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Attività dell’LNR 2018 
 Valutazione dossier
 Approvvigionamento di materiali di 

riferimento (non in commercio: 
bis-diclazuril, semduramicina sodica)

 Supporto agli IIZZSS
 Supporto al Ministero della Salute
 Partecipazione Workshop e Corsi EURL
 Organizzazione Workshop LNR
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Workshops 2018 
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EURL-FA Control

Metodi CEN

PTs & Corsi 
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Aggiornamento sui metodi CEN

Metodi Stato
Determination of organic acid by Ion exclusion
chromatography with conductivity detection (ICCD)

Current CEN Enquiry

Determination of benzoic and sorbic acid by high 
pressure liquid chromatography (HPLC-UV) 

Current CEN Enquiry

Determination of authorized coccidiostats by LC-UV Current CEN Enquiry

Determination of carotenoids with LC-UV Implementation results
of collaborative trial in 
draft for ENQ

Simultaneous determination of vitamins with LC-UV Implementation results
of collaborative trial in 
draft for ENQ
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Aggiornamento sui metodi CEN

CEN TC\327 WG 3 (Feed additives and
drugs)

 EN standard per la determinazione di
coccidiostatici autorizzati (livello di carry
over e autorizzazione) e vietati in mangimi

Completato l’iter di validazione mediante
collaborative trial → invio al CEN →
scadenza prevista per la pubblicazione (?)
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Aggiornamento sui metodi CEN

 Standardizzazione del metodo multi-analita
per la determinazione di carotenoidi nei
mangimi

− Il metodo è in grado di determinare 10 analiti
a livello di autorizzazione

− Inviato al CEN per la valutazione
− Scadenza prevista per la pubblicazione:

dicembre 2020 (?)
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Carotenoidi

Determinazione di carotenoidi in 
premiscele e mangimi composti
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Carotenoidi
Metodi analitici -
disponibilità 

Tratto da

Torino, 13-14 dicembre 2018



Carotenoidi

EURL-FA

− Sviluppato, validato metodo RP-HPLC-Vis
in mangimi per pesci, polli e premiscele (10
analiti)
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Carotenoidi
Molecole: astaxantina (AXN), cantaxantina (CXN),
adonirubina (ADR), astaxantina dimetilsuccinato (AXN
DMDS), capsantina (CSN), etil estere di b-apo-8’-
acido carotenoico (BACARE), luteina (LUT),
citranaxantina (CIXN), zeaxantina (ZXN), beta-
carotene (BCAR)

Principio del metodo:
• digestione enzimatica (alcalasi/proteasi PROTEX)

(l’additivo è incapsulato)
• estrazione accelerata con solvente (ASE) o

estrazione convenzionale solido/liquido,
• RP-HPLC-Vis  410 nm
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Carotenoidi

• Problema isomeri – i carotenoidi si
ritrovano in forme isomeriche difficoltà
nella quantificazione

• Soluzione:  410 nm - punto isosbestico
Specifica  a cui il coefficiente di assorbimento è identico per tutti
gli isomeri geometrici
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The chromatogram of the injection of one vial containing the 10 carotenoids 
NOT isomerised
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Carotenoidi

− Organizzato collaborative trial (2015)

Risultati non accettabili
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Carotenoidi

Torino, 13-14 dicembre 2018

Tratto dal Report del collaborative trial

DG SANTE richiesta di organizzare
di un training per i LNRs (2 materiali: 1
mangime per pesci, 1 mangime per polli)



Corsi & PTs

1° corso pratico per la determinazione dei
carotenoidi nei mangimi (LNR/ISS – ICQRF Parma)

1° PT per la determinazione del selenio totale -
livello di autorizzazione nel mangime per conigli
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009

• Metodi obsoleti
• Diclazuril
• Coccidiostatici
• Urea
• ….

Tutti i punti che sono stati identificati per
un possibile cambiamento sono ancora in fase
di discussione!
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009

ALLEGATO II

DISPOSIZIONI GENERALI RELATIVE
AI METODI DI ANALISI DEGLI
ALIMENTI PER ANIMALI

Preparazione del campione
Espressione del risultato
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009

Preparazione del campione

Oltre la macinazione a secco prevedere
anche il metodo dello slurry

Indicare che, oltre al campione di
controllo e al campione della difesa,
venga sempre preso un campione di
riferimento

…
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009

Espressione dei risultati

Non è necessario riportare la
percentuale di recupero
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009

ALLEGATO III
METODI DI ANALISI PER IL
CONTROLLO DELLA COMPOSIZIONE
DELLE MATERIE PRIME PER ALIMENTI
PER ANIMALI E DEGLI ALIMENTI
COMPOSTI
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009
Contenuto di umidità ALLEGATO III
Contenuto di proteine gregge
Determinazione dell’urea*
Determinazione della cellulosa grezza
Determinazione degli zuccheri
Determinazione del lattosio
Determinazione dell'amido
Determinazione dei carbonati
Determinazione del fosforo totale
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009
Determinazione dell’urea ALLEGATO III

Il Reg 152 limita lo scopo del metodo alla
determinazione dell’urea nel mangime per
ruminanti (specie in cui è autorizzata come
additivo)

Sostituzione del metodo spettro-colorimetrico
con il metodo enzimatico (AOAC) o LC-MS/MS
applicabile a tutte le tipologie di mangime - nota
EURL-FA
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009

ALLEGATO IV
METODI DI ANALISI PER IL CONTROLLO
DEL CONTENUTO DI ADDITIVI
AUTORIZZATI NEGLI ALIMENTI PER
ANIMALI

Determinazione delle vitamine A (problemi
determinazione nelle premiscele/allineamento
e coerenza terminologia) ed E (allineamento e
coerenza terminologia)
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009

 Determinazione degli oligoelementi       ALLEGATO IV
ferro, rame, manganese e zinco

metodi obsoleti, ma in 
uso (AAS); discussione   
se prevedere l’uso di 
entrambi (EN e 152)
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009

ALLEGATO IV
Determinazione di diclazuril
deve essere sostituito con il metodo EURL-FA

(JRC thecnical reports – re-validation of a
method for the determination of diclazuril in
poultry feed by collaborative study – EUR
27954)

Necessità di un metodo per la determinazione
contamporanea di narasin/nicarbazina ?
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009
 Commento generale riguardo i metodi di analisi

per i coccidiostatici:
Consentire per il controllo ufficiale l’uso del
multimetodo prEN 17299 Animal feedingstuffs:
Methods of sampling and analysis – Screening and
determination of authorized coccidiostats at
additive and 1% and 3% cross-contamination level,
and of non-registered coccidiostats and of one
antibiotic at sub-additive levels, in compound feed
with High Performance Liquid Chromatography –
Tandem Mass Spectrometry detection (LC-MS/MS)
(prossimo alla finalizzazione).
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009

ALLEGATO V
SOSTANZE INDESIDERABILI 

determinazione del gossipolo libero e
totale

eliminare ci sono metodi in via di
standardizzazione
per l’analisi di altre sostanze indesiderabili

(metalli, micotossine, tossine vegetali)
definizione di criteri di prestazione analitica
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Revisione del 
Regolamento (EC) 152/2009

ALLEGATO VIII

METODI DI ANALISI PER IL CONTROLLO
DELLA PRESENZA ILLEGALE DI ADDITIVI
PER MANGIMI NON PIÙ AUTORIZZATI

Allegato da eliminare (si dispone di metodi
più appropriati per la determinazione di tali
additivi a bassi livelli)
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Regolamento (EU) 2017/1145
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Regolamento (EU) 2017/1145
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Regolamento (UE) 2018/353
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EURL-FA - Programma 2019
PT per la determinazione di 1 fino a 3

coccidiostatici, a livello di autorizzazione e/o
livello di cross-contaminazione

 PT per la determinazione di 1 fino a 3
carotenoidi a livello di additivazione

Sviluppo del metodo analitico determinazione p-
fenetidina - impurità mutagena dell’etossichina
additivo antiossidante revocato e
organizzazione di un interlaboratory study
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GRAZIE PER L’ATTENZIONE
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