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TS4.2 - Laboratoria Rejestrowane

1. Wprowadzenie

1.1. Zakres dokumentu

Niniejszy dokument zawiera wymogi oraz opis procesu rejestracji w celu uzyskania statusu
laboratorium rejestrowanego GMP+

(—I—) Wskazéwka:
Patrz F0.2 Lista definicji, gdzie znajduja sie definicje niektorych termindéw uzywanych w tym dokumencie.

1.2. Stosowanie

Dokument ten obowiazuje laboratoria rejestrowane GMP+, ktore przeprowadzajg analizy prob
pasz na nastepujace zanieczyszczenia krytyczne:

a. aflatoksyna B1;

b. suma dioksyn i dioksynopodobnych PCB / dioksyny / dioksynopodobne PCB /
niedioksynopodobne PCB;

c. metale ciezkie (arsen, otéw, kadm i rtec) oraz fluor;

d. pestycydy
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2.  Wymogi dla rejestracji GMP+

Laboratorium zamierzajgce zosta¢ laboratorium rejestrowanym GMP+ musi:

a. Mie¢ wdrozony system zarzadzania jakoscig, zweryfikowany przez strone niezalezng, ktory:
1. Jest akceptowany! w GMP+ Feed Certification scheme oraz;
2. przewiduje uczestniczenie w badaniach biegtosci zgodnie z wymogami z Rozdziatu 5
tego dokumentu; oraz
3. przewiduje state doskonalenie jego wydajnosci (kryteria zawarte sg w Rozdziale 5 tego
dokumentu).
b. Spetnia kryteria wydajnosci dla laboratoridow rejestrowanych GMP+ ustanowione w
Rozdziale 4 tego dokumentu.

1. Patrz TS1.2 Zakupy, gdzie znajduje sie lista akceptowanych systemow dla laboratoridw.
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3.

3.1.

<€€C<Lg

Proces rejestracji

«Laboratorium rejestrowane GMP+ wypelnia i sktada aplikacje

*Jednostka Certyfikujgca weryfikuje aplikagje

«Jednostka Certyfikujgca podejmuje decyzje o rejestracji

«Jednostka Certyfikujaca i laboratorium rejestrowane GMP+ podpisuja
umowe rejestracyjng (jesli aplikacja jest przyjeta)

=Jednostka Certyfikujgca publikuje informacje o laboratorium
rejestrowanym GMP+ na portalu GMP +

«Laboratorium rejestrowane GMP+ wysyla roczne raporty z wewnetrznych‘
audytdw dziatalnosci

*Jednostka Certyfikujaca sprawdza do roku zgodnos< z rejestracja i
kryteriami wydajnosci

Rejestracja i ocena

Laboratorium zamierzajace zosta¢ laboratorium rejestrowanym GMP+ musi ztozy¢ aplikacje
do Jednostki Certyfikujgcej zatwierdzonej przez GMP+ International z wnioskiem o
przeprowadzenie audytéw dla zakresu ,Laboratorium rejestrowane’.

Laboratorium rejestrowane GMP+ musi przesta¢ do Jednostki Certyfikujacej nastepujace
dokumenty:

a.
b.

Wypetniony formularz aplikacji.

Aktualny wyciag z rejestru prowadzonego przez oficjalny organ rejestrujacy
przedsiebiorstwa.

Kopie waznego certyfikatu (jesli dotyczy), ktory jest akceptowany przez GMP+ Feed
Certification scheme oraz kopie aktualnego zakresu certyfikacji i/lub akredytac;ji.
Liste rodzajow dziatalnosci i zwigzanych z nimi matryc, ktore mieszcza sie w zakresie
odpowiednich akceptowanych systeméw laboratoryjnych.

Ostatni raport zatwierdzajacy dla kazdej analizy, dla ktérej laboratorium rejestrowane
GMP+ chce by¢ zarejestrowane.

Wyniki ostatniego programu badania biegtosci dla kazdej analizy, dla ktorej
laboratorium rejestrowane GMP+ chce by¢ zarejestrowane.

W przypadku podzlecania analizy laboratorium rejestrowanemu GMP+, dokumentacje
wykazujaca, ze wykonujace zlecenie laboratorium rejestrowane GMP+ jest
zarejestrowane dla przedmiotowej analizy.
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h. W przypadku podzlecania, kontrakt pomiedzy laboratorium rejestrowanym GMP+ i
przyjmujacym zlecenie laboratorium rejestrowanym GMP+, w ktérym okreslone sa
zasady ich wspotpracy.

Po ztozeniu kompletnego wniosku oraz wszystkich wymaganych dokumentéw, Jednostka
Certyfikujaca przeprowadzi jego ocene.

3.2. Decyzja dotyczaca rejestracji

Jednostka Certyfikujaca, w ciagu 6 tygodni po otrzymaniu aplikacji, poinformuje laboratorium
rejestrowane GMP+ pisemnie o (nie-) zgodnosci z wymogami z tego dokumentu.

Jesli aplikacja jest przyjeta, nalezy zawrze¢ umowe rejestracyjng, ktérag musza podpisac
Jednostka Certyfikujaca i laboratorium rejestrowane GMP+.

Po otrzymaniu podpisanej przez obie strony umowy rejestracyjnej, Jednostka Certyfikujaca
publikuje wszystkie wtasciwe informacje o laboratorium rejestrowanym GMP+ w bazie danych
GMP+ Company database i wystawia oswiadczenie o spetnieniu wymogow laboratorium
rejestrowanemu GMP+.

3.3. Informowanie Jednostki Certyfikujacej

Laboratorium rejestrowane GMP+ musi aktualizowa¢ przekazane Jednostce Certyfikujacej
informacje i dowody wymagane w Rozdziale 2 oraz § 3.1 powyzej.

Przynajmniej raz w roku laboratorium rejestrowane GMP+ musi przesta¢ wyniki swojego
audytu wewnetrznego do Jednostki Certyfikujacej, aby umozliwi¢ weryfikacje, czy jego
wydajnosc¢ spetnia wymogi ustanowione w Rozdziatach 4 i 5 tego dokumentu.
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4. Kryteria wydajnosci dla badan
laboratoryjnych

Maksymalne limity dla kryteriow wydajnosci sa podawane w:

mg/kg (ppm)*

Aflatoksyna B1
Metale ciezkie
Fluor

Pestycydy

ng TEQ/kg*

Suma dioksyn i dioksynopochodnych PCB
Dioksyny
Dioksynopodobne PCB

Hg/kg*

Niedioksynopodobne PCB

* Uzyskane dla wilgotnosci na poziomie 12% (88% suchej masy).

() Wskazowka:

Patrz Appendix 1 z tego dokumentu, ktéry nalezy stosowac przy wyliczaniu kryteriow wydajnosci
omawianych w tym dokumencie.

4.1. Aflatoksyna Bl

Matryca Granica Odtwarzalnos¢ Odchylenie Niepewnos¢
oznaczalnosci (LOQ) rozszerzona
(mg/kg 88% suchej pomiaru
masy)
Materialy paszowe 0,001 25% 15% 60%
Pasze uzupetniajace i
pelnoporcjowe, za wyjatkiem | 0,005 25% 15% 60%
pasz dla:
Bydta mlecznego i cielat 0,001 25% 15% 60%
Owiec mlecznych i jagniat 0,001 25% 15% 60%
K6z mlecznych i kozlat 0,001 25% 15% 60%
Prosiat 0,001 25% 15% 60%
Mtodego drobiu 0,001 25% 15% 60%
Mieszanki paszowe dla:

(€103 B International
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Bydta (oprécz bydta
0,004 25% 15% 60%
mlecznego i cielat)
Owiec (oprocz owiec
0,004 25% 15% 60%
mlecznych i jagniat)
K6z (oprdcz kdz mlecznych
. 0,004 25% 15% 60%
kozlat)
Swin (oprocz prosiat) 0,004 25% 15% 60%
Drobiu (oprécz mtodych
. 0,004 25% 15% 60%
zwierzat)
# wskazowka:
Do metod odpowiednich do analizy aflatoksyny B1 zazwyczaj zalicza sie wysokosprawna chromatografie
cieczowg (HPLC) w potaczeniu z detekcja fluorescencyjna lub spektrometrig mas (MS). Dozwolone s3
wszystkie analityczne metody ilosciowe, o ile nie zostang przekroczone zadane wartosci graniczne. Jesli
czyszczenie odbywa sie w kolumnie immunopowinowactwa, odzysk aflatoksyny B1 powinien przekraczaé
80% i by¢ regularnie sprawdzany dla analizowanych matryc. Ze wzgledu na zdolno$¢ aflatoksyny do
adsorbowania na szkle nalezy korzystac ze szkta laboratoryjnego ptukanego kwasem.
F wskazowka:
Do celow przesiewowych mozna stosowac metody potilosciowe, na przyktad chromatografie
cienkowarstwowa (TLC), testy ELISA itp., w takim jednak przypadku konieczne jest potwierdzenie
podejrzenia niezgodnosci wyniku. Norma NEN-EN-ISO 6498 zawiera wytyczne dotyczace przygotowania
probek badawczych. W celu zbadania prébki laboratoryjnej na obecnosé¢ mykotoksyn catg probke nalezy
poddac zmieleniu. Norma NEN-ISO 14718 okresla metode stwierdzania obecnosci aflatoksyny B1 w
paszy dla zwierzat z wykorzystaniem chromatografii HPLC z detekcja fluorescencji po derywatyzacji
postkolumnowej.
) Wskazéwka:

W trakcie catej procedury transportowania préby, przygotowywania proby oraz jej analizy, probe nalezy
w jak najwiekszym stopniu chroni¢ przed dziataniem promieni stonecznych, poniewaz aflatoksyna ulega
stopniowemu rozktadowi pod wptywem promieniowania nadfioletowego. Poniewaz rozktad aflatoksyny
w materiale jest wysoce niejednorodny, proby nalezy przygotowywac — a zwtaszcza homogenizowac - z
zachowaniem najwyzszej starannosci, np. metoda zawiesinowg (ref).

4.2. Suma dioksyn i dioksynopodobnych PCB

Matryca Granica oznaczalnosci Odtwarzalnos¢ Odchylenie Niepewnos¢
(LOQ) (ng TEQ/kg 88% rozszerzona
suchej masy) pomiaru

Materialy paszowe 0,2* 15% 20% 50%
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Dodatki paszowe i premiksy 0.3 15% 20% 50%

Mieszanki paszowe za wyjatkiem 0.30 15% 20% 50%

Mieszanki paszowe dla zwierzat

domowych i ryb

0.75 15% 20% 50%

* limitu z GMP+TS1.5

F wskazowka:

Rozporzadzenie Komisji UE nr 2017/644 ustanawiajgce metody pobierania i analizy prob do celéw
kontroli pozioméw dioksyn i dioksynopodobnych polichlorowanych bifenyli (PCB) opisuje szczegétowo
srodki ostroznosci, jakie powinny podejmowac laboratoria badajace proby na obecno$é¢ dioksyn oraz
wyznacza normy dla tego typu badan. W rozporzadzeniu rozrdznia sie metody przesiewowe i
potwierdzajace.

Metody przesiewowe sg wykorzystywane do wybierania préb, w ktérych poziomy dioksyn (PCDD/F) i
dioksynopodobnych polichlorowanych bifenyli (PCB) przekraczaja maksymalne dopuszczalne poziomy
lub poziomy reagowania. Pozwalajg one na wzglednie tanie i szybkie oznaczanie duzej liczby prob,
zwiekszajac w ten sposdb szanse wykrycia nowych przypadkéw z wysokim poziomem narazenia i
ryzykiem dla zdrowia konsumentéw. Metody przesiewowe powinny opierac sie na metodach
bioanalitycznych i metodach GC/MS.

Wyniki uzyskane dla préb przekraczajacych wartos¢ odciecia powinny zostac potwierdzone przez
przeprowadzenie ponownej petnej analizy przy zastosowaniu metody potwierdzajacej w celu
sprawdzenia ich zgodnosci z maksymalnym dopuszczalnym poziomem.

Metody potwierdzajace dostarczajg petnych lub uzupetniajacych informacji, dzieki ktérym mozna
jednoznacznie zidentyfikowac zwigzki PCDD/F i dioksynopodobne PCB oraz okresli¢ ich ilos¢ w probie
przy najwyzszych dopuszczalnych poziomach lub w razie koniecznosci przy poziomie reagowania. W
metodach tych wykorzystuje sie chromatografie gazowa sprzezong ze spektrometrig mas o wysokiej
rozdzielczosci (GC-HRMS) lub chromatografie gazowa sprzezonga z potrdjng kwadrupolowa
spektrometrig mas (GC-MS/MS).

) Wskazéwka:

W ocenie kongenerdw dioksyn w zakresie od tetra do okta nalezy opierac sie na protokotach nr 1613
United States Environmental Protection Agency (Amerykanskiej Agencji Ochrony Srodowiska) oraz
zharmonizowanym protokole europejskim EN 16215:2012. Protokoty te opisujg podstawy regulagji i
kalibracji sprzetu oraz kryteria identyfikacji i oceny ilosciowej w rozcieficzaniu izotopowym oraz
procedury oceny jakosciowej i kontroli jakosci. W sktad rutynowej procedury, np. oceny odzysku wzorcow
wewnetrznych, doktadnosci préb wzorcowych oraz slepych, powinien wchodzi¢ standardowy program
zapewniania jakosci (QA).

) Wskazowka:

Do wyrazenia potencjatu toksycznego mieszaniny dioksyn uzyto wspotczynnika rownowaznego
toksycznosci (TEF). Dioksynom przypisano wartos¢ TEF, ktéra odpowiada ich wzglednemu potencjatowi
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toksycznemu w odniesieniu do 2,3,7,8-TCDD, najbardziej toksycznego kongeneru posrod dioksyn, dla
ktérego wartos¢ TEF wynosi 1,0. Wartos¢ toksycznosci kongeneru (ng TEQ/kg produktu) obliczano,
mnozac wartos¢ TEF dla kazdego z kongenerdw przez stezenie tego kongeneru w ng/kg produktu.
taczng wartos$¢ TEQ dla kazdej probki wyznacza sie, sumujac wartosci TEQ dla wszystkich kongeneréw.

#) Wskazéwka:

Ustawodawstwo europejskie dopuszcza stosowanie metod bioanalitycznych, na przyktad oznaczenia
CALUX (Chemically Activated LUciferase gene eXpression - aktywowanej chemicznie ekspresji genu
lucyferazy) w badaniach przesiewowych préb paszy, w celu wskazania podwyzszonych pozioméw PCDD/
F i DL-PCB. Wyniki badan przesiewowych poréwnuje sie ze stezeniem odciecia, dzieki czemu analityk
moze okresli¢ zgodnosé proby oraz zidentyfikowad te z prob, ktére wymagaja dalszego badania
metodami analizy potwierdzajgcej. Ponadto wyniki badania przesiewowego moga stanowi¢ liczbowe
wskazanie poziomoéw TEQ dla PCDD/F i dioksynopodobnych PCB w probce. Wyrazenie wynikdw
bioanalizy w postaci BEQ jest szczegdlnie przydatne dla analityka przeprowadzajagcego badanie kontrolne
metodami potwierdzajacymi, ale podczas wstepnego procesu walidacji jest obowigzkowe.

() Wskazéwka:

Laboratoria stosujace bioanalize w ramach oficjalnej kontroli lub z innych wskazanych przepisami prawa
przyczyn, musza miec akredytacje zgodng z norma EN ISO/IEC 17025. Skutkiem tego stosowane metody
musza zostac¢ zwalidowane w celu zapewnienia dowodu ich zgodnosci z wymogami prawnymi
obowiazujacymi w UE, zgodnie z rozporzadzeniami Komisji (UE) 2017/644 i 152/2009 (wraz ze zmianami).
Kompetencje laboratorium powinny zosta¢ potwierdzone za pomocag wewnetrznych i zewnetrznych
srodkdw kontroli jakosci. State i efektywne uczestnictwo w badaniach miedzylaboratoryjnych opartych na
analizach PCDD/F i dioksynopodobnych PCB w odnosnych matrycach pasz / zywnosci jest obowigzkowe

() Wskazéwka:

Metoda przesiewowa z zasady klasyfikuje probe jako zgodna lub podejrzang o niezgodnosé¢. W tym celu
wyliczony poziom BEQ jest porownywany z wartoscig odciecia. Proby z BEQ ponizej wartosci odciecia s3
uznawane za zgodne, probki, dla ktérych BEQ jest rowny lub wyzszy wartosci odciecia, sa podejrzewane
o niezgodnos$¢ i przekazywane do analizy metoda potwierdzajaca.

Ustalone granice maja zastosowanie dla obu rodzajéw metod. Metody potwierdzajace nalezy stosowac w
przypadku, gdy wyniki przekraczajg normy okreslone w dokumencie GMP+ TS1.5 Szczegétowe limity
bezpieczeristwa pasz.

W przypadku ustalenia indywidualnych limitéw dla dioksyn lub PCB laboratorium musi przedstawié
dowody dotyczace réznych zestawow kryteriéw wydajnosci.

Laboratorium dostarczy wartosci TEQ odpowiadajace brzegowi dolnemu i gérnemu. Prébe, dla ktorej
ustalone przepisami prawa wartosci graniczne zostaty przekroczone, uznaje sie za potwierdzong, jesli
réznica miedzy brzegiem dolnym a brzegiem gérnym wartosci TEQ jest < 20%. Lot jest niezgodny z
poziomem maksymalnym ustanowionym w rozporzadzeniu (WE) nr 1881/2006, jesli wynik analityczny
oparty na gérnym brzegu zostat uzyskany metoda potwierdzajaca i zostat potwierdzony powtdrna
analiza.
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Powtdrna analiza jest wymagana, aby wykluczy¢ mozliwos¢ wewnetrznego zanieczyszczenia krzyzowego

probki lub przypadkowego zmieszania préb. Pierwsza analiza, uwzgledniajaca niepewno$é pomiaru, jest

wykorzystywana do weryfikacji zgodnosci.

W przypadku analizy przeprowadzanej w ramach incydentu zwigzanego z zanieczyszczeniem mozna

poming¢ potwierdzenie powtorng analizg, jesli proby wybrane do analizy zostaty powigzane z

incydentem zwigzanym z zanieczyszczeniem dzieki identyfikowalnosci.

Kryteria wydajnosci podane w powyzszych tabelach zostaty oparte na tgcznym brzegu gérnym TEQ.

4.3. Dioksyny

Matryca

Granica
oznaczalnosci
(LOQ) (ng
TEQ/kg 88%

suchej masy)

Odtwarzalnos¢

Odchylenie

Niepewnos¢ rozszerzona

pomiaru

domowych i ryb

Materialy paszowe 0,2* limitu z 15% 20% 50%
GMP* TS6

Dodatki paszowe i premiksy 0.2 15% 20% 50%

Mieszanki paszowe za wyjatkiem: | 0.15 15% 20% 50%

Mieszanki paszowe dla zwierzat 0.25 15% 20% 50%

) Wskazowka:

Wskazowki 1 — 6 znajdujace sie w § 4.2 moga réwniez byé przydatne przy przeprowadzaniu analiz na

dioksyny.

4.3.1. Granica oznaczalnosci (LOQ) bioanalizy

W przypadku bioanalitycznej metody przesiewowej ustanowienie granicy oznaczalnosci nie
jest niezbedne, ale nalezy dowies¢, ze metoda pozwala na rozréznienie miedzy $lepa proba a
wartoscig odciecia. Podajac poziom BEQ, nalezy ustali¢ poziom zgtaszania, aby uwzglednic
proby wykazujgce odpowiedz ponizej tego poziomu.

Poziom zgtaszania:

a. musi by¢ rézny od procedury préby Slepej co najmniej o wspdtczynnik 3, przy odpowiedzi
ponizej zakresu roboczego,

b. w zwigzku z tym nalezy go obliczy¢ z préb zawierajgcych zwiazki docelowe w granicach
wymaganego poziomu minimalnego, a nie ze stosunku S/N lub z proby slepe;.

GMP"’ International
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Granica oznaczalnosci bioanalizy musi by¢ jednak taka, ze poziom BEQ odpowiadajacy 2/3
maksymalnego poziomu musi stanowi¢ najbardziej odpowiednig wartos¢ odciecia,
zapewniajaca odsetek wynikow fatszywie zgodnych ponizej 5% oraz akceptowalny odsetek
wynikow fatszywie niezgodnych.

4.4. Dioksynopodobne PCB

Matryca Granica oznaczalnosci Odtwarzalnos¢ Odchylenie Niepewnos¢
(LOQ) (ng TEQ/kg 88% rozszerzona
suchej masy) pomiaru

Materialy paszowe 04 15% 20% 50%

Dodatki paszowe i premiksy 04 15% 20% 50%

Mieszanki paszowe za wyjatkiem: | 0.15 20% 20% 50%

Mieszanki paszowe dla zwierzat
0,5 10% 20% 45%

domowych i ryb

) Wskazowka:
Wskazdwki 1 — 6 znajdujace sie w § 4.2 moga réwniez by¢ przydatne przy przeprowadzaniu analiz na
dioksynopodobne PCB.

4.5. Niedioksynopodobne PCB

Matryca Granica oznaczalnosci Odtwarzalnos¢ Odchylenie Niepewnos¢
(LOQ) (ng/kg 88% rozszerzona
suchej masy) pomiaru

Materialy paszowe 333 15% 20% 50%

Dodatki paszowe i premiksy 333 15% 20% 50%

Mieszanki paszowe za wyjatkiem: | 3.33 15% 20% 50%

Mieszanki paszowe dla zwierzat

. 10 15% 20% 50%
domowych i ryb

4.6. Metale ciezkie i fluor

(15038 ) International Wersja PL: 1 stycznia 2022 12/21
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Matryca Granica oznaczalnosci Odtwarzalnos¢ Odchylenie | Niepewnos¢
LOQ) (mg/kg 88% rozszerzona
suchej masy) pomiaru

Materialy paszowe m.in mineraty:

Arsen (As) tgcznie 04 25% 15% 60%
Otoéw (Pb) 1.0 20% 15% 50%
Kadm (Cd) 0.2 20% 15% 50%
Rtec (Hg) 0.02 25% 20% 65%
Fluor (F) 30 10% 15% 35%

Dodatki paszowe i premiksy ?:

Arsen (As) tacznie 6.0 20% 10% 45%
Otéw (Pb) 6.0 15% 10% 40%
Kadm (Cd) 0.4 15% 10% 40%

Pasze uzupetniajace i petnoporcjowe:

Arsen (As) tacznie 04 25% 10% 60%
Otoéw (Pb) 1.0 20% 10% 45%
Kadm (Cd) 0.1 20% 10% 45%
Rted (Hg) 0.02 25% 20% 60%
Fluor (F)* 6.0 10% 15% 35%

* Chociaz nie jest to metal ciezki, LOQ dla fluoru sa réwniez brane pod uwage.

2. Ze wzgledu na brak limitéw bezpieczeristwa pasz, nie ustanowiono zadnych kryteriéw dla analizowania rteci i fluoru w dodatkach

paszowych i premiksach.

#) Wskazéwka:
Istnieje wiele odpowiednich metod analizy zawartosci metali ciezkich regulowanych przepisami prawa —
kadmu (Cd), arsenu (As), otowiu (Pb) i rteci (Hg) — takich jak:s Spektrometria atomowa emisyjna z
indukcyjnie sprzezong plazma (ICP-OES)« spektroskopia mas z indukcyjnie sprzezona plazma (ICP-MS) «
Atomowa spektrometria absorpcyjna z atomizacjg w piecu grafitowym (GF-AAS). W przypadku wynikéw
uzyskiwanych w ICP-OES granica oznaczalnosci zazwyczaj jest podawana w mg/kg, podczas gdy w
przypadku GF-AAS lub ICP-MS dla wiekszosci metali ciezkich granice oznaczalnosci sa znacznie nizsze.
Metody te mozna zasadniczo stosowaé do analizy niewielkich ilosci préb, ktére wymagaja dobrej
homogenizagji (< 0,5 mm2) i nastepujacego po niej petnego trawienia matrycy za pomoca np. HNO3.

W przypadku ICP-MS zaleca sie zdecydowanie korzystanie z tak zwanej technologii cel kolizyjno-

reaktywnych w celu usuniecia interferencji wieloatomowych, na przyktad pochodzacych od ArCl+,
ktérych obecnosé mogtaby skutkowac¢ uzyskaniem wynikéw fatszywie dodatnich
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Wskazéwka:

Obecnos¢ rteci mozna wykrywad wtasciwymi do tego celu metodami na przyktad: bazujacymi na
rozktadzie termicznym prébki, amalgamacji rteci i wykrywaniu absorpcji atomowej. Granica oznaczalnosci
przy zastosowaniu tej techniki jest bardzo niska. Poniewaz pobierane préby sa niewielkie, zazwyczaj do
0,1 grama, réwniez w przypadku tych metod probe nalezy dobrze zhomogenizowaé (< 0,5 mm?2). Z tak
zhomogenizowanej probki nalezy wytrawi¢ w kwasie lub piecu muflowym podprébe o masie zasadniczo
od 0,1 do 1 grama.

Dozwolone sg wszystkie analityczne metody ilosciowe, o ile nie zostang przekroczone zadane wartosci
graniczne. Granica wykrywalnosci metody dla kazdej z metod oznaczania i dla kazdego z pierwiastkéw
zalezy od matrycy probek oraz od uzytego sprzetu i wykorzystanej technologii.

) Wskazdwka:

Obecnos¢ fluoru moze zostaé oznaczona po przetworzeniu w kwasie solnym z uzyciem spektroskopii lub
elektrody jonoselektywnej.

) Wskazowka:

W przypadku wyniku analizy powyzej lub w poblizu maksymalnego limitu zaleca sie powtdrzenie analizy
przy uzyciu swiezych préb i kwantyfikacji opartej na ,dodaniu wzorca” poprzez dodanie dwdch
podprébek na dwdch réznych poziomach, np. jeden tylko 0,5 * ML (maksymalnego limitu) i jeden 1,5 *
ML. Dzieki zastosowaniu dodatku wzorca efekty matrycy specyficzne dla préby sa zminimalizowane.

4.7. Pestycydy

Laboratorium musi wykaza¢ spetnianie kryteriow wydajnosci dla analiz wszystkich parametrow
pestycydow podanych w tabeli ponizej, aby mogto zostac zarejestrowane.

LOQ Niepewnos¢
Parametry (mg/kg | Odtwarzalnos¢ Odchylenie! | rozszerzona
88% DM) pomiaru
Aldryna 0.01 20% 70-120% 50%
Dieldryna 0.01 20% 70-120% 50%
Chlordan (suma izomerdw cis- i trans- i oksychlordanu 0.01 20% 70-120% 50%
wyrazona jako chlordan)
DDT (suma p,p’-DDT, o,p’-DDT, p-p’-DDE p,p’-TDE 0.05 20% 70-120% 50%
(DDD) wyrazana jako DDT)
Endosulfan (suma izomerdw alfa- i beta- oraz siarczanu | 0.01 20% 70-120% 50%
endosulfanu wyrazona jako endosulfan)
Endryna (suma endryny i delta-keto-endryny, wyrazona | 0.01 20% 70-120% 50%
jako endryna)

(€)' 858 B International Wersja PL: 1 stycznia 2022
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LOQ Niepewnos¢
Parametry (mg/kg | Odtwarzalnos¢ Odchylenie1 rozszerzona
88% DM) pomiaru
Heptachlor (suma heptachloru i epoksydu heptachloru, |0.01 20% 70-120% 50%
wyrazona jako heptachlor)
Heksachlorobenzen (HCB) 0.01 20% 70-120% 50%
Heksachlorocykloheksan (HCH) 70-120% 50%
- izomery alfa 0.01 20% 70-120% 50%
- izomery beta 0.01 20% 70-120% 50%
- izomery gamma 0.01 20% 70-120% 50%
Fipronil (suma fipronilu + metabolit sulfonu (MB46136) | 0.005 20% 70-120% 50%
wyrazona jako fipronil)
Chlorpiryfos metylowy 0.01 20% 70-120% 50%
Pirymifos metylowy 0.01 20% 70-120% 50%
Cypermetryna (cypermetryna, w tym inne mieszaniny 0.05 20% 70-120% 50%
izomerow sktadowych (suma izomeréw))
Tebukonazol 0.02 20% 70-120% 50%
Deltametryna (cis-deltametryna) 0.02 20% 70-120% 50%
Chlorprofam 0.01 20% 70-120% 50%
Chlorpiryfos etylowy 0.01 20% 70-120% 50%
Difenyloamina 0.05 20% 70-120% 50%
Malation (suma malationu i malaoksonu wyrazona jako | 0.02 20% 70-120% 50%
malation)
Permetryna (suma izomeréw) 0.05 20% 70-120% 50%
1 W wyjatkowych wypadkach, wskazniki éredniego odzysku poza przedziatem 70-120% moga byé zaakceptowane, o ile sa
spojne (RSD < 20 %) a ich podstawa jest dobrze ugruntowana (np. z uwagi na rozmieszczenie analitu w etapie podziatu), ale
Sredni odzysk nie moze by¢ nizszy od 30% ani wyzszy niz 140%.

* wskazowka:

Mozna skorzystac¢ z dokumentu wsparcia S 9.13 Managing pesticide residues, aby ustali¢ prawidtowy
MRL Dokument ten opisuje i odpowiada na pytania od firm certyfikowanych GMP+ dotyczace wymogéw
w GMP+ FC scheme odnos$nie obowiazujacych MRL dla pestycydéw w paszach.

*) Wskazowka:
Kryteria wydajnos$ci ustanowione w tym rozdziale sg oparte na dokumencie SANTE 12682/2019 (https://
www.eurl-pesticides.eu/docs/public/tmplt_article.asp?CntID=727).
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@ Wskazowka:
Wiekszos¢ pestycyddw, podlegajacych kontroli mozna analizowaé za pomoca tak zwanej metody
QUEChERS (Quick Easy Cheap Effective Rugged Safe). Metoda ta bazuje na ekstrakcji za pomoca
acetonitrylu w obecnosci wody, po ktorej nastepuje separacja, kontrolowana za pomoca mieszanki
MgSO4 i NaCl, fazy wodnej. Nastepnie faza acetonitrylu moze by¢ analizowana przy uzyciu GC-MS i LC-
MS/MS obejmujacej szeroki zakres pestycyddw o réznych wiasciwosciach fizycznych i chemicznych. Dla
niektorych pestycyddw potrzebna jest specjalna metoda (pojedynczy zwiazek), np. ditiokarbamininany.
Dla zwigzkéw o duzej polarnosci metody oparte na tak zwanej QuPPe (Quick Polar Pesticides Method).
Patrz réwniez : http://www.crl-pesticides.eu/docs/public/tmplt _article.asp?
CntID=887&LablD=200&Lang=EN
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5. Doskonalenie

5.1. Informacje ogodlne

Laboratorium rejestrowane GMP+ musi uczestniczy¢ w badaniach biegtosci, aby potwierdzi¢
swoje aktualne kompetencje. Badanie biegtosci musi stuzy¢é monitorowaniu statej wydajnosci
laboratorium.

Badanie biegtosci musi przynajmniej spetnia¢ wymogi okreslone w § 5.2 - 5.5.

5.2. Badania biegtosci

Raz w roku, laboratorium rejestrowane GMP+ musi wzig¢ udziat w badaniu biegtosci dla
kazdej analizy, dla ktorej jest ono zarejestrowane. Laboratorium rejestrowane GMP+ musi
upewnic sie, ze ogranizator badania biegtosci przeprowadza badanie biegtosci zgodnie z **
ISO 17043.

Jezeli badanie biegtosci nie jest dostepne, wydajnosc analiz musi by¢ wykazana za pomoca:

a. certyfikowanego materiatu referencyjnego, lub

b. gdy nie jest on dostepny:
1. materiatu referencyjnego z poprzednich badan biegtosci lub
2. proby wzorcowe;j.

** Oznacza to, Ze organizator nie musi byc akredytowany, lecz musi przeprowadzac badanie
biegtosci zgodnie z ISO 17043.

5.3. Planowanie
Raz w roku laboratorium rejestrowane GMP+ musi sporzadzi¢ plan badan biegtosci, w ktérych
bedzie uczestniczyé. Plan ten musi by¢ zachowany jako informacja udokumentowana.

5.4. Administracja

Wyniki badan biegtosci laboratorium rejestrowanego GMP+ muszg by¢ zachowywane jako
informacje udokumentowane przez przynajmniej 3 lata.

Wynik laboratorium rejestrowanego GMP+ musi by¢ wyrazony jako ‘z-score’.

) Wskazowka:
'Z-score’ odzwierciedla:
a. faktycznie osiggnieta doktadnosc (réznica pomiedzy wynikiem laboratorium, a przyjeta wartoscia
prawdziwg lub uzgodniona) oraz
b. ocene organizatora badania biegtosci odnosnie zgodnosci stopnia doktadnosci z zatozonym celem.

(15038 ) International Wersja PL: 1 stycznia 2022 17/21



TS4.2 - Laboratoria Rejestrowane

e

5.5. Interpretacja wynikow badania biegtosci

Laboratorium rejestrowane GMP+ musi interpretowac wyniki badania biegtosci w oparciu o
limity podane w tabeli ponizej.

Z-score Ocena

Z<2 Zadowalajaca
2<7Z<3 Watpliwa

Z23 Niezadowalajaca

W przypadku, gdy z-score jest oceniony jako watpliwy lub niezadowalajacy, laboratorium

rejestrowane GMP+ musi:

a. przeprowadzi¢ dochodzenie dotyczace prawdopodobnej przyczyny (przyczyn) odchylenia,
oraz

b. zastosowac $rodki naprawcze oraz

c. zweryfikowac, czy srodki naprawcze prowadzg do zadowalajacej wydajnosci.
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Appendix 1 Wyliczenia

Obowiazuja nastepujace wyliczenia dotyczace kryteriéw wydajnosci:

Kryteria wydajnosci’ Wyliczenie
Granica gzngczalnasci (LOD) LOD =3 x Sg
Granica kwantyfikagii (LOQ) LO@Q = 6 X sp
n " —_— P} 2
Qdtwarzalnos¢ R = =1 (i ~ Xi2)
2n
Qdchydenie 0 =X — Cref

Niepewnosc rozszerzona pomiaru

U=2x.[sg? + 62

odchylenie standardowe w prébach slepych w warunkach odtwarzalnosci

Odtwarzalnose (wyrazona w tym standardzie jako poziom MREL)

Qdchylenis.

niepewnosd roZszerzona pomiary

liczha analiz

steZenis komponseniy

Ri[= |2 |||

srednie stezenie kompenentu analizowanego w materiale referencyjnym

Cref

wartosc przypisana komponentu w materiale referencyjnym

% Definicje i wyliczenia pochodzqg z NEN 7777: Prestatiekenmerken van meetmethoden and NEN

7779: Meetonzekerheid

Srednie odchylenie metody jest otrzymywane z certyfikowanego materiatu referencyjnego lub
z materiatu z badan biegtosci z przypisanag wartoscig (konsensus). Odchylenie oparte na
dodatku jest akceptowalne, gdy nie jest spodziewana interferencja z matryca. Dodatek to
przynajmniej osiem réznych matryc prob uzywanych przy wyliczeniu odchylenia z wyliczonego

odzysku (doktadnosé).

GMP"‘ International
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® reed Support Products

To byto duzo informacji do przyswojenia i mozna sie zastanawiad, jaki jest nastepny krok? Na szczescie
mozemy zaoferowa¢ Wspdlnocie GMP+ wsparcie w tych dziataniach. Oferujemy pomoc w postaci r6znych
narzedzi i wskazoéwek, lecz poniewaz kazda firma jest wspdtodpowiedzialna za bezpieczenstwo pasz, nie
mozemy oferowaé doktadnie dopasowanych rozwigzan. Jednak pomagamy poprzez wyjasnianie wymogow i

dostarczanie podstawowych informacji na temat wymogow.

Opracowalismy szereg materiatdw pomocniczych. Obejmujg one rézne narzedzia, od list FAQ (czesto

zadawanych pytan,) do webinaréw i wydarzen.

Materialy pomocnicze dotyczace dokumentéw normatywnych (Wskazéwki i FAQ)
Udostepnilismy dokumenty zawierajace wskazdwki odnosnie wymogdw GMP+ ustanowionych w modutach
GMP+ FSA i GMP+ FRA. Dokumenty te dostarczaja przyktadow, odpowiedzi na czesto zadawane pytania lub

informacji podstawowych.

Where to find more about the GMP+ International Feed Support Products

Fact sheets

More information: https://www.gmpplus.org/en/services/feed-support-products/fact-sheets/

Review fact sheets: GMP+ Portal https://gmpplus.org/pl/feed-certification-scheme-2020/gmp-fsa-fra-

certification/support/

(15038 ) International Wersja PL: 1 stycznia 2022
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We enable every company in the
feed chain to take responsibility for
safe and sustainable feed.

GMP+ International

Braillelaan 9

2289 CL Rijswijk

The Netherlands

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

e.

Klauzula odpowiedzialnosci:
Niniejsza publikacja zostata stworzona w jezyku angielskim i przettumaczona na wiele jezykow.
W przypadku jakiegokolwiek konfliktu interpretacyjnego lub rozbieznosci miedzy jezykiem

angielskim a jakimkolwiek innym jezykiem, pierwszenstwo ma jezyk angielski publikacji.

© GMP+ International B.V.

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

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

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

+
| Feed Safety Worldwide |

gmpplus.org
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