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Oznaczanie zawarfoi suchej masy lub al- Aparaturai sprzet
ternatywnie wilgotnéci, technily wagowo-

suszarkow jest podstawow analizy stosowan W Centralnym Laboratorium Instytutu
w dziedzinie analiz paszzywnosci. Technilke te  Zootechniki PIB zwalidowano, zgodnie z wyma-
stosuje si od wielu lat i jest ona stosunkowo ganiami normy PN-EN ISO/IEC 17025, proce-
prosta (PN-ISO 6496:2002; PN-ISO 712:2002;durg oznaczania zawago suchej masy, ktér
AOAC, 2005). Brak jest jednak prac, ktore stosuje si przy wykonywaniu analiz na potrzeby
przedstawiatyby charakterystyk tej metody 1Z PIB ipodmiotéw zewgtrznych. Do ozna-
z uwzgkdnieniem takich parametréw, jak: po- czei, oprocz podstawowego wypasaia labo-
wtarzaln@¢, odtwarzalnéé, granica powtarzal- ratoryjnego wykorzystano: Rozdrabniacz Labo-
nosci, granica oznaczenia #cowego i niepew- ratory Mill, Model 4, Arthur H. Thomas Com-
nos¢. Parametry te, ogolnie opisane w literaturzepany, USA; Lab Mill-1 QC-114, \fry, wagi
(Arendarski, 2003; Dobecki, 2004; Ellison i in., analityczne o doktadsoi 0,0001 g i 0,01 g,
2000) @ elementami walidacji i majna celu szklane naczynka wagowe z poknavk po-
wykazanie poprawrigi stosowanej metody wierzchni roboczej umdiwiajacej rownomierne
zgodnie z zasadami Dobrej Praktyki Laborato-rozsypanie badanej probki w warstwie 0,3 dicm
ryjnej (OECD Principles of GLP) i wymaga- koszyk do wsipnego suszenia, suszarklek-
niami normy PN-EN ISO/IEC 17025 (2005). tryczm bez wymuszenia przeplywu powietrza oraz
Dodatkowym elementem walidacji jest rownie owiewows, eksykator z czynnikiem sugzm (Si-
wykonanie analiz dogbnych materiatow refe- lica Gel Orange, Carl Roth GmbH, Niemcy).
rencyjnych i poréwnanie uzyskanych wynikéw

z odpowiednimi wartéciami referencyjnymi. Za-

gadnienia dotycge walidacji i szacowania nie- Przygotowanie prébki badanego materiatu,
pewndgci sa omawiane w pracachaSiora iin.  probki kontrolnej i §lepej oraz obliczanie wy-
(2005, 2007, 2009), §Siora i Pieszki (2006), &5  nikow

siora iSlusarczyk (2006), Korola i in. (2009).

Badania walidacyjne as niezwykle Pasze i materialy paszowe rozdrabniano
istothne, poniewa pomagaj lepiej pozna  do uzyskania stanu jednorodnego, aby zapobiec
ograniczenia danej metody. Na ich podstawiegjakimkolwiek zmianom w zawarfoci wilgoci.
mozna rownie okresli¢ sposoby kontrolowa- Pasze o wysokiej wilgotsoi (kiszonki) podda-
nia jakaci wynikow podczas wykonywania wano ws¢pnemu suszeniu. W tym celu pobgan
rutynowych analiz. probke (50 g lub wecej) odwaano, w powto-

Celem pracy byto okgtenie wybra- rzeniu z doktadnia odczytu 0,01 g, do naczy-
nych parametréw walidacyjnych, niedmych nia lub pojemnika i suszono w suszarce owie-
do prawidtowej interpretacji wynikow bafla wowej w temperaturze 60%t0°C do obnienia
zawartdci suchej masy w paszach. sie zawartdci wilgoci do okoto 8-12%. Po oko-
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lo 1-godzinnym schiodzeniu prébki na powietrzu mieszanki paszowe dla brojlerow (2) i tuczni-
wazono ja z doktadnécia odczytu 0,01g,dczo-  kéw (1), sucha karma dla kotéw (1). Powtarzal-
no i rozdrabniano w rozdrabniaczu. Ziarno zb6 nos¢ okreilano jako nie mniejsg niz wspot-
o wilgotnaici wyzszej ni 17% réwnie podda- czynnik zmiennéci pojedynczych oznac#e
wano wsgpnemu suszeniu, przy czym suszono jeprzeprowadzonychatsama metod,, w badaniach
przez 5 do 7 minut w temperaturze 1383@C. identycznego materiatu, w tym samym laborato-
Wiasciwe suszenie (4 godziny) pasz rozdrobnio-rium, przez tego samego laboranta, w tym sa-
nych, zaréwno wgpnie podsuszonych, jak i pasz mym czasie. Odtwarzal§®d okreslano jako nie
nie wymagajcych wsepnego podsuszenia, od- mniejsz niz wspotczynnik zmienni pojedyn-
bywato sé w suszarce bez wymuszonego prze-czych oznacze przeprowadzonychatsany me-
plywu powietrza w temperaturze 103°€C, po  toda, w badaniach identycznego materiatu, w tym
uprzednim odwzeniu okoto 5 g prébki (+0,0001 samym laboratorium, przez jednego lub dwodch
g) do zwaonego naczynka wraz z pokrywk laborantéw, w rénym czasie. Wspotczynnik
(+0,0001 g). Prébka byta pobierana z kilku zmienndci CVi, dlak probek analizowanych w
miejsc (probka reprezentatywna) i rownomierniepowtdrzeniach byt liczony ze wzoru:
rozmieszczana na dnie naczynka. Suszenie pasz
odbywalo st w nie przykrytym naczynku. Na- /ZCVnz2
czynko z pokrywk byto przed zwazeniem row- CV,, =1
e k
niez wysuszone w temperaturze 1033CC _
przez okoto 30 minut. Po zakezonym suszeniu gdz'?: _ o _ o
i schtodzeniu w eksykatorze probki w nakrytym WsPotczynnik zmiennai (CVr,,) oznaczenia probki
naczynku, probk z naczynkiem wzno w powtdrzeniu §=2) obliczono ze wzoru:
(x0,0001g). Prébk suszono do statej masy, do sSD
momentu, gdy bezwzglna rénica w zawarto- CV,, =100x—25
sci suchej masy z dwoch kolejnych iea nie _ ) o,
réznita sk 0 wiecej niz 0,1%. Zawarté suchej — Soh2 ~ 8gﬁg}llgrrggkftandardowe z dwoch pomiarow
masy SM (%) lub wilgotn@& W (%) byty liczo-  Xsr — ¢rednia z dwéch pomiaréw danej prébki.
ne ze wzorow: SM (%) = m/E x 100 lub W (%)
= 100-SM%, gdzie m i E to wyrane w gra- Jako kryterium powtérzenia oznadze
mach, odpowiednio: masa badanej probki po(granica powtarzalrigi) przyjeto podwojony
wysuszeniu i pocgkowa masa badanej probki. wspétczynnik zmienn@i dla powtarzalngci.
W przypadku zastosowania wghego podsu- Zastosowanie takiego kryterium polega na po-
szenia wspodtczynnik podsuszenia WP wynositréwnaniu z nim uzyskanego w badaniach wspét-
M/M’ (M i M’ — odpowiednio: masa w gramach czynnika zmienn&i dla powtarzalnei. Wspot-
badanej probki po i przed veginym podsusze- czynnik zmiennéci pomiaréw danej probki anali-
niem), a sucha masa probki podsuszonejycznej, przeprowadzonych $am metod, przez
SMp(%) = SM (%) x WP. Wilgotnid W (%)  tego samego laboranta, w tym samym czasie, nie
liczono ze wzoru: W (%) = 100- SMp %. powinien przekracza granicy powtarzalni
w wiecej niz 5% przypadkéw oznacizesuchej
masy. Grani¢ oznaczenia il€ciowego okrélono
Walidacja na podstawie odchylenia standardowego z pomia-
row slepej proby (rénice waen pustego naczyn-
Badania powtarzalsei przeprowadzo- ka) i wyznaczono ze wzoru (Dobecki, 2004):
no na 16 podwojnych prébkachznych pasz:
Ziarna zba (4), kiszonka (5), siano (1), zielonka X0zZN= 30xS,;
(1), miéto (1), mieszanki paszowe dla brojleréw b
(2) i tucznikow (1), sucha karma dla kotow (1). gdzie:
Badania odtwarzalrdoi przeprowadzono na 10 X, — granica oznaczenia §ciowego,
paszach przeanalizowanych w powt6rzeniuSse — odchylenie standardowe z pomiardepej proby,
w réznym terminie (przez jednlub dwie oso- b - czuldi¢ wazenia okrélona jako stosunek odczytu

by): ziarna zbs (4), kiszonka (1), zielonka (1), wazenia do ildci nawaonej substancji, wyno-
szaca 1 (g/g).
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Czulcs¢ (Dobecki, 2004) jest stosunkiem

odwazania i suszenia. Blly te g automatycznie

przyrostu sygnatu analitycznego do odpowiada-uwzgkdnione w niepewnii Np wéweczas, je-

jacego mu przyrostu @tenia lub zawarkwi
oznaczanego skladnikZgodnie z 4 definicja,
czutg¢ dla analiz wagowych wynosi 1 (g/g).
W oparciu o czul wyznaczono zakres ozna-
czenia suchej masy i wilgotém wedtug opisa-
nej metody.

Okreslono gtéwne czynniki  kidow,
sktadajce s¢ na niepewn& opisanej metody.
Niepewnda¢ zdefiniowano jako podwojanwar-
tos¢ wspodtczynnika zmienrigi sredniej arytme-
tycznej (0,05) z analiz danej probki lub jako
maksymalga z dwoch wartéci (powtarzalnéc,
odtwarzalné¢), pomnaong przez 1,4, zgodnie
ze wzoremij=2):

CV,,
Jn

Powtarzalné¢, odtwarzalnéé, granie
powtarzalnéci i niepewnd¢ wyrazono w postaci
btedu wzgkdnego (%). Granic oznaczenia ilo-
sciowego wyraono w jednostkach zawast su-
chej masy lub, alternatywnie, wilgotud (g/kg).

Dodatkowym elementem walidacji byto
porownanie wynikow zawar§oi wilgotnaici

2%

= 14xCV,,

uzyskanych w analizach materiatu referencyjne-

zeli obliczane z dwdch powtonzevyniki dotycz
analiz dwoéch réwnolegle naw@nych probek.

W przypadku pasz wymaggaych
wsfepnego podsuszenia, jak na przykiad kiszon-
ki, w niepewnéci Nc uwzgkdniono jeszcze
czynnik niepewnfci wskpnego podsuszenia,
ktory ztazono z niepewrieia Np zgodnie z za-
sady propagacji Gaussa. Wyliczone niepeweio
metody Nc (bez i z podsuszeniem) odnosi
do analiz w jednym laboratorium. Niepewto
metody, wraz z wynikiem traktowanym jako
srednia z pomiaréw, ma znaczenie praktyczne
przy jego interpretacji i okéta przedziat tole-
rancji, w jakim powinna znai sig, z prawdo-
podobigistwem 95%, rzeczywista wasto wy-
niku oznaczenia.

Niepewnd¢ powinna by kontrolowana
przy kadej analizie probek przez sprawdzanie
powtarzalnéci i moze by wieksza w przypadku
tych analiz, ktére mimo wykonania powtérnych
bada nie spetnia kryterium powtarzalni.

Pozostate parametry walidacyjne

Btedy charakteryzugce analizy pasz na

go (pasza dla drobiu, LGC 7173, LGC Queenszawartd¢ suchej masy (alternatywnie — wilgo-

Road, Teddington, Middlesex TW11 OLY, UK;
www.lgc.co.uk) z wartécia referencyjr przypi-
sary temu materiatowi.

Niepewndasé

Na niepewné&¢ metody (Nc) skiada si
gtéwnie czynnik niepewrigi, zwigzany z przy-
gotowaniem probki i pomiarem w niej za-
wartasci suchej masy (wilgotrigi) (niepewnaé
oznaczenia suchej masy w probce, Np.t&
gtébwnie bkdy pobierania materiatu do oznafize

tnosci) s relatywnie mate w poréwnaniu z inny-
mi analizami, w tym z bardziej ztonymi techni-
kami instrumentalnymi (chromatografia, spek-
trometria absorpcji atomowej). Wspédtczynniki
zmienndci dotyczace powtarzalni i odtwa-
rzalngci oznaczé zawartéci suchej masy nie
przekraczaty 3%. Granice oznaczeniddlowego
zostaly obliczone przy zateniu stosowania od-
wazki analitycznej, wynosgej 1 g i § wystar-
czapce do tego typu oznaazeWyniki dotyczce
powtarzalnéci, granicy powtarzalnei, odtwa-
rzalngci, granicy oznaczenia #oiowego i nie-
pewndci metody zostaty zebrane w tabeli 1.

Tabela 1. Parametry walidacji metody oznaczanieag@sici suchej masy w paszach
Table 1. Parameters for validation of a methoddetermining dry matter content of feeds

. . . . Niepewnd¢ wzgledna
Granica Granica oznaczenia Niepewnd¢ 2 podsuszeniem
Powtarzalné¢ | powtarzalnéci | Odtwarzalnéé ilosciowego wzgledna Relgtive uncertaint
Repeatability Limit of Reproducibility, Limit Relative uncertainty with drvina-off y
(%) repeatability (%) of quantification (P<0,05) (< g og)
(%) (¢/100 9) (%) (%)
3 6 3 1 4,2 7
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Wiarygodnd¢ opisanej metody anali-

riat referencyjny). W tym celu okémno granie

tycznej zostata potwierdzona analizami materiafpowtarzalnéci, ktérej nie powinno si przekra-

tu referencyjnego LGC 7173, dla ktérego certy-

fikowana warté¢ referencyjna, odnosea s¢ do
zawartdci suchej masy, wynosita 11019 (g/kg).
Wartdéci oznaczone niniejgzmetod, nie r&nity
sig istotnie od wartéci referencyjnej (113,9+4,8).

Podsumowanie

Ustalono,ze podczas wykonywania ana-
liz nalezy sprawdzé: powtarzalné¢ oraz zawar-

cza& w wigcej nz 5% przypadkéw podwajnie
wykonywanych analiz kalej probki. Zwalido-
wana metoda cechuje esiduza doktadndcia

I wiarygodndcia, co zostato potwierdzone wy-
nikami oznacze certyfikowanego materiatu re-
ferencyjnego i pozwala na dokladne oznaczanie
zawartdci suchej masy w zakresie 10-990
(9/kg). Zwalidowana metoda oznaczania zawar-
tosci suchej masy w paszach weszta do zakresu
metod akredytowanych (Polskie Centrum Akre-
dytacji) Centralnego Laboratorium Instytutu

tos¢ suchej masy w prébce kontrolnej (np. mate-Zootechniki PIB.
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CHARACTERISTICS OF A METHOD FOR DRY MATTER D ETERMINATION IN FEEDS

Summary

The method for dry matter measurement was chaizeteby the drying and weighing technique. Vali-
dation study was conduced on 16 samples of feepledability and reproducibility of the method didt rex-
ceed 3%. The relative uncertainty of the methaeD(P5) taking into account the errors, associate sample
preparation and the dry matter determination wa%4and in the case of additional pre-drying of metterial
(silage) was 7%. The limit of quantification was df8g. While performing routine analysis shoulddbecked:
repeatability (repeatability limit of 6%) and dryatter content in the control sample.
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