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Es gibt verschiedene Methoden, die Ho-
mogenitédt und den Carry-Over von Fut-
terbestandteilen in einem Futterwerk zu
messen: indirekte Tracer wie Kobalt,
Mangan, Methylviolett, Selen und Ox-
ytetracyclin sowie direkte Marker wie
die Microtracer, besonders FSS-lake. In
verschiedenen Futteranlagen wurde eine
vergleichende Bewertung der Eignung Sabine Artelt

dieser Tracer durchgefiihrt.

Fiir die regelméfiige Beurteilung der Produktionslinien hinsicht-
lich der Mischungshomogenitét und der Uberwachung des Carry-
Over bendtigen Futtermittelhersteller einfache und kostengiins-
tige Methoden. Ein wichtiger Faktor ist, dass fiir die Uberpriifung
des Carry-Over externe Tracer verwendet werden miissen, die
sich fiir gewohnlich nicht in der Produktionslinie befinden.
Warum ist eine gute Homogenitit notwendig? Ist das Futter
nicht vollstdndig durchmischt, enthalten einige Teile des Futters
entweder zu viel oder zu wenig der formulierten Komponenten.
Die regelméfige Routinelberpriifung der Mischer ist daher so-
wohl in wirtschaftlicher als auch ethischer Hinsicht geboten;
gemifl EU-Verordnung 183/2005 sind Futtermittelhersteller
gefordert, die Mischungshomogenitit und den Carry-Over regel-
méRig zu kontrollieren.
In Deutschland wird routineméfig eine Mischgenauigkeit von
1:100 000 fiir Vormischungen sowie fiir das Endfutter getestet,
das entspricht einer Zumischung von 10 g/t Endfutter, was der
von Mikrokomponenten, Antibiotika oder anderen Tiergesund-
heitsprodukten gleichkommt. Normalerweise tiberpriifen die
Hersteller die Mischeinrichtungen durch die Zugabe eines Tra-
cers. Herkémmlicherweise wurden hierfiir Bestandteile der Mi-
schung wie Kobalt, Mangan und Selen oder Futtermittelzusatz-
stoffe wie Antibiotika (hier: Oxytetracyclin) oder Kokzidiostatika
verwendet. Auch reine Farbstoffe wie Methylviolett kénnen als
indirekte Tracer verwendet werden.
Microtracer® wurden urspriinglich 1954 fiir die Kennzeichnung
von speziellen Zusatzstoffen wie Kokzidiostatika oder speziellen
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Mineralstoffvormischungen erfunden. Sie sind seit 2007 fiir die
Uberpriifung der Mischgenauigkeit von Mischanlagen in der
,Test Procedure for Solids/Mixing Equipment for Animal Feeds”
des American National Standard ASABE zugelassen. Heute wer-
den Microtracer wie die Microtracer® FSS-lake in den meisten
europdischen Landern fiir die Priifung der Homogenitit und des
Carry-Over benutzt. Seit Mérz 2006 sind sie Bestandteil des
amtlichen GMP+-Priifverfahren und seit August 2007 Teil des
OVOCOM Qualititssystems in Belgien, beide weltweit fir ISO
anwendbar.

Die Microtracer-Partikel bestehen aus Eisenpartikeln gleicher
Grofe, die mit zugelassenen Lebensmittelfarben tiberzogen sind.
Pro Gramm ist eine garantierte Zahl an Partikeln enthalten. Die
Microtracer-Partikel gibt es in unterschiedlichen Gréfien. Thre
Form ist unregelméfig, wodurch sie sich an die Makrokomponen-
ten in der Mischung anhaften. In Europa ist FSS-lake der am
weitesten verbreitete Microtracer, er enthéalt durchschnittlich ca.
500000 Partikel pro Gramm und ist in verschiedenen Farben
erhéltlich. Ein eindeutiger Vorteil der Verwendung von Microtra-
cern flir die Priifung der Homogenitit und des Carry-Over ist,
dass Microtracer-Partikel und die zugehoérigen Lebensmittel-
farben nicht giftig sind und die Testchargen ohne Ausnahmen
verwendet werden konnen, selbst bei 6kologischem Futter. Thre
Zumischungsrate zum Endfutter betrigt 10 g/t fiir die Uber-
prifung einer Mischgenauigkeit von 1:100 000 und dhnelt damit
der von Antibiotika oder anderen Produkten fiir die Tiergesund-
heit. Dartiber hinaus ist mit Microtracern auch die Bestimmung
der Homogenitét und des Carry-Overs in feuchtem Futter, Leck-
steinen, Dosenfutter oder Pellets unproblematisch.

Material und Methoden
Der experimentelle Ansatz bestand aus fiinf Vergleichsversuchen
in funf verschiedenen Anlagen in Belgien, Ddnemark, Deutsch-
land, Ungarn und den Niederlanden (siehe Ubersicht 1).

Der Microtracer FSS-lake, Oxytetracylin und Methylviolett wur-
den als Vormischung in einer Dosierung von 10 g pro Tonne Fut-
ter (Mischgenauigkeit 1:100 000) in 4 kg Kalkstein auf dieselbe
Weise und zur gleichen Zeit wie die anderen Mikrokomponenten
hinzugefiigt. Kobalt wurde in einer Dosierung von 50 g/t (Misch-
genauigkeit 1:20 000) und Mangan mit einer Dosierung von 4000
g/t (Mischgenauigkeit 1: 250) hinzugegeben. Diese Dosierungen
sind fiir eine exakte Analyse erforderlich.

Es wurden zwei Chargen analysiert, eine auf Mischgenauigkeit,

Ubersicht 1: Uberblick iiber Versuch und Produktionsstitten
Figure 1: Overview of trials and production sites
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Mischzeit/

trial country feed mixer type batch size mixing time
Kobalt/ Niederlande (NL)/ Kalberfutter/ Horizontaler Doppelwellen-Bandmischer/ 4.000 kg 180's
Cobalt Netherlands calf feed double-axis ribbon mixer, van den Berg
Mangan/ Belgien (B]/ Rinder-Lecksteine/ Horizontaler Einwellen- 1.700 kg 180s
Manganese Belgium lickstones Pflugscharmischer,
single-axis plough share mixer,
van Aarsen

Methylviolett/ Danemark(DK)/ Rinderkraftfutter/ Einwellenpaddelmischer, 2.400 kg 180's
Methylviolet Denmark ruminant feed single-axis paddle mixer,

Andritz Sprout
Selen/ Deutschland (D)/ Selen-Vormischung/ Vertikaler Einwellenmischer mit 1.000 kg 150s
Selenium Germany Selenium premix stehender Welle/

vertical mixer with rotating screw,

Gebr. Ruberg

Oxytetracycline Ungarn (HU)/ Mastschweine-Futter/ Horizontaler Spiralmischer/ 1.500 kg 240's
Hungary growing pig feed horizontal spiral mixer,
Gebr. Jensen
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die andere auf Carry-Over des jeweiligen Tracers im Versuch. Fiir
die Analyse der indirekten Tracer wird eine zusétzliche dritte
Charge benotigt fir die Auswertung der Sollwerte im Futter fiir
den verwendeten Tracer.

In Abbildung 1 ist eine schematische Ubersicht iiber eine typische
Produktionslinie einschlieRlich der Zugabestelle der Tracer und
der iiblichen Probeentnahmestellen zu sehen. In der Regel wer-
den zwei Probeentnahmestellen in der Produktionslinie gewéhlt:
hinter dem Mischer fiir die Uberpriifung der Qualitit des Mi-
schers unter den tiblichen Bedingungen und vom Endprodukt zur
Uberpriifung, ob sich das Futter auf dem Weg durch die Pro-
duktionslinie entmischt hat. Fiir den Homogenitétstest wurden
10- bis 40-g-Proben analysiert. Fiir den Carry-Over ermdoglicht es
die Microtracer-Methode, die Stichprobengréfie auf 500 bis 1000
g zu erhohen. Dadurch werden sehr niedrige Nachweisgrenzen
fiir den Carry-Over erreicht (unter 1%). Diese Vorgehensweise ist
mit indirekten Tracern nicht moéglich.

Die Kobalt- und Mangananalyse wurde durch die Bestimmung
der Konzentrationen durch Atomabsorptionsspektrometrie mit
Flammentechnik (FL-AAS) durchgefiihrt. Das Methylviolett
wurde spektrophotometrisch analysiert. Fiir die Analyse des
Microtracer FSS-lake wurden die Partikel mit einem Rotary
Detector® von der Futterprobe getrennt. Sie wurden mit einer
Entwicklerlosung aus Natriumcarbonat auf einem Filterpapier
identifiziert und danach mit einer computergesteuerten TraCo®-
Software mit einem Scanner gezihlt.

Da diese Methode auf der Partikelzdhlung basiert, musste die
Poisson-Verteilung fiir die statistische Auswertung verwendet
werden. Die Definitionen fiir die Mischungshomogenitét basier-
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Ubersicht 2: Definition der Mischgenauigkeit
Table 2: Definition of mixing accuracy

Wahrscheinlichkeit/ Variationskoeffizient/
probability coefficient of variation
p cv
Mischung ist exzellent >25% <5%
Mixing is excellent

Mischung ist gut S%h<p<25% 5% <cv<8%
Mixing is good
Mischung ist 1%<p<S% 8% <cv<12%
akzeptabel*

Mixing is acceptable*
Mischung ist
inhomogen

Mixing is incomplete

*: Mischgenauigkeit nicht ausreichend, Versuch muss wiederholt
werden/mixing accuracy not sufficient, trial has to be repeated
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E :M) i PRAXISVERSUCHE MIT BROILERN BELEGEN EINE HOHE VERFUGBARKEIT DES GESAMT-PHOSPHORS
oy g e IN DER FUTTERRATION
Na % S
Mg o, 15 Verfligbarer P [g/kg) in der Futterration mit mikrobieller Ergebnisse der Broilerversuche

und nativer Phytase bei Verwendung von:

RUCANA® ist schwach basisch bis neutral
hoher Ca-Gehalt bereits im Futterphosphat

RUCANA®

Reduzierung des Carbonat-Anteils im Futter

= verringerte Pufferkapazitdt des Futters
= verbesserte Wirkung der Phytase
= hohere Verfligharkeit des Gesamt-Phosphors

scheinbare ileale P-Verdaulichkeit [%)
MCP RUCANA® + Phytase 100,0
MCP + Phytase 917

[Koztowski, Jeroch 2012]

ileale P-Verdaulichkeit (%)

2 Gesamt P nPP +PP verdaulicher P Gesamt P nPP+ PP verdaulicher P RUCANA® + Phytase 99'!'
PUFFERKAPAZITATEN VON BROILERFUTTER MIT VER- by i3u/kg 3,7g/kg ska Saglkg e e
SCHIEDENEN MINERALISCHEN PHOSPHATQUELLEN +Fhytase .

M anorganischer P M nPP aus Phytase M nicht verwertbarer PP (INRA 2012
Mineral P Initial  Final Adding M nativer P W8 nicht verdaulicher P
lg/kg) pH pH  mEqH per
10 g feed
RUCANA® 17 6.66 3 +5.90 8% HOHERER GEHALT AN VERDAULICHEM GESAMT-PHOSPHOR BEIM EINSATZ VON RUCANA® IM BROILERFUTTER
DcP 1.7 6,78 3 +5,90
MCP 1.7 649 3 +6,30
infofwitt-agrar.com WITT AGRAR
GMBH

(INRA 2012]
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Zugabe Microtracer Premix direkt in Mischer/
Supplementation of Mirotracer Premix directly
to the mixer
L
Vorbehélter
Mischer/
Elevator/ bin above mixer
elevator
Mikrodosierung/ } Mischer/ Absacksilo/
icro-dosi Makrodosierung/ i bin above
micro-dosing macro-dosing mixer bagging
Nachbehélter D
Mischer/
bin after mixer
Absackung/
D bagging
Reddler/
reddler L /-
Probennahmeort nach Mischer/ Probennahmeort Endprodukt/
sampling place after mixer sampling place final product
Figure 1: Schematic overview of production line. Abbildung 1: Schematischer Uberblick einer Produktionsanlage.

ten auf Wahrscheinlichkeit. Ubersicht 2 zeigt den Vergleich der
Wahrscheinlichkeit der Poisson-Verteilung fiir die Microtracer-
Analyse und den Variationskoeffizient der Gauss-Verteilung fiir
die verwendeten indirekten Tracer. Die Bewertung des Carry-
Over in den Anlagen wird in Prozent durch Division des Mittel-
werts der Partikelzahl/Konzentration der zweiten Charge durch
den Mittelwert der Partikelzahl/Konzentration der ersten Charge
und Multiplikation mit 100 angegeben. Diese Berechnung wurde
fiir alle Tracer angewendet.

Ergebnisse

Der Microtracer FSS-lake wurde mit fiinf herkbmmlichen Tra-
cern zur Bewertung der Mischgenauigkeit und des Carry-Over in
verschiedenen Futterwerken verglichen.

In den Versuchen zur Beurteilung der Mischungshomogenitat
wurde die Partikelanzahl oder die Konzentration der Partikel der
indirekten Tracer an zwei Probeentnahmestellen - ,hinter dem
Mischer” und ,Endprodukt® - analysiert.

Eine gute Mischung wurde fiir den Microtracer FSS-lake mit
einer Wahrscheinlichkeit von 20 % berechnet, wohingegen fiir
Kobalt ein Variationskoeffizient von 5,6 % festgestellt wurde. Das
bedeutet, dass der Mischer eine gute Leistung erbracht hat. An
der zweiten Probeentnahmestelle ,Endprodukt ergab sich eine
gute Mischung mit einer Wahrscheinlichkeit von 5,9 % und einem
Variationskoeffizienten von 7,3 %.

Dadurch wird bewiesen, dass sich das Futter wahrend des Trans-
ports durch die Produktionslinie nicht entmischt hat. Der Micro-
tracer FSS-lake und Kobalt haben sich als gleichermafien ge-
eignet flir Messung der Mischungshomogenitit erwiesen.

Im zweiten Versuch betrug die berechnete Wahrscheinlichkeit
fiir den Microtracer FSS-lake 22 % und der Variationskoeffizient
fiir Mangan 5,5 %, was beides fiir eine gute Mischung steht. Der
Microtracer FSS-lake und Mangan waren flir die Messung der
Mischungshomogenitit gleichermafien geeignet.
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In einer vergleichenden Studie mit Methylviolett zeigte der Mi-
crotracer FSS-lake eine Wahrscheinlichkeit von 87 % gegentiber
einem Variationskoeffizienten von 2,5 % fiir Methylviolett, beides
Hinweise auf eine hervorragende Mischung.

Im vierten Versuch betrug die berechnete Wahrscheinlichkeit im
Endprodukt fiir den Microtracer FSS-lake 99 %, wihrend der
Variationskoeffizient fiir Selen 2,3 % war, so dass beide eine her-
vorragende Mischung unter den gegebenen Bedingungen an-
zeigten und sich als gleichermafien geeignet fiir die Bewertung
der Mischungshomogenitit erwiesen.

Unter den getesteten Mischungsbedingungen der Vergleichs-
studie mit Oxytetracyclin betrug die Wahrscheinlichkeit fiir den
Microtracer FSS-lake 50 %, was flr eine ausgezeichnete Mi-
schung steht. Der definierte Variationskoeffizient von 5,8 % flr
Oxytetracyclin entsprach einer guten Mischung der getesteten
Produktionslinie. Abbildung 2 fasst alle Ergebnisse der Versuche
zur Mischungshomogenitéit zusammen.

Dariiber hinaus wurde in zwei Werken der Carry-Over bewertet
(Co, Mn). Der Carry-Over fiir den Microtracer FSS-lake wurde

auf 0,3 % berechnet und fiir Cobaltsulfat auf 0,4 % im Endprodukt.

Der Carry-Over fiir den Microtracer FSS-lake wurde auf 12 %
berechnet gegeniiber 14 % fiir Manganoxid, von der Zugabe per
Hand bis zur Probeentnahmestelle Endprodukt. Der Carry-Over
war fiir den Microtracer sowie Kobalt/Mangan unter den jeweili-
gen Produktionsbedingungen und hinsichtlich der unterschiedli-
chen Probenvorbereitung und Analysemethoden vergleichbar.
Fasst man alle Versuchsergebnisse zusammen, waren die Tracer
Microtracer® FSS-lake, Kobalt, Mangan, Methylviolett, Selen und
Oxytetracyclin gleichermaflen fiir die Messung der Mischungs-
homogenitit geeignet. Hinsichtlich des Carry-Over wurden dhn-
liche Ergebnisse fiir den Microtracer® FSS-lake erzielt wie fiir
Kobalt und Mangan. Die direkten externen Microtracer haben im
Vergleich zu den indirekten Tracermethoden mehrere Vorteile
mit Praxisrelevanz. Die Kontrolle der Mischungshomogenitét
kann sehr schnell und einfach vor Ort nach dreistiindiger Schu-
lung des Personals innerhalb eines Tages vorgenommen werden,
wihrend die indirekten Konzentrationsmessungen von Kobalt
und Mangan ein entsprechend ausgestattetes Labor mit pro-
fessioneller Unterstilitzung erfordern, wodurch die Ergebnisse
erst mit Verzogerung vorliegen. Wahrend Kobalt als toxisch ange-
sehen wird und nicht im Futter verbleiben kann, sind Microtra-
cer mit 99 % Eisen und 1% Lebensmittelfarbe ungiftig. Die Ver-
wendung reiner Farbstoffe wie Methylviolett hat den Nachteil,
dass das Futter und die gesamte Produktionslinie erheblich ver-
farbt werden, was nach dem Test zu zuséatzlichen Kosten fiir die
Reinigung fiihrt. Daher bleiben die relativen Kosten fiir die Ana-
lyse aufgrund der einfachen Methode, und da keine Einschréin-
kungen hinsichtlich der Wiederverwendung des Futters bestehen,
niedrig.

Schlussfolgerungen

Direkte ,,Microtracer” sind im Vergleich zu herkommlichen indi-
rekten Tracern wie Kobalt, Mangan, Methylviolett, Selen oder
Oxytetracyclin gleichermafien gut geeignet flir die Priifung der
Homogenitit und des Carry-Over in Futtermittelwerken. Thre
Zudosierung zum Endfutter von 10 g/t dhnelt der von anderen
Mikrokomponenten in Tierfutter. Aufgrund ihrer einfachen und
schnellen Analyse, moglicherweise sogar vor Ort, ihrer Wirt-
schaftlichkeit und Flexibilitat in Bezug auf die Probengrofie ha-
ben Microtracer FSS-lake in der praktischen Anwendung ein-
deutige Vorteile. Durch Erhéhung der Probengrofie kénnen ana-
lysierte Carry-Over-Raten unter 1% genau bestimmt werden. Das
Testfutter kann ohne Einschrinkungen verkauft werden.
europdische Lander, in denen Microtracer zugelassen sind: Bel-
gien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, Finnland, Frankreich,
[talien, Litauen, Norwegen, Osterreich, Polen, Ruménien, Spanien,
Schweden, Schweiz, die Niederlande

FeedMagazine/Kraftfutter 1-2/2018




