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Attivita delllEURL-FA Control
anno 2017

»1° PT per la determinazione del cobalto
totale (livello autorizzato in mangime
per conigli)

»4° PT per la determinazione di
coccidiostatici:
* Mangime per galline ovaiole

* Monensin, narasin e diclazuril a livello di cross-
contaminazione

« Narasin e nicarbazina a livello autorizzato

Civitareale & Fiori
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EURL-FA Control - PTs

EURL

Esropear Unkon Reference Labosatory
Fead Additives

Dr Ursula Vincent

Project Leader European Reference Laboratory for Feed Additives (Control)
(EURL-FA Control)

Joint Research Centre

Data comunicazione per
e-mail ai lab ITZZSS

03 Mai 2017 04/05/2017

Call for participation in an inter-comparison study for the
determination of the total mass fraction of cobalt in feed at authorised level

Civitareale & Fiori
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EURL-FA Control - PTs

E EURL

Ewrcgpear Unkon Reference Liboratary
yh Feed Additives
Commission

Dr Ursula Vincent

Project Leader European Reference Laboratory for Feed Additives (control)
(EURL-FA control)

Joint Research Centre DGTG ComuniCGZione per‘
e-mail ai lab ITIZZSS
04/05/2017

03 Mai 2017

Call for participation in an inter-comparison study for the
determination of authorised coccidiostats in feed at authorised and cross-
contamination levels

Roma, 6-7/12/2017
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PT determinazione coccidiostatici

LEURL ha garantito la partecipazione ai
laboratori # da LNR se il loro numero ¢ limitato
(difficolta per LNR ad organizzare PTs)

I'talia - hanno partecipato

« ISS (LNR)

« IZS Lazio e Toscana

« IZS Umbria e Marche

« IZS Piemonte e Valle d'Aosta

« IZS Lombardia ed Emilia Romagnha

Civitareale & Fiori
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PT determinazione coccidiostatici

Figure 1. Country of origin of the participants — NRLs and non NRLs laboratories

Lab distribution

NRLs FAC
NRLs FAA
00CLs

Country of origin of participants
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SCOPO

» MAT 1 Identificare (screening) e quantificare i coccidiostatici
autorizzati aggiunti al mangime per galline ovaiole a livello di
cross-contaminazione

» MAT 2 quantificare il narasin e la nicarbazina (Maxiban®)
aggiunti al mangime per galline ovaiole a livello di additivazione

> Associare ai risultati I'incertezza estesa del laboratorio
» Correggere eventualmente il risultato per I'umidita se # dal 12%

I laboratori possono scegliere di utilizzare
il metodo analitico indicato nell'autorizzazione
il metodo interno

Roma, 6-7/12/2017



SCOPO

Proficiency test exercises shall be performed by the
laboratories using the method they utilize within their
control strategy. However, it should always be kept in
mind that in case of litigation or non-compliance
statement on a sample, the National Reference
Laboratory or Official Control Laboratory shall confirm
its result applying the official method of analysis.

Civitareale & Fiori

Roma, 6-7/12/2017



Table 2. Laboratory performance per analyte.

Z-SCOres {-scores

LAB Code| LAB Type | Manensin | Marasin | Diclazuril | Monensin| Marasin | Diclazuril
Loz NRL 2 . 1.42 0.21 -0.60 1.83 0.24
Lo3 NRL 1 J -3.12 0.74 1.29 -4.00
Lo4 NRL 1 . . 0.3 0.49 4.00

LO5 NRL 1 . 088 114 [NEEEN
LO6 NRL 1 206 095 2SN 400

—
LO7 NEL 1 116 154 152  1.00 '—
L08 NEL 1 . 041 151 080 072 =)
L10 NRL 2 ] . 306 063 150 [N2a0
L11 NAL 1 . 008 063 064 3
L13 NRL 2 . 030  0.00 0.0
L14 NRL 2 : 014 078 040 023 110 u)
L15 NRL 1 376 440 o044 [N2SEN 2SEN -
L17 NRL 1 .07 002 033 082 002 a
Qus Y ooL : 020 021 074 039 031
L19 NRL 2 146 DEEANNEESN 151 400
Qo ) waLs . 085 027 DRG] o092 040 I
L21 NRL 2 ! 097 021 NS 400 o044
L22 NRL 2 ' orc [ 107 13 N | o |
123 NEL 1 1.57 400 392  4.00 '_
Qe ¥ oo ] 041 074 058 063 110
L25 NRL 2 100 306 [ 16 333 (
e ) ocL : 0.z TN 136 045 400
L27 NRL 2 018 021 092 096  0.44 E
128 NRL 2 R o o«
129 J ocL 071 027 003 0.02 0.0

(1) MRL 1: MRELs for Control of feed additives, MRL 2: MRLs for Authorisation of feed additives, OCL: OCLs.
(*) Green: |z| or |Z|= 2, Orange: 2 < |z| or |Z] < 3, Red: |z| or |Z] = 3.

Civitareale & Fiori
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Table 4. Laboratory performance evelution acress the four PTs targeting coccidiostats, per analyte.

LabCode_2017 Monensin Marasin Diclazuril
2012) 2013 | 20142017 2012|2013 2014) 2017 2012|2013 2014) 2017

LO1
Loz

JHYE

LoF

Li0
Lii
112
L13
Liz
L15
L16
L1i7

MAT1 - RISULTATI

C Lz

25

NRL-FAC Civitareale iori
Roma, 6-7/12/2017 NEL-FAA ivitareale & Fiori

OCL




MAT2 - RISULTATI

Narasin e nicarbazina (AL) nel MAT 2 non e stato
asseghato il punteggio per mancato requisito di
omogeneita del materiale

I risultati sono stati comunque esaminati

Civitareale & Fiori
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Micarbazin Narasin AL
¥pe § Tp (%0 37.327; 9.2 38.763 ; 9.2
e [ m e [ e [ on [uw | k|

LOZ 66.800 8.100 2 f4.400 5.200 2 H
LO3 57.570 14.400 2 32.510 4.800 2 F
LO4 44 700 14.751 1 42 800 5.564 1
LOS 47.700 8.430 2 33.800 13.400 2 <
LOG 48477 14.540 2 55820 13810 2 P
LO7 31.000 7.000 2 42 000 6.000 2 J
LOS 43,810 B.200 2 85420 13.100 2
L10 41.100 8.200 2 41.700 6.300 2 D
Li1 36.800 7.380 2 m
Li3 22,000 15.000 1 20,600 15.000 1 H
Li4 49,400 B.580 2 47200 0440 2 d
Li5
L17 42 300 3.200 2 45700 5400 2

< RE 30.320 2,801 3 38.100 3.501 2 .

‘n-g-/ 41.800 3.500 2 38.800 6.800 2

LZ0O ) 27.388 5.321 2 36.187 B.746 2 N
Lz1 26.500 21.100 F
L22 B0.433 10415 2 (
Lz3 25.827 0.212 2

(Tzq 30.030 5.216 2 36.465 B.241 2 E
LZ5 42 020 2.100 2

( LZ& ) 20 246 2,661 2 55505 5.562 2.06
Lz7 B4.000 86.300
Lz8 45 500 18.000 2 51.800 12.000 2 - -

Roma, 6-7/12/2017 ([ 29 35.000 4000 2 40.100 6.500 2 S




Table 6. False positive and false negative rates for each target coccidiostat.

N False positive rate False negative rate

Yo % w
True Lack of sensitivity H g
Monensin 25 - 5 - > H
-
Narasin 25 - - - r <
Diclazuril 23 - 13% : - Q
Nicarbazin 22 5% (MAT 1) - - 8 w
Narasin AL 22 - - - Q- z
Robenidine 25 4% (MAT 1) H H
Decoquinate 25 8% (MAT 1) 3 _‘
Lasalocid 25 4% (MAT 1) < E

Salinomycin 25 4% (MAT 1) m

Maduramicin 25 4% (MAT 1)

N: number of reporting laboratories

Civitareale & Fiori
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Attivita dell'lEURL-FA Control
anno 2017
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EURL-FA Control — Collaborative study

EUROPEAN COMMISSION

. DIRECTORATE-GEMERAL Eu Rl
Pl JOINT RESEARCH CENTRE
ol ) Directorate F - Health, Consumers & Reference Materials (Geel) Buispiar Ushesi Riliswsicn Laliosatisy
kol Food & Feed Compliance Feed Additives

Dr Ursula Vincent

Team Leader European Reference Laboratory for Feed Additives (Control)
(EURL-FA control)

European Commission

Directorate General Joint Research Centre

Directorate F - Health, Consumers & Reference Materials

Food & Feed Compliance (F.5) DGTG ComuniCGZione per‘
e-mail ai lab ITZZSS e
20 July 2017 ICQRF - 28/07/2017

Call for participation in a collaborative study for the
validation of a HPLC-UV or DAD based analytical method for the
determination of authorised carotenoids in animal feed - Framework:
Mandate III of the European Commission to the European
Standardisation body CEN

Roma, 6-7/12/2017
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Attivita delllEURL-FA Control
anno 2017

ATTIVITA’ DI STANDARDIZZAZIONE DEI METODI ANALITICI

Civitareale & Fiori

Roma, 6-7/12/2017



EURL-FA/CEN

Carbadox/Olaquindox in mangime composto e
materie prime

» Proponente: Service commun des laboratoires
(SCL) 35, Rennes, Francia

EUROPEAN STANDARD EN 16930
NORME EUROPEENNE
EURDPAISCHE NORM July 2017

» Pubblicazione del
m e"'o d O S 1’0 n d a r' d Animal feeding stuffs: M :‘:.l:ml::s.unplmg and analysis -

Determination of carbadox and olaguindox by HPLC /UV

Almonts des andmaiee  Méthades d échartilioansge ot Partormiteel  Prosenchme und
Earaiyee - Diterminatson des Sesvare o cartados ot Ustersuctrangevenfalren  Kectimexing von C
P =a Ongindas sl HIPLCUY

a0opean Sasid wis aomoved by CEN co 14 Ny 2017

)

%33 Civitareale & Fiori

Roma, 6-7/12/2017




EURL-FA/CEN

Coccidiostatici autorizzati e vietati in mangimi
composti

» Proponente: JRC-Geel, Geel, Belgio

» Collaborative trial completato, inviato il
metodo per la valutazione CEN

» Scadenza prevista per la pubblicazione:
dicembre 2017

Roma, 6-7/12/2017 Civitareale & Fiori



EURL-FA/CEN

Carotenoidi in mangimi composti e premiscele

» Proponente: JRC-Geel, Geel, Belgio

> Periodo di addestramento entro 24 novembre
2017

» Periodo di validazione: gennaio-marzo 2018

» Scadenza prevista per la pubblicazione EN:
dicembre 2020

Roma, 6-7/12/2017



Attivita dell’lEURL-FA Control
anno 2017

Workshops EURL Feed Additives

*
kA * %
x * * B

E Et;i’f..‘?f?m.
Agenda Agenda
17t Workshop of the 6th EURL-FA Control Workshop
European Union
\Q__ Reference Laboratory for 5 Congress Centre A. Borschette (CCAB)
! i - - / Rue Froissart 36
Feed Additive Authorisation . Brussels

>
Conres 22-23 November 2017

s Center A. Borschette (CCAB)
: Rue Froissart 36
Brussels

21-22 November 2017

The European Commission’s
science and knowledge service

The European Commission’s
A
L science and knowledge service

Joint Research Centre

P Civitareale & Fiori



Work programm 2018

» Sviluppo di un metodo analitico per la
determinazione del p-fenetidina -
impurezza dell'additivo Etossichina - in
mangimi

» Organizzazione di uno studio
collaborativo

Roma, 6-7/12/2017



p-fenetidina Rl
(EFSA - possibile mutageno) /O/

Etossichina (6-ethoxy-1,2- 0 N
dihydro-2,2,4-trimethylquinoline)
Additivo categoria: additivi tecnologici
gruppo funzionale: antiossidanti

N

anche usata per prevenire la combustione spontanea
delle farine di pesce durante il loro trasporto sulle navi

Civitareale & Fiori

Roma, 6-7/12/2017
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‘ J: EFSA Journal

SCIENTIFIC OPINION

ADOPTED: 21 October 2015 PUBLISHED: 20 November 2015

doi:10.2903/j.efsa.2015.4272

Safety and efficacy of ethoxyquin (6-ethoxy-1,2-
dihydro-2,2,4-trimethylquinoline) for all animal species

EFSA Panel on Additives and Products or Substances used in
Animal Feed (FEEDAP)

This scientific output, published on 20 November 2015, replaces the earlier version published on 18
November 2015’

Ethoxyquin: EFSA safety assessment inconclusive

EFSA cannot conclude on the safety of ethoxyquin as a feed additive for any
target animals, its safety for consumers or the environment. This is due to an
overall lack of data to assess the safety of the substance, including its
metabolites, and the presence of an impurity (p-phenetidine) which is a
possible mutagen.

-
Roma, 6-7/12/2017 %,53 Civitareale & Fiori




Attivita dell'LNR-FA anno 2017
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Attivita dellLNR-FA anno 2017

» Aftivita di  supporto/aggiornamento/informazione vs
ITZ7SS

- Approvvigionamento di standard di coccidiostatici
(semduramicina)

- Chiarimenti in materia di controllo degli additivi per
mangimi

- Organizzazione VII Workshop Laboratori Nazionali di
Riferimento per Metalli Pesanti negli Alimenti e nei
Mangimi e Additivi nei Mangimi

- Informazione PTs disponibili (coccidiostatici)

» Partecipazione a PTs (coccidiostatici)

» Partecipazione ai Workshop dellEURL-FA Authorisation &
Control

Roma, 6-7/12/2017 Civitareale & Fiori



Richiesta di parere a EURL

Quesito Regione Emilia-Romagna

... carry over dei coccidiostatici e normativa di riferimento
(nota - Reg.UE N. 574/2011).

In particolare la norma dice che "Il livello massimo della
sostanza cJor'esen‘re nella premiscela e la concentrazione
corrispondente a un tenore non superiore al 50 % del
livello' massimo stabilito per i  mangimi se sono
rispettate le istruzioni d'uso della premiscela".

Quindi provando a fare un esempio:

1. un mangime per galline ovaiole non puo contenere
piu di 0.4 ppm di decochinato (la scelta ¢ perche
Il numero e pari) derivato da carry over g;‘riamo
parlando di 40 mg di decochinato in 100 kg di
mangime);

2.se la contaminazione fosse tutta dovuta alla
premiscela il contenuto max potrebbe essere
hon 0.4 ma 0.2 (il 50% - 20 mg di decochinato in
100 kg di mangime;

3. poniamo il caso che la nostra premiscela sia da
utilizzare all'l% cio significa che il carry over
tollerato & di 20 mg/kg di premix;

4 se invece fosse allo 0.5% la tolleranza sale a 40
mg/kg;
5.se fosse al 2% scenderebbe a 10 mg/kg

Roma, 6-7/12/2017

Interpretazione ISS-C.Re.A.A

si determina la concentrazione di
coccidiostatico nella premiscela in
analisi, riferita al 12% di umiditd ed
espressa nella forma prevista dal
Regolamento (Qp)

si calcola la concentrazione che avrebbe
nel mangime finito, dividendo per il
fattore “di diluizione previsto dalle
istruzioni allegate alla premiscela (Qm)

si rileva dal Regolamento il livello
massimo previsto nei mangimi indicato
nella colonna "“contenuto massimo.."
(LM)

si considera non conforme il campione di
premiscela se: Qm>0.5 x LM

Civitareale & Fiori



Richiesta di parere a EURL

Richiesta all’EURL-FA Control della validita dell’interpretazione

...the national (Italy) laboratories performing feeds control have recently requested the interpretation of note 2 on
pag 21 of Regulation (EU) No 574/2011, to evaluate the compliance of the carry-over levels in the premixes.

In particular, the note 2 reports: “The maximum level of the substance in the premixture is the concentration which
shall not result in a level of the substance higher than 50 % of the maximum levels established in the feed when the
instructions for use of the premixture are followed.”

Our interpretation was: ...

Example:

Analysis of a premixture sample to control the presence of decoquinate at carry-over level:

Regulation 574/2011 established a maximum level of 0.4 mg/kg

*  The contamination of feed due to the premix shall not be higher than 50% of 0.4 mg/kg = 0.2
mg/kg

*  The premix it isincorporated in the feeds at 1%

1t case detected content of decoquinate in premix < 20 mg/kg

in the feed the concentration of decoquinate will be 20 x 0.01 (dilution factor) mg/kg < 0.2 mg/kg.
The premix is compliant

25t case Decoquinate content in premix > 20 mg/kg
in the feed the concentration of decoquinate will be 20 x 0.01 (dilution factor) mg/kg > 0.2 mg/kg.

The premix is not compliant
Civitareale & Fiori

Therefore, we kindly ask you if our interpretation is correct or not.

Roma, 6-7/12/2017



Richiesta di pareri a EURL

RispOSTG delllEURL ... Based on the information
provided | agree with your calculation of the maximum
content if decoquinate in premix . However, this limit has
been established under Directive 2002/32/EC. Therefore
"ANNEX Il GENERAL PROVISIONS ON METHODS OF
ANALYSIS FOR FEED/ chapter 6 Measurement uncertainty
and recovery rate in case of analysis of undesirable
substances" of the provisions specified COMMISSION
REGULATION (EC) No 152/2009, last amended by
Commission Regulation (EU) No 709/2014 applies, when
concluding whether a sample is compliant or not.

Civitareale & Fiori
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Partecipazione a PTs

Partecipazione al PT
Organizzatore EURL-FA Control

EURL-FAC 2017-01

Coccidiostats feed 2017 - "Determinazione
di 4 coccidiostatici in mangimi a livello di
autorizzazione e di cross-contaminazione”

Roma, 6-7/12/2017



Partecipazione a PTs

Partecipazione al PT

Organizzatore KDLL/DUCARES
«Veterinary drugs - High level»

Coccidiostatici a livello di additivazione in

> Premiscela (g kg)
» Mangime (mg kg!)

Roma, 6-7/12/2017



A. Proficiency Testing programme 2017

Farameiers Total amount
samples
per year |2 rounds)

Amino achds |Eoproteins)
Apicns

Authenticity amd identification
Fat Qualizy *

Dioxins and DL PCBs Dinwins, DL-FCES, WHO |PCODYPODF], WHO-PCOD/F-PCE, WHO (di-
FEC), maksture jonly field samples)

an _-

2 {1 rownd)

H|. aay metals
Iimi el Faart

Mamure |duengbe rifiaen)®

Blimeral ol im food and padage mmlmltllu: "ME“” lel-

Bdimeraks, trace elements and Ry
mictals *

yo i Aflatoxdn M1 4
Mutriticn declaration Enargy (Calarific walue, protedn, carbahydrates, total sugars, tatal fat, 1 "

{Big eight analysis) saturated fat, filber, soadium

. ) - Folyoydic Aromatic Hydromarbons (Pats), total PAHS/BAPED] 4
Fradmate amalysis *

(Wieemnde analysis)

Prosmabe amalysis Mpisture, protesn, fat, ash, ash HOwinsolubde, sugars, stanch, NDF, R

{Weende analysis) + ADF, pepsin pratein sobubility, pH , Bictoss ‘:;M

MR analysis MIR: Matstune, protein, fat, ash, crude fiee, sugars/lactose, starch
Weterinary drugss HA

High Lewel + Additive Level

Ampeodl v, Cartadar, Olaguindoy, Metranidazole, Dimetridazale

Weterinary drugs- LL
Low kvl {Forbidden and allowed )

*|50 17043 accreditation

Civitareale & Fiori




EHRobenidine (g/kg) — Premix A

0.25
0.2 _ = 273 4.2 Robenidine
: Results:
0.15 787 1ab . 7 " Zs
A T o glke gkg

1 310
0.1 7 378 243 0107 07 0100 -06

273 0.210 1.8 0.140 1.2
310 0.121] -03 0087 -1.1

0,052
1 578 0.108 0.7 0.002 -0.9
Tae 737 0.108 07 0121 0.3
0 787  0.157 05 0.138 1.1

0999 0.1302 -0.1 0.0702 -1.8

1..Robenidine (g/kg) — Premix B

0.18 -
0.16 7+2s
0.14 787 273

0.12 737

1 578

310
0.08

9999 ®
0.06

0.04 -

)

aﬁfg Civitareale & Fiori
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