN ISO/IEC 17025, a przez to udzialu w
badaniach biegtosci, jako podstawowego srodka wykazania kompetencji.
Uczestnictwo w programach badan biegtosci daje laboratoriom obiektywne $rodki do
oceny i wykazywania wiarygodnosci uzyskiwanych wynikow badan. Podstawowe
zastosowanie programow, tj. ocena zdolno$ci laboratorium do kompetentnego
wykonywania badan, moze dotyczy¢ samooceny laboratorium, oceny ich przez
klientow lub oceny przez strony trzecie, takie jak jednostki akredytujace lub organy
kontrolne. Zaufanie, co do tego, ze laboratorium stale uzyskuje wiarygodne rezultaty
jest najbardziej istotng kwestig dla klientow laboratorium.

2. Organizacja badan biegloS$ci

Badania biegto$ci zorganizowano i1 przeprowadzono zgodnie z zaleceniami normy
PN-EN ISO/IEC 17043:2023-10 ,,Ocena zgodnosci. Ogolne wymagania dotyczace
badania biegtosci”. Organizator badan posiada akredytacje Polskiego Centrum
Akredytacji na zgodnos$¢ z normg PN-EN ISO/IEC 17025:2018-02, numer certyfikatu
AB 485.
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Organizator badan bieglosci:
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Osoba autoryzujaca sprawozdanie z badan biegloS$ci:

prof. dr hab. Jacek Osek
Kierownik Dziatu Badan Mikrobiologicznych Zywnosci i Pasz PIWet-PIB

Koordynator Programu:

mgr Marzena Pawul-Gruba
tel.: 81 889 33 02
e-mail: marzena.pawul @piwet.pulawy.pl

Informacje o projekcie i wdrozeniu programu badan bieglosci:

Organizatorem programu badan bieglosci w zakresie oznaczania histaminy w rybach
I produktach rybnych jest Krajowe Laboratorium Referencyjne dla badan produktow
pochodzenia zwierzecego zgodnie z Rozporzadzeniem Ministra Rolnictwa i Rozwoju
Wsi z dnia 20 sierpnia 2024 r. w sprawie krajowych laboratoriow referencyjnych (Dz.
U. poz. 1274 z 2024 r.). Organizator, jako Krajowe Laboratorium Referencyjne, na
mocy zapisow ustawy z dnia 29 stycznia 2004 r. o Inspekcji Weterynaryjnej (Dz. U. z
2024 r. poz. 12), jest zobowigzany do organizacji badan poréwnawczych pomigdzy
krajowymi laboratoriami urz¢gdowymi, a nastgpnie do zapewnienia odpowiedniego
pozniejszego zastosowania takich badan porownawczych.

Dzialania podzlecone przez Organizatora badan bieglosci

Organizator badan nie podzleca Zadnych dziatafh podmiotom trzecim. Wszystkie
dzialania zwigzane z organizacja badan bieglosci wykonywane s3 wylacznie przez
Organizatora i w jego siedzibie.

Oswiadczenie o poufnosci

Organizator badan bieglo$ci w zakresie oznaczania zawartosci histaminy gwarantuje
zachowanie poufnosci danych dotyczacych Uczestnikow oraz uzyskanych przez nich
wynikow. Wyniki badan bieglosci laboratoriow Zakladéw Higieny Weterynaryjne;j
przekazywane sg do Gltownego Lekarza Weterynarii, Departamentu Bezpieczenstwa
Zywnosci i Weterynarii Ministerstwa Rolnictwa i Rozwoju Wsi oraz dodatkowo do
wiasciwych Wojewodzkich Lekarzy Weterynarii.

PlWet BADANIA BIEGLOSCI W ZAKRESIE OZNACZANIA HISTAMINY W RYBACH I PRODUKTACH RYBNYCH 2025
Panstwowy Instytut Weterynaryjny - Panstwowy Instytut Badawczy w Pulawach
Krajowe Laboratorium Referencyjne Zaktadu Bezpieczenstwa Zywnosci
(obecnie Dzial Badan Mikrobiologicznych Zywnosci i Pasz)
Sprawozdanie zawiera 13 ponumerowanych stron


mailto:marzena.pawul@piwet.pulawy.pl

Runda 01/2025

Harmonogram rundy nr 01/2025:

Lp. Etap Termin

1. Nadsytanie zgtoszen do 23.05.2025

2 Potwierc'lzeni.e przyJ;f;cia zgloszenia i nadanie kodu Automatycznic w chwili zgloszenia

Uczestnikowi badan

3. Wysytanie probek 10.06.2025

4, Dostarczenie probek do Uczestnika 11.06.2025

5. Raportowanie wynikéw badan do 27.06.2025

6. Potwierdzenie wystania wynikoéw badan Automatycznie w chwili wystania
7. Termin wystania sprawozdania z badan do 31.08.2025

Zglaszanie uczestnictwa w badaniach bieglosci oraz raportowanie wynikow odbywato
si¢ poprzez portal elektroniczny e-klient dostgpny po zalogowaniu pod adresem:
www.piwet.pulawy.pl w zakladce Oferta / Badania Bieglosci / Dzial Badan
Mikrobiologicznych Zywno$ci i Pasz / Uczestnictwo w programie PT
(www.eklient.piwet. pulawy.pl). Uczestnicy mieli mozliwo$¢ wyboru metody badania,
z uwzglednieniem metod stosowanych w rutynowej dziatalnosci. Raportujac wyniki
badan Uczestnicy byli zobowigzani poda¢ dane dotyczace zastosowanej metody
badawczej.

3. Zakres badan rundy nr 01/2025

Zakres badan oferowanych w rundzie nr 01/2025 obejmowal oznaczanie zawarto$ci
histaminy w rybie wedzonej (makrela).

4. Uczestnicy rundy nr 01/2025

W badaniach wzigto udzial 6 laboratoriow Zaktadow Higieny Weterynaryjne;.
Uczestnikom badan zapewniono anonimowo$¢ poprzez nadanie im indywidualnych
numeréw kodowych. Kazdy Uczestnik posiadat dostep do portalu elektronicznego
umozliwiajacego rejestracje uczestnictwa i wprowadzanie wynikow badan biegtosci
oraz pobranie ,Regulaminu i oferty uczestnictwa”, dostepnego takze na stronie
internetowej www.piwet.pulawy.pl, zaktadka Oferta / Badania biegtosci. Sprawozdanie
z badan dostgpne byto dla Uczestnikodw badan biegtosci po zalogowaniu si¢ do portalu
elektronicznego w wyznaczonym terminie.

5. Obiekt badan bieglosci, jednorodnos¢ i stabilnos¢

Jak podkres§lono wczesniej, celem badan biegtosci jest ocena kompetencji laboratoriow
wykonujacych analizy w zakresie oznaczania histaminy w rybach i1 produktach rybnych.
Obicektem badania byla zhomogenizowana probka wedzonej makreli, wzbogacona
roztworem dichlorowodorku histaminy, przestana Uczestnikom poczta kurierska w
opakowaniu izotermicznym z wktadem chtodzacym.

Jednorodnos¢ i stabilnos¢ obiektow badan bieglosci

Organizator ocenil jednorodnos¢ i stabilno$¢ materiatu z losowo wybranych probek
z partii przeznaczonej do badania na podstawie wynikow oznaczenia zawartosci
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histaminy. Sprawdzenie jednorodnos$ci i stabilnosci obiektow badanych wykonano
w oparciu o procedurg zawarta W Aneksie B normy 1SO 13528:2022.

W tescie jednorodnosci zbadano 10 losowo wybranych probek z powtérzeniem. Probka
uwazana jest za jednorodng, gdy spetniony jest warunek:

Ss S 0,3 Gpt,

gdzie ss — odchylenie standardowe mig¢dzy probkami, opt — 0dchylenie standardowe dla
oceny bieglosci.

W tescie stabilno$ci badano po 3 losowo wybrane probki z powtdrzeniem. Probka
uwazana jest za stabilng, gdy spetniony jest warunek:

| 91_ 372 I< O’3Gpt'

gdzie |y,~ Y, |- roznica bezwzgledna pomiedzy wartoécig $rednia z testu stabilnosci
przed wysylka probek i warto$cig $rednig z testu stabilno$ci w dniu wykonania badan.
Szczegdtowe zbiorcze informacje dotyczace jednorodnosci obiektu badan
przedstawione s3 w Aneksie 1 oraz dotyczace stabilno$ci w Aneksie 2.

6. Zasady opracowania wynikow

Na standardowg procedurg oceny wynikow raportowanych przez Uczestnikow sktadato
si¢ wyznaczenie warto$ci przypisanej i jej niepewnosci, obliczenie statystycznych
wskaznikow charakteryzujacych uzyskane wyniki oraz ocena osiggni¢tych rezultatow.
Dane wszystkich Uczestnikow bioracych udziat w badaniach biegtosci przenoszone
byly automatycznie z portalu elektronicznego do arkusza kalkulacyjnego, a nast¢pnie
podlegaly sprawdzeniu przez co najmniej dwie osoby.

Wartosci parametrow niezbednych w statystyce badan bieglo$ci wyznaczono w oparciu
0 zastosowanie mocnych (odpornych) metod statystycznych, zgodnych z wytycznymi
norm ISO 13528:2022. Metody te pozwalaja na wyznaczenie odpornego odchylenia
standardowego, wartos$ci przypisane;j i jej niepewnos$ci oraz wskaznika oceny osiagnigc
bez usuwania warto$ci odstajacych, w sposéb zapewniajacy brak wplywu takich
wartos$ci na obliczane parametry.

Wartos$¢ przypisana i jej niepewnosé

Warto$¢ przypisana Xpt jest odporng Srednig (mediang) wszystkich wynikow
raportowanych przez Uczestnikdw wyznaczong z zastosowaniem algorytmu A odpornej
analizy danych normy 1SO 13528:2022.

Niepewnos¢ tak obliczanych wartosci przypisanych Xpt jest niepewnos$cia standardowa
Ux, Wyrazang za pomocg wzoru:

125xs"

uX
Jp

Ux — niepewnos$¢ standardowa warto$ci przypisanej
s* — odporne odchylenie standardowe
p — liczba Laboratoriéw dostarczajacych wyniki
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Nalezy zauwazy¢, ze niepewnos$¢ wartosci przypisanej zalezy od metody stuzacej jej
wyznaczeniu oraz liczby Uczestnikdw raportujacych wyniki, a takze innych czynnikow.
Niepewnos¢ standardowa podawana jest dla kazdej warto$ci przypisanej badan
ilosciowych. Jesli wartos$¢ tej niepewnosci spetnia kryterium Ux < 0,3 apt, gdzie opt jest
odchyleniem standardowym dla badania biegtosci danego obiektu, wowczas jest ona
nieznaczaca i nie jest uwzgledniana w interpretacji rezultatow badania bieglosci. Jesli
kryterium to nie jest spetnione woéwczas niepewnos¢ taka jest znaczaca i wartos¢ jest
uwzgledniana w interpretacji wynikéw badania bieglosci.

Odchylenie standardowe dla oceny bieglosci

Odchylenie standardowe dla oceny biegtosci opt jest okreslane na podstawie wynikow
raportowanych przez Uczestnikéw w danej rundzie badan bieglosci. Jego wartos¢ jest
wyznaczona z zastosowaniem algorytmu A odpornej analizy danych normy 1SO
13528:2022.

Przyjeto, ze odchylenie standardowe dla oceny biegtosci apt jest rowne odpornemu
odchyleniu standardowemu s*.

W przypadku, gdy warto$¢ odpornego odchylenia standardowego s* wyznaczona
z zastosowaniem algorytmu A normy [ISO 13528:2022 jest nizsza niz $rednia warto$¢
tego odchylenia wyznaczona z ostatnich 5 lat, jako warto$¢ odchylenia standardowego
dla oceny bieglosci przyjmuje si¢ jego wartos¢ srednig z ostatnich 5 lat.

Wskazniki osiagnieé
»  Wskaznik z, gdzie

_ X — Xpt

Opt

X —wynik Uczestnika
Xpt — warto$¢ przypisana
opt — odchylenie standardowe oceny biegtosci, obliczone wg wzoru:

gdzie

Xpt - warto$¢ odniesienia wyznaczona metodg iteracji
X"~ wynik uzyskany w trakcie iteracji

n- liczba wynikow

W zalezno$ci od wartosci wskaznika z uzyskane przez Uczestnika wyniki badan
ilo§ciowych uznaje si¢ za:

lzZ| <2 —zadowalajace
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2<|z] <3 — watpliwe
lz| >3 — niezadowalajace

»  Wskaznik z’, gdzie

, X — Xpt

1/O'pt2 +Uf

X —wynik Uczestnika

Xpt — warto$¢ przypisana

opt— odchylenie standardowe oceny bieglos$ci

Ux — niepewnos¢ standardowa warto$ci przypisanej Xpt

W zaleznosci od wartosci wskaznika z’ uzyskane przez Uczestnika wyniki badan
ilosciowych uznaje si¢ za:

lz1<2 — zadowalajace
2<|z1<3 —watpliwe
lz1>3 — niezadowalajace

Wskaznik z’ stosowany jest w sytuacji, kiedy niepewno$¢ standardowa Ux wartoSci
przypisanej Xpt nie spetnia kryterium ux < 0,3 opt, gdzie opt jest odchyleniem standardowym
badania biegtoéci danego obiektu. Wskaznik z’ pozwala wowczas na wlaczenie
niepewnos$ci wartosci przypisanej Xpt do oceny osiagnie¢ w badaniu biegtosci a przez to
zwicksza miarodajno$¢ oceny badania bieglosci.

Interpretacja wartosci wskaznikow osiggnieé

Kiedy Uczestnik raportuje wynik dajacy wartos¢ wskaznika z lub z” > 3,0 lub
< -3,0 (wynik niezadowalajacy), wowczas wynik taki powinien by¢ rozpatrywany, jako
sygnal wskazujacy na konieczno$¢ szczegodtowej analizy przypadku i podjecia dziatan
korygujacych oraz zapobiegawczych. Podobnie warto$¢ wskaznika 3,0 >z (z) >2,0i -3,0
<z (z’) <-2,0 (wynik watpliwy) powinna by¢ rozpatrywana jako sygnat ostrzegawczy.
Wartosci wskaznika z lub z’ mieszczace si¢ w zakresie od -2,0 do 2,0 sg wartoSciami
prawidlowymi 1 nie s3 wymagane jakiekolwiek dzialania naprawcze czy tez
korekcyjne/korygujace.
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kumenty zwigzane

PN-EN ISO/IEC 17025:2018-02 Ogodlne wymagania dotyczace kompetencji
laboratoriow badawczych i wzorcujacych

PN-EN ISO/IEC 17011:2018-02 Ocena zgodnosci — Wymagania dla jednostek
akredytujacych prowadzacych akredytacje jednostek oceniajacych zgodnosé

ISO 13528:2022 Statistical methods for use in proficiency testing by
interlaboratory comparison

Rozporzadzenie Parlamentu Europejskiego i Rady (UE) 2017/625 z dnia 15
marca 2017 r. w sprawie kontroli urzedowych i innych czynnos$ci urzgdowych
przeprowadzanych w celu zapewnienia stosowania prawa zywnosciowego |
paszowego oraz zasad dotyczacych zdrowia i dobrostanu zwierzat, zdrowia roslin i
srodkoéw ochrony roslin (Dz. U. UE 2017 poz. L95/1)

Ustawa z dnia 29 stycznia 2004 r. o Inspekcji Weterynaryjnej (Dz. U. z 2024 r.
poz. 12)

Rozporzadzenie Ministra Rolnictwa i Rozwoju Wsi z dnia 27 lipca 2022 r.
w sprawie krajowych laboratoriow referencyjnych (Dz. U. poz. 1667 z 2022 r. z
pdzn. zm.)

Dokument PCA DA-05 Polityka dotyczaca uczestnictwa w badaniach biegtosci
lub poréwnaniach mig¢dzylaboratoryjnych innych niz badania biegtosci, wydanie 10
z dnia 7 stycznia 2025 r.

PN-EN ISO/IEC 17043:2023-10 Ocena zgodnosci — Ogodlne wymagania
dotyczace kompetencji organizatorow badania biegto$ci
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I1. Informacje szczegolowe

1. Woyniki badan Uczestnikow i dane statystyczne

Informacje podstawowe

Liczba Uczestnikow

Liczba Uczestnikow ocenianych

Zastosowany wskaznik oceny bieglosci

z

Zakres raportowanych wartosci w mg/kg

(49,11 + 63,19)

Zakres wartosci wspolczynnika z’

(-1,32 do 0,78)

Wartos¢ przypisana Xp: W mg/kg 57,97
Odporne odchylenie standardowe s* (= opt) 6,00
Niepewnos$¢ standardowa ux 3,06
Wyniki uczestnikow
Kod Wynik Akredytacja
. Uczestnika Wskaznik 7’ Zastosowana metoda badawcza metody
Uczestnika .
(mg/kg) badawczej
PB-21/CH-C ed. 01 z dn. 15.05.2024
003 62,55 0,68 (HPLC) Tak
008 63,19 0,78 PN-EN I1SO 19343:2017 (HPLC) Tak
PB-32/CHZ wyd. 04 z dn.19.02.2024
013 61,54 0,53 (HPLC) Tak
503 54,77 -0,47 PB-15/C (HPLC) Tak
i Instrukcja wg PIWet-PIB Putawy 2012
508 55,75 0,33 (HPLC) Tak
Tak
510 49,11 -1,32 PB-CH/03 (HPLC)
-2,00 do +2,00 6
Liczba Uczestnikow -2,01 do -2,99 0
uzyskujacych wskaznik z +2,01 do +2,99 0
na poziomie: <-3,00 0
>+3,00 0

Laboratoria: 003, 008, 013, 503, 508, 510 uzyskaly pozytywny wynik badan poréownawczych,

tzn. zadowalajqgcy wynik badan bieglosci (PT).
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2. Graficzna prezentacja osiagnietych rezultatow

Oznaczanie zawartosci histaminy
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Wskaznik z*
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Kod laboratorium

III. Informacje koncowe
Komentarz Organizatora badan bieglosci:

Organizator badan bieglo$ci, po przeanalizowaniu wynikow Uczestnikow rundy

nr 01/2025 oraz zastosowanych metod badawczych, przedstawia nast¢pujace
komentarze:

e W badaniu udziat wzi¢to 6 laboratoriow. Nadestano 6 wynikow poprzez portal
elektroniczny e-klient;

e Warto$¢ wskaznika z’ dla 6 wynikow miescita si¢ w zakresie |2 <2;

e Do oceny wynikow Uczestnikow zastosowano Wskaznik z’, poniewaz Warto$é
niepewnosci przypisanej nie spetnia kryterium ux < 0,3 opt, | zostata uwzgledniona
przy interpretacji wynikow badania bieglosci.

PlWet BADANIA BIEGELOSCI W ZAKRESIE OZNACZANIA HISTAMINY W RYBACH I PRODUKTACH RYBNYCH 2025
Panstwowy Instytut Weterynaryjny - Panstwowy Instytut Badawczy w Pulawach
Krajowe Laboratorium Referencyjne Zaktadu Bezpieczenstwa Zywnosci
(obecnie Dziat Badan Mikrobiologicznych Zywnosci i Pasz)
Sprawozdanie zawiera 13 ponumerowanych stron
10



Runda 01/2025

Aneks 1. Zestawienie wynikow jednorodnosci obiektu badan bieglosci

Zawarto$¢ histaminy w mg/kg

Préobka Oznaczanie zawartoS$ci histaminy w rybie wedzonej
P1 P2
1 57,83 57,93
2 59,87 59,83
3 59,92 59,88
4 60,94 60,91
5 61,11 61,09
6 62,39 62,26
7 61,22 61,12
8 62,01 61,97
9 62,26 62,23
10 60,93 60,97
X 60,83
Sx 1,35
Sw 0,05
Ss 1,35
Opt 6,00
0,3 opt 1,80
Spelnienie kryterium TAK
$s< 0,3 opt

Objasnienia: P1, P2 - powtorzenia badania, x - wartos¢ srednia, sx - odchylenie standardowe dla Srednich z probek, sw -
odchylenie standardowe wewnqtrz probek, ss - odchylenie standardowe miedzy prébkami, apt - 0dchylenie standardowe dla
oceny bieglosci
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Aneks 2. Zestawienie wynikow stabilnosci obiektu badan bieglo$ci

Zawartos¢ histaminy w mg/kg

Préobka Oznaczanie zawartoS$ci histaminy w rybie wedzonej
P1 P2
1 60,26 60,66
61,94 59,77
3 58,72 60,99
v, 60,83
v, 60,39
- - 0,44
| Yi=Ys |
0,30, 1,80
Spehienie kryterium
- - TAK
|Yi= Y, [S 0.3 op

Objasnienia: Pl, P2 - powtorzenia badania, y'l- wartos¢ Srednia z testu stabilnosci przed wysytkq probek, y'z - warto$¢ srednia

z testu stabilnosci w dniu wykonania analiz, |y —y, | - réznica bezwzgledna pomiedzy wartosciq sredniq z testu stabilnosci

przed wysylkq probek i wartosciq Sredniq z testu stabilnosci w dniu wykonania analiz, opt - 0dchylenie standardowe dla oceny

biegtosci
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