Plan PT/ILC

Obecnosé substanciji niedogwolonych oraz pozostatosci chemicznych w Zywnosci i paszach —

1172023
(nazwa PT/ILC)
L.P. |Nazwa i adres organizatora Krajowe Laboratorium Referencyjne w zakresie badania
PT/ILC pozostatosci substancji niedozwolonych oraz pozostatosci
chemicznych i produktéw leczniczych u zwierzat

i w zywnosci pochodzenia zwierzgcego

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

Al. Partyzantéw 57,

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

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

Koordynator w ramach podkategorii:

<

Hormony’

e Runda: PIWet-PT2023/ZFT/7 — woda
dr Iwona Matraszek-Zuchowska
e-mail: iwona.matraszek@piwet.pulawy.pl
tel. 81 889 3192

e Runda: PIWet-PT2023/ZFT/8 — pasza dla zwierzqgt
dr Iwona Matraszek-Zuchowska
e-mail: iwona.matraszek@piwet.pulawy.pl
tel. 81 889 3192

‘Nitroimidazole’

e Runda: PIWet-PT2023/ZFT/9 — woda

dr hab. Kamila Mitrowska, profesor instytutu
e-mail: kamila.mitrowska@piwet.pulawy.pl
tel. 81 889 3142

<

Neuroleptyki’
e Runda: PIWet-PT2023/ZFT/10 — nerka

dr hab. Tomasz Sniegocki, profesor instytutu
e-mail: sniego@piwet.pulawy.pl
tel. 81 889 3144

‘Antybiotyki i chemioterapeutyki’

e Runda: PIWet-PT2023/ZFT/11 — jaja
dr hab. Anna Gajda, profesor instytutu
e-mail: anna.gajda@piwet.pulawy.pl
tel. 81 889 3240

‘Kokcydiostatyki’
e Runda: PIWet-PT2023/ZFT/12 — pasza niedocelowa
mgr Konrad Pietruk
e-mail: konrad.pietruk@piwet.pulawy.pl
tel. 81 889 3143

‘Wielopierscieniowe weglowodory aromatyczne’
e Runda: PIWet-PT2023/ZFT/13 — produkt migsny
wedzony
dr Tomasz Kiljanek
e-mail: tomasz.kiljanek@piwet.pulawy.pl
tel. 81 889 3146

2 Dziatania, ktore bedg podzlecane | Nie dotyczy.
oraz nazwy i adresy
podwykonawcdw wlaczonych w
realizacje programu PT/ILC
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3 Kryteria uczestnictwa, ktore Uczestnikami mogg by¢ wylacznie laboratoria urzgdowe
nalezy spetni¢ biorace udzial w realizacji Krajowego Programu Badan
Kontrolnych (KPBK)

4 Liczba i rodzaj oczekiwanych|W ramach rundy PIWet-PT2023/ZFT/7

uczestnikow programu PT/ILC | maksymalnie 8 laboratoriow:

ZHW: Bialystok, Gdansk, Katowice, Poznafi, PIWet
Putawy

W ramach rundy PIWet-PT2023/ZFT/8
maksymalnie 8 laboratoriow:
ZHW: Katowice, Poznan, PIWet Putawy

W ramach rundy PIWet-PT2023/ZFT/9

maksymalnie 8 laboratoriow:

ZHW: Biatystok, Katowice, Poznan, Wroctaw, PIWet
Putawy

W ramach rundy PIWet-PT2023/ZFT/10

maksymalnie 8 laboratoriow:

ZHW: Biatystok, Gdansk, Katowice, Poznan, Wroctaw,
PIWet Putawy

W ramach rundy PIWet-PT2023/ZFT/11
maksymalnie 8 laboratoriow:

ZHW: Biatystok, Katowice, Poznaf, Wroctaw, PIWet
Pulawy

W ramach rundy PIWet-PT2023/ZFT/12
maksymalnie 8 laboratoriéw:

ZHW: Biatystok, Bydgoszcz, Gorzow Wielkopolski,
Krakéw, Poznan, Szczecin, Wroctaw, PIWet Putawy

W ramach rundy PIWet-PT2023/ZFT/13
maksymalnie 8 laboratoriow:

ZHW: Gdansk, Kielce, Krakow, Szczecin, Wroctaw,
PIWet-Pulawy
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5 Wybdr wielkosci mierzonej (-
ych)/ nazwa obiektu lub PIWet-PT2023/ZFT/7 — Oznaczanie pozostatosci
wlasciwosci objetych badaniem | hormondw: stilbendw i laktondéw kwasu rezorcylowego
PT/ILC, tacznie z informacja co |w wodzie

uczestnicy majg identyfikowac,
mierzy¢ lub bada¢ PIWet-PT2023/ZFT/8 — Oznaczanie pozostatosci
hormonéw w paszy dla zwierzat rzeznych

PIWet-PT2023/ZFT/9 — Oznaczanie pozostatosci
nitroimidazoli w wodzie

PIWet-PT2023/ZFT/10 — Oznaczanie pozostatosci
neuroleptykow w nerkach

PIWet-PT2023/ZFT/11 — Oznaczanie pozostalosci
antybiotykdéw i chemioterapeutykow w jajach

PIWet-PT2023/ZFT/12 — Oznaczanie kokcydiostatykow
w paszy niedocelowe;j

PIWet-PT2023/ZFT/13 — Oznaczanie
wielopierscieniowych weglowodoréw aromatycznych
w produkcie migsnym wedzonym
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6 Opis zakresu wartosci lub
wlasciwosci, lub obydwu,
spodziewanych dla obiektow
PTALC

PIWet-PT2023/ZFT/7 - dietylostilbestrol, dienestrol,
heksestrol, zeranol

PIWet-PT2023/ZFT/8 — dietylostilbestrol, dienestrol,
heksestrol, 17B-19-nortestosteron, metylotestosteron,
etynyloestradiol, 17B-boldenon, metyloboldenon, octan
medroksyprogesteronu, zeranol, taleranol

PIWet-PT2023/ZFT/9 - dimetridazol,

ronidazol, ipronidazol

metronidazol,

PIWet-PT2023/ZFT/10 — azaperon, azaperol, karazolol,
chloropromazyna, acepromazyna, haloperidol,

propionylpromazyna

PIWet-PT2023/ZFT/I1 — amoksycylina, ampicylina,
penicylina G, penicylina V, oksacylina, kloksacylina,
nafcylina, dikloksacylina, cefapiryna, cefoperazon,
cefaleksyna, cefkwinom, cefazolina, cefalonium, ceftiofur,
sulfaguanidyna, sulfadiazyna, sulfatiazol, sulfamerazyna,
sulfametazyna, sulfametoksazol, sulfametoksypirydazyna,
sulfamonometoksyna, sulfadoksyna, sulfachinoksalina,
sulfadimetoksyna, tylozyna, erytromycyna, spiramycyna,
tylmikozyna, danofloksacyna, difloksacyna,
enrofloksacyna, flumechina, kwas oksolinowy,
sarafloksacyna, marbofloksacyna, ciprofloksacyna,
tetracyklina, 4-epi tetracyklina, chlorotetracyklina, 4-epi
chlorotetracyklina, doksycyklina, oksytetracyklina, 4-epi
oksytetracyklina, linkomycyna, tiamulina

PIWet-PT2023/ZFT/I12 —  amprolium, dekokwinat,
diklazuril, etopabat, halofuginon, klopidol, lazalocyd,
maduramycyna, monenzyna, narazyna, nikarbazyna,
robenidyna, salinomycyna, ssmduramycyna

PIWet-PT2023/ZFT/13 — benzo(a)piren, benzo(a)antracen,
benzo(b)fluoranten, chryzen, sumy 4 WWA (suma
benzo(a)antracenu, benzo(a)pirenu, benzo(b)fluorantenu

i chryzenu)

7 Potencjalne glowne zZrodia
bledéw wystepujacych w
odniesieniu do PT/ILC

e Uszkodzenie probek w trakcie transportu,

e Nieprzestrzeganie harmonogramu matego ILC,

e Postepowanie niezgodne z wytycznymi zawartymi
w instrukcji dla uczestnika,

e Postepowanie niezgodne z wytycznymi zawartymi
w odpowiedniej normie badawczej, z ktérej korzysta
Uczestnik,

e Zmowa lub falszowanie wynikéw przez Uczestnikow.

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

Obiekty badan dostarczane sg do uczestnikow za
posrednictwem firmy kurierskiej. Obiekty pakowane sg w
taki sposob, aby ich wiasciwosci do chwili dostarczenia do
Uczestnika nie ulegly zmianom.
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9 Racjonalne $rodki W celu zapobiezeniu zmowy i falszowaniu wynikéw kazdy
zapobiegawcze w celu Uczestnik programu pozostaje anonimowy a jego
zapobiezenia zmowie pomigdzy |identyfikacja odbywa si¢ za pomocg indywidualnie
uczestnikami lub fatszowaniu przypisanego oznaczenia kodowego. Uczestnikow
wynikéw oraz procedury, ktére | obowigzuje zasada zachowania poufnosci. W przypadku
bedg uruchomione jezeli mie¢ podejrzenia fatszowania wynikéw lub zmowy Koordynator
bedzie miejsce podejrzenie powiadamia Uczestnika na pismie. W przypadku
zmowy lub falszowania wynikow | stwierdzenia zmowy i/lub falszowania wynikéw, rezultaty

Uczestnika/Uczestnikéw nie zostang uwzglednione w
raporcie.

10 |Opis informacji, ktora nalezy Zgloszenie  uczestnictwa ~w  programie  nastgpuje

dostarczy¢ uczestnikom oraz
harmonogram realizacji
kolejnych etapdw programu

po zalogowaniu si¢ w portalu elektronicznym dostgpnym
pod adresem www.eklient.piwet.pulawy.pl zakladka
‘Badanie bieglosci’, poprzez wybdr dostgpnych badan
biegtosci  sposrdd  kategorii  ,,Obecno$¢  substancji
niedozwolonych ~ oraz  pozostalosci  chemicznych
w zywnosci i paszach” przed uptywem terminu nadsylania
zgloszen.

Uczestnik w systemie e-klient ma nadany kod, pod ktérym
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 nadsytania zgloszen nie bedg uwzgledniane.

Wraz z obiektami badan Uczestnicy otrzymuja:

e list przewodni,

e formularz ‘Potwierdzenie otrzymania obiektow
PT/ILC’ (I-14/ZFT/F-07), ktdry nalezy wypehic i
odesta¢ na adres e-mail Koordynatora
niezwlocznie po otrzymaniu obiektow,

e instrukcje dla uczestnikow  (I-14/ZFT/F-06)
zawierajaca informacje dotyczace obiektu badan
oraz sposobu postgpowania z obiektem.

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

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

Czestos¢ lub daty dystrybucji

obiektow PT/ILC do
uczestnikOw, ostateczne terminy
przekazania  wynikéw  przez

uczestnikow i, jezeli zasadne,
daty, kiedy uczestnicy powinni
wykona¢ badania lub pomiary

Harmonogram:

Runda PIWet-PT2023/ZFT/7 — Oznaczanie pozostatosci
hormondw: stilbenéw i laktondw kwasu rezorcylowego
w wodzie

Runda PIWet-PT2023/ZFT/9 — Oznaczanie pozostatosci
nitroimidazoli w wodzie

Runda PIWet-PT2023/ZFT/11 — Oznaczanie pozostatosci
antybiotykéw i chemioterapeutykow w jajach

Runda PIWet-PT2023/ZFT/12 — Oznaczanie
kokcydiostatykow w paszy niedocelowej

Runda PIWet-PT2023/ZFT/13 — Oznaczanie
wielopierscieniowych weglowodoréw aromatycznych
w produkcie migsnym wedzonym

» Termin nadsytania zgtoszen — do 14.12.2023

o Zatwierdzenie zgloszenia przez organizatora —
do 15.12.2023

 Planowany termin rozestania probek — 18.12.2023

 Doreczenie probek do Uczestnika — do 22.12.2023

o Potwierdzenie otrzymania obiektéw przez Uczestnikow
— niezwlocznie

+ Raportowanie wynikéw badan —do 19.02.2024

o Potwierdzenie zaraportowania wynikow badan przez
uczestnikéw — automatycznie w chwili wystania

« Sprawozdanie z badan — do 15.03.2024.

Runda PIWet-PT2023/ZFT/8 — Oznaczanie pozostatosci
hormonéw w paszy dla zwierzat rzeznych

Runda PIWet-PT2023/ZFT/10 — Oznaczanie pozostalosci
neuroleptykdéw w nerkach

o Termin nadsylania zgtoszen — do 14.12.2023

o Zatwierdzenie zgloszenia przez organizatora —
do 15.12.2023

 Planowany termin rozestania probek —22.01.2024

 Doreczenie probek do Uczestnika — do 26.01.2024

« Potwierdzenie otrzymania obiektéw przez Uczestnikow
— niezwlocznie

+ Raportowanie wynikéw badan — do 15.03.2024

o Potwierdzenie zaraportowania wynikéw badan przez
uczestnikéw — automatycznie w chwili wystania

« Sprawozdanie z badan — do 31.03.2024.

12

Wszelkie informacje dotyczace
metod lub procedur, potrzebne
uczestnikom do przygotowania

materialu do badan i
przeprowadzenia  badan  lub
pomiaréw

Uczestnicy powinni analizowa¢ otrzymang probke tak samo
jak probki badane podczas realizacji zlecefi z KPBK.
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13

Procedury dotyczace metod badan
lub pomiarow, ktore jezeli ma to
zastosowanie, beda wykorzystane
do badania jednorodnosci i
stabilnos$ci obiektow PT/ILC oraz
okreslenie ich zywotnosci
biologicznej

Przed dystrybucjg probek 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 dang runda.

Metody obliczeniowe stosowane do oceny jednorodnosci
obiektow badan sg zgodne z normg ISO 13528:2015
Zalacznik B. Wyznaczone zostaja:

e  Wartosci $redniej ogdlnej X

e Odchylenia standardowe $rednich z probek sx

e Odchylenie standardowe wewnatrz probek s,

e Odchylenie standardowe migedzy probkami ss

Probki uwazane sg za wystarczajaco jednorodne, jezeli
spetnione jest kryterium: s;,< 0,3 oy

gdzie: s,- odchylenie standardowe migdzy probkami, op-
odchylenie standardowe do oceny badan bieglosci.

Metody obliczeniowe stosowane do oceny stabilnosci
obiektow badan sg zgodne z normg ISO 13528:2015
Zalacznik B. Probki uwaza sie za stabilne, jezeli spetnione
jest kryterium: |y; — ¥,| 0,30y,

gdzie: y;, ¥, srednie ogdlne z wynikéw otrzymanych przed
rozpoczgciem rundy i po jej zakonczeniu, o, - odchylenie
standardowe do oceny badan bieglosci.
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14

Doktadny opis analizy
statystycznej,  ktéra  bedzie
stosowana

Do identyfikacji warto$ci odstajacych stosuje si¢ test
Grubbsa (a.=0,01).

Warto$¢ przypisana x, zostanie obliczona jako Srednia
arytmetyczna z wynikow uczestnikow z zastrzezeniem, ze
odchylenie standardowe o zostanie wyznaczone metodg
niezalezng od wynikéw rundy (np. za pomocg modelu
ogolnego). W przypadku gdy w badaniu biegtosci
wykorzystuje si¢ certyfikowany material odniesienia
warto$¢ certyfikowana dla danej cechy jest wykorzystywana
jako wartos¢ przypisana.

Dla wszystkich wartosci przypisanych na podstawie
wynikéw uczestnikow, szacuje si¢ niepewnos¢ standardowg
u(xpt) zgodnie ze wzoru:
u(xpr) = sWp

gdzie:

s - odchylenie standardowe,

p - liczba wynik6w po odrzuceniu wartosci odstajgcych.
Jesli speliony jest warunek u(xp) < 0,3c0p to wtedy
niepewnos¢ warto$ci przypisanej jest pomijalna i nie musi
byé uwzgledniana w obliczeniach a do zestawienia
osiggnie¢ uczestnikow stosuje si¢ wskaznik z, wyrazony
wzorem:
zi = (Xi - Xpr) / Opt

gdzie:

xi - wynik uzyskany przez uczestnika ILC

Xp - Warto$¢ przypisana;

op - odchylenie standardowe do oceny bieglosci.

Przyjeto nastgpujace kryterium oceny wskaznika z:

| z | <2,0 - wynik zadowalajacy

2,0 < | z I < 3,0 - wynik watpliwy (sygnat ostrzegawczy)

| z I >3 ,0- wynik niezadowalajacy (sygnat do dziatania)
W przypadku gdy warunek u(xp) < 0,30y nie jest spetniony,
wowczas do oceny wynikéw Uczestnikow stosuje sig
wskaznik z’ wyznaczony wedlug wzoru:

X. — X

z; =7 —F
L2 5uai2 '
VO U (xpl)

gdzie:

x; - wynik uzyskany przez uczestnika

Xpt - warto$¢ przypisana;

o - odchylenie standardowe dla oceny bieglosci;

u(xp) - niepewnos¢ wartosci przypisanej

Wskaznika z’ interpretuje si¢ w taki sam sposéb jak
wskaznik z, stosujac te same wartosci krytyczne 2,01 3,0.

15

Zrodlo, spojnosé pomiarowa i
niepewno$¢ pomiaru wartosci
przypisanej

Wartosci przypisane oraz niepewnosci wartosci przypisanej
dla parametréw objetych badaniami, zostang wyznaczone z
wynikéw uczestnikéw zgodne z PN-EN ISO/IEC
17043:2023-10.

Zastosowane wyposazenie jest nadzorowane
metrologicznie zgodnie z wymaganiami.

1-14/ZFT/F-01

Wydanie 1 z 2022.06.08 9/11




16 |Kryteria oceny rezultatow
dziatania uczestnikdw

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

| Z | <2,0 - wynik zadowalajacy

2,0 < |z| <3,0 - wynik watpliwy

| z| > 3,0- wynik niezadowalajacy

17  |Przygotowanie jednolitych form
sprawozdan, ktore bgda stosowac
uczestnicy

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

e nazwa i dane kontaktowe Organizatora badan bieglosci;

e nazwa i dane kontaktowe koordynatora;

e nazwiska, funkcje i podpisy oséb autoryzujacych
sprawozdanie;
data wydania sprawozdania;

e kod nadany Uczestnikowi;
numer sprawozdania i identyfikacja programu badania
biegtosci;

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

e wyniki Uczestnikdéw;
dane statystyczne oraz podsumowanie wraz
z warto$ciami przypisanymi i zakresem akceptowalnych
wynikow oraz prezentacja graficzna;

e procedury stosowane do wyznaczania wartosci
przypisanych;

e szczegoOly dotyczace spdjnosci pomiarowej i
niepewnosci pomiaru warto$ci przypisanych;

e procedury wykorzystywane do wyznaczenia odchylenia
standardowego dla oceny bieglosci;

e komentarz i wskazowki dotyczacy interpretacji
rezultatow Uczestnikow;

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
biegto$ci/do pobrania/Sprawozdanie z badan bieglosci,

w terminie wskazanym w punkcie 11.

18 | Opis danych, raportéw
posrednich lub informacji, ktore
nalezy przekazaé zwrotnie
uczestnikom

Nie dotyczy.
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19 | OkreSlenie zakresu w jakim Wyniki w formie sprawozdania otrzyma kazdy Uczestnik
zostang opublikowane wyniki badania. Koordynator gwarantuje uczestnikom poufnosé
uczestnikow i wnioski wszelkich informacji zwigzanych z uczestnictwem w
wynikajace z programu PT/ILC  |programie. Nazwy uczestnikow zostana zakodowane.
Kazdy uczestnik zna tylko swoj kod, ktéry umozliwia
identyfikacje tylko swoich wynikow.

W przypadku laboratoriéw 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.
20 |Dziatania, ktére nalezy podja¢ w|W przypadku nie otrzymania obiektu badania w
wypadku zaginigcia lub | spodziewanym terminie, otrzymania uszkodzonej przesyiki

uszkodzenia obiektow PT/ILC lub otrzymaniu obiektu badania w stanie budzacym
watpliwos¢ co do mozliwosci przeprowadzenia badan
nalezy ten fakt niezwlocznie zglosi¢ koordynatorowi
programu. Koordynator podejmuje decyzjg¢ o mozliwosci
ponownego wystania obiektu badan.
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