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PTs dell’EURL-FA: 
partecipazione dei 
laboratori italiani 

per il controllo 
ufficiale nell'anno 

2019
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Maurizio Fiori
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EURL-FA Control
(Institute for 

Reference Materials
and Measurements

Joint Research
Centre, Geel, Belgio)

PTs - Anno 2019
2 conclusi; 1 in corso
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2° Proficiency Test - round “FAC-19/1” on the 
"Determination of the mass fraction of authorised

carotenoids in compound feed" 

5° Proficiency Test - round "FAC-19/2" on the
"Determination of the mass fraction of authorised

coccidiostats in compound feed"

2019 – PTs organizzati dall’EURL-FA Control
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ICQRF- lab Modena 
"According to Regulation

(EC) No 2017/625 it is your
duty as NRL to participate

in PTs organised by the 
EURL-FA Control if you hold
a mandate for this type of 

matrix or to mandate a 
laboratory to represent you

in the exercise. "

"Determination of the 
mass fraction of 

authorised
carotenoids in 

compound feed" 

2019 – partecipazione dei laboratori nazionali
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5

ISS (Roma) – LNR 
IZS PLVA (Torino) – LNR

“Determination of 
the mass fraction of 

authorised
coccidiostats in 

compound feed"

Invito 4 aprile, invio campioni 22 
maggio, scadenza invio risultati
21 giugno

2019 – partecipazione dei laboratori nazionali
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2019 - Determination of the mass fraction 
of authorised coccidiostats in compound 
feed

L’EURL ha consentito la 
partecipazione anche ai laboratori 
del controllo ufficiale ≠ da LNR
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2019 - Determination of the mass fraction 
of authorised coccidiostats in compound 
feed

Laboratori partecipanti 
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Determinare

la concentrazione del diclazuril
(autorizzato e carry-over) nei campioni di
mangime per polli N. 1 e 2

la concentrazione del narasin e
nicarbazina nel campione di mangime per
polli N. 3

2019 - Scopo
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Scegliere il metodo utilizzato nel controllo
ufficiale e indicarne le caratteristiche

Riportare il risultato (mg kg-1) come media di
due o più determinazioni indipendenti (xi)

Riportare e correggere il risultato per l’umidità
(in % w/w) se ≠ dal 12%

Associare ai risultati l’incertezza estesa (U(xi))
indicando il fattore di copertura (k); indicare se
conforme o meno

Come procedere
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NORMATIVA DI RIFERIMENTO

NARASIN/NICARBAZINA
AUTORIZZATO come additivo
Maxiban G160®
Commission Regulation (EU)
No 885/2010 concerning the
authorisation of the
preparation of narasin and
nicarbazin as a feed additive
for chickens for fattening and
amending Regulation (EC) No
2430/1999.

DICLAZURIL
AUTORIZZATO come additivo
Clinacox 0,5%®
Commission Implementing
Regulation (EU) No
667/2013 concerning the
authorisation of diclazuril as
a feed additive for chickens
reared for laying.
Autorizzato anche per polli
ingrasso, tacchini e faraone.

DICLAZURIL
Cross-contaminazione

Commission Regulation (EU)
No 574/2011 amending
Annex I to Directive
2002/32/EC of the European
Parliament and of the Council
as regards maximum levels
for nitrite, melamine,
Ambrosia spp. and carry-over
of certain coccidiostats.

.
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Clinacox 0,5%® - Diclazuril

NORMATIVA DI RIFERIMENTO
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Maxiban G160®- Narasin/Nicarbazina

NORMATIVA DI RIFERIMENTO
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Diclazuril - Cross contaminazione

NORMATIVA DI RIFERIMENTO
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MAT 1: quantificare il diclazuril a livello di 
additivazione (Clinacox 0.5 % ®) - 1 mg kg-1

MAT 2: quantificare il diclazuril a livello di cross-
contaminazione - 0.01 mg kg-1

MAT 3: quantificare il narasin e la nicarbazina
(Maxiban G160®) a livello di additivazione - range 40 -
50 mg kg-1

Livelli d’interesse in mangime per avicoli
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Lab code 
C-12;  A-19; O-15;  O-21; O-22 

RISULTATI

16
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Le prestazioni dei laboratori sono valutate in base
ai punteggi ottenuti di z score (z) e zeta score (ζ )
secondo la norma ISO 13528: 2015

Le deviazioni standard relative, per la valutazione
di competenza (deviazione standard del PT: σpt),
derivano dalle deviazioni standard di
riproducibilità determinate durante lo studio di
validazione del metodo (CEN) utilizzato per
assegnare la concentrazione ai materiali:

- 20% (del rispettivo valore assegnato) per
diclazuril e nicarbazina - 15% per narasin

Risultati
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Assigned value (xpt) and standard deviation for 
the PT assessment (σpt) 
(all values expressed in mg kg-1 - except in the last column)

Test item Coccidiostat Assigned value 
xpt ± U(xpt)* 

Coverage 
factor, k 

σpt (% of xpt ) u(xpt)/σpt

Test item 1 Diclazuril 0.990 ± 0.054 2 0.198 (20 %) 0.14

Test item 2 Diclazuril 0.0092 ± 0.0007 2 0.0018 (20 %) 0.18

Test item 3
Narasin 36.6 ± 2.1 2 5.5 (15 %) 0.19

Nicarbazin 37.1 ± 3.9 2 7.4 (20 %) 0.26

*U(xpt) = expanded uncertainty at a given coverage factor k.
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Assigned range: xpt = 0.990 ± 0.054 U(xpt), (k = 2.0); σpt = 0.198 (all values in mg kg-1)

Diclazuril in test item 1 (authorised level)

Eseguono la ricerca 4 labs

su 5 partecipanti

Performance score z e ζ:

satisfactory, questionable, 
unsatisfactory

a: umin (u(xpt)) ≤ u(xi) ≤ umax (σpt); 

b: u(xi) < u(xpt) ; 

c: u(xi) > σpt

Campione conforme

Lab xi ± k Tecnica u(xi) z score ζ score unc.

A-19 -- -- -- -- -- -- -- --

C-12 0,9 0,3 2 LC-MS/MS 0,150 -0,5 -0,6 a

O-15 0,8 0,2 2 LC-MS/MS 0,100 -1,0 -1,8 a

O-21 1,042 LC-MS/MS 0,000 0,3 1,9 b

O-22 0,89 0,29 2 LC-MS/MS 0,145 -0,5 -0,7 a
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Assigned range: xpt = 0.0092 ± 0.0007 U(xpt), (k = 2.0); σpt = 0.0018 (all values in mg kg-1)

Diclazuril in test item 2 (cross-contamination level)

Eseguono la ricerca 5 
labs su 5 partecipanti

Campione conforme

Lab xi ± k Tecnica u(xi) z score ζ score unc.

A-19 0,01 0,002 2 LC-MS/MS 0,001 0,4 0,7 a

C-12 0,008 0,002 2 LC-MS/MS 0,001 -0,7 -1,15 a

O-15 0,008 0,002 2 LC-MS/MS 0,001 -0,7 -1,1 a

O-21 0,006 LC-MS/MS 0,000 -1,7 -9,5 b

O-22 0,009 0,002 2 LC-MS/MS 0,001 -0,1 -0,2 a
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Assigned range: xpt = 36.6 ± 2.1 U(xpt), (k = 2.0); σpt = 5.5 (all values in mg kg-1)

Narasin in test item 3 (authorised level)

Eseguono la ricerca 4 labs
su 5 partecipanti

Campione conforme 

Lab xi ± k Tecnica u(xi) z score ζ
score

unc.

A-19

C-12 45 8 2 LC-MS/MS 4,000 1,5 2,0 a

O-15 38 8,6 2 LC-MS/MS 4,300 0,3 0,3 a

O-21 37,208 4,204 2,04 LC-MS/MS 2,061 0,1 0,3 a

O-22 36,9 6,8 2 LC-MS/MS 3,400 0,1 0,1 a
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Assigned range: xpt = 37.1 ± 3.9 U(xpt), (k = 2.0); σpt = 7.4 (all values in mg kg-1)

Nicarbazin in test item 3 (authorised level)

Eseguono la ricerca 5 labs
su 5 partecipanti Campione conforme

Lab xi ± k Tecnica u(xi) z score ζ
score

unc.

A-19 40 1,1 2 HPLC-DAD 0,550 0,4 1,4 b

C-12 36 7 2 HPLC-DAD 3,500 -0,1 -0,3 a

O-15 35 7,3 2 LC-MS/MS 3,650 -0,3 -0,5 a

O-21 38 2,8 2 HPLC-DAD 1,400 0,1 0,4 b

O-22 37,6 6,9 2 LC-MS/MS 3,450 0,1 0,1 a
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Scegliere il metodo utilizzato nel controllo ufficiale

Metodiche utilizzate

NO C18 Acqua/ACN
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Tutti i laboratori italiani partecipanti hanno mostrato prestazioni
soddisfacenti (punteggio z) per la determinazione del diclazuril,
narasin e nicarbazina nei tre campioni ed hanno valutato
correttamente i materiali di prova come conformi;
La maggior parte dei partecipanti ha riportato valutazioni
realistiche dell'incertezza di misura:
tipo a: umin (u(xpt)) ≤ u(xi) ≤ umax (σpt);
tipo b: u(xi) < u(xpt): 1lab per diclazuril in MAT 1 e MAT 2 - non
fornito valore di u(xi); 2lab per nicarbazina in MAT 3;
Metodi LC-MS/MS vs HPLC-UV/DAD non ci sono differenze
sostanziali;
Conferma della capacità dei partecipanti nel monitorare i livelli
massimi stabiliti dalla legislazione europea per gli additivi nei
mangimi oggetto del PT.

Conclusioni
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Altro 2019 &…2020

2019 attività in coso
- PT: Urea in mangime per cani 

- Validation study: metodo ufficiale 
(Reg.152/2009) determinazione urea

2020 PT 
- Vitamina D3 e antiossidanti a livelli 
autorizzati nei mangimi

??? Da definire



Contatti LNR additivi nei 
mangimi

GRAZIE PER L’ATTENZIONE

Contatti 
LNR additivi nei mangimi

http://old.iss.it/lcra/
lnradditivim@iss.it


