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1. UVOD

Medlaboratorijska primerjava na podro¢ju analiz krme sega v 70. leta 20. stoletja. Prvi, ki je
prepoznal pomen enotnih rezultatov analiz vseh laboratorijev je bil g. Pen, ki je delal na KGZ
v Muski Soboti in je tudi dal pobudo, ter sprva organiziral medlaboratorijsko primerjavo. Z
leti se je sodelovanje razvilo. Vsako leto drug laboratorij organizira medlaboratorijsko
primerjavo in predstavi rezultate na skupnem srec¢anju vseh sodelujo¢ih.

Primerjava rezultatov analiz krme med laboratoriji KGZS, proizvajalci krme in javnimi
zavodi je pomembna, saj so vsi med seboj hote ali nehote povezani preko inSpekcijske
kontrole trga s krmili v Sloveniji. Zagotavljanje enotnih analiznih metod in primerljivost
rezultatov je pomembna zlasti za proizvajalce krme, saj na ta nacin lazje zagovarjajo
vrednosti, natisnjene na deklaracijah in preverjene z notranjo kontrolo.

Rezultati medlaboratorijske primerjave so namenjeni za:

—  primerjavo analiznih metod, ki jih uporabljajo razli¢ni laboratoriji

—  primerjavo rezultatov, ki jih dobijo laboratoriji z uporaba svojih metod

V letu 2015 je bil za organizacijo medlaboratorijske primerjalne sheme na vrsti Centralni
laboratorij Kmetijskega instituta Slovenije.

2. SODELUJOCI

K sodelovanju so bili povabljene naslednje inStitucije:

e Bioinstitut d.o.o.

e Financna uprava Republike Slovenije, Generalni finan¢ni urad, Uprava za carine,
Sektor za carinsko tarifo, Carinski laboratorij

e Emona Razvojni center za prehrano d.o.o.

e Euroinspekt Croatia Controla d.o.o.

e FSH srbski Itebej

o KGZS, Zavod Nova Gorica

e KGZS, Zavod Murska Sobota

e KGZS, Zavod Maribor

e Pekarna Pecjak

e Perutnina Ptuj d.d., Kemijski laboratorij

e Pivka Perutninarstvo d.d., enota krmila

e Univerza v Ljubljani, Biotehniska fakulteta, Oddelek za agronomijo, Center za
pedologijo in varstvo okolja

e Univerza v Ljubljani, Biotehniska fakulteta, Oddelek za zootehniko, Katedra za
prehrano

e Univerza v Ljubljani, Veterinarska fakulteta, Institut za varno hrano, krmo in okolje

e Veterinarski zavod Krizevci



Sodelovanje so potrdili naslednji laboratoriji:

e Bioinstitut d.o.o.

e Financ¢na uprava Republike Slovenije, Generalni finan¢ni urad, Uprava za carine,
Sektor za carinsko tarifo, Carinski laboratorij

e Emona Razvojni center za prehrano d.o.o.

e Euroinspekt Croatia Controla d.o.o.

e FSH srbski Itebej

e KGZS, Zavod Nova Gorica

o KGZS, Zavod Murska Sobota

e Peckarna Pecjak

e Perutnina Ptuj d.d., Kemijski laboratorij

e Pivka Perutninarstvo d.d., Enota krmila

e Univerza v Ljubljani, BiotehniSka fakulteta, Oddelek za agronomijo, Center za
pedologijo in varstvo okolja

e Univerza v Ljubljani, Biotehniska fakulteta, Oddelek za zootehniko, Katedra za
prehrano

e Univerza v Ljubljani, Veterinarska fakulteta, Institut za varno hrano, krmo in okolje

e Kmetijski insStitut Slovenije, Centralni laboratorij

3. CASOVNI POTEK

e lIzbira in zbiranje vzorcev — november 2015

e Priprava vzorcev — december 2015

¢ Posiljanje vzorcev: 21. 12. 2016

e Predvidena oddaja rezultatov: 15. 2. 2016

¢ Posiljanje ankete o uporabljenih metodah — september 2016
e Obdelava rezultatov avgust — oktober 2016

e Srecanje — 13. 10. 2016



4. VZORCI

Sodelujocim smo poslali stiri vzorce:

4.1. Dopolnilna krmna meSanica za kunce
Vzorec nam je priskrbela ga. Mateja Vendramin Pintar iz Emona razvojnega centra.

Slika 1: Krmna meSanica za kunce

Vzorec smo izbrali zaradi visoke vsebnosti vlaknin. Podatki iz deklaracije so bili nasledniji:

Tabela 1: Podatki o sestavi krmila za kunce

Surove beljakovine 16,4 %

Surova olja in masc¢obe 4,2 %

Surova vlaknina 15%

Surovi pepel 8,5%

Skrob 15 %
4.2. Travna silaza

Vzorec travne silaze so nam priskrbeli sodelavei Oddelka za Zivinorejo. Zaradi
nehomogenosti smo travno silazo zmleli na Kmetijskem inStitutu Slovenije in poslali
sodelujo¢im zmlet vzorec. Podatkov o sestavi za vzorec travne silaze nismo imeli.

Slika 2: Travna silaza




4.3. PSenica

Vzorec pSenice so nam priskrbeli sodelavci Infrastrukturnega centra Jablje. Podatkov o

sestavi nismo imeli.

Slika 3: PSenica

.

44. Ribja hrana

Vzorec ribje hrane ERICO Alpha 714 nam je priskrbel sodelavec Tomaz Sket.

Slika 4: Ribja hrana in deklaracija
B3 i , ALV

Tabela 2: Podatki o sestavi ribje hrane

Surove beljakovine 43 %
Surova olja in mas¢obe 14 %
Surova vlaknina 4,9 %
Surovi pepel 55 %
Fosfor - P 0,86 %
Kalcij — Ca 0,66 %
Natrij - Na 0,14 %

Vzorec smo izbrali, ker je nekoliko neobicajen za vecino laboratorijev, ki sodelujejo v
medlaboratorijski primerjalni shemi. VVzorec namre¢ vsebuje veliko mascob, ki lahko motijo

nekatere druge analize.
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5. PRIPRAVA VZORCEV

Vzorce pSenice, krmila za kunce in ribje hrane smo razdelili na delilnik vzorcev (Slika 5) in
jih razporedili v oznacene vrecke.

Vzorec travne silaze smo posusili, zmleli in razdelili z delilnikom vzorcev ter jih razporedili v
oznacene vrecke.

Slika 5: Delilnik vzorcev in mlin za mletje vzorcev

Vzorce smo, skupaj s tabelo za rezultate poslali udelezencem 21. 12. 2015. Rok za oddajo
rezultatov je bil 15. 2. 2016. V mesecu septembru smo udelezencem poslali $e tabelo za vnos
analiznih metod.

6. UPORABLJENE ANALIZNE METODE

UREDBA KOMISIJE (ES) s§t. 152/2009 z dne 27. januarja 2009 o doloc¢itvi metod vzorcenja
in analitskih metod za uradni nadzor krme (v nadaljevanju Uredba ali Uredba 152/2009)
opisuje metode, ki jih morajo laboratoriji uporabljati v okviru uradne kontrole krme. V
interesu kontrolnih laboratorijev za krmo je, da s svojimi analiznimi metodami dobijo enake
rezultate kot uradni laboratoriji, saj na ta nacin zagotavljajo skladnost izdelkov z deklaracijo v
primeru kontrole s strani in§pekcijskih organov.

Sodelujo¢im smo poslali anketo, v kateri smo jih poprosili za nekatere podatke glede
analiznih metod, ki so jih uporabljali za analize vzorcev.

Deleze laboratorijev, ki delajo na enak nacin smo izracunali glede na vse sodelujoce
laboratorije, ne glede na to, ali so laboratoriji poslali podatke o analiznim metodah.

6.1. Priprava vzorca
Za pripravo vzorcev Uredba 152/2009 predpisuje naslednje:
"Ce v analitski metodi ni navedeno drugace, se po drobljenju celoten vzorec po potrebi

preseje s sitom s kvadratnimi odprtinami 1 mm (v skladu s priporocilom ISO R565). Izogibati
se je treba prekomernemu drobljenju.”
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Sodelujoci so se lotili priprave vzorcev na naslednji na¢in (Tabela 3):

Tabela 3: Uporabljene metode za pripravo vzorcev krme za analizo

Lab. Referenca vrsta mlina velikost delcev | hlajenje d/n
1 Uredba Retsch ZM 100 1 mm n
2 labmlin do 3mm n
4 kavni mlinéek
5 Uredba Retsch ZM 200 1 mm n
6 Uredba mlin s kladivi, kavni mlincek, <lmm n
9 mlincek
10 Homogenizator Foss Analytical
11 ISO 6498 RETSCH ZM200 1mm n
12 Retsch MZ 100 2 mm n

Velikost delcev v mletem vzorcu je pri 5 laboratorijih (35,7 %) skladna z Uredbo. 2
laboratorija (14,3 %) meljeta vzorca do vecjih delcev, od treh laboratorijev (21,4 %) pa nismo
dobili podatkov o velikosti delcev. Stirje laboratoriji (28,6 %) niso sporoéili podatkov o
nacinu mletja vzorcev.

Velikost delcev lahko pomembno vpliva na rezultate analiz in enotno mletje vzorcev bi
pripomoglo k bolj§im rezultatom analiz.

6.2. Metoda za dolo¢anje higroskopske vlage

Za dolocanje higroskopske vlage Uredba 152/2009 predpisuje naslednje:

Krma

Posoda s pokrovom se stehta na 1 mg natancno. V stehtano posodo se natehta 5 g vzorca na 1
mg natancno, ki se enakomerno porazdeli. Posoda brez pokrova se postavi v susilnik, segret
na 103 °C. Posoda se postavi v susilnik v najkrajsem moznem casu, da se prepreci prevelik
padec temperature. SuSenje traja Stiri ure od trenutka, ko je temperatura v susilniku ponovno
103 °C. Posoda se pokrije s pokrovom, vzame iz susilnika, pusti v eksikatorju 30 do 45 minut,
da se ohladi, in stehta na 1 mg natancno.

Zita, moka, drobljenci in zdrob

Posoda s pokrovom se stehta na 0,5 mg natancno. V stehtano posodo se natehta priblizno 5 g
zdrobljenega vzorca na 1 mg natancno, ki se enakomerno porazdeli. Posoda brez pokrova se
postavi v susilnik, segret na 130 °C. Posoda se postavi v susilnik v najkrajsem moznem casu,
da se prepreci prevelik padec temperature. Susenje traja 2 uri od trenutka, ko je temperatura
v susilniku ponovno 103 °C. Posoda se pokrije s pokrovom, vzame iz suSilnika, pusti v
eksikatorju 30 do 45 minut, da se ohladi, in stehta na 1 mg natancno.
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Tabela 4: Uporabljene metode za doloc¢anje vlage (0z suhe snovi)

Lab. Referenca zatehta [g] T[°C] Cas susenja [h]
1 Uredba 152/2009 5 103 4
2 3-5 103+ 2 4
4 cca. 3 105+5 3
5 Uredba 152/2009 5 103 +3 4
6 Uredba 152/2009 3do5 103 - 105 3
7 HRN ISO 6496:2001
8 4 104-106 4
9 Uredba 152/2009 5 103 4
10 ccab 105 4-5
11 ISO 6496 5 103 4
12 7-17 105 24
13 SIST 1SO 6496:2000 3,0000 105 3

Reference, na katere so se laboratoriji sklicevali, predvidevajo podobne temperature in Case
suSenja. Kljub sklicevanju na isti standard, se med laboratoriji pojavljajo precejSnje razlike.
Samo stirje laboratoriji (33.3 %) striktno uporabljajo zatehto 5 g. V Uredbi 152/2009
predpisano temperaturo in ¢as suSenja je uporabljalo Sest laboratorijev (42,9 %).

6.3.  Metoda za dolo¢anje surovih beljakovin

Za doloc¢anje surovih beljakovin Uredba 152/2009 predpisuje naslednje:

Vzorec se razkroji z Zveplovo kislino v prisotnosti katalizatorja. Raztopina natrijevega
hidroksida se doda Kisli raztopini, da postane bazicna. Amonijak se destilira in zbere v
odmerjeno kolicino Zveplove kisline, katere presezek se titrira s standardno raztopino
natrijevega hidroksida. Sprosceni amonijak se lahko destilira v presezek raztopine borove
kisline ter nato titrira z raztopino klorovodikove ali Zveplove kisline.

Predpisana kolicina kisline: 25 mL

Predpisana zatehta: 1 ¢

Predpisan katalizator: bakrov (I1) oksid CuO ali bakrov (I1) sulfat pentahidrat, CuSO,4 5H,0
Predpisan ¢as razklopa vzorca: 2 h po tem, ko se raztopina zeleno obarva

Razlike od Uredbe 152/2009 so za dolo¢anje surovega pepela po standardu ISO 5983:2 so
naslednje:

Predpisana kolicina kisline: 12 mL

Predpisana zatehta: 1 ¢

Predpisan cas razklopa vzorca: cca. 1 h
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Tabela 5: Uporabljene metode za dolo¢anje surovih beljakovin

Lab. Referenca zatehta [g] katalizator kislina | Cxisline trazkiopa | Trazkiopa kislina za | Cisline nadin doloc¢itev
[h] [°C] titracijo destilacije | konéne tocke
1 | Uredba 152/2009 1 Cu, Se H,SO, | 98% 3 HCI 0,1M avto potenc.
2 | Kjeldahl 0,6-0,9 Kji;?)?:t':\’e H,S0, | konc. 1 H,SO, | 0,05M |  avto po Sheru
4 0,5/1 K,SO4 CuSO,4 | H,SO4 | 96 % 1,25 300-400 | H,SO4 02N avto elektroda
5 |ISO 5983:2 0,5/1 K,SO4 CuSO,4 | H,SO4 | 98 % 1 420+5 HCI 0,15M avto spektrof.
6 |Uredba 152/2009 0,5-1 K250, H,SO 96 % 3 20 - 420 HCI 0,1N t H met
redba 5 - CUSOu/Se 2S04 0 - : avto pH meter
7 HRN ISO 5983-2:
2010
Kjeldahl 0
8 1 tablete H,SO,4 | 95-97 % 15 H,SO,4 0,1M avto H3BO3
Kjeldahl
g | 1509371978~ 08-1 | tabletebrez | H,SO, | 98% 15 650 HClI 01N avto
(Buchi sistem) .
Hgin Se
2 x Kjeldahl | 20 mL 0
10 0,48 - 0,77 tableti H,50. 96 % 0,5 480 HCI 01M avto
11 |1S0 5983 05-1 | CUSOPCHO 1, o6 | o5 15 H,SO, | 01M | avto pH = 4.65
+ K,S0,
12 |sezig 900 °C 0,3-1 n
SIST ISO 5983-1: | 0,5000 - | CuSO4x5H,0 | H,SO4 0 .
13 2005 10000 + KySOs tohn. 96 % 1 370 H,SO,4 02N avto pH konéni 4,65




Vecina laboratorijev (78,5 %) uporablja za dolocanje surovih beljakovin metodo po Kjeldahlu,
samo en laboratorij pa instrument za suhi sezig. Med laboratoriji, ki uporabljajo Kjeldahlovo
metodo, se samo eden drzi direktive 152/2009 glede ¢asa razkopa vzorcev ( 3 h ). Stirje
laboratoriji uporabljajo standard ISO 5983 za krmo, ki predvideva ¢as razklopa okrog 1 h, vendar
so v Casu razklopa tudi med temi laboratoriji razlike. Vsi laboratoriji, ki uporabljajo Kjeldahlovo
metodo, imajo zatehto vzorca med 0,5 in 1 g in instrument za avtomatsko destilacijo vzorcev.
Kon¢no toCko titracije vecina laboratorijev doloa potenciometricno, samo eden
spektrofotometri¢no.

6.4. Metoda za dolo¢anje surovega pepela

Za doloc¢anje surovega pepela Uredba 152/2009 predpisuje naslednje:

Priblizno 5 g vzorca se natehta na 1 mg natancno (2,5 g pri proizvodih, ki lahko nabreknejo) in
prenese v Zarilni loncek za upepelitev, ki se predhodno segreje na 550 °C, ohladi in tarira. Loncek
se postavi na grelno plosco in postopoma segreva, da snov zogleni. Upepeli se v skladu s tocko 5.1
ali 5.2.

51

Loncek se postavi v Zarilno pec, segreto na 550 °C. Pri tej temperaturi se pusti, dokler ne nastane
bel, svetlo siv ali rdeckast pepel, ki je videti, da ne vsebuje ogljikovih delcev. Loncek se postavi v
eksikator, pusti se, da se ohladi, in takoj stehta.

52

Loncek se postavi v zarilno peé, segreto na 550 °C. V peci se pusti 3 ure. Loncek se postavi v
eksikator, pusti se, da se ohladi, in takoj stehta. Ponovno se postavi v zarilno pec za 30 minut, pri
cemer mora biti masa pepela konstantna (izguba mase med dvema zaporednima tehtanjema ne
sme presegati 1 mg).

Razlike od Uredba 152/2009 so za dolocanje surovega pepela po standardu ISO 5984 naslednja:

Loncek se postavi v Zarilno pec, segreto na 550 °C. V peci se pusti 3 ure. Loncek se postavi v
eksikator, pusti se, da se ohladi, in takoj stehta. Preveri se, ali pepel Se vsebuje delce ogljika. Ce
Jjih ne, se loncek postavi v Zarilno pec za 1 h. Ce so delci ogljika Se vidni, loncek ohladi, navlazi z
destilirano vodo, previdno izpari do suhega v susilniku pri 103° C. Potem loncek postavi v pec in
pusti Se 1 uro.



Tabela 6: Uporabljene metode za dolo¢anje surovega pepela

Lab. Referenca zatehta [g] predhodna cas temperatura [°C]

1 Uredba 152/2009 5 n 6 550

2 1 n 3 525

4 cca. 3 predhodno 3 550

5 ISO 5984 5 d 4 550

6 Uredba 152/2009 4 d 8 520

7 HRN ISO

8 4 4 560

9 Uredba 152/2009 5 n 3 550
10 1,97-49 n 1 800 - 850
11 ISO 5984 3 n 15-2 550
12 3,0-6,0 24 550

SIST ISO
13 5984:2003 3,0000 n 8 530

Rezultate je oddalo 13 laboratorijev. Med njimi delajo 3 laboratoriji (21,4 %) po Uredbi 152/2009,
stirje po ISO standardu 5984 (28,4 %), ostali reference niso navedli. Kljub predpisani temperaturi
550 °C se pojavljajo odstopanja od te temperature, ¢asi Zarenja se prav tako razlikujejo.

6.5. Metoda za dolo¢anje pepela, netopnega v HCI

Za dolocanje v klorovodikovi kislini netopnega pepela Uredba 152/2009 predpisuje naslednje:

Postopek A: uporablja se za organska posamicna krmila in za vecino krmnih mesanic. ZOrec se
upepeli po metodi za dolocanje surovega pepela. Lahko se uporabi pepel, dobljen pri navedeni
analizi. Pepel se prenese v 250 do 400 mililitrsko ¢aso s 75 ml 3 M klorovodikove kisline. Pocasi
se segreje do vretja in pusti rahlo vreti 15 minut. Topla raztopina se filtrira skozi filtrirni papir
brez pepela, ostanek pa se spira s toplo vodo, dokler kisla reakcija ne preneha. Filter z ostankom
in pepelom se posusi v tariranem Zarilnem loncku pri 550 — 700 °C. Ohladi se v eksikatorju in
stehta.

Postopek B: uporablja se za mineralne krmne mesanice in krmne mesanice, ki vsebujejo vec¢ kot 1
% snovi, netopnih v klorovodikovi kislini in dolocenih po metodi A.

5 g vzorca se natehta na 1 mg natancno in prenese v 250 do 400 mililitrsko caso. Doda se 25 ml
vode in nato 25 ml 3 M klorovodikove kisline, premesa se, nato pa se pocaka, da se reakcija umiri.
Doda se se 50 ml 3 M klorovodikove kisline. Pocaka se, da se preneha izlocati plin, nato pa se
casa postavi v vrelo vodno kopel za 30 minut ali po potrebi dlje, da se popolnoma hidrolizira
kakrsen koli Skrob, ki je lahko prisoten. Vsebina, ki je Se topla, se filtrira skozi filter brez pepela,
filter pa se spere s 50 ml tople vode (Ce pri filtriranju nastopijo tezave, se analiza ponovi, pri
cemer se 50 ml 3 M klorovodikove kisline nadomesti s 50 ml 20-odstotne trikloroocetne kisline,
filter pa se spere s toplo raztopino 1-odstotne trikloroocetne kisline). Filter, ki vsebuje ostanek, se
prenese v Zarilni loncek, posusi in upepeli pri 550 — 700 °C. Pepel se prenese v 250 do 400
mililitrsko ¢aso s 75 ml 3 M klorovodikove kisline; nadaljuje se, kakor je opisano v Metodi A.
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Razlike od Uredbe 152/2009 so za dolo¢anje netopnega pepela po standardu ISO 5985 naslednje:

Postopek A:

... Se posusi v tariranem Zarilnem loncku, ki se je prej zaril vsa 30 min na 550 °C in je stehtan na
0,0001 g. Posusi loncek s filtrom 2 uri v suSilniku pri 103 °C, potem Zari 30 min v Zarilni peci pri
550 °C ...Ohladi v eksi...

Postopek B: ni razlik, razen Ze omenjenih pri postopku A

Tabela 7: Uporabljene metode za dolocanje pepela, netopnega v HCI

Lab. | Referenca | zatehta | Tprvega seziga kislina za V isline {t srieen Vs | (e
[a] [°C] raztapljanje, ¢ | [ml] [h] [°C] [h]
1 |Uredba 5 550 HCI 37 % 25 ¢ez no¢ 550 0,5
5 |1SO 5985 5 550 HCI3 M 75 2h/103°C | 550 2
6 |Uredba 5 520 HCI 10 % 75 12 520 8
11 |1SO 5985 3 550 HCI3 M 75 2h/103°C | 550 0,5
13 3 530 HCI 25 % 5 3 530 8

Podatke o metodi za dolo¢anje v klorovodikovi kislini netopnega pepela je oddalo samo 5
laboratorijev od sedmih, ki so oddali rezultate. Ve€ina laboratorijev uporablja Uredbo ali standard
ISO 5985, ki se med seboj bistveno ne razlikujeta. Kljub temu se med seboj precej razlikujejo
koncentracije klorovodikove kisline za raztapljanje in temperatura in ¢as zarenja.

6.6. Metoda za dolo¢anje surovih mascob

Za dolocanje v surovih mas¢ob Uredba 152/2009 predpisuje naslednje:

Postopek A: Ta metoda se uporablja za krmo rastlinskega izvora, razen tiste, ki je zajeta v
podrocju uporabe postopka B (celokupne mascobe)

5 g vzorca se natehta na 1 mg natancno, prenese v kartuso za ekstrakcijo (4.2) in pokrije s cepkom
iz vate, ki ne vsebuje mascobe. Kartusa se postavi v ekstraktor (4.1) in Sest ur ekstrahira s
petroletrom (3.1). Ekstrakt petroletra se zbere v suho stehtano bucko, v kateri so delci plovca
(1).Topilo se oddestilira. Ostanek se osusi tako, da se bucka za uro in pol postavi v susilnik (4.3).
Pusti se, da se ohladi v eksikatorju, in stehta. Ponovno se susi 30 minut, da se zagotovi ohranitev
konstantne mase olj in mascob (izguba mase med dvema zaporednima tehtanjema ne sme
presegati 1 mg).
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Tabela 8: Uporabljene metode za dolo¢anje surovih mascob

Lab. |Referenca zatehta [g] | ekstrakcijsko topilo Cas ekstrakcije [h]

1 Uredba 152/2009 5 petroleter 2

2 Soxhlet ~5 petroleter 6

4 cca. 3 dietileter 4

5 Uredba 152/2009 3do5 petroleter 40 — 60 °C 4

6 Uredba 152/2009 3do5 petroleter 40 — 60 °C 1,75
7 HRN 1SO 6492:2001 ~3 dietileter 4

8 450 tetrakloroetilen 5 min
9 KVANTITATIVNO ~4-6 petroleter 40-60 °C cca.6-8
11 ISO 11085-SoxTec 05-3 petroleter 40-60 °C 1,5
13 98/64 EC:1998 1do3 dietileter 3

V nekaterih laboratorijth Se vedno wuporabljajo druga ekstrakcijska topila (dietileter,
tetrakloroetilen), Sest laboratorijev (42,9 %) pa uporablja petroleter z vrelis¢em med 40 in 60 °C.
Glede na to, da je koli¢ina raztopljene mascobe zelo odvisna od uporabljenega topila, pri cemer
metoda za uradno kontrolo uporablja petroleter, so lahko razlike v koli¢ini mascobe v vzorcu
precejS$nje, kadar se uporablja drugo topilo. Zatehte so precej podobne, precej pa se razlikujejo
Casi ekstrakcij. V Uredbi je predpisana tudi aparatura za ekstrakcijo, ki naj (e je narejena po
Soxhletu) bi zagotavljala vsaj 10 sifoniranj na uro. V laboratorijih bi bilo priporo¢ljivo preveriti ta
parameter.

6.7. Metoda za doloc¢anje celokupnih mascob (s hidrolizo)

Za dolocanje v surovih mas¢ob s hidrolizo Uredba 152/2009 predpisuje naslednje:

Postopek B: Ta metoda se uporablja za krmo Zivalskega izvora in za vse krmne mesanice.
Uporablja se za vso krmo, iz katere ni mogoce povsem ekstrahirati olj in mascob brez predhodne
hidrolize (npr. gluteni, kvas, krompirjeve beljakovine in izdelki, pri katerih se izvaja izrivanje,
kosmicenje in segrevanje).

2,5 g vzorca se natehta na 1 mg natancno, prenese v 400-mililitrsko caso ali 300-mililitrsko
erlenmajerico in ter doda 100 ml 3 M klorovodikove kisline in delci plovca. Casa se pokrije z
urnim steklom ali pa se erlenmajerica spoji s kondenzatorjem povratnega toka. Pri nizkem
plamenu ali na elektricnem kuhalniku se mesanica pocasi zavre in se pusti rahlo vreti eno uro.
Paziti je treba, da se vzorec ne oprijema sten posode.

Ohladi se in doda toliko filtracijskega sredstva, da med filtracijo ne pride do izgub olja in mascob.
Filtrira se skozi naviazen, dvojni filtrirni papir, ki ne vsebuje mascob. Ostanek se spere s hladno
vodo, dokler filtrat ni nevtralen. Prepricati se je treba, da filtrat ne vsebuje nobenih olj ali
mascob. Njihova prisotnost pomeni, da se mora vzorec pred hidrolizo ekstrahirati s petroletrom
po postopku A.
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Tabela 9: Uporabljene metode za dolo¢anje celokupnih mascob v vzorcu

Lab. | Referenca zatehta Ckisline Vkisline t hidrolize ekstrakcijsko t ekstrakcije

[a] [mL] [mL] topilo [h]

1 | Uredba 152/2009 (modif.) 3 HCI 6 M 80 1 petroleter 2

4 Kromat_ografska metoda Umiljenje s 0,75 butanol 0,75

po Caviezzelu KOH

5 |Uredba 152/2009 3do5 HCI3 M 80 1 4

6 |reg.EC152/2009Ann.I1I/H| 3do5 HCI6 M | 800/3 vzorce 1 petroleter 3

7 |HRN ISO 6492:2001

9 |KVANTITATIVNO ~4-6 4 M HCI 100 2-3 petroleter 3

10 1,32-2,51 4 M 100 0,5 petroleter ~1,5

11 | SoxCap+SoxTec 05-3 4 M HCI 900 1 petroleter 15

13 0,5do 1,0 31 % 67,7 0,33 dietileter 3

Vecina laboratorijev (8, 57,1 %) uporablja za dolocanje celokupnih mascob gravimetri¢no
metodo, en laboratorij pa kromatografsko metodo. Trije laboratoriji (21,4 %) uporabljajo metodo
v skladu z Uredbo. Koncentracije klorovodikove kisline, ki se uporablja za hidrolizo, se med seboj
precej razlikuje, prav tako njen volumen, ¢as hidrolize in ¢as ekstrakcije.

6.8. Metoda za doloc¢anje surove vlaknine

Za dolocanje v surove vlaknine Uredba 152/2009 predpisuje naslednje:

Ta metoda omogoca dolocanje nemastnih organskih snovi v krmi, ki so netopne v kislih in baznih
medijih ter so po navadi poimenovane surova vlakna. Vzorec se po potrebi razmasti in zaporedno
obdela s specificiranimi koncentracijami vrelih raztopin zZveplove Kisline in kalijevega hidroksida.
Ostanek se lo¢i s filtracijo skozi filter iz sintranega stekla, spere, posusi, stehta in upepeli pri 475
—500 °C. Izguba teze pri upepeljevanju ustreza vsebnosti surovih vlaken v preskusnem vzorcu.

1 g pripravljenega vzorca se natehta na 1 mg natancno in prenese v loncek, cemur se doda 1 g
filtrirnega sredstva (Celit 545 ali podobno). Najprej se povezeta enota za segrevanje in filtrirni
loncek, nato pa valj in loncek. V povezana valj in loncek se nalije 150 ml vrele 0,31 M Zveplove
kisline in po potrebi nekaj kapljic sredstva proti penjenju (n-oktanol). Tekocina se zavre v 5 + 2
minutah ter pusti mocno vreti natancno 30 minut. Odpre se zamaSek na odtocni Cevi, Zveplova
kislina se pod vakuumom filtrira skozi filtrirni loncek, ostanek pa se trikrat spere s po 30 ml vrele
vode, da je filtrirni ostanek po vsakem spiranju suh. Odtocni zamasek se zapre, v povezana valj in
loncek se nalije 150 ml vrele raztopine 0,23 M kalijevega hidroksida, nato pa se doda nekaj
kapljic sredstva proti penjenju. Tekocina naj zavre v 5 = 2 minutah ter pusti mocno vreti natancno
30 minut. To se filtrira, postopek spiranja pa se ponovi, kakor je bil uporabljen za Zveplovo
kislino. Po koncnem spiranju in susenju se loncek z vsebino odklopi in priklopi na enoto za
hladno ekstrakcijo. Ostanek v loncku se pod vakuumom trikrat spere s po 25 ml acetona, da je
filtrirni ostanek po vsakem spiranju suh. Loncek se susi v susilniku pri 130 °C do konstantne teze.
Po vsakem susenju se ohladi v eksikatorju in hitro stehta. Loncek se postavi v Zarilno pec in pri
475 — 500 °C zari najmanj 30 minut do konstantne teZe (izguba teze med dvema zaporednima
tehtanjema ne sme presegati 2 mg). Po vsakem segrevanju in pred merjenjem se loncek najprej
ohladi v peci, nato pa Se v eksikatorju. Slepi preskus se izvede brez vzorca. Izguba teze pri
Zarjenju ne sme presegati 4 mg.
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Tabela 10: Uporabljene metode za dolocanje surovih vlaknin

Lab. | Referenca |razmastitev | zatehta | nacin filtracije kislina, c, t spiranje do lug, c, t spiranje T .
2 suSenja tsuéenja Tiarenia zarenje, cas
mastnih [0] nevtralnega °C] [h] °C] [h]
vzorcev pH d/n
Uredba steklen H,S0, 0,13 M KOH 0,23 M dez
1 152/2009 d 1 filtrirni lonéek sveza d sveza d 130 no¢ 500 0.75
[0) 0,
4 n cca.3 | Fibercap | 1125021.25% d KOH 1,25 % d 130 | 2 | 850 0,5
30min 30 min
5 |Yredba da, e 1 Fiberca H,S0, 0,13 M d KOH 0,23 M d 130 | 2 | 580 2
152/2009 | sm>10% P 290 0, !
Uredba . 1,25 % 1,25%KOH,
6 | 15212000 d 3 Celit H,S0,,30min a 30min d 108 12| 520 8
7 HRN ISO
6865:2004
] H2504 — KOH-28 %- 104-
8 ne lali3 1%, 0.5h 1/2 ure aceton 106 4 560 4
spiranje
. da, ¢e . H,SOq4; 1.25 %; | d-3x, pH NaOH,; da - 3x,
11 | FiberCap sm>10% 0.5-3 FiberCap 30min ne merimo | 1.25%; 30min | pH ne 130 2 600 2
merimo
500 ml
H,0, 100
SIST ISO filtr.loncek z 0,14744 M 500 ml 0,2228 mol/I ml 850 st
13 | 6865:2001 n 3.0000 | Aloksidom | HSO4, 30min | H,0 | KOH. 30min | aceton | 30 | 2 C 0.5
100 ml

dietileter




Trije laboratoriji (28,6 %) uporabljajo metodo v skladu z Uredbo, dva laboratorija (21,4 %) pa
metodo v skladu z ISO standardom 6865. Koncentracije uporabljene kisline in luga se nekoliko
razlikujejo, prav tako temperature in Casi Zarenja in suSenja. Stirje laboratoriji v primeru
razmastitve vzorca rezultate preraCunajo na originalni vzorec, dva laboratorija pa tega ne naredita.

6.9. Metoda za doloc¢anje fosforja
Za doloc¢anje fosforja Uredba 152/2009 predpisuje naslednje:

Vzorec se mineralizira s suhim sezigom (pri organski krmi) ali z raztapljanjem s kislino (pri
mineralnih mesanicah in tekoci krmi) ter prenese v kislo raztopino. Raztopini se doda
molibdovanadatni reagent. Opticna gostota rumene raztopine, ki pri tem nastane, se meri s
spektrofotometrom pri 430 nm.

Standardni postopek za vzorce, ki vsebujejo organske snovi in ne vsebujejo kalcijevih in
magnezijevih dihidrogen fosfatov:

V' zarilni loncek se natehta priblizno 2,5 g vzorca na 1 mg natancno. Doda se 1 g kalcijevega
karbonata in mesa, da se snovi popolnoma premesata. Zari se v pecici pri 550 °C, da nastane bel
ali siv pepel (majhna kolicina oglja ni problematicna). Pepel se prenese v 250 mL caso. Doda se
20 ml vode, nato pa se dodaja 6M klorovodikova kislina, dokler ne prenehajo izhajati mehurcki.
Doda se nadaljnjih 10 ml klorovodikove kisline. Casa se postavi na peiceno kopel in pusti
uparevati do suhega, da kremen postane netopen. Ostanek se raztopi v 10 ml dusikove kisline in se
na pesceni kopeli ali vroci plosci pusti vreti 5 minut, raztopina pa ne sme upariti v celoti.
Tekocina se prelije v 500 mL merilno bucko, ¢asa pa se veckrat spere z vroco vodo. Pusti se, da se
ohladi, dopolni se z vodo do oznake, homogenizira in filtrira.

Alikvot filtrata se razredci do koncentracije fosforja najvec 40 ug/ml. 10 ml te raztopine se
prenese v epruveto in doda 10 ml molibdovanadatnega reagenta. Homogenizira se in pusti stati
najmanj 10 minut pri 20 °C. Izmeri se opticna gostota s spektrofotometrom pri 430 nm raztopine,
ki se dobi z dodajanjem 10 ml molibdovanadatnega reagenta v 10 ml vode. Kalibracijska
raztopine se pripravijo v obmocju 5 — 40 ug/ml fosforja.

Razlike med Uredbo 152/2009 in ISO 6491 prakti¢no ni.

Tabela 11: Uporabljene metode za dolo¢anje fosforja

Lab. | Referenca zatehta razklop anali_zna barvni reagent valovna
[9] tehnika dolzina

1 |interna metoda 0,5 | mikrovalovni ICP MS -
4 cca. 3 | pepel + HCI HCI 25 % spektrometrija | 430 nm
5 |1506491:1998 MOD. | 3 | PPer 20 | spekcrofotomenrija | ST | 430 nm
6 | AOAC Official 4 mokri spektrofotometrija | amon vanadijev | 425 nm
7 |interna metoda - AAS
11 [1SO 6941 3 klas. kuhanje | spektrofotometrija | molibdo-vanadat | 430 nm
12 |raztopina pepela 1-2 kislinski spektrofotometrija MV -reagent 406,0
13 [1S06491:1999,mod. 3,0000 pepel spektrofotometrija amonvanadat 440 nm




Laboratoriji za analizo fosforja uporabljajo tako suhi, kot mokri razklop. Vsi laboratoriji razen
enega, ki uporablja ICP-MS, uporabljajo MV reagent. Absorbance merijo pri podobnih valovnih
dolzinah (425 — 440 nm), razen enega laboratorija, ki meri absorbanco pri 406 nm.

6.10. Metode za dolo¢anje makro in mikro elementov

Za doloCanje v zeleza, bakra, mangana in cinka v sledovih Uredba 152/2009 predpisuje naslednje:

Po razkroju morebitnih organskih snovi se vzorec raztopi v klorovodikovi kislini. Po primernem
razredcenju se z atomsko absorpcijsko spektrometrijo dolocijo Zelezo, baker, mangan in cink.
Meje dolocanja so 20mg/kg za Zelezo, 10 mg/kg za baker, 20 mg/kg za mangan in 20 mg/kg za
cink.

Po razkroju morebitnih organskih snovi se vzorec raztopi v klorovodikovi kislini. Po primernem
razredcenju se z atomsko absorpcijsko spektrometrijo dolocijo Zelezo, baker, mangan in cink.
Upepeljevanje in priprava raztopine za analizo

10 g vzorca se natehta na 0,2 mg natancno in prenese v Zarilni loncek iz kvarca ali platine, osusi v
susilniku pri 105°C in postavi v hladno Zarilno pec. Pe¢ se zapre, temperatura pa se priblizno 90
minut postopoma visa na 450 — 475 °C. Ta temperatura se ohranja 4 — 16 ur (npr. cez noc), da se
odstranijo zoglenele snovi, nato pa se pec odpre in ohladi. Pepel se naviazi z vodo in prenese v
250-mililitrsko caso. Loncek se spere s skupaj priblizno 5 ml klorovodikove kisline , vsebina pa se
pocasi in previdno prenese v caso (lahko pride do burne reakcije zaradi nastanka CO,). Po
kapljicah se dodaja klorovodikova kislina, mesa pa se, dokler penjenje ne poneha. Upareva se do
suhega, pri cemer se obcasno premesa s stekleno palcko. Nato se ostanku doda 15 ml
klorovodikove kisline 6 mol/l in priblizno 120 ml vode. Premesa se s stekleno palicico, ki se pusti v
casi, casa pa se pokrije z urnim steklom. Pocasi se segreva do vretja in pusti vreti do popolne
raztopitve pepela. Skozi filter, ki ne vsebuje pepela, se filtrira v 250-mililitrsko merilno bucko.
Casa in filter se spereta s 5 ml vroce klorovodikove kisline 6 mol/l in dvakrat z vrelo vodo.
Merilna bucka se napolni z vodo do oznake (koncentracija HCI priblizno 0,5 mol/l). Ce je ostanek
na filtru videti ¢rn (ogljik), se ponovno postavi v pecin upepeli pri 450-475°C. Ta upepelitev, ki
zahteva le nekaj ur (priblizno 3 — 5 ur), je koncana, ko je pepel videti bel ali skoraj bel. Ostanek se
raztopi s priblizno 2 ml klorovodikove kisline, upari do suhega in doda 5 ml klorovodikove kisline
6 mol/l. Segreje se, raztopina se filtrira v merilno bucko in dopolni z vodo do oznake
(koncentracija HCI priblizno 0,5 mol/l). Nato se ostanku doda 15 ml klorovodikove kisline 6 mol/l
(3.2) in priblizno 120 ml vode. Premesa se s stekleno palicico, ki se pusti v casi, casa pa se pokrije
z urnim steklom. Pocasi se segreva do vretja in pusti vreti do popolne raztopitve pepela. Skozi
filter, ki ne vsebuje pepela, se filtrira v 250 mL merilno bucko. Casa in filter se spereta s 5 ml
vroce klorovodikove kisline 6 mol/l in dvakrat z vrelo vodo. Merilna bucka se napolni z vodo do
oznake (koncentracija HCI priblizno 0,5 mol/l).
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Dolocanje s spektrofotometrijo

Priprava raztopin za umerjanje

Za vsak element, ki se doloca, se iz standardnih delovnih raztopin pripravi serija raztopin za
umerjanje, pri cemer je koncentracija HCI v vsaki priblizno 0,5 mol/l (in (pri Zelezu, manganu in
cinku) koncentracija lantanovega klorida, ki ustreza 0,1 % La (m/v)).

Izbrane koncentracije elementov v sledovih morajo ustrezati obmocju obcutljivosti uporabljenega
spektrofotometra.

Za dolocanje bakra se lahko raztopina, pripravijena v skladu s tocko 5.1.1, po navadi uporabi
neposredno.

Ce je treba koncentracijo prilagoditi obmocju umeritve, se ustrezen alikvot odpipetira v 100-
mililitrsko merilno bucko in dopolni s klorovodikovo kislino 0,5 mol/l do oznake.

Za dolocanje Zeleza, mangana in cinka se odpipetira ustrezen alikvot raztopine, pripravljene v
skladu s ftocko 5.1.1, v 100-mililitrsko merilno bucko, doda se 10 ml raztopine lantanovega
klorida in dopolni do oznake s klorovodikovo kislino 0,5 mol/I .

Atomska absorpcija raztopin za umerjanje in raztopine, ki se analizira, se izmeri z uporabo
oksidnega plamena zrak-acetilen pri naslednjih valovnih dolZinah:

Fe: 248,3 nm

Cu: 324,8 nm

Mn: 279,5 nm

Zn: 213,8 nm

Standard ISO 6869:2000 opisuje dolocanje Ca, Cu, Fe, Mg, Mn K, Na in Zn z absorpcijsko
spektrometrijo.

Princip: Vzorec se raztopi v klorovodikovi kislini po Zarenju v peci pti 550 +/- 15 °C. Prisotne
silikate se odstrani z obarjanjem in filtracijo. Preostanek se raztopi v Klorovodikovi kislini in
razredc¢i na Zelen volumen in vsrka v plamen zrak-acetilen atomskega absorpcijskega
spektrometra. Absorbanco vsakega elementa se mir s primerjavo z absorbanco kalibracijskih
raztopin za isti element.

Zatehtaj 1 do 5 g vzorca na I mg natancno v sezigno posodo. Segrevaj na vroci plosci ali nad
plinskim gorilnikom, dokler se vzorec popolnoma ne karbonizira. Prenesi posodo v Zarilno pec, ki
Jje Ze segreta na temperaturo 550° C 15 min. Zari 3 ure pri tej temperaturi. Ohladi vzorec, ga
navlazi z 2 ml vode. Ce je prisotnih velik oglikovih delcev, posusi posodo na vodni kopeli. Zari se
2 h v zarilni peci pri 550°C. Pusti, da se ohladi in dodaj 2 ml vode.

Med mesanjem dodaj 10 mL 6 M klorovodikove kisline, najprej po kapljicah, dokler ne prenehajo
izhajati mehurcki, potem pa hitreje zavrti loncek. Mesaj in segrevaj vsebino skoraj do suhega;
pazi, da ne skropi okoli. Preostanek raztopi v 5 mL 6 M HCI in z deionizirano vodo prenesi
raztopino kvantitativno v 50 mL merilno bucko. Ko se ohladi, dopolni do oznake z vodo in
premesaj. Pocakaj, da se delci vsedejo in filtriraj.
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Atomska absorpcija raztopin za umerjanje in raztopine, ki se analizira, se izmeri z uporabo
oksidnega plamena zrak-acetilen pri naslednjih valovnih dolzinah:

Fe: 248,3 nm

Cu: 324,8 nm

Mn: 279,5 nm

Zn: 213,8 nm

Ca: 422,6 nm

K: 766,5 nm

Mg: 285,2 nm

Na: 589,6 nm

Tehniko atomske absorpcijske spektrometrije je za dolo¢anje makroelementov v vzorcih
uporabljalo 6 laboratorijev (42,9 %), za dolo¢anje mikroelementov pa pet laboratorijev (35,7 %).

Za dolocanje kalcija je en laboratorij uporabil titracijo s kompleksonom. En laboratorij je za
dolocanje kovin uporabil tehniko z induktivno sklopljeno plazmo.

Vecina laboratorijev je raztopino za merjenje pripravila iz pepela. Koncentracije kisline, v kateri je
bil pepel raztopljen, se med laboratoriji razlikujejo.
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Tabela 12: Uporabljene metode za dolocanje kovin — razklop vzorca in analizna tehnika

Lab. | Referenca zatg? a razklop kislina analizna tehnika
1 |Interna metoda 0,5 mikrovalovni HNCS/;; -3 ICP MS
2 11S0 6869:2001 1 suhi razklop 6 M HCI AAS
pepel + razt. 0 Titracija
4 cca. 3 HCl HCL 25 % Komplexon
: pepel,
5 |1SO 6869:2000 3 550 + 15 °C HCI, 6 mol/l FAAS
AOAC Official
6 |methods (minerals in 4 mokri HCI 25 % AAS
animal feed)
7 |interna metoda - AAS
8 I 10 % HCI titracija
11 |1SO 6869 3 klas. kuhanje 6 M HCI AAS-plamen
. C HCI 1:1,
12 |raztopina pepela 1-2 kislinski HNO; 1:1 AAS
13 |1S06869:2001 3,0000 pepel HCI, 25 % AAS
Tabela 13: Uporabljene valovne dolzine (AAS) za dolo¢anje kovin
Laboratorij | Ca [nm] |Mg[nm] |K [nm] |[Na[nm] |Fe [nm] |Cu[nm] |Mn [nm] |Zn [nm]
2 422,7 285,2 766,5 589 248,3 324,8 279,5 213,9
5 422,7 285,2 766,5 589,0 248,3 324,8 279,5 2139
6 422,7 285,2 766,5 589,0 248,8 324,8 279,5 2139
11 422,7 285,2 766,5 589,0 248,3 324,8 279,5 213.9
12 422,7 285,2 769,9 589,6
13 422,7 285,2 769,9 589,6 248,3 324,8 279,5 213,9

Vsi laboratoriji, ki so vsebnost kovin merili z AAS, so uporabljali enake valovne dolzine, kar je

pricakovano.

Sklep

Laboratoriji za analize uporabljajo metode, ki so opisane v Uredbi 152/2009 ali v razli¢nih ISO
standardih. Do razhajanja pri rezultati lahko pride, ker ne upostevajo to¢no navodil. Ve¢inoma so
spremembe majhne, v nekaterih primerih pa lahko pomenijo pomembno razliko, ki se pokaZe tudi
pri rezultatih.
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7. STATISTICNA OBDELAVA REZULTATOV

Rezultate smo zbrali v Excel preglednici in jih statisti¢no obdelali. Najprej smo:

izloGili ubeznike z Grubbsovim testom
https://graphpad.com/quickcalcs/Grubbsl.cfm

Iz preostalih rezultatov smo izracunali

Povprecje

Korigirano povprecje

Mediano

Standardni odmik

Ciljni standardni odmik — 2s brez ubeznikov

Minimum

Maksimum

BIPEA odmik — Kmetijski institut od leta 2002 sodeluje v francoski medlaboratorijski
primerjalni shemi za krmo, v okviru katere prejmemo vsako leto okrog 20 vzorcev, ki so
nezmleti. Kot zanimivost smo v grafe dodali tudi dovoljene meje za podoben vzorec pri
BIPEA, iz Cesar lahko laboratoriji sklepajo na to, ali bi pri sodelovanju v shemi oddali
primerne vrednosti.

z vrednost - z; = x‘S—_x pri ¢emer je s standardni odklon vseh ustreznih rezultatov, X;

dolocena vrednost in X povprecna vrednost vseh ustreznih rezultatov
| z | < 2 dober rezultat
2 <| z| < 3 vprasljiv rezultat, rumeno obarvan

| z | > 3 nesprejemljiv rezultat, [IGCCIODGINER
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8. REZULTATI

Skupaj so laboratoriji oddali 646 rezultatov. NajpogostejSe so bile analize suhe snovi (SS), surovih
beljakovin (SB) in surovega pepela (SP), sledijo analize kalcija (47), skupnih maséob (XM),
fosforja (P), surovih olj in mas¢ob (SM), surove vlaknine (SV), magnezija (Mg), natrija (Na),
kalija (K), cinka (Zn), mangana (Mn), bakra (32), zeleza (Fe) in pepela, netopnega v HCl (NP).
Samo po en laboratorij je oddal rezultate za vsebnost $kroba in vodotopnega klorida,
preracunanega na NaCl. (Tabela 14).

Tabela 14: Stevilo opravljenih analiz

Parameter St. Parameter = St. analiz.
analiz.

Za splosno vrednotenje rezultatov smo uporabili povprecja absolutnih z vrednosti (brez
ubeznikov), ki kazejo, kolikSen je bil povpre¢en odmik od povprecnih vrednosti.

Povprecne absolutne z vrednosti so bile pri kakovostnih parametrih za vse Stiri analizirane vzorce
zelo podobne (Tabela 15). Najmanjsi odmik je bil pri analizah surovega pepela, najvecji pa pri
analizah surove vlaknine.

Tabela 15: Povpreéja absolutnih z vrednosti pri analizah kakovostnih parametrov

SS SB SM M SV SP NP | Povprecje
krmilo za kunce | 0,75 0,79 0,72 0,57 0,71 0,70 0,74 0,71
pSenica 0,75 0,68 0,76 0,66 0,75 0,72 0,80 0,73
travna silaza 0,87 0,82 0,33 0,46 1,01 0,29 0,77 0,65
krma za ribe 0,72 0,78 0,81 0,79 0,66 0,61 0,33 0,67
Povpredje 0,77 0,77 0,65 0,62 0,78 0,58 0,66
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Povprecne absolutne z vrednosti so znotraj posamezne vrste analize zelo podobne, izstopajo samo
surova mascoba v travni silazi (]), surova vlaknina v travni silazi (1), surovi pepel v travni silazi

(1) In netopni pepel v ribji hrani (]) (Slika 6).

Slika 6: Povprecne absolutne z vrednosti pri dolocanju kakovostnih parametrov

1,20
1,00
= 0,80
3z
= krmilo za kunce
;g. 0,60 + —
o pSenica
s
3 travna silaza
2 0,40 + -
W krma za ribe
0,20 +
0,00 T T T T T T

SS SB SM M SV SP NP
Metoda

Povpre¢ne absolutne z vrednosti so bile pri elementih za vse S$tiri analizirane vzorce precej
raznolike (Tabela 16). Najmanjsi odmik je bil pri analizah natrija, najveéji pa pri analizah surove
zeleza.

Tabela 16: Povpreéja absolutnih z vrednosti pri analizah elementov
Ca P Mg K Na Zn Mn Cu Fe | Povpredje

krmilo za
kunce 086 | 086 | 0,70 | 0,69 | 0,68 | 1,74 | 196 | 1,68 | 2,25 1,27
pSenica 0,71 (0,74 | 0,76 | 0,64 | 0,83 | 0,70 | 0,72 | 0,63 | 0,62 0,71

travna silaza | 0,80 | 0,72 | 0,63 | 0,83 | 0,63 | 0,65 | 0,84 | 0,75 | 1,50 0,81
krma za ribe | 0,69 | 067 | 0,77 | 0,73 | 0,64 | 0,80 | 0,72 | 0,78 | 0,73 0,73
Povpredje 0,77 |0,75| 0,72 | 0,72 | 0,70 | 0,97 | 1,06 | 0,96 | 1,27

Povprecja absolutnih z vrednosti so znotraj posamezne vrste analize zelo podobna, izstopajo samo
cink (1), mangan (1), baker (1) in Zelezo (1) v krmilu za kunce in Zelezo v travni silazi (1). (Slika
7).
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Slika 7: Povpreéne absolutne z vrednosti pri dolo¢anju elementov

2,50

2,00
=
2 150
% krmilo za kunce
Hoy . .
@ psenica
s
3 1,00 B travna silaZza
[« X

W krma za ribe
0,00 T T T T T T T T
Ca P Mg K Na Zn Mn Cu Fe

Naslov osi

Sledijo tabele z rezultati. VVsak od laboratorijev je prejel svojo stevilko, ki ni nikakor povezana s
seznamom sodelujocih laboratorijev na strani 8. Na ta nacin je laboratorijem zagotovljena
anonimnost.

Za vsak vzorec so posebej predstavljeni rezultati za kakovostne parametre in posebej za elemente.
Rezultati brez ubeznikov (Ce ti zelo odstopajo) so predstavljeni v prvem grafikonu, v katerem so
vrednosti parametrov v izmerjenih enotah. Z namenom, da se vidi tudi dejansko odstopanje
ubeznikov, so le-ti prikazani v grafu z vrednosti.
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8.1. Krmilo za kunce
8.1.1. Krmilo za kunce - Rezultati analiz kakovostnih parametrov

Tabela 17: Krmilo za kunce — parametri kakovosti, rezultati

Laboratorij SS SB SM M SV SP NP | Skrob | NaCl
[o/kg] | [o/kg] | [9/kg] | [9/kg] | [o/kg] | [o/kg] |[g/kg] | [9/kal | [g/ka]
1 928 174 a7 44 184 84 9,0 185
2 934 | 166 | 42 84
3 931 165 44 215 88 7,6
4 926 172 42 46 169 85 75
5 928 168 45 46 168 84 10,0
6 930 | 169 | 43 44 | 178 | 81 | 91
7 930 | 173 | 46 |BOEM 144 | 84 [ 96
8 929 171 39 187 82
9 928 174 44 45 87
10 N 11 34 77
11 929 171 43 43 165 86 10,4
12 928 174 87
13 928 173 51 46 174 85 10,1
14 927 169 0 47 150 85
Stevilo podatkov 14 14 10 11 10 14 7
povprecje 929,8 | 170,6 442 58,7 | 173,3 | 84,2 | 9,40
korigirano povprecje | 928,8 | 170,6 4421 450 | 173,3 | 84,1 | 9,40
mediana 928,7 | 1711 43,7 448 | 171,3 | 84,3 | 9,60
standardni odmik 2,0 2,9 34| 38 20,0 2,9 0,95
relativni standardni |, |45 77| 84 | 115 | 34 [1015
odmik
min 925,8 | 165,0 39,0 338 | 1436 | 77,2 | 7,58
max 948,5 | 174,0 51,1| 207,3 | 215,0 | 88,2 |10,40
X -3S 922,8 | 161,8 34,01 33,7 | 1134 | 755 | 6,53
X -2S 924,8 | 164,7 374| 374 | 1334 | 784 | 7,49
X +2S 932,8 | 176,4 51,0 525 | 213,2 | 89,8 |11,30
X+3s 934,8 | 179,3 54,3| 56,2 | 233,2 | 92,7 |12,26
odmik BIPEA 6 5 6 10 5 4 4
toleranca - 2s 4,0 5,8 6,8 75 39,9 57 1,9
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Tabela 18: Krma za kunce — parametri kakovosti, z vrednosti

z vrednosti

Laboratorij SS SB SM M SV SP NP
1 -0,4 12 |09 ] 04 | 05 | -02 | -04
2 2,4 1,7 | -0,8 -0,1
3 1,1 -1,9 02 | 21 1,4 | -19
4 -1,5 04 | -06] 02 [ -02 | 02
5 -0,4 09 [ 02| 03 ] -031] 00 | 06
6 0,4 04 |-04] -011] 02 [ -12 |-03
7 0,6 08 | 04 ‘ 15 | -01 | 02
8 0,2 02 | -15 07 | -09
9 -0,3 1,0 [ 01 | 0,0 1,0
10 B oo -3,0 2,4
11 0,1 01 |[-04] 07 ] -04 | 07 | 11
12 -0,7 1,0 1,0
13 -0,6 08 | 20 | 04 0,0 01 | 07
14 1,1 -0,6 04 | -12 | 05

Pri analizi kakovosti v vzorcu krmila za kunce smo izlo¢ili samo dva ubeznika. Analize vseh
laboratorijev na vsebnost surovih beljakovin in pepela, netopnega v HCI so bile znotraj
toleran¢nih mej. Pri analizah surove vlaknine, surovih mas¢ob in surovega pepela je imel po en
laboratorij vprasljiv rezultat.
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Slika 8: Krmilo za kunce — suha snov

Lab. SS [g/kg] .

1 928 Suha snov, krmilo za kunce, g/kg

2 934 936

3 931 D ) ) m— ) — ) — ) — m— m— ) m— m— m— ) — ) — )

934
4 926 ¢
5 928 932 M
L 2 —

6 930 ® 930 + ® x-3s
7 930 K *. —x2s
8 929 p 928 ¢ * L e
9 928 926 3 —x+3s
10 e 924 + BIPEA min
11 929 922 T ? 1 1. 1. ? ll ll ll : : : : . » BIPEA max
12 928 01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

13 928 L

ab.

14 927

Lab. Z .

1 2040 Suha snov, krmilo za kunce, z

2 2,40 vrednosti

3 1,10

12

4 -1,50 10 .

5 -0,40 g

6 0,36 6

7 0,55 -

8 0,25 ) —

9 -0,25 ®

: 0% st —* 5

o . . s

11 0,15 -4 T T T T T T T T T T T T T 1

12 -0,65 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

13 -0,55 Lab.

14 -1,05

Pri dolocanje suhe snovi v vzorcu krmila za kunce smo zaznali ubeznika in vprasljiv rezultat.

V laboratoriju 10 so dolocali suho snov s suSenjem pri 105 °C 4 — 5 ur, medtem ko je po Uredbi
152/2009 predvideno susenje 4 ure pri 103 °C. Prevelik rezultat lahko posledica daljSega suSenja
pri vi§ji temperaturi.

Rezultati laboratorija 2 nekoliko odstopajo, ¢eprav je bila analiza narejena v skladu z Uredbo
152/2009.
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Slika 9: Krmilo za kunce - surove beljakovine

Lab. | SB[g/kg]
1 174
2 166
3 165
4 172
5 168
6 169
7 173
8 171
9 174

10 171
11 171
12 174
13 173
14 169

Lab. z
1 1,18
2 -1,72
3 -191
4 0,35
5 -0,88
6 -0,44
7 0,80
8 0,22
9 1,04

10 0,01
11 0,15
12 1,01
13 0,83
14 -0,64

SB [g/kg]

Surove beljakovine, krmilo za kunce,

g/kg
182
180
178
176 > 13 > > 13 13 13 13 13 13 13 13 > > ’ SB
174 .
13121 —& Py & * o x-3s
4 L 2 ¢ ¢ — -2

170 *
168 * L 4 X+25
166 I S N N N N . N N 2 2 2 U
164
162 4 BIPEA min
160 T T T T T T T T T T T T T 1 ' BlPEAmaX

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Lab.
Surove beljakovine, krmilo za
kunce, z vrednosti

4
3
2
1 * @ 22 ’_Q_
0 ¢ + * >~
1 + g
) L _ o
3
_4 T T T T T T T T T T T T T 1

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Vsi rezultati analiz surovih beljakovin v krmilu za kunce so znotraj toleranénega obmogja. Ce
upostevamo meje BIPEA en vzoréek malce odstopa.
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Slika 10: Krmilo za kunce - surove mascobe

Lab. | SM [g/kg]
1 47
2 42
3
4 42
5 45
6 43
7 46
8 39
9 44

10
11 43
12
13 51
14

Lab. z
1 0,95
2 -0,79
3
4 -0,61
5 0,24
6 -0,37
7 0,45
8 -1,53
9 0,06
10
11 -0,44
12
13 2,04
14

SM [g/kg]
w w B » U U ()]
o (9] o (6} o u o

N
(6]

z
A W N R O R N W A

Surove mascobe, krmilo za kunce,
g/kg

OH— ® SM
L J —x-35
* * L J L J

6060000*066060

!
|
¥i
|
Y
|
i
|
Y
|
Y
|
i
|
Y
|
i
|
Y
|
i
|
i
|
Y
|
1
|
v

— -] S

— Y+ S

X+3s

¢ BIPEA min

» BIPEA max

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.

Surove mascobe, krmilo za kunce,
z vrednosti

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Lab.

10 11 12 13 14

Pri dolocanju surovih mas€¢ob samo en vzorec malenkostno odstopa.

V laboratoriju 13 za ekstrakcijo uporabljajo dietil eter, ki pa ga uporabljata tudi laboratorija 4 in 7,
¢eprav pri njiju ni prislo do odstopanja.
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Slika 11: Krmilo za kunce - skupne mascobe

Lab. | M [g/kg]

1 44

2

3 44

4 46

5 46

6 44

7o 20|
8

9 45
10 34
11 43
12
13 46
14 47

Lab. z

1 -0,36

2

3 -0,18

4 0,22

5 0,28

6 -0,14

7o 432 |
8

9 0,03
10 -2,97
11 -0,65
12

13 0,36
14 0,44

Skupne mascobe, krmilo za kunce,

g/kg
60
55 +—0—3—90—3—0—90—0—0—0—0—0—0—0—>
® IM
50
T R A S * & T
o8 \4 'S —X-2S
S 40
W X+2s
357 3 x+3s
30 ¢ BIPEA min
25 T T T T T T T T T 4 BIPEA max
0 1 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14
Lab.
Skupne mascobe, krmilo za kunce, z
vrednosti
50
40 ¢
30
~N 20
10
R = = = = e e
_10 T T T T T T T T T T 1

Lab.

10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju skupnih mascob v krmilu za kunce smo zaznali ubeznika in vprasljiv rezultat.

V laboratoriju 7 so uporabljali standard ISO 6492:2001, podrobnih podatkov o metodi nimamo.

V laboratoriju 10 so uporabljali za hidrolizo 4 M HCI, ekstrahiral pa so s petroletrom.
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Slika 12: Krmilo za kunce - surova vlaknina

Lab. | SV [g/kg]
1 184
2
3 215
4 169
5 168
6 178
7 144
8 187
9
10
11 165
12
13 174
14 150

Lab. z
1 0,54
2
3 2,09
4 -0,23
5 -0,27
6 0,22
7 -1,49
8 0,69
9

10

11 -0,42

12

13 0,02

14 -1,15

260
240
220
200

SV [g/kg]
[EEY
(o]
o

Surova vlaknina, krmilo za kunce,

® Y
N ¢ —X-3S
'_’—’—'—’—ﬁb—P—P—D—’—D—D—P—P
R EE EREEEEFEE RN L
® @®  =—x+2s
e— X+3S
4 BIPEA min
» BIPEA max

01 2 3 45 6 7 8 9 101112 13 14
Lab.

Surova vlaknina, krmilo za kunce, z
vrednosti

z
A O N B O RN WS

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolo€anju surove vlaknine v krmilu za kunce je bil samo en rezultat vprasljiv, pa Se ta
minimalno.

Za laboratorij 3 nimamo nobenih podatkov o uporabljeni metodi.
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Slika 13: Krmilo za kunce - surovi pepel

Lab. SP [g/kg]
1 84
2 84
3 88
4 85
5 84
6 81
7 84
8 82
9 87
10 77
11 86
12 87
13 85
14 85

Lab. z
1 -0,20
2 -0,12
3 1,44
4 0,18
5 -0,03
6 -1,21
7 -0,10
8 -0,90
9 1,01
10 -2,40
11 0,70
12 1,02
13 0,15
14 0,46

Surovi pepel, krmilo za kunce, g/kg

95
90
> & © o o o o o ‘ > ’) ‘ > @ & SP
= 85 — X-35
T o0 T o -?
Y] — -2
= g
wv 80 ——Q—O—O—Q—O—Q—O—Q—O—O—Q—O—Q—O — X+ 2 S
L — 43§
75 4 BIPEA min
» BIPEA max
70 T T T T T T T T T T T T T 1
01 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14
Lab.
Surovi pepel, krmilo za kunce, z
vrednosti
4
3
2 <&
1 L 2 ® L 2 *
N O ﬁ ’—‘ < 'Y
-1 @ ? 3
-2 ’
-3
'4 T T T T T T T T T T T T T 1

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju surovega pepela v krmilu za kunce smo zaznali en vprasljiv rezultat.

V laboratoriju 10 so vzorec sezigali 1 uro pri temperaturi 800 — 850 °C, zato nizek rezultat ni
presenetljiv, saj Uredba predvideva sezig pri 550 °C.
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Slika 14: Krmilo za kunce - v HCI netopen pepel

Lab. | NP [g/kg]
1 9,0
2
3 7,6
4
5 10,0
6 91
7 9,6
8
9
10
11 10,4
12
13 10,1
14

Lab. z
1 -0,43
2
3 -1,90
4
5 0,63
6 -0,31
7 0,21
8
9

10
11 1,05
12
13 0,74
14

]
[

NP [g/k

V HCl netopen pepel, krmilo za kunce,

g/kg
16,0
14,0
4 > > > 4 > 4 4 > 4 4 > 4 >
12,0 e NP
10,0 TS ® & —x3s
PS o ®
8,0 7 X-2S
6.0 ® * 0 & 0 2 0 0 0 0 0 0 0 o X+2s
4,0 x+3s
2,0 4 BIPEA min
0,0 T T T T T T T T T T T T T 1 } BIPEAmaX
1 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14
Lab.
V HCl netopen pepel, krmilo za
kunce, z vrednosti
4
3
2
1 * . ¢ ®
0 . *
1
2 -
3
-4 T T T T T T T T T T T T T 1

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

V klorovodikovi kislini netopen pepel v vzorcu krme za kunce je bil pri vseh laboratorijih znotraj
toleran¢nih vrednosti. Dobljene meje so bile celo nizje kot tiste v medlaboratorijski primerjalni
shemi BIPEA.
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8.1.2. Krmilo za kunce - Rezultati analiz elementov

Tabela 19: Krmilo za kunce — elementi, rezultati

Laboratorij Ca P Mg K Na Zn Mn Cu Fe
[o/ka] |[9/kg]| [9/kg] |[g/kg] | [9/kg] | [mg/kg] | [mg/kg] | [mg/kg] | [mg/kg]
1 10,90 | 7,43 | 3,49 |14,80| 1,7 128 139 19 525
2 12,10 | 7655 | 3,70 |[14,25| 1,8 154 180 28 656
3 10,25 | 7,95 | 3,24 |12,81| 2,0 138 162 22 577
4 11,70 | 7,90
5 10,90 | 7,62 | 3,40 |14,70| 2,0 129 182 20 564
6 11,21 | 8,28 | 3,87 |15,69| 2,2 178 187 25 651
7 | 7,80 | |
8 10,10 | 8,20
9
10
11 10,40 | 7,16 | 3,55 |14,70| 2,2 152 179 24 575
12 12,40 | 7,63 | 3,53 |13,83| 2,8
13 10,85 | 7,48 | 3,48 |14,63| 2,2 139 165 24 595
14 9,30
Stevilo podatkov 12 11 9 8 9 8 8 8 7
povpreéje 11,29 | 7,73 | 7,52 |14,43| 2,04 | 129 182 20 592
korigirano
povpreéje 11,29 | 7,73 | 3,53 |14,43| 2,10 | 145 171 23 592
mediana 10,90 | 7,63 | 3,51 |14,67| 2,16 146 180 24 577
standardni odmik | 0,91 | 0,34 | 0,19 | 0,84 | 0,34 17 17 3 47
relativni g7 | 437 | 537 | 582 |1609| 12 10 13 8
standardni odmik
min 9,30 | 7,16 | 3,24 |12,81| 1,66 | 128 139 19 525
max 15,40 | 8,28 | 39,47 | 15,69 |25,57| 930 1041 240 656
X -3s 856 | 6,71 | 2,96 [11,91| 1,09 93 121 14 450
X -2 947 | 705 | 3,15 |12,75| 1,42 | 111 137 17 497
X +2s 13,11 | 8,40 | 3,91 |16,10| 2,77 | 180 204 29 686
X+3s 14,03 | 8,74 | 4,10 |16,94| 3,11 | 197 221 32 734
odmik BIPEA 1,3 0,4 0,5 14 0,5 15 25 3,5 124
toleranca - 2s 182 | 067 | 038 | 1,68 | 0,68 | 34,7 33,3 6,0 94,5
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Tabela 20: Krmilo za kunce — elementi, z vrednosti

z vrednosti

Laboratorij Ca P Mg K Na Zn Mn Cu Fe
1 -0,4 -0,9 -0,2 04 | -1,3 | -1,0 -1,9 -14 -14
2 0,9 -05 | 09 -02 | -10 | 05 0,6 1,5 1,4
3 -1,1 0,7 -16 | -19 | -02 | -04 | -05 | -04 | -0,3
4 0,4 0,5
5 -04 | -03] 0,7 | 03 |-02]| -09 0,7 -1,0 | -0,6
6 -0,1 1,6 1,8 15 | 0,2 1,9 1,0 0,7 1,3
7 I | |
8 -1,3 1,4
9
10
11 -10 | -1,7 | 01 03 | 03 0,4 0,5 0,3 -0,4
12 1,2 -03| 00 | -07| 20 | -84 |-102 | -7,7 | -125
13 -05 |07 03 | 02| 02| -04 | -03 0,4 0,1
14 -2,2

Na splosno lahko re¢emo, da so rezultati analiz elementov v krmi za kunce zelo dobri.
Predvidevamo, da je v enem laboratoriju prislo do napake pri preracunu podatkov.
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Slika 15: Krmilo za kunce — kalcij

Lab. | Ca [g/kg] .. .
1 10,90 Kalcij, krmilo za kunce,g/kg
2 12,10 17,0
3 10,25 16,0
4 11,70 15,0
5 10,90 140
6 11,21 < 13,0 ® Ca
7 -~ ! > > > > > » » » » > > » » » —X-3S
8 % 120 * ¢ = —-25
9 8110 o + -
'S — X+3$

10 100 o+ o o000 o o9 o+ oo ‘
11 10,40 9.0 ? 4 BIPEA min
12 12,40 8,0 » BIPEA max
13 10,85 7.0
14 9,30 01 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14

Lab.
Lab. z
1 043 Kalcij, krmilo za kunce, z vrednosti
2 0,89 5
3 -1,14 A .
4 0,45 3
5 -0,43 9
6 -0,09 . . .
7 _ N *
8 11,31 °T o * * .
9 1 4 . ¢
10 2 3
11 -0,98 -3
12 1,22 4 r—TT T T T T T T T T
13 -0.49 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 -2,19 Lab

Pri dolo¢anju kalcija v krmilu za kunce smo zaznali enega ubeznika in en vprasljiv rezultat.

Od laboratorija 7 in 14 nismo prejeli podrobnih podatkov o uporabljenih analiznih metodah.
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Slika 16: Krmilo za kunce — fosfor

Lab. P [a/kg]
1 7,43
2 7,55
3 7,95
4 7,90
5 7,62
6 8,28
7 7,80
8 8,20
9
10
11 7,16
12 7,63
13 7,48
14

Lab. z
1 -0,88
2 -0,52
3 0,66
4 0,51
5 -0,32
6 1,64
7 0,22
8 1,40
9

10

11 -1,68

12 -0,30

13 -0,73

14

S r N W b

O NN

Fosfor, krmilo za kunce, g/kg

> o > ¢ ¢ £ 0 06 06 06 0 o ¢ P

> >
K 'Y =—x-35
N . .

30000000000000
‘ — X+ S

— (-7 G

— Y+3 5

4 BIPEA min
» BIPEA max

01 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.

Fosfor, krmilo za kunce, z vrednosti

Vsebnost fosforja v vzorcu krme za kunce je bila pri vseh laboratorijih znotraj toleranénih
vrednosti. Dobljene toleran¢ne meje so bile visje kot tistih v medlaboratorijski primerjalni shemi

BIPEA.
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Slika 17: Krmilo za kunce — magnezij

Lab. | Mg [g/kg] .. .
1 3.49 Magnezij, krmilo za kunce, g/kg
2 3,70 43
3 3,24 1
4 39 > > > > > ; > > > > > > > >
S e —

] ~ .
7 303,5 4 ‘_‘
T - —
9 31 * @ * * * * * @ @ @ @ @ * *
10 29
11 3,55 2,7
12 3,53 25 4
13 3,48 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 Lab.
Lab. Z . .
1 022 Magnezij, krmilo za kunce, z
2 0,89 vrednosti
j 1,55 245
5 '0,69 195

L

6 1,78
& e
8 N
o 95
10 45
11 0,10
12 -0,03 FERe ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ & o
13 -0,27 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 Lab.

Pri dolo¢anju magnezija v krmilu za kunce smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah; glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 18: Krmilo za kunce - kalij

Lab. | K[g/kg]
1 14,80
2 14,25
3 12,81
4
5 14,70
6 15,69
7
8
9

10
11 14,70
12 13,83
13 14,63
14
Lab. z
1 0,45
2 -0,21
3 -1,92
4
5 0,33
6 1,51
.
8
9
10
11 0,33
12 -0,72
13 0,24
14

Kalij, krmilo za kunce, g/kg

18,0
17,0
16’0 7 > > > > > 'D > > > > > > > ’ K
150 . —X-3S
. . 0 — -] §
14,0 *
¢ 3 — X+2S
13,0 ——o—@—:—@—@—@—o—o—o—o—o—o—o e— X+35
% BIPEA min
12,0 -
» BIPEA max
11,0 T T T T T T T T 1

01 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13
Lab.

Kalij, krmilo za kunce, z vrednosti

Konentracija kalija v vzorcu krme za kunce je bila pri vseh laboratorijih znotraj toleran¢nih
vrednosti. Dobljene toleran¢ne meje so bile visje kot tistih v medlaboratorijski primerjalni shemi

BIPEA.
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Slika 19: Krmilo za kunce — natrij

Na
Lab. | [o/kg]
1 1,66
2 1,75
3 2,03
4
5 2,04
6 2,17
7| 2557 |
8
9
10
11 2,20
12 2,78
13 2,16
14
Lab. z
1 -1,30
2 -1,03
3 -0,19
4
5 -0,17
6 0,21
7| 6949 |
8
9
10
11 0,30
12 2,00
13 0,18
14

3,5
3,0
2,5
2,0
1,5
1,0
0,5

0,0

80
70
60
50
40
30
20
10

-10

Natrij, krmilo za kunce, g/kg

&
® & & O O O O O O O O O o o & Na
. . L J L J — -3
3 —X-2S
’6606006060606
— X+2S
X+3s
4 BIPEA min
4 BIPEA ma»
o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Natrij, krmilo za kunce, z vrednosti
4

Pri dolo¢anju natrija v krmilu za kunce smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podorobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preraCunavanju rezultatov.
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Slika 20: Krmilo za kunce — cink

Lab. | Zn[mg/kg]

1 128

2 154

3 138

4

5 129

6 178

7
8

9
10
11 152
12

13 139

14

Lab. z

1 -1,00

2 0,47

3 -0,42

4

5 -0,94

6 1,86

T 4524
8

9

10

11 0,39

12

13 -0,35
14

205

Zn [mg/kg

50

40

30

10

-10

Cink, krmilo za kunce, mg/kg

L ® In
x-3s
- - - - - - - - - - - - - -
L J L — x-S
¢ 0¢ —X+25
3 LR T N 2 4
— X+3S
4 BIPEA min
4 BIPEA max
01 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14

Lab.

Cink, krmilo za kunce, z vrednosti

4

Pri dolo¢anju cinka v krmilu za kunce smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 21: Krmilo za kunce — mangan

Lab. | Mn [mg/kg]
1 139
2 180
3 162
4

5 182
6 187
.
8

9

10

11 179
12

13 165
14

Lab. z

1 -1,89
2 0,57
3 -0,51
4

5 0,69
6 0,99
7| s219
8

9

10

11 0,51
12

13 -0,34
14

Mn [mg/kg]

60
50
40
30
20

10

-10

Mangan, krmilo za kunce, mg/kg

¢ Mn

x-3s

— -7 §

— X+ S

— Y +35

¢ BIPEA min

¢ BIPEA max

012 3 456 7 8 9 101112 1314
Lab.

Mangan, krmilo za kunce, z
vrednosti

*

Pri dolo¢anju mangana v krmilu za kunce smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 22: Krmilo za kunce — baker

Lab. | Cu[mg/kg]
1 19
2 28
3 22
4
5 20
6 25
7 [
8
9
10
11 24
12
13 24
14
Lab. z
1 -1,40
2 1,46
3 -0,38
4
5 -1,03
6 0,69
T 1219
8
9
10
11 0,30
12
13 0,35
14

Baker, krmilo za kunce, mg/kg

N
o
*®

¢ Cu

x-3s

X-2s

® o & 9

¢

Baker,

80

7 8 9 10
Lab.

11

12 13 14

x+2s

— X+3S
4 BIPEA min
4 BIPEA max

krmilo za kunce, z vrednosti

70

. 2

60

50
40

30

20

10

-10 T

Pri dolo¢anju bakra v krmilu za kunce smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 23: Krmilo za kunce - Zelezo

Lab. | Fe [mg/kg]
1 525
2 656
3 577
4
5 564
6 651
7
8
9

10
11 575
12
13 595
14

Lab. z
1 -1,42
2 1,36
3 -0,32
4
5 -0,59
6 1,26
7
8
9

10
11 -0,36
12
13 0,07
14

750

700

Fe [mg/kg]
(o)) (o)}
o Ul
o o

(]
Ul
o

500

450

Zelezo, krmilo za kunce, mg/kg

® Fe

— -3 G

r — -7 §
'S — X+)

— Y+35

¢ BIPEA min

@ & 6 6 6 6 6 6 9 6 o 9 9 o ¢ BIPEA may

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.

Zelezo, krmilo za kunce, z vrednosti

z
A W N R O R N W AN

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolocanju Zeleza v krmilu za kunce so bili vsi rezultati znotraj izra¢unanih toleran¢nih me;j.
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8.2. PSenica

8.2.1. PSenica - Rezultati analiz kakovostnih parametrov

Tabela 21: PSenica — parametri kakovosti, rezultati

Laboratorij SS SB | SM | =M | SV SP NP | Skrob | NaCl
[9/kg] |[g/ka] | [9/ka] | [9/kg] | [9/ka]l | [9/kg] | [g/kg] | [o/kg] | [9/kd]
1 8oc BN 11 20 28 16 576
2 900 | 118 | 12 17
3 898 | 118 18 JEE 17 | 004
4 893 | 124 | 13 15 25 17 1,2
5 893 | 121 | 14 21 25 17 | 0,20
6 896 | 120 | 13 21 28 17 | 0,19
7 895 | 114 | 15 21 25 17 | <05
8 898 | 121 | 15 29 16
9 897 | 123 | 12 20 17
10 e 126 15 18
11 888 | 121 | 13 19 21 16 | 0,07
12 895 | 121 19
13 899 | 124 26 27 16 | 0,30
14 897 | 121 13 17
Stevilo podatkov 14 14 10 11 10 14 6
korigirano povprecje 896 121 13 19 26 17 0,16
mediana 896 121 13 19 26 17 0,19
standardni odmik 3,1 3,1 1,4 3,7 2,6 0,8 0,10
relativni standardni 03 | 25 | 110 | 199 | 99 | 45 |6497
odmik
min 888 | 114 | 108 | 12,6 | 14,6 | 16,3 | 0,04
max 922 | 136 | 194 | 255 | 37,5 | 19,1 | 0,30
X - 25 890 | 115 | 10,1 | 11,3 | 20,7 | 154 | -0,05
X + 25 902 | 127 | 159 | 26,2 | 310 | 184 | 0,37
X - 35 887 | 112 | 87 | 76 | 181 | 146 | -0,15
X + 38 905 | 130 | 17,3 | 29,9 | 335 | 19,2 | 047
odmik BIPEA 6 4 60 | 10,0 | 8,0 4,0 4
toleranca - 2s 6 6 2,9 7,5 51 15 0,21
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Tabela 22: PSenica — parametri kakovosti, z vrednosti

z vrednosti

Laboratorij SS SB SM M SV SP NP
1 0,08 H 154 | 045 | 065 | -0,81
2 1,43 | -0,95 | -0,87 -0,29
3 0,73 | -0,97 0,17 [ 037 -1,12
4 090 | 092 | -028 | -089 | -017 | -055
5 090 | 001 | 070 [ 061 | -032 | 0,11 0,38
6 017 | -024 | -001 | 069 | 079 | -0,55 0,28
7 025 | -224 | 167 | 066 | -052 | -055
8 079 | 0,07 | 1,05 1,19 | -0,68
9 025 | 0,68 | -0,65 | 0,24 0,43
10 - 1,64 -1,03 0,76
11 239 | 001 | -007 | -006| -200 | -081 | -087
12 0,41 | -0,02 2,90
13 0,99 | 1,02 1,82 | 038 | -0,81 1,33
14 0,40 | 0,07 0,50

Rezultati pri dolocanju kakovostnih parametrov v psenici so bili nekoliko slabsi kot pri krmilu za
kunce. Ubeznike smo zaznali pri doloCanju suhe snovi, surovih beljakovin, surovih mas¢ob in
surove vlaknine.

Pri dolo¢anju skupnih mascob in pepela netopnega v HCI so bili vsi rezultati znotraj toleran¢nih

me;j.
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Slika 24: PSenica — suha snov

Lab. SS [g/kg] . .
1 896 Suha snov, psenica, g/kg
2 900 910
3 898
4 893 905
5 o’ & SS[g/kel
6 896 ;0900 2 x-3s
! 895 =2 ¢ * ¢ & TTX2s
8 898 2 P V'S .

895 . 4 Y X+2s
9 897 P
10 _ e— X+ 35
11 388 890 -—<1=1=1=1=1=1=1=1=1=1=|‘=1=1=) & BIPEA min
12 895 » BIPEA max
13 899 88> T T
14 897 0 1 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14

Lab.
Lab. Z . . .
1 0.08 Suha snov, pSenica, z vrednosti
2 1,43 10
3 0,73 . .
4 -0,90
5 -0,90 6
6 0,17
7 -0,25 4
8 0,79 ™ 5
9 0,25 4 . .
2
o . o S
11 -2,39 ¢ o0
12 -0,41 2 r
13 -0,41 4
14 0,40 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.

Pri dolocanje suhe snovi v vzorcu pSenice smo zaznali enega ubeznika in en vprasljiv rezultat.

V laboratoriju 10 so dolocali suho snov s susenjem pri 105 stopinjah 4 — 5 ur, medtem ko je po
Uredbi 152/2009 predvideno suSenje 4 ure pri 103 °C, zato je prevelik rezultat lahko posledica
daljSega suSenja pri vi§ji temperaturi.

V laboratoriju 11 so uporabljali predpisano zatehto, ¢as in temperaturo suSenja.
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Slika 25: Psenica — surove beljakovine

Lab. | SB[g/kg]

1

2 118
3 118
4 124
5 121
6 120
7 114
8 121
9 123
10 126
11 121
12 121
13 124
14 121

Lab. z

1

2 -0,95
3 -0,97
4 0,92
5 0,01
6 -0,24
7 -2,24
8 0,07
9 0,68
10 1,64
11 0,01
12 -0,02
13 -0,02
14 0,07

Surove beljakovine, psSenica, g/kg

130
125 ——»—»—»—»—»—»—»—»—»—?—»—»—‘—» ¢ SBlg/ke]
= * ¢ — -3 G
x
~
o * * * o0 ®  ——x2s
= 120 *
(7] — Y+ S
L AR 4
LN N N N N N N SN SN N AN N SN QN
115 ry ¢ BIPEA min
» BIPEA max
110 T T T T T T T T 1

Z
A O NRORNWDROUO

01 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14
Lab.

Surove beljakovine, pSenica, z
vrednosti

Pri dolo¢anje surovih beljakovin v pSenici smo zaznali enega ubeznika.

V laboratoriju 1 so dolocali surove beljakovine v skladu z Uredbo 152/2009.
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Slika 26: PSenica — surove maséobe

Lab. | SM [g/kq]

1 11

2 12

3

4 13

5 14

6 13

7 15

8 15

9 12
10
11 13
12
13 F
14

Lab. z

1 -1,54

2 -0,87

3

4 -0,28

5 0,70

6 -0,01

7 1,67

8 1,05

9 -0,65
10

11 -0,07
12

13 F
14

SM [g/kg]

[EnY
[E=Y

[ S Y N
w N o [

[EEY
© w

~

w

A W N R, ORNWSMWM

Surove mascobe, psenica, g/kg

—0—0—0—0—0—0—0—0—0—0—0— »—?—»
& SM[g/kg]
* * —-35
¢ 2
3 S X-2S
* ¢ \4
EEPS X+2s
e+ 35
% BIPEA min
—0—0—0—0—0—0—0—0—0—0—0—0—0—0
» BIPEA max
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Surove mascobe, pSenica, z
vrednosti
PS
3
. ’
. * .
* ¢ 4

Pri dolocanje surovih mascob v vzorcu pSenice smo zaznali enega ubeznika.

V laboratoriju 13 so za ekstrakcijo uporabljali dietil eter, ki pa ga uporabljata tudi laboratorija 4 in
7, pa pri njiju ni prislo do odstopanja.
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Slika 27: Psenica — skupne masc¢obe

Lab. | =M [g/kg]
1 20
2
3 18
4 15
5 21
6 21
7 21
8
9 20
10 15
11 19
12
13 26
14 13

Lab. z
1 0,45
2
3 -0,17
4 -0,89
5 0,61
6 0,69
7 0,66
8
9 0,24
10 -1,03
11 -0,06
12
13 1,82
14 0,00

M [g/kg]

35

30

[ = N
(6, o [0} o

o

N W b

'
[REY

1 1 '
H w N

Skupne mascobe, psenica, g/kg

- - - - - - - - - - - - - -

C — ® M [g/kg]

'3 — X-35
s *® * * .
L 4 —X-2 S
* ¢ —X+2 S
* 0 0 0 0 0 0 0 06 06 06 0 0 X+3s
4 BIPEA min
¢ BIPEA max
1 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Skupne mascobe, pSenica, z
vrednosti
q—
. o * o
* * . .
* *

10 11 12 13 14

Vsebnosti skupnih mascob v vzorcu pSenice so bile pri vseh laboratorijih znotraj toleran¢nih

vrednosti.
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Slika 28: PSenica — surova vlaknina

Lab. | SV [g/kg]
1 28
2
3 |
4 25
5 25
6 28
7 25
8 29
9
10
11 21
12
13 27

i

Lab. z
1 0,65
2
s as
4 -0,17
5 -0,32
6 0,79
7 -0,52
8 1,19
9
10
11 -2,00
12
13 0,38
14

SV [g/kg]
N N w w D D
o (6} o [0, o [6,]

[uny
w

=
o

z
b OV bhorNvwasw»

Surova vlaknina, psenica, g/kg

& SV [g/kel

x-3s

® 4 * —-25

— X +2 §

L X+3s
4 BIPEA min

4 BIPEA max

01 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.

Surova vlaknina, psenica, z vrednosti

4

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju surove vlaknine v vzorcu p$enice smo zaznali dva ubeznika.

Od laboratorijev 3 in 14 nismo prejeli podrobnih podatkov o uporabljenih analiznih metodah.
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Slika 29: Psenica — surovi pepel

Lab. SP [g/kg]
1 16
2 17
3 17
4 17
5 17
6 17
7 17 —
8 16 3
9 17 g
10 18
11 16
12 19
13 16
14 17

Lab. z
1 -0,81
2 -0,29
3 0,37
4 -0,55
5 0,11
6 -0,55
7 -0,55 .
8 -0,68
9 0,43
10 0,76
11 -0,81
12 2,90
13 -0,81
14 0,50

N
D

N
N

N
o

[EnY
0o

[N
(o)}

[ERN
H

[EEN
N

[
o

Surovi pepel, psenica, g/kg

& SP[g/kgl

x-3s

— Y- §

— Y+ S

X+3s

L 20N 2BN 2NN 2NN NN NN 2NN 2NN 2NN NN 2R N NN 2 4 BIPEA min

» BIPEA max

01 2 3 45 6 7 8 9 101112 13 14
Lab.

Surovi pepel, pSenica, z vrednosti

10 11 12 13 14

Pri dolocanju surovega pepela v pSenici smo zaznali en vprasljiv rezultat.

V laboratoriju 12 so pepel sezigali 24 ur pri predpisanih 550 °C.
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Slika 30: Psenica — v HCI netopen pepel

Lab. | NP [g/kg]
1 0,00
2
3 0,04
4
5 0,20
6 0,19
7 <0,5
8
9
10
11 0,07
12
13 0,30
14

Lab. z
1
2
3 -1,12
4
5 0,38
6 0,28
5
8
9

10
11 -0,87
12
13 1,33
14

NP [g/kg]

V HCl netopen pepel, psenica, g/kg

2,5
2,0 PR
1,5
1,0 @ NP [g/kg]
0,5 e X-3S
0,0 + Pt LI N ; —x-25
-0,5 — X +2S
-1,0 e X+35
1> 4 BIPEA min
2,0 (N
» BIPEA max
0 1 23 45 6 7 8 91011121314
Lab.
V HCl netopen pepel, psenica, z
vrednosti
4
3
2
1 *
0 ¢ o
® *

-2
-3
-4 —_— —

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Rezultate za netopen pepel v pSenici je oddalo samo pet laboratorijev. Vsi rezultati so bili znotraj
izracunanih toleran¢nih me;j, ki so precej ozje od mej BIPEA.
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8.2.2. PSenica — Rezultati analiz elementov

Tabela 23; P$enica — elementi, rezultati

Ca P Mg K Na Zn Mn Cu Fe
Laboratorij [9/ka] | [9/kg] | [o/kg] |[9/ka] | [9/kg] | [ma/kg] | [ma/kg] | [mgrkg] | [ma/kg]

1 0,35 3,64 1,28 | 4,00 | 0,03 28 37 4 33

2 0,80 | 3,65 1,35 | 4,05 | 0,15 32 36 5 39

3 0,34 | 3,19 1,28 | 3,46 | 0,02 27 39 4 33

4 0,30 | 3,80

5 0,32 3,75 1,28 | 4,08 |<LOQ 21 31 4 27

6 0,40 | 3,84 1,34 | 4,75 | 0,04 38 39 5 35

7 630 230 [1891 052 226 | 321 | 3 [

8 0,70 | 3,50

9

10

11 036 | 357 | 1,30 | 443 | 009 | 28 38 10 34

12 016 | 330 | 1,43 | 413 | 0,10

13 0,16 | 358 | 1,31 | 407 | 0,03 | 26 36 4 35

14
Stevilo podatkov 11 11 9 8 9 8 8 8 7
korigirano povprecje 0,39 3,58 1,32 | 4,12 | 0,07 28 37 5 34
mediana 0,34 | 3,61 1,31 | 4,08 | 0,04 28 37 4 34
standardni odmik 021 | 0,21 | 0,05 | 0,37 | 0,05 5 3 2 4
relativni standardni | o3 19| 581 | 380 | 895 | 73.97| 18 8 45 11
odmik
min 0,16 2,30 1,28 | 3,46 | 0,02 21 31 4 27
max 6,30 | 3,84 | 1891 | 4,75 | 0,52 226 321 37 39
X - 28 -0,03 | 3,17 1,22 | 3,38 | -0,03 18 31 1 27
X+ 2S 0,80 | 4,00 1,42 | 4,86 | 0,16 39 42 10 41
X-3S -0,23 | 2,96 1,17 | 3,01 | -0,08 13 28 -2 23
X + 3s 1,01 | 4,21 1,47 | 523 | 0,21 44 45 12 45
odmik BIPEA 0,05 | 0,50 0,30 | 0,50 | 0,02 4 11 8 10
toleranca - 2s 0,42 | 042 | 0,10 | 0,74 | 0,10 10 6 5 7
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Tabela 24: P$enica — elementi, z vrednosti

z vrednosti

Laboratorij Ca P Mg K Na Zn Mn Cu Fe
1 -0,19 | 0,28 | -0,81 | -0,33 |-0,712| -0,19 | 0,19 | -0,53 |-0,15
2 198 (033 | 059 | -019 | 1,77 | 0,68 | -0,20 | -0,01 | 1,44
3 -0,26 | -1,88 | -0,81 | -1,79 | -0,96 | -0,28 | 0,97 | -0,53 |-0,12
4 -0,43 | 1,05
5 -0,33] 0,81 | -0,81 | -0,11 -1,44 | -1,97 | -0,46 |-1,91
6 0,06 | 124 039 | 1,71 |-052| 1,77 | 0,85 | -0,08 | 0,32
7 2845 616 35057 [ 9543803 10074 1401
8 1,50 |-0,39
9
10
11 -0,14 | -0,06 | -0,41 | 0,84 | 052 | -0,09 | 0,51 | 2,21 | 0,04
12 -1,10 | -1,35| 2,08 | 0,01 | 0,62
13 -1,10 | -0,01 | -0,21 | -0,24 |-0,73 | -0,46 | -0,34 | -0,61 | 0,38
14

Rezultati analiz elementov v pSenici so dobri. Zaznali smo enega ubeznika, za katerega
predvidevamo, da je prislo do napake pri preracunu rezultatov.
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Slika 31: Psenica — kalcij

Lab. Ca [g/kg]

1 0,35

2 0,80

3 0,34

4 0,30

5 0,32

6 0,40

7 |INES0N
8 0,70

9

10

11 0,36
12 0,16
13 0,16
14

Lab. z

1 -0,19

2 1,98

3 -0,26

4 -0,43

5 -0,33

6 0,06
[
8 1,50

9

10
11 -0,14
12 -1,10
13 -1,10
14

Kalcij, pSenica,g/kg

1,0
08 +—=—& & Calg/kg]
To ’ — -3
= 0,6
E" —X-2S
]
0’4vvvvv’vvvv>’vvvv—x+25
Ooozgooooo * o 0 435
0,2 .
e o 4 BIPEA min
» BIPEA max
0,0 T T T T T T T T T T T T T 1
01 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Kalcij, pSenica, z vrednosti
35
30
2
25
20
~N 15
10
5
$ v
0 —0——o ¢ ¢ ¢ * 5 5
_5 T T T T T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 8 9 10 11 12 13 14

Lab.

Pri doloc¢anju kalcija v pSenici smo zaznali enega ubeznika. Rezultati so bili zelo raztreseni, zato
so toleran¢ne meje precej SirSe od tistih pri BIPEA.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 32: Psenica — fosfor

Lab. P [g/kg] . .
1 3.64 Fosfor, psSenica, g/kg
2 3,65 5,0
3 3,19
4 3,80 4,5
5 3'75 40 > & & 4 S 4 S 4 2 2 4 4 o o L 4 P[g/kg]
6 3,84 _ ’ PR * —x-3s
7 B T e . & o e
8 3,50 2
9 e Q ¢ X+2s

30 - LK (I 2 2 2K
10 ’ x+3s
11 3,57 2,5 ¢ BIPEA min
12 3,30 2 » BIPEA max
13 3,58 2,0
14 012 3 456 7 8 9 1011121314

Lab.
Lab. Z . . .
1 0.28 Fosfor, pSenica, z vrednosti
2 0,33 4
3 -1,88 3
4 1,05
5 0,81 2 .
6 1,24 1 *—5
N = . .
8 -0,39 1
9 2
. 7 3

10 2
11 -0,06 -3
12 '1,35 -4 T T T T T T T T T T T T 1
13 -0,01 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 12 13 14
14 Lab.

Pri dolocanju fosforja v pSenici smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preraCunavanju rezultatov.
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Slika 33: Psenica — magnezij

Lab. | Mg [g/kg]
1 1,28
2 1,35
3 1,28
4
5 1,28
6 1,34
7
8
9

10
11 1,30
12 1,43
13 1,31
14

Lab. z
1 -0,81
2 0,59
3 -0,81
4
5 -0,81
6 0,39
7| 3057
8
9
10
11 -0,41
12 2,08
13 -0,21
14

Magnezij, psSenica, g/kg

1,8
1,7 ®* & ¢ 0 ¢ 0 ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ 9 ¢
1,6
1,5 ® Mg [g/kel
g-:?:——‘" " 0‘0— _iiz
51,2 — X+2S
1,1 —X+35
10 4 BIPEA min
0,9 @ @ O O O 6 6 O O O 4 e e o s BIPEA max
08 +——m—7——F———F—T——T——T—T—T—T—T—1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Magnezij, pSenica, z vrednosti
396
346 ? ]
296
246
196
146
96
46
] - ————— —(—

1 2 3 4 5 6 7 13 14

Lab.

8 9 10 11 12

Pri dolo¢anju magnezija v pSenici smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 34: Psenica — kalij

Lab. K [g/kg] .. . .

1 4,00 Kalij, p3enica, g/kg

2 4,05 5,5

3 3,46

4 5,0

5 4,08 A R M L * Klehe]

6 4,75 " ¢ —_—as

/ %:4,0 1o L ® o x-25

8 > 4 S 6 S 4 4 4 4 S P Y s

190 32 * X+3s

11 4,43 3,0 4 BIPEA min

12 413 » BIPEA max
2,5 T — — — — —

13 4'07 I 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13

14 Lab.

Lab. Z e v . .

1 033 Kalij, pSenica, z vrednosti

2 -0,19 4

3 -1,79 R

4

5 0,11 2 S

6 1,71 1

7 ~ 0 * ® L 2 ’—.—

8 -1

9 5 ®

10

11 0,84 3

12 0,01 B L S S S e ——

13 _0,14 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

14 Lab.

Vsebnost kalija v vzorcu pSenice je bil pri vseh laboratorijih znotraj dovoljenih vrednosti.
Dobljene meje so bile vi§je kot tiste v medlaboratorijski primerjalni shemi BIPEA.
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Slika 35: Psenica — natrij

Lab. Na [g/kg]

1 0,03

2 0,15

3 0,02

4

5

6 0,04

7 |INoSZEN
8

9

10

11 0,09
12 0,10
13 0,03
14

Lab. z

1 -0,71

2 1,77

3 -0,96

4

5

6 -0,52

7 | NesAN
8

9

10
11 0,52
12 0,62
13 -0,73
14

Natrij, pSenica, g/kg

0,25
0,20
0,15 & ¢ Na [g/kg]
- - - - - - - - - - - - - - —X-3S
0,10 Y g
— (-7 G
0,05 . ry . —— 425
® ¢ 0 @ @ 9 O 99999 e
0,00 e—+3S
-0,05 ¢ BIPEAmin
¢ BIPEA max
'0,10 T T T T T T T T T T T T T 1
1 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Natrij, pSenica, z vrednosti
12
10 ®
8
6
4
2 v
0 2K J
* Py * *
-2
'4 T T T T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13

Pri dolocanju natrija v pSenici smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preraCunavanju rezultatov.
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Slika 36: PSenica — cink

Lab. |Zn[mg/kg]
1 28
2 32
3 27
4
5 21
6 38
7 |
8
9
10
11 28
12
13 26
14

Lab. z
1 -0,19
2 0,68
3 -0,28
4
5 -1,44
6 1,77
7 |ISE0s
8
9
10
11 -0,09
12
13 -0,46
14

Zn [mg/kg]

Cink, pSenica, mg/kg

50
45
40
r 3 ® Zn[mg/kgl
35
X — X-35
30 -
- ® 0000006060062 04g06 —xx
—X+2S
20 *
X+3s
15
¢ BIPEA min
10
4 BIPEA max
5 T T T T T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Cink, psSenica, z vrednosti
41
36 ¢
31
26
21
16
11
6
. -
17 % o - & ®
_4 T T T T T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolocanju cinka v pSenici smo zaznali enega ubeznika

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 37: PSenica — mangan

Lab. | Mn[mg/kg]
1 37
2 36
3 39
4
5 31
6 39
7
8
9
10
11 38
12
13 36
14
Lab. z
1 0,19
2 -0,20
3 0,97
4
5 -1,97
6 0,85
7| 10074
8
9
10
11 0,51
12
13 -0,34
14

Mangan, psenica, mg/kg

50
- - - - - - - - - - - - - -
45
¢ Mn [mg/kg]
40
Eo ’ ’ . — -3 G
= * *
£ 35 ® 2
(=
— X+ S
= 30 *
— +3S
25 ® @O PP eeee e e e e & BIPEA min
4 BIPEA max
20 T T T T T T T T T T T T T 1
01 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14
Lab.
Mangan, psSenica, z vrednosti
116
96 *
76
N 56
36
16
PRER — — ——— ———— —— —

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju mangana v pSenici smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 38: PSenica — baker

Lab. | Cu[mg/kg]
1 4
2 5
3 4
4
5 4
6 5
7
8
9
10
11 10
12
13 4
14
Lab. z
1 -0,53
2 -0,01
3 -0,53
4
5 -0,46
6 -0,08
T o
8
9
10
11 2,21
12
13 -0,61
14

Baker, psSenica, mg/kg

10 * # Cu[mg/kg]
E —X-3S
E" ° —X-25
E 6 * —X+2S
4 & | 4 ¢ ¢ — 35
2 4 BIPEA min
0 e ——————————— 4 BIPEA max
1 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Baker, psSenica, z vrednosti
16
14 *
12
10
8
6
4
2 >
0T+ . s .
2
-4 ; -_——- w mr
0 1 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju bakra v krmilu za kunce smo zaznali enega ubeznika in en vprasljiv rezultat.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.

V laboratoriju 11 so za dolo¢anje uporabljali standard 1SO 6869.
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Slika 39: PSenica — Zelezo

Lab. |Fe[mg/kg]
1 33
2 39
3 33
4
5 27
6 35
7
8
9

10
11 34
12
13 35
14

Lab. z
1 -0,15
2 1,44
3 -0,12
4
5 -1,91
6 0,32
7
8
9

10
11 0,04
12
13 0,38
14

Fe [mg/kg]
N N w w o SN ul
o (6] o (U] o (9] o

[EnY
(6]

Zelezo, p$enica, mg/kg

* ¢ Fe [mg/kg]
— X-3S
< ®
* ¢ ¢ —x-25
— X+2S
7'
X+3s
o T
¢ BIPEA min
4 BIPEA max
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Zelezo, pSenica, z vrednosti
L
2 L g
* » *

10 11 12 13 14

Pri dolocanju Zeleza v pSenici so bili vsi rezultati znotraj izraCunanih toleran¢nih me;.
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8.3. Travna silaza

8.3.1. Travna silaza - Rezultati analiz kakovostnih parametrov

Tabela 25: Travna silaza — parametri kakovosti, rezultati

SS SB SM *M sV SP NP | Skrob | NaCl
Laboratorij [9/ka] | [9/kd] | [9/ka] | [9/ka] | [o/kg] | [9/kal | [9/ka] |[9/kg] | [9/kd]
1 935 151 33 28 255 72 8,1
2 949 148 29 73
3 953 | 146 32 [ 74 8,4
4 936 150 28 38 280 73 11,8
5 948 152 32 30 270 73 9,0
6 956 147 32 26 282 71 8,1
7 950 155 35 42 247 72 7,9
8 953 155 25 289 71
9 948 153 34 26 74
10 961 | 154 13 | 61 |
11 952 148 32 26 264 74 9,9
12 932 152 70
13 949 | 154 [N 3° 267 73 8,7
14 932 149 42 229 73
Stevilo podatkov 14 14 10 11 10 14 7
korigirano povprecje 947 151 31 31 269 73 8,58
mediana 949 152 32 28 269 73 8,70
standardni odmik 9 3 3 8 14 3 0,68
relativni standardni odmik | 1 2 11 25 5 5 7,87
min 932 146 25 13 229 61 7,90
max 961 155 47 42 367 74 9,85
X - 25 930 145 25 16 241 66 7,23
X + 25 964 158 38 47 297 79 9,93
X -3s 921 141 21 8 227 63 6,55
X + 3s 972 161 41 54 311 83 10,60
odmik BIPEA 6 8 6 10 20 5 4
toleranca - 2s 17 6 7 15 28 7 14
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Tabela 26: Travna silaza — z vrednosti

z vrednosti
Laboratorij |SS SB SM M SV SP NP
1 1,38 | -0,04 | 0,65 | -0,45 | -1,02 | -0,12 |-0,69
2 0,26 | -0,88 | -0,54 0,03
3 0,73 | -1,59 0,06 [JEIENN 048 |-0,28
4 1,23 | -0,48 | -0,95 | 0,95 | 0,73 | 0,18
5 014 | 027 | 0,26 | -0,14 | 0,06 | 0,09 | 0,63
6 1,08 | -1,24 | 0,32 | -0,59 | 0,90 | -0,40 |-0,72
7 036 | 1,29 | 1,25 | 1,44 | -157 | -0,15 |-1,00
8 0,70 | 1,20 | -2,01 1,41 | -0,48
9 0,18 | 0,70 | 0,73 | -0,69 0,48
10 1,72 | 0,95 -2,34 | 350
11 060 | -097 | 0,29 | -0,64 | -0,37 | 0,36 | 1,88
12 -1,76 | 0,41 -0,71
13 0,30 | 0,95 1,03 | -0,15 | 0,03 | 0,18
14 -1,69 | -0,57 1,38 | -2,88 | 0,21

Pri dolocanju suhe snovi, surovih beljakovin in netopnega pepela v travni silazi, so bili vsi vzorci

Znotraj toleran¢nih me;j.

Pri dolo¢anju skupnih mas¢ob smo zaznali en vprasljiv rezultat.

Pri dolo¢anju surovih masc¢ob in surove vlaknine smo zaznali po en vprasljiv rezultat in enega

ubeznika, pri doloCanju surovega pepela pa enega ubeznika.
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Slika 40: Travna silaza — suha snov

Lab. | SS[g/kg]
1 935
2 949
3 953
4 936
5 948
6 956
7 950
8 953
9 948

10 961
11 952
12 932
13 949
14 932

Lab. z
1 -1,38
2 0,26
3 0,73
4 -1,23
5 0,14
6 1,08
7 0,36
8 0,70
9 0,18

10 1,72
11 0,60
12 -1,76
13 0,30
14 -1,69

980

970

SS [g/kg]

920

910

Suha snov, travna silaza, g/kg

¢ SS|[g/kgl
— X-3S
— X-2S

— X+ §

01 2 3 45 6 7 8 9 101112 1314
Lab.

X+3s
4 BIPEA min
» BIPEA max

Suha snov, travna silaza, z vrednosti

4
3
2
1 ? 3
° L
~N 0 4 2 *
-1
DS 3
2 X 2
-3
'4 T T T T T T T 1
1 2 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.

Pri dolo¢anju suhe snovi v travni silazi so bili vsi rezultati znotraj izraCunanih toleran¢nih mej.
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Slika 41: Travna silaza — surove beljakovine

Lab. | SB[g/kq]
1 151
2 148
3 146
4 150
5 152
6 147
7 155
8 155
9 153
10 154
11 148
12 152
13 154
14 149

Lab. z
1 -0,04
2 -0,88
3 -1,59
4 -0,48
5 0,27
6 -1,24
7 1,29
8 1,20
9 0,70
10 0,95
11 -0,97
12 0,41
13 0,95
14 -0,57

SB [g/kg]

165

[N
(o))
o

[EnY
9]
(%3]

[EnY
u
o

145

140

Surove beljakovine, travna silaza,

> & & S S S 2 2 O 0 o o o o L 4 SB[g/kg]
— X-3S
M G ¢
0 0 0 — (-] §
L 4 —
. . N L J X+2s
¢ — x+3S
® S P P P O O O O O O 0 0 4 BIPEA min
T T T T T T T T 1 » BIPEAmaX

01 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14
Lab.

Surove beljakovine, travna silaza, z
vrednosti

A W N R O L N W b

Pri dolocanju surovih beljakovin v travni silaZi so bili vsi rezultati znotraj izraCunanih toleran¢nih

mej.
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Slika 42: Travna silaza — surove maséobe

Lab. |SM [g/kg]
1 33
2 29
3
4 28
5 32
6 32
7 35
8 25
9 34
10
11 32
12
13 H
14

Lab. z
1 0,65
2 -0,54
3
4 -0,95
5 0,26
6 0,32
7 1,25
8 -2,01
9 0,73
10
11 0,29
12
13 H
14

SM [g/kg]

w1
o

H
wv

N
o

w
(]

w
o

20

15

A O NRORNWDRUUO®O

Surove mascobe, travna silaza, g/kg

2 2
& SM[g/kg]
> > > > 13 13 ’) 13 > > > > > > X‘3S
¢ ¢ O ¢ ® —-25
L 2 * — X+
—% — X +3S
% BIPEA min
» BIPEA max
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Surove mascobe, travna silaza, z
vrednosti
L 2
L 3
¢ o ® ¢ *
® o
O
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju surovih maséob v travni silazi smo zaznali enega ubeznika in en vprasljiv rezultat.

V laboratoriju 13 so uporabljali ekstrakcijo z dietiletrom, 3h. Ekstrakcijo z dieltiletrom sta
uporabljala tudi laboratorija 4 in 7, a pri njiju ni prislo do odstopan,;.

V laboratoriju 8 so za ekstrakcijo uporabljal tetrakloretilen, 5 min. Drugo topilo in ¢as ekstrakcije
sta lahko povzrocila majhno odstopanje rezultata.
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Slika 43: Travna silaZa — skupne mascobe

Lab. |ZM [g/kg]
1 28
2
3 32
4 38
5 30
6 26
7 42
8
9 26

10 13
11 26
12

13 39
14 42

Lab. z
1 -0,45
2
3 0,06
4 0,95
5 -0,14
6 -0,59
7 1,44
8
9 -0,69
10 -2,34
11 -0,64
12
13 1,03
14 1,38

IM [g/kg]

D
o

w1
o

N
o

w
o

N
o

10

Skupne mascobe, travna silaza, g/kg

Lab.

- - - - - - Q - - - - - - 0 ’ ZM [g/kg]
’ —X‘3S
2 2 ¢ x-2s
* . ¢ o
— X+2S
® O O O O O O 6 O o o e e 9
—X+3S
hd % BIPEA min
4 BIPEA max
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Skupne mascobe, travna silaza, z

vrednosti
. L J . 2 4
2 2
* * e ® *
3
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju skupnih masc¢ob v travni silazi smo zaznali en vprasljiv rezultat.

V laboratoriju 10 so vzorec hidrolzirali 30 min s 100 mL 4M HCI, preostanek pa je ekstrahirali s
petroletrom 1,5h.
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Slika 44: Travna silaza — surova vlaknina

Lab. | SV [g/kg]

1 255

2

s wr
4 280

5 270

6 282

7 247

8 289

9

10

11 264

12

13 267

14 229

Lab. z

1 -1,02

2

1| 6w
4 0,73

5 0,06

6 0,90

7 -1,57

8 141

9
10
11 -0,37
12
13 -0,15
14 -2,88

Surova vlaknina, travna silaza, g/kg

380
360 *
340
& SV[g/kg]
320
— X-3s
g’ 300 -
) > S 2 4 2 9 2 PO O 4 O+ 4 6 & =25
> 280 o L X
— X+ S
260 o ¢
240 *0000000000000—)“35
4 * BIPEAmIn
220
» BIPEA max
200 T T T T T T T T T T T T T 1
01 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Surova vlaknina, travna silaza, z
vrednosti
8
2 2
6
4
N 2
o o ¢
* : 2
22
y 4
_4 T T T T T T T T T T T T T 1
o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju surovih vlaknin v travni silazi smo zaznali enega ubeZnika in en vprasljiv rezultat.

Od laboratorijev 3 in 14 nismo prejeli podatkov 0 metodah, s katerimi sta izvajala analize.
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Slika 45: Travna silaza — surovi pepel

Lab. | SP[g/kg] . .
1 7 Surovi pepel, travna silaza, g/kg
2 73 85
3 74
4 73 80
5 73 75 > » > > > > » » > > > » > > ’ SP [g/kg]
6 71 ® A T e
7 72 70 * "o . x-2s
8 71 5 6000000000600
9 4 6> %+ 35
10 [N . |
1 74 60 & BIPEA min
12 70 - » BIPEA max
13 73 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 73 Lab.
Lab. z . I
1 012 Surovi pepel, travna silaza, z
2 0,03 vrednosti
3 0,48 .
4 0,18
5 0,09 3
6 -0,40 2
7 -0,15 1

, S S
8 -0,48 NO e e
9 048 1 ®
o0 . -
11 0,36 3
12 0,71 P S
13 0,03 0O 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 0,21 Lab.

Pri dolo¢anju surovega pepela v travni silazi smo zaznali enega ubeznika.

V laboratoriju 10 so vzorec sezigali 90 — 120 min pri 800 — 850 °C, kar je verjetno vodilo do

nizkega rezultata.
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Slika 46: Travna silaza — pepel, netopen v HCI

Lab. | NP [g/kg]
1 8,11
2
3 8,39
4
5 9,00
6 8,09
7 7,90
8
9
10
11 9,85
12
13 8,70
14

Lab. z
1 -0,69
2
3 -0,28
4
5 0,63
6 -0,72
7 -1,00
8
9
10
11 1,88
12
13 0,18
14

NP [g/kg]

A W N R O R N W BN

V HCl netopen pepel, travna silaza,

Lab.

V HCl netopen pepel, travna silaza, z
vrednosti

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Pri dolocanju pepela, netopnega v HCl v travni silazi so bili vsi rezultati znotraj izracunanih

toleran¢nih me;.

12 13 14

14,0
> > > > > > > > > > > > > >
12,0
10,0 re @ NP [g/kg]
’ —X‘3$
80 & @ > o hd
X-2S
6,0
— X+ 7S
40 ® S S O O O P O O O O O 9
’ —X+3S
2,0 4 BIPEA min
0,0 T T T T T T T T T T T T T 1 ' BIPEA maX
0 1 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14
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8.3.2. Travna silaza - Rezultati analiz elementov

Tabela 27: Travna silaza — elementi, rezultati

Laboratorij Ca P Mg K Na Zn Mn Cu Fe
[9/ka] | [9/kal | [9/ka] | [9/kal | [9/kg] | [mgrkg] | [mgrkg] | [mg/kg] | [mg/kg]

1 8,75 | 3,95 | 2,03 [1950] 1,34 | 29 18 o N

2 9,75 | 390 | 2,05 |17,95| 1,20 33 20 10 133

3 8,15 | 431 | 1,97 |16,70| 1,54 29 19 9 123

4 9 4,20

5 84 | 401 | 2,04 |19,00| 1,48 23 19 9 129

6 882 | 401 | 243 |19,89| 1,71 46 22 12 137

8 71 | 4,20

9

10

11 8,66 | 3,99 | 2,13 |19,70| 1,56 30 21 11 132

12 955 | 33 | 2,10 |17,13| 2,50

13 8,83 | 3,84 | 2,07 |19,33| 1,64 30 19 10 132

14 6,3
Stevilo podatkov 12 11 9 8 9 8 8 8 7
korigirano povprecje 8,68| 4,06 2,10| 18,65| 1,62| 31,10 19,58| 10,00| 130,98
mediana 8,75| 4,00 2,06|19,17| 1,55 29,60 19,00 9,67| 132,40
standardni odmik 1,01| 0,26 0,14 1,23| 0,39 7,02 1,37 1,30 4,67
relativni standardni odmik | 11,60| 6,52 6,69 6,59| 24,08| 22,57 7,00| 13,00 3,57
min 6,30| 3,35 1,97 16,70 1,20| 23,00 18,20 8,67| 123,00
max 10,90 4,90 27,14|19,89| 7,77| 249,30| 104,19, 92,66| 160,00
X - 28 6,67| 3,53 1,82|16,19| 0,84| 17,06 16,84 7,40 121,64
X+ 2s 10,70| 4,59 2,38 21,11 2,40 45,14 22,32| 12,60| 140,33
X-3S 566| 3,27 1,68|14,96| 0,45| 10,04 15,47 6,10 116,96
X + 3s 11,71 4,85 2521|2234 2,79| 52,16 23,69 13,90| 145,00
odmik BIPEA 1,3 0,4 0,5 14 0,5 3 5 8 33
toleranca - 2s 2,0 0,5 0,3 2,5 0,8 14,0 2,7 2,6 9,3
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Tabela 28: Travna silaza — elementi, z vrednosti

z vrednosti

Laboratorij Ca P Mg K Na Zn Mn Cu Fe
1 0,07 |-042| -052 | 0,69 | -0,72 | -0,37 | -1,01 | -1,03 | 6,21
2 1,06 |-0,60| -0,37 | -0,57 | -1,08 | 0,20 0,31 0,00 | 0,32
3 -0531094 | -094 | -159 | -0,21 | -037 | -0,71 | -0,55 | -1,71
4 0,31 | 0,53
5 -0,28 | -0,19 | -0,44 | 0,29 | -0,36 | -1,15 | -0,42 | -0,77 | -0,42
6 0,13 |-0,19 | 2,33 0,23 | 2,07 1,58 1,84 | 1,29
7 220 317[1800  [1576] 3108 ] 6174 [6357 |
8 -1,57 | 0,53
9
10
11 -0,02 | -0,26 | 0,20 | 0,86 | -0,16 | -0,16 1,04 0,77 | 0,22
12 0,86 |-2,68 | -0,02 | -1,24 | 2,25
13 0,14 |-0,83| -0,23 | 055 | 0,05 | -0,21 | -0,79 | -0,26 | 0,30
14 -2,37

Rezultati analiz elementov v travni silazi so dobri. Zaznali smo ubeZnika, za katerega
predvidevamo, da je prislo do napake pri preracunu rezultatov.

Do manjsih odstopanj je prislo tudi pri dolocanju kalcija, fosforja, magnezija, natrija in cinka.
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Slika 47: Travna silaza — kalcij

Lab. Ca [g/kqg]
1 8,75
2 9,75
3 8,15
4 9,00
5 8,40
6 8,82
7 10,90
8 7,10
9
10
11 8,66
12 9,55
13 8,83
14 6,30

Lab. z
1 0,07
2 1,06
3 -0,53
4 0,31
5 -0,28
6 0,13
7 2,20
8 -1,57
9
10
11 -0,02
12 0,86
13 0,14
14 -2,37

Ca [g/kg]

Kalcij, travna silaza, g/kg

13,0
12,0
11,0
* ¢ Calg/kg]
10,0 +——23—0—0—0—0—0—0—0—0—0—0—0—0>
L 4 'S —X-35
9,0 L 4
L2 . L 4 2 - —-28
8,0 A4
00000008000000 —X+2S
7,0
6,0 ® —X+3s
5,0 4 BIPEA min
4'0 T T T T T T T T T T T T T 1 ’ BIPEA maX
01 2 3 456 7 8 91011121314
Lab.
Kalcij, travna silaza, z vrednosti
4
3
2 .
1 L 3 &
0 ? 3 * ? V'S ®
* 2
-1
2

-2
-3
_4 T T T T T T T T T T T T T

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju kalcija v travni silazi silazi smo zaznali dva vprasljiva rezultata.

Od laboratorija 7 in 14 nismo prejeli podrobnih podatkov o na¢inu izvajanja analiz.
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Slika 48: Travna silaza — fosfor

Lab. P [g/kg]
1 3,95
2 3,90
3 4,31
4 4,20
5 4,01
6 4,01
7 4,90
8 4,20
9
10
11 3,99
12 3,35
13 3,84
14

Lab. z
1 -0,42
2 -0,60
3 0,94
4 0,53
5 -0,19
6 -0,19
7 3,17
8 0,53
9

10
11 -0,26
12 -2,68
13 -0,83
14

3,0

W N R, O R N WA

1
H

Fosfor, travna silaza, g/kg

b e s e e Plg/kg]

< ¢ — X-35

o0 <& x-2s
* e

— X+2S
® O ¢ O P O O O O O O OO 0 0

— Y +35

L2 ¢ BIPEA min

» BIPEA max

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.

Fosfor, travna silaza, z vrednosti

z

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri doloc¢anju fosforja v travni silazi silazi smo zaznali dva vprasljiva rezultata.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnih podatkov o na¢inu izvajanja analiz.

V laboratoriju 12 so izvajali kislinski razklop pepela in spektrofotometricno dolo¢anje z MV
reagentom. Absorbanco so merili pri 406 nm, medtem ko so ostali laboratoriji merili absorbanco
pri 425 — 440 nm.
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Slika 49: Travna silaza — magnezij

Lab. | Mg [g/kg] . A
1 203 Magnezij, travna silaza, g/kg
2 2,05 28
3 1,97
4 2,6 i Y N N N N W S S W W N N N SN
5 2,04 24 ® * Mglg/ke]
6 2,43 %5, —X-35
7| 2114 = ®ey —x2s
8 wyo & & @
9 = X+ S
1,8 -
10 — X +3S
11 2'13 1,6 9999090909090 9000 4 BIPEA min
12 2'10 1,4 T T T T T T T T T T T T T 1 ¢ BIPEA max
13 2,07 012346567 8 91011121314
14 Lab.
Lab. z . o
1 052 Magnezij, travna silaza, z
2 -0,37 vrednosti
3 -0,94
196
4 176 *
5 -0,44 156
6 2,33 136
7 116
! | 17800 L
76
9 56
10 36
11 0,20 16
4
12 -0,02 4
13 023 0123456L7b891011121314
14 b

Pri dolo¢anju magnezija v travni silazi smo zaznali enega ubeznika in en vprasljiv rezultat.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnih podatkov o na¢inu izvajanja analiz., glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.

V laboratoriju 6 so analize izvajali po AOAC metodi, absorbcijo je meril pri 285,2 nm, Kkar je bilo
skupno vsem laboratorijem.

82



Slika 50: Travna silaza — kalij

Lab. K [g/kg] . I
1 19,50 Kalij, travna silaza, g/kg
2 17,95 24,0
3 16,70
4 22,0
5 19,00 * Klg/kg]
200 24—+ o+ & oo
6 19,89 —_ 1 4 * ® —x3s
[T
7 % 18,0 ° x-25
8 ) OO‘OOOOOOOOQO_X_'_ZS
9 16,0
e— X+3S
10 14,0 BIPEA mi
11 19,70 ' ¢ min
12 17.13 120 4 BIPEA max
13 19,33 '012345678910111213
14 Lab.
Lab. Z LX) . 4 [ ]
1 0.69 Kalij, travna silaza, z vrednosti
2 -0,57 4
3 -1,59 3
4 2
5 0,29
1
6 0,00 S . ’ N
7 N O .
8 4 A
* 3
9 -2
10
11 0,86 3
12 -1,24 4+
13 0,55 o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 Lab.

Pri dolocanju kalija v travni silazi so bili vsi rezultati znotraj izracunanih toleran¢nih me;.
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Slika 51: Travna silaza — natrij

Lab. | Na[mg/kg

1 1,34

2 1,20

3 1,54

4

5

6 1,71
(A
8

9

10

11 1,56

12 2,50

13 1,64

14

Lab. z

1 -0,72

2 -1,08

3 -0,21

4

5 -0,36

6 0,23

7| 1876
8

9

10

11 -0,16
12 2,25

13 0,05

14

Na [mg/kg
[ [ N N w
5 n o wn o

o
)

o
o

21

16

11

Natrij, travna silaza, g/kg

2 =

@ Nal[g/kg]

- - - - - - - - - - - - - -

— (-3 G

* *

V'Y L 3 x-2s

4

03000000000000 —X+25

— Y+3 S

¢ BIPEA min

¢ BIPEA max

012 3 456 7 8 91011121314
Lab.

Natrij, travna silaza, z vrednosti

Pri dolocanju natrija v travni silazi smo zaznali enega ubeznika in en vprasljiv rezultat.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnih podatkov o nacinu izvajanja analiz., glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.

V laboratoriju 12 so uporabljali razklop z zlatotopko; absorpcijo so meril pri 589 nm, kot ostali

laboratoriji.
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Slika 52: Travna silaza — cink

Lab. | Zn [mg/kg]
1 29

2 33

3 29
4

5 23

6 46
(2
8

9

10

11 30
12

13 30
14

Lab. z

1 -0,37
2 0,20
3 -0,37
4

5 -1,15
6 2,07
7o 8108 |
8

9

10

11 -0,16
12

13 -0,21
14

Cink, travna silaza, g/kg

60
50
* o n[me/kel
40
TD — -3
3 - -~ - - - - - - - - - - - -
}”30 hd — X-2S
£ P o0 ¢ o 9 0 o ¢ e Ot
S TS — X+25
20
X+3s
10 4 BIPEA min
4 BIPEA max
0 T T T T T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14
Lab.
Cink, travna silaza, z vrednosti
35
30 *
25
20
N 15
10
5
0 2>
T _*» > —
7y 4
_5 T T T T T T T T T T T T 1
0 1 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.

Pri doloc¢anju cinka v travni silazi smo zaznali enega ubeznika in en vprasljiv rezultat.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnih podatkov o na¢inu izvajanja analiz., glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.

V laboratoriju 6 so uporabljal mokri razklop s 25 % HCI; absorpcijo so merili pri 213,9 nm, kot
ostali laboratoriji.
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Slika 53: Travna silaza — mangan

Lab. | Mn[mg/kg] .
1 18 Mangan, travna silaza, g/kg
2 20 26
3 19 ” ® 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 6 & o
4
5 19 22 * o & Mn [mg/kg]
6 22 w 20 L 2 . X-3s
S~
! D F e o« o
8 § 16 X+2s
190 1 YR RN R R B T T R S SR S SR " P\
1 21 12 4 BIPEA min
12 10 4 BIPEA max
13 19 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 Lab.
Lab. z . .
1 1,01 Mangan, travna S|Iaza, z vrednosti
2 0,31 66
3 -0,71 s ¢
4
5 -0,42 46
6 1,58 36
7 SRR -
8 26
9 16
10
11 1104 6 #
12 4 %
13 -0,79 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 Lab

Pri dolo¢anju mangana v travni silazi smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnih podatkov o na¢inu izvajanja analiz., glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 54: Travna silaza — baker

Lab. | Cu[mg/kg]

1 9

2 10 20
3 9 18
4 16
5 9 14
6 12 Elz
7 I P
8 E 8
9 6
10 4
11 11 5
12 0
13 10

14

Lab. z

1 -1,03

2 0,00 76
3 -0,55 o6
4

5 0,77 >
6 1,84 46
3 T
8 26
o 16
10

11 0,77 6
12 4
13 -0,26

14

Baker, travna silaza, g/kg

U—0—0—0—0—0—0—0—0— 000000
@ Cu[mg/kg]
2 x-3s
- ¢ A X-2s
o ¢ o '
— X+2S
e— X +3S
4 BIPEA min
Y9090 90— 99—
4 BIPEA max

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.

Baker, travna silaza, z vrednosti

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju bakra v travni silazi smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preraCunavanju rezultatov.
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Slika 55: Travna silaza — Zelezo

Lab. |Fe[mg/kg]

Zelezo, travna silaza, g/kg

1
2 133 175
3 123 165 —
4 155 hd
5 129 145 & Fe[mg/kel
6 137 g 135 —& . L3 + + —x-35
7 2125 N X-25
8 o 115 —xt2
9 105 —x+3s
10 9500660060066066 )
1 132 o & BIPEA min
12 75 ¢ BIPEA max
13 132 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14
14 Lab.
Lab. z ~ . .
1 Zelezo, travna silaza, z vrednosti
2 0,32 8
3 1,71 A
4
5 -0,42 4
)
S 1,29 o
: 0 L * 7 3 3
2 *
9
10 4 T T T T T T T T T T T T T 1
1 0.22 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
12 Lab.
13 0,30
14

Pri dolo¢anju zeleza v travni silazi smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.

88



8.4. Ribjahrana

8.4.1.Ribja hrana - Rezultati analiz kakovostnih parametrov

Tabela 29: Ribja hrana — parametri kakovosti, rezultati

Laboratorij SS | SB SM M | SV | SP NP | Skrob | NaCl
[o/kg | [9/ka] | [9/ka] | [o/kd] | [9/kg | [o/kg | [9/kg] | [9/kg] | [9/kg
] ] ] ]
1 914 429 120 139 - 55 0,33 114
2 926 440 115 56
3 917 425 142 56 56 0,271
4 910 423 117 127 50 55 0,3 6,2
5 914 432 121 142 57 57
6 913 427 119 140 55 55 0,7
7 919 444 125 144 60 56
8 o6 | 435 |EEIN 61 | 55
9 918 | 437 | 128 | 138 RSN 039
10 R 133 49
11 915 436 120 136 51 55
12 914 447 59
13 914 442 126 141 51 56 0,40
14 912 435 125 81 57 0,33
Stevilo podatkov 14 14 10 11 10 14 7
povprecje 916,5| 434,9 | 118,7 | 1371 | 62,6 | 60,4 | 0,399
korigirano
povprecje 915,5| 4349 | 121,3 | 137,1 | 58,0 | 55,4 | 0,3322
mediana 914,6 | 4355 | 120 139 | 56,1 | 55,9 0,3
standardni odmik 4,0 7,06 4,27 6,23 | 9,61 | 2,14 0,25
relativni standardni
odmik 0,43 | 1,62 3,52 455 |16,55| 3,87 | 75,82
min 910,3 | 423,2 95 125 | 49,7 | 49,3 0
max 929,8 | 446,7 | 127,7 | 143,7 | 104 | 1255 0,8
X-3S 903,6 | 413,7 | 108,5 | 1183 | 29,2 | 49,0 | -0,42
X-2S 907,5| 420,7 | 112,8 | 1246 | 38,8 | 51,2 | -0,17
X+ 2s 923,5| 449,0 | 129,9 | 1495 | 77,2 | 59,7 0,84
X+ 3s 927,4| 456,0 | 134,1 | 155,8 | 86,8 | 61,9 1,09
odmik BIPEA 6 12 6 10 8 4 0,4
toleranca -2s 8,0 | 14,12 | 8,58 | 12,47 |19,21| 4,29 0,50
BIPEA min 909 423 115 127 50 51 0,0
BIPEA max 921 447 127 147 66 59 0,7
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Tabela 30: Ribja hrana — z vrednosti

z vrednosti

Laboratorij SS SB SM M SV SP NP
1 0,38 | -0,83 -0,31 0,31 H -0,35 -0,01
2 2,60 0,67 -1,39 0,24
3 0,38 | -1,40 079 | -020 | 0,40 -0,24
4 1,31 | -1,65 -1,03 -161 | -0,87 | -0,21 -0,13
5 -0,38 | -0,40 -0,07 079 | -011 | 0,73
6 0,63 | -1,17 -0,52 047 | -031 | -0,14 1,46
7 0,98 1,30 0,96 1,07 0,25 0,21
8 0,10 0,02 |GG 032 | -0,30
9 0,62 0,32 1,49 0,23 0,23
10 e o032 -0,63 -2,86
11 023 | 0,16 -0,31 0,17 | -0,77 | -0,11
12 -0,31 1,67 1,53
13 -0,48 | 0,98 1,19 068 | -072 | 035 0,26
14 0,98 | 0,01 21,93 | 241 0,49 0,00

Ribja hrana se je izkazala za najbolj zahtevno matriko. Izlo¢ili smo kar $tiri ubeznike, po enega pri
doloc¢anju suhe snovi, surove mascobe, surovih vlaknin in surovega pepela.

Zaznali smo tudi tri vprasljive rezultate in sicer pri dolo¢anju suhe snovi, surovih vlaken in
surovega pepela.

Pri dolo¢anju surovih beljakovin, skupnih mas¢ob in netopnega pepela so bili vsi laboratoriji
znotraj izraCunanih toleran¢nih me;.
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Slika 56: Ribja hrana — suha snov

Lab. | SS[g/kg]

1 914

2 926

3 917

4 910

5 914

6 913

7 919

8 916

9 918
10 |
11 915
12 914
13 914
14 912

Lab. z

1 -0,38

2 2,60

3 0,38

4 -1,31

5 -0,38

6 -0,63

7 0,98

8 0,10

9 0,62
10 |
11 -0,23
12 -0,31
13 -0,48
14 -0,98

935

930

SS [g/kgl

905

900

Suha snov, ribja hrana, g/kg

L2 & SS[g/kgl

— -3

— -] §

— Y+ §

— ¥+3

¢ BIPEA min

» BIPEA max

01 2 3 45 6 7 8 9 1011121314
Lab.

Suha snoy, ribja hrana, z vrednosti

4

Pri dolo¢anju suhe snovi v ribji hrani Smo zaznali enega ubeznika in en vprasljiv rezultat.

V laboratoriju 10 so vzorce susili 4 — 5 h pri 105 °C.

V laboratoriju 2 so vzorce susil predpisane 4 ure na 103 °C.
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Slika 57: Ribja hrana — surove beljakovine

Lab. | SB[g/kq]

429
440
425
423
432
427
444
435
437
437
436
447
442
435

O© 0N O & Wi -

e o el =
2 WN RO

Lab. Z

-0,83
0,67
-1,40
-1,65
-0,40
-1,17
1,30
0,02
0,32
0,32
0,16
1,67
0,98

O© 00 NOoO O WD -

e
2 WR O

Pri dolocanju surovih beljakovin v ribji hrani so bili vsi rezultati znotraj izracunanih toleran¢nih

mej.

SB [g/kg]

460
455
450
445
440
435
430
425
420
415
410

Surove beljakovine, ribja hrana, g/kg

oo

‘ — -3

X-2s

— X+ §

*®
Ll 4

— ¥+ 3

11 12 13 14
Lab.

Surove beljakovine, ribja hrana, z

vrednosti
4
3
2

3

1 s L TS
0 o ¢ ¢ o

*
1 L o ¢
2 . 4
-3
'4 T T T T T T T T T T T T T 1

¢ SB[g/kg]

4 BIPEA min
4 BIPEA max
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Slika 58: Ribja hrana — surove mascobe

Lab. |SM [g/kg]
1 120
2 115
3

4 117
5 121
6 119
7 125
o |
9 128
10

11 120
12

13 126
14

Lab. z
1 -0,31
2 -1,39
3

4 -1,03
5 -0,07
6 -0,52
7 0,96
1| 616
9 1,49
10

11 -0,31
12

13

14 1,19

SM [g/kg]
g

5,00

3,00

1,00

~ -1,00

-3,00

-5,00

-7,00

Surove mascobe, ribja hrana, g/kg

> > > > > > > > A} > > > > ’ SM [g/kg]
* 2 —X-35
—@ L J ® L 2 X-2s
_¢_¢_¢_2_¢_¢_¢_¢_¢_¢_¢_¢_¢_o —X+25
) +35
4 BIPEA min
» BIPEA max
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Surove mascobe, ribja hrana, z
vrednosti
<& ¢ ¢
¢ 2 2 2 P 2 2
* ¢ *
L 2

10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju surovih mas¢ob v ribji hrani smo zaznali enega ubeZnika.

V laboratoriju 8 so dolocali surove mascobe tako, da so 450 g vzorca 5 minut stresali s
tetrakloroetilenom. Spremenjeno topilo in ¢as stresanja lahko vpliva na rezultate.
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Slika 59: Ribja hrana — skupne mas¢obe

Lab. |XZM [g/kg]
1 139
2
3 142
4 127
5 142
6 140
7 144
8
9 138
10 133
11 136
12
13 141
14 125

Lab. z
1 0,31
2
3 0,79
4 -1,61
5 0,79
6 0,47
7 1,07
8
9 0,23
10 -0,63
11 -0,17
12
13 0,68
14 -1,93

IM [g/kg]

170

160

150

140

130

120

110

Skupne mascobe, ribja hrana, g/kg

L X3

Lab.

Skupne mascobe, ribja hrana, z
vrednosti

Pri doloc¢anju skupnih mas€ob v ribji hrani so bili vsi rezultati znotraj izracunanih toleran¢nih

mej.

14
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Slika 60: Ribja hrana — surova vlaknina

Lab. | SV [g/kg] i ibj
a e Surova vlaknina, ribja hrana, g/kg

1
2 100
3 56 %
4 50
5 57 80 e sVigk
6 55 E‘o 70 > > > > > > > > > > > > > > —X-SS
7 60 & 60 L g x-25
8 61 > o o,
9 D 5019900 @900+ o0 06 o ® o —XtIs
10 40 X +3S
11 51 30 4 BIPEA min
12 0 » BIPEA max
13 51 0 1 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 81 Lab.
Lab. Z . o
1 Surova vlaknina, ribja hrana, z
2 vrednosti
3 -0,20 6
4 -0,87 .
L 2

5 -0,11 4
6 -0,31 3 +
7 0,25 2
8 0,32 Nl

, 0 @ ® o
9 1 ¢ P ¢ ® ®
10 5
11 -0,77 -3
12 _4 T T T T T T T T T T T T T 1
13 072 0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 241 Lab.

Pri dolocanju surove vlaknine v ribji hrani smo zaznali enega ubeznika in en vprasljiv rezultat.

Dolocanje surove vlaknine v ribji hrani je posebno zaradi tega, ker je treba vzorec pred analizo
razmastiti, potem pa rezultate preraunati na originalen vzorec.

V laboratoriju 1 so pozabili podatke prerac¢unati na originalen vzorec.

Od laboratorija 14 nismo prejeli dodatnih podatkov o analiznih metodah.
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Slika 61: Ribja hrana — surovi pepel

Lab. | SP [g/kg]

1 55 Surovi pepel, ribja hrana, g/kg

2 56 65

3 56 63

4 55 61

5 57 59 e . ¢ SP[g/kgl
6 55 .E57 P ¢ o < ® X-3s

7 56 W55 ¢ <& * * * x-25

8 55 & 53 — 425
o s e
10 i 49 - 4 BIPEA min
11 55 47

12 59 45IIIIIIIIIIIIIIvBIPEAmax
13 56 0 1 2 3 45 6 7 8 9 10 11 12 13 14

14 57 Lab.

Lab. z

1 035 Surovi pepel, ribja hrana, z

2 0,24 vrednosti

3 0,40 -

4 -0,21 *

5 0,73 30

6 -0,14 25

7 0,21 20

8 -0,30 N 15

o RS o

10 -2,86 5

11 -0,11 o S ~————— e~
12 1,53 5$
13 0,35 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 0,49 Lab.

Pri dolo¢anju surovega pepela v ribji hrani smo zaznali enega ubeznika in en vprasljiv rezultat.

V laboratoriju 9 so vzorce zarili 3 h pri predpisanih 550 °C, vendar jih niso predhodno
karboniziral. Predhodne karbonizacije niso izvajali tudi nekateri drugi laboratoriji.

V laboratoriju 10 so vzorce Zarili 1 uro pri 800 -850 °C. Visja temperatura je verjetno povzrocila
nizek rezultat.
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Slika 62: Ribja hrana — v HCI netopen pepel

Lab. NP [g/kg]
1 0,33
2
3 0,27
4
5 0,00
6 0,39
7 0,80
8
9
10
11 0,30
12
13 0,70
14

Lab. z
1 -0,01
2
3 -0,24
4 -0,13
5 0,00
6 1,46
7
8
9 0,23
10
11
12 0,00
13 0,26
14

NP [g/kg]

1,2
1,0
0,8
0,6
0,4
0,2
0,0

-0,2
-0,4
-0,6

V HCl netopen pepel, ribja hrana,
g/kg

>+ 6 0 0 g o & NP [g/kg]

— -3 5

L 2 V'S 3 —X-2S

— X+2S
0000000909000

— 43S

¢ BIPEA min

T T T T T T T T T T T T T 1 'BIPEAmaX
01 2 3 45 6 7 8 9 101112 13 14

Lab.

V HCl netopen pepel, ribja hrana,

z vrednosti

4

3

2

) IS

01— o o @ ® o *

-1

-2

-3

-4 T T T T T T T T T T T T T )
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Lab.

Pri dolocanju pepela, netopnega v HCI v ribji hrani so bili vsi rezultati znotraj izracunanih
toleran¢nih me;.
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8.4.2. Ribja hrana - Rezultati analiz elementov

Tabela 31: Ribja hrana — elementi

Laboratorij Ca P Mg K Na Zn Mn Cu Fe
[o/ka] |[9/ka]| [9/kg] |[9/kg]l| [9/kg] | [mgrkg] | [mg/kg] | [mg/kg] | [mg/kg]

1 6,73 | 8,27 | 2,45 |10,70| 1,86 136 26,5 10,6 336

2 8,15 | 830 | 2,65 |10,80| 1,65 139 29 13 370

3 6,26 | 9,00 | 2,33 | 9,35 | 2,02 121 28 12 329

4 7,10 | 8,50

5 6,52 | 857 | 2,45 |10,90| 2,01 127 24 12 306

6 8,10 | 8,81 | 2,70 |11,69| 2,09 151 30 12 399

7 | 850 | |

8 6,40 | 8,50

9

10

11 6,54 | 8,46 | 257 |11,50| 2,16 142 30 12 345

12 745 | 805 | 2,23 | 940 | 2,53

13 6,58 | 825 | 244 |10,71| 2,05 127 28 11 338

14 5,10
Stevilo podatkov 12 11 9 8 9 8 8 8 7
povprecje 731 | 847 | 538 |10,63| 5,18 271,8 48,3 23,8 346,1
korigirano povprecje 6,81 | 8,47 2,48 |10,63| 2,05 134,6 27,8 11,8 346,1
mediana 6,58 | 8,48 | 2,45 |10,76 | 2,04 136 27,7 12 337,9
standardni odmik 0,870 | 0,279 | 0,159 | 0,857 | 0,250 | 10,25 2,1 0,89 30,04
relativni standardni 1277 | 330 | 641 | 806 | 1223 | 762 | 768 | 753 | 868
odmik
min 51 805 | 223 | 9,35 | 1,65 121 24 10,6 306
max 12,8 9 28,57 |11,69| 30,26 | 1232,2 | 192,12 | 108,3 | 398,8
X - 3s 420 | 763 | 2,00 | 8,06 | 1,30 103,8 21,4 9,1 256,0
X -2S 507 | 791 | 2,16 | 8,92 | 1,55 1141 23,5 10,0 286,0
X+ 2S 855 | 903 | 2,79 |12,35| 2,55 155,1 32,0 13,5 406,2
X + 3s 942 | 931 | 29 |13,20| 2,80 165,3 34,2 14,4 436,2
odmik BIPEA 0,7 0,7 0,5 1,2 0,3 15,1 6 8 75
toleranca -2s 1,74 | 056 | 0,32 | 1,71 | 0,50 20,5 4,27 1,77 60,08
BIPEA min 6 8 2 9 2 120 22 4 271
BIPEA max 8 9 3 12 2 150 34 20 421
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Tabela 32: Ribja hrana — z vrednosti

z vrednosti

Ca P Mg K Na Zn Mn Cu Fe
1 -0,09 | -0,72 -0,17 0,08 -0,74 0,14 -060 | -1,31 | -0,34
2 1,54 -0,61 1,09 0,20 -1,58 0,38 0,34 1,40 0,80
3 -0,63 1,89 -093 | -149 | -0,10 -1,32 -0,13 | -0,18 | -0,57
4 0,33 0,10
5 -0,34 0,35 -0,17 0,31 -0,14 -0,74 -1,77 0,27 -1,33
6 1,48 1,21 1,41 1,23 0,18 1,57 1,14 0,79 1,75

| 010 | [

8 -0,47 0,10
9
10
11 -0,31 | -0,04 0,59 1,01 0,46 0,72 1,04 0,27 -0,04
12 0,73 -1,51 -159 | -1,44 1,92
13 -0,27 | -0,79 -0,23 0,09 0,02 -0,75 -0,03 | -1,23 | -0,27
14 -1,97

Rezultati analiz elementov v travni silazi so odli¢ni. Zaznali Smo enega ubeznika, za katerega
predvidevamo, da je priSlo do napake pri preracunu rezultatov.
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Slika 63: Ribja hrana — kalcij

Lab. | Ca[g/kg]
1 6,73
2 8,15
3 6,26
4 7,10
5 6,52
6 8,10
7| 1280
8 6,40
9
10
11 6,54
12 7,45
13 6,58
14 5,10
Lab. z
1 -0,09
2 1,54
3 -0,63
4 0,33
5 -0,34
6 1,48
7| 68
8 -0,47
9
10
11 -0,31
12 0,73
13 -0,27
14 -1,97

Ca [g/kg]

Kalcij, ribja hrana, g/kg

10,0
9,0
¢ Calg/kg]
8,0 L * —_—-3s
> > > > > > > > > > > V’ > >
7,0 L X-25
¢ L 2 ¢ * L J
6’0_g9$oooooogggg9 e X+2S
e— X+ 35
5,0 'Y
4 BIPEA min
4,0 T T T T T T T T T T T T T 1 > B|PEAmaX
01 2 3 456 7 8 9 1011 12 13 14
Lab.
Kalcij, ribja hrana, z vrednosti
8
2
6
4
2 r .
2
R 4
22 <&
_4 T T T T T T T T T T T T T 1
0O 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Pri doloc¢anju kalcija v ribji hrani smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 64: Ribja hrana — fosfor

Lab. P [g/kg]
1 8,27
2 8,30
3 9,00
4 8,50
5 8,57
6 8,81
7 8,50
8 8,50
9
10
11 8,46
12 8,05
13 8,25
14

Lab. z
1 -0,72
2 -0,61
3 1,89
4 0,10
5 0,35
6 1,21
7 0,10
8 0,10
9
10
11 -0,04
12 -1,51
13 -0,79
14

9,5
9,3
9,1
8,9
— 8,7
é” 8,5
% S
e 8,3
8,1
7,9
7,7
7,5

Fosfor, ribja hrana, g/kg

® ¢ O O O 2 O O 2 O O O 0
hd o Plg/ke]
¢ —X-3S
% oo - X2
e ® —X+2S
¢ = x+3s
4 BIPEA min
® 4 4 O O O O O O O O O 0
4 BIPEA max
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.
Fosfor, ribja hrana, z vrednosti
-
*
o ® * o .
¢ o ®
.

Pri dolocanju fosforja v ribji hrani so bili vsi rezultati znotraj toleran¢nih me;j.
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Slika 65: Ribja hrana — magnezij

Lab. | Mg [g/kg]

1 2,45

2 2,65

3 2,33

4

5 2,45

6 2,70

7| 2857
8

9

10

11 2,57
12 2,23
13 2,44
14

Lab. z

1 -0,17

2 1,09

3 -0,93

4

5 -0,17

6 141

7| 16442
8

9
10
11 0,59
12 -1,59
13 -0,23
14

Mg [g/kg]

N
o N

=
(o]

176

Magnezij, ribja hrana, g/kg

¢ Mglg/kel
¢ ¢ e=—X-35

— (-7 §

X+2s

X+3s

4 BIPEA min

4 BIPEA max

01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.

Magnezij, ribja hrana, z vrednosti

156

4

136

116

96

76
56

36

16

4 e

=

10 11 12 13 14

Pri dolo¢anju magnezija v ribji hrani smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 66: Ribja hrana — kalij

Lab. K [g/kg]
1 10,70
2 10,80
3 9,35
4
5 10,90
6 11,69
7
8
9
10
11 11,50
12 9,40
13 10,71
14

Lab. z
1 0,08
2 0,20
3 -1,49
4
5 0,31
6 1,23
.

8

9

10

11 1,01
12 -1,44
13 0,09

Kalij, ribja hrana, g/kg

13,0
12,0 ®* ¢ O o o ‘ ®» O o o : * o
11,0
' ¢ ¢ * & * Kig/kel
10,0 x-3s
* o ® O ¢ O O O 0 o *
9'0 | 0 0 —X-ZS
e—x+2S
8,0
— X+ 35
7'0 T T T T T T T T T T T T 1 .
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 ¢ BIPEAmIn
Lab. 4 BIPEA max
Kalij, ribja hrana, z vrednosti
4
3
2
1 L .
0 PO 3 . *
1
2 L 2
2
3
_4 T T T T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13

Pri dolo¢anju kalija v ribji hrani so bili vsi rezultati znotraj tolerancnih mej.
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Slika 67: Ribja hrana — natrij

Lab. | Na [g/kg] e o

1 186 Natrij, ribja hrana, g/kg

2 1,65 3,0

3 2,02 28

4 2,6

S 24 “““‘....t.. ® Na [g/kg]

6 2,09 22 . -3

7 I s o . 28

8 < <

9 zi'i o:oooooeeeeeee x+2s

10 1'4 X+3s |

11 2,16 ’ 4 BIPEA min

12 253 1,2 o BIPEA max

13 2,05 Lo
0123456 7 8 91011121314

14 Lab.

Lab' Z ) . . .

1 074 Natrij, ribja hrana, z vrednosti

2 -1,58 136

3 -0,10

4 116 *

5 -0,14 96

6 0,18

R R

8 56

) 36

10

11 0,46 16

12| 192 R e ———————

13 0,02 01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

14 Lab.

Pri dolo¢anju natrija v ribji hrani smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 68: Ribja hrana — cink

Lab. | Zn [mg/kg]

1 136

2 139

3 121

4

5 127

6 151

7
8

9

10

11 142

12

13 127

14

Lab. z

1 0,14

2 0,38

3 -1,32

4

5 -0,74

6 1,57

7o 107,04
8

9
10
11 0,72
12
13 -0,75
14

Zn [mg/kg]

170

160

150

140

130

120

110

100

90

Cink, ribja hrana, mg/kg

-1 —0—0—0—0—0—6—0—0—0—0—0—0—0—0

*

00

® Zn[mg/kg]
—x-3S

X-28

2 2

‘_O_O_Q_O_O_O_O_O_O_O_O_O_O_G

— X+ S

01 2 3 45 6 7 8 9 101112 13 14
Lab.

X+3s
% BIPEA min
¢ BIPEA max

Cink, ribja hrana, z vrednosti

Pri dolo¢anju cinka v ribji hrani smo zaznali enega ubeznika.

4
3
2
2
1
3
09’
<* <®
1
2

2
-3
'4IIIIIIIII — 1T 1

0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13

14

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 69: Ribja hrana — mangan

Lab. | Mn[mg/kg] o

1 27 Mangan, ribja hrana, mg/kg

2 29 40

3 28

4 35

5 24 M QIVIn[mg/kg]
6 30 30 * * x-3s
[ = *e o —x

8 25 h X+25

9 *

10 2 e e & 0 0 0 & 0 0 0 0 & 0 9 —x+3s.
11 30 4 BIPEA min
12 ¢ BIPEA max
13 28 0123456 7 8 91011121314

14 Lab.

Lab. z - .

1 20.60 Mangan, ribja hrana, z vrednosti

2 0,34 26

3 -0,13 26 .

4 66

5 -1,77 56

6 1,14

Coomw L

8 36

9 26

10 16

11 1,04 6

12 PR e 2 e —— —
13 -0,03 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
14 LAb.

Pri dolo¢anju mangana v ribji hrani smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preraCunavanju rezultatov.
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Slika 70: Ribja hrana — baker

Lab. | Cu [mg/kg]
1 11

2 13

3 12

4

5 12

6 12
-
8

9

10

11 12
12

13 11
14

Lab. z

1 -1,31
2 1,40
3 -0,18
4

5 0,27
6 0,79
7o 10907
8

9

10

11 0,27
12

13 -1,23
14

25

20

Cu [mg/kg]
[EnY
(5]

[N
o

116

96

76

N 56

36

16

Baker, ribja hrana, mg/kg

¢ Cu[mg/kg]

x-3s

2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Baker, ribja hrana, z vrednosti

—X-25
e X +2S
—X+35
4 BIPEA min
4 BIPEA max

4

e —————

0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

Lab.

Pri doloc¢anju bakra v ribji hrani smo zaznali enega ubeznika.

Od laboratorija 7 nismo prejeli podrobnosti o uporabljenih analiznih metodah, glede na velikost
odstopanja pa sumimo, da bi §lo lahko za napako pri preracunavanju rezultatov.
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Slika 71: Ribja hrana — zelezo

Lab. | Fe [mg/kg] ~ .

1 336 Zelezo, ribja hrana, mg/kg

2 370 475

3 329

4 425 . - - - - - - - - - - - - -

5 306 + ¢ Fe[mg/kg]
6 399 — .
7 ¥375 %

o1
8 ,E, V'S —X-2S
9 2 325 * ¢ ¢ — X+2S
10 ¢ —x+3s
1;— 345 27 4 BIPEA min
13 338 225 . . . . . . . : : : : : : 4 BIPEA max
14 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Lab.

Lab. z - . .

1 034 Zelezo, ribja hrana, z vrednosti

2 0,80 4

3 -0,57 5

4 2

5 -1,33 3

6 1,75 1 2

7 ~N 0 Py R ¢ *
8 -1

9 L g

-2

10

11 -0,04 3

12 -4 T T T T T T T T T T T T 1
13 0.27 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
14 | Lab

Pri dolocanju Zeleza v ribji hrani so bili vsi rezultati znotraj toleran¢nih mej.
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9. ZAKLJUCKI

V medlaboratorijski primerjavi smo analizirali $tiri razlicne vzorce: krmilo za kunce, pSenico,
travno silazo in ribjo hrano.

Sodelovalo je 14 laboratorijev, ki so opravili analize suhe snovi, surovih beljakovin, surovih in
skupnih mascob, surove vlaknine, surovega pepela, pepela netopnega v HCI, fosforja, kalcija,
magnezija, kalija, natrija, cinka, mangana, bakra, Zeleza, Skroba in vodotopnega klorida in
sporocili podatke o uporabljenih metodah.

Metode, ki naj se uporabljajo za inSpekcijsko kontrolo krme v Evropi so opisane v UREDBI
KOMISIJE (ES) st. 152/2009 z dne 27. januarja 2009 o dolocitvi metod vzor¢enja in analitskih
metod za uradni nadzor krme.

Pregled uporabljanih metod je pokazal, da se vsi laboratoriji ne drZijo omenjene Uredbe. V
nekaterih primerih uporabljajo 1SO standarde, ki se mnogokrat le malenkostno razlikujejo od
metod iz Uredbe, vc€asih pa so razlike vec¢je. Nekateri laboratoriji uporabljajo hiSne metode, ki se
precej razlikujejo od uradnih. Kljub odstopanjem od predpisanih analiznih metod so rezultati
relativno dobri.

Skupno je bilo opravljenih 646 analiz. Rezultate smo statisticno obdelali in izlo¢ili 40 ubeZnikov
(6,2%); v primeru, da ne upoStevamo laboratorija, ki je imel pri skoraj vseh kovinah ubeznike
(verjetno je $lo za napako pri preracunavanju), je bilo ubeznikov samo 14 (2,2%). V vecini
primerov je prislo do velik odstopanj zaradi uporabe res drugacne metode (velika razlika v
temperaturi, velika razlika v ¢asu susenja, drugo uporabljeno topilo...).

NajmanjSa odstopanja so bila pri metodi za doloCanje surovega pepela, sledi dolo¢anje skupnih
mascob, surovih mascob, natrija, kalija, magnezija, fosforja, kalcija, vlage, surovih beljakovin,
surove vlaknine,bakra, cinka, mangana in zeleza.

Odstopanja so bila za vse §tiri vzorce zelo podobna pri analizah kakovostnih parametrov, bolj pa
so se razlikovala pri dolo¢anju elementov.

Lahko recemo, da so rezultati dobri, da pa so vsakoletna srecanja zelo koristna za izmenjavo
izkuSen;.
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