METHOD

VERFAHREN

Mikrotracer: Verliissliche Kontrolle der
Homogenitdit und Verschleppung

Microtracers — reliable checks on
homogeneity and carry-over

TEILCHEN ZAHLEN STATT MENGEN MESSEN

COUNTING PARTS INSTEAD OF MEASURING CONCENTRATION

The homogeneity and carry-over of animal feed can be

checked with traditional tracers, such as manganese or

cobalt, butit can also be measured with Microtracers. This

latter method is based on particle counts and not on

measuring the concentration.

During the production of animal
feed, it is extremely important
that every batch has the same
composition. At the same time, it
is important to reduce the slippa-
ge of feed components to a mini-
mum. For the animal-feed produ-
ceritis essential to check these cri-
teria - if feeds are not mixed ho-
mogeneously, it costsmoney, and
an incorrect composition of feed
leads to inefficient animal pro-
duction and to a waste of feed in-
gredients.

Traditionally, manganese or co-
baltare used as tracers to measure
carry-over, but since July 2006,
Microtracers are also permitted
(GMP+, 2006). The special aspect
of microtracer technology is that
it is based on particle counts and
not on measuring a concentrati-
on. Cobalt, manganese, methyl
violet and Microtracer RF are indi-
rect external tracers, whereas Mi-
crotracerF, FSen FSSaredirect ex-
ternal tracers.

Microtracers

In Europe, Microtracer FSS and F
and the services of Micro Tracers
Services Europe (MTSE) are mar-
keted by Jadis Additiva.

Microtracers consists of irregular-
ly shaped iron particles. They can
be supplied in a range of colours,
which means that different feed
components can be tracked in
one mix line, The irregular shape
of the particles allows the Micro-
tracers to travel in the feed mix
and prevents them from drop-

ping down during the production
process.

Microtracers are applied in mixer
tests to check uniformity and to
optimise the mixing time and the
addition time of the micro com-
ponents. They can also establish
the degree of carry-over and they
can demonstrate feed additives-
e.g. coccidiostatics, selenium,
medicated feeds. Microtracers
can also be used as a marker for
measuring the passage speed
through the intestines. Tracers
need to bestableand must corres-
pond with the smallest relevant
particles in the mixture. The ana-
lysis of the tracer must be accura-
te, simple and economical, and
ideally it should be possible to car-
ry it outin situ.

Research by TNO in Zeist de-
monstrated that Microtracers
produced reliable results and that
they are simpler and more effi-
cient in application than manga-
nese and cobalt.

Mason Jar-method

Microtracers are added to the mix
line as a concentrate or by means
of an automated microdosage
device, and they are added at the
point the other components are
also added.

The amount of tracer must be
equal to the amount of the least
concentrated component of the
mixture. For pre-mixes this is
1:100 000, for complete feeds itis
1:10000. MTSE and Jadis Additiva
have invested substantial sums in

Tierfuttermitteln kénnen auf Homogenitdt und Verschlep-

pung abgesehen von den traditionellen Tracer-Substan-

zen wie beispielsweise Mangan oder Kobalt auch mit Hilfe

von Mikrotracern kontrolliert werden. Diese Technik be-

ruht auf dem Prinzip der Teilchenzdhlung anstelle der

Konzentrationsmessung.

Beider Herstellung von Tierfutter-
mitteln ist unbedingt darauf zu
achten, dass alle Chargen genau
die gleiche Zusammensetzung
aufweisen. Zudem ist die Ver-
schleppung der Futterkompo-
nenten weitestmdglich zu ver-
meiden. Fiir den Tierfutterherstel-
ler ist es somit unabdingbar, diese
Kriterien zu kontrollieren. Wenn
das Futter keine homogene Mi-
schung darstellt, kann das kost-
spielig werden. Abweichungen
im Hinblick auf die Zusammen-
setzung des Futters beeintrachti-
gen die Leistung der Tiere und be-
deuten, dass die Inhaltsstoffe des
Futters verschwendet werden.
Zur Messung der Verschleppung
werden traditionell Mangan oder
Kobalt als Tracer beziehungsweise
Tracierungsmittel verwendet, Seit
Juli 2006 sind auch Mikrotracer
zugelassen (GMP+, 2006). Die Be-
sonderheit der Mikrotracertech-
nik liegt darin, dass diese auf der
Teilchenzdhlung anstelle der Kon-
zentrationsmessung beruht. Ko-
balt, Mangan, Methylviolett und
Mikrotracer RF sind indirekte ex-
terne Tracer; Mikrotracer F, FS und
FSS sind direkte externe Tracer.

Mikrotracer

Mikrotracer FSS und F und die
Dienstleistungen von Micro Tra-
cers Services Europe (MTSE)
werden in Europa von |adis Ad-
ditiva vermarktet. Die Microtra-
cer bestehen aus unregelmafig

geformten Eisenteilchen und
sind in unterschiedlichen Far-
bungen erhdltlich. Auf diese
Weise kénnen in einer Misch-
stralle verschiedene Futterkom-
ponenten (iberwacht werden.
Aufgrund der unregelmafigen
Form der Teilchen werden die
Mikrotracer mit der Futtermi-
schung mitgerissen und fallen
beim Produktionsprozess nicht
aus. Die Mikrotracer gelangen
bei der Einheitlichkeitskontrolle
in Mischertests zur Anwendung
und werden auch zur Optimie-
rung der Mischzeit und der Zu-
gabestellen fir Mikrobestand-
teile verwendet. Zudem kénnen
sie dabei helfen, das Ausmal der
Verschleppung zu bestimmen
und Futteradditive auf zu zeigen
(Coccidiostatica, Selen, medika-
mentenhaltige  Futtermittel).
Dariiber hinaus kénnen die Mi-
krotracer als Marker zur Mes-
sung der Durchtrittsgeschwin-
digkeit durch den Magen-
Darm-Kanal herangezogen wer-
den. Die Tracer miissen stabil
sein und in der Grofe den kleins-
ten relevanten Teilchen in der
Mischung entsprechen. Die Tra-
cer-Analyse muss prazise, ein-
fach und kostengiinstig seinund
sollte sich vorzugsweise an Ort
und Stelle durchfiihren lassen.
Entsprechende  Untersuchun-
gen am TNO (Niederlandisches
Institut fir angewandte natur-
wissenschaftliche Forschung) in
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Zeist zeigen, dass die Mikrotracer
durchaus verldssliche Ergebnisse
erbringen und sich einfacher und
effizienter anwenden lassen als
Mangan und Kobalt.

Mason Jar-Methode

Die Mikrotracer werden in der
MischstraRe entweder in Form ei-
nes Konzentrats oder (liber eine
automatische  Mikrodosierein-
richtung zugegeben, und zwar an
der Stelle, wo auch alle anderen
Bestandteile beigefiigt werden.
Hierbei ist darauf zu achten, dass
die Tracermenge der Menge des
am niedrigsten konzentrierten
Bestandeteils in der Mischung ent-
spricht. Bei Vormischungen ist
dies 1:100000, bei Vollfutter
1:10000. MTSE und Jadis Additiva
b. v. haben viel in die Entwicklung
und Optimierung der Probenah-
me- und Analyseverfahren inves-
tiert. Die korrekte Probenahme ist
fir eine prédzise Analyse unab-
dingbar. Das Analysenergebnis
héngt im Wesentlichen von der
Anzahl der Proben, der Menge
des Probenmaterials, vom Zeit-
punkt der Probenahme und von
den verwendeten Instrumenten
ab. Zur Analyse der Teilchenzahl
wurden zwei Verfahren entwi-
ckelt: die ,Mason Jar-Methode”
und die ,Rotations-Detektorme-
thode”. MTSE bietet zur Unter-
stlitzung bei der Implementie-
rung der damit verbundenen
Messtechnik entsprechende
Workshops an. Zudem unter-
schreibt die Organisation ent-
sprechende Vertrage mit Sterlabs
und organisiert entsprechende
Ringtests, um die Qualitdt der
Analysen zu gewahrleisten.

Bei der Mason Jar-Methode, dem
qualitativen Verfahren, wird eine
Futterprobe (Pellets gemahlen)
abgewogen und in einen 500 ml
grolen Topf mit einem magneti-
schen Deckel tberfihrt. In den
Deckel wird Filterpapier eingelegt
und der Topf daraufhin eine Mi-
nute lang geschittelt. Im néchs-
ten Schritt wird das Filterpapier
herausgenommen und mit einer
Ethanol-/Wassermischung einge-
spriiht. Nach 30 Sekunden wird
das Filterpapier aus dem Deckel
entnommen und getrocknet.
Nun kénnen die eingeférbten
Teilchen auf dem Filterpapier ge-
zahlt werden. Dieses Verfahren
ldasst sich mihelosim Werk einset-
zen; es werden dazu keine beson-

deren Gerdte bendtigt. Bei der
Rotationsdetektormethode, dem
quantitativen Verfahren, werden
ein Rotationsdetektor, ein Ent-
magnetisiergerét und Filterpapier
(70 mm beziehungsweise 240
mm) benétigt. Die abgewogene
Probe wird im Rotationsdetektor
gefiltert und die Eisenteilchen auf
dem 70 mm Filterpapier entmag-
netisiert. Das 240 mm Filterpapier
wird mit einer Ethanol-/Wasser-
mischung eingespriiht und die
Probe vom 70 mm Filter auf den
240 mm Filter iiberfiihrt. Der gro-
Re Filter wird getrocknet und
dann kénnen die einzelnen ge-
farbten Teilchen gezéhlt werden,
Gemaf der EU-Richtlinie muss die
Mischgenauigkeit bei Vormi-
schungen 1:100000 betragen.
Bei Zugabe von 10 g Mikrotracer F
(mit 25 000 Teilchen pro Gramm)
pro Tonne Futter enthalt das Fut-
ter insgesamt 250 Teilchen pro
kg. Eine Futterprobe von 200
Gramm weist somit 50 Teilchen
auf, die manuell gezéhlt werden
konnen (Ubersicht 1). Die statisti-
sche Auswertung der Analysener-
gebnisse ist von MTSE und Jadis
Additiva gut untermauert wor-
den.

Da dieses Verfahren auf dem Prin-
zip der Teilchenzéhlung (Poisson-
Verteilung) und nicht auf einer
Konzentrationsmessung beruht,
erfordert die Interpretation der
Werte auch andere statistische
Methoden.

the development and optimisati-
on of their sampling and analysis
methods.

Correct sampling is essential to an
accurate analysis. The number of
samples, the amount of sample,
the time of sampling and the
equipment used determine the
analysis result to a considerable
extent,

Two methods have been develo-
ped for the analysis of the number
of particles — the ‘Mason Jar Tech-
nique’ and the ‘Rotation-detector
technique’. MTSE provides sup-
port for the implementation of
the detection technique in the
form of workshops. The organisa-
tion also signs agreements with
accredited laboratories in the
Netherlands (STERLABS) and or-
ganises ring tests to safeguard the
quality of the analyses.

In the Mason Jar method, the qua-
litative method, the feed sample
(ground pellets) is weighed and
transferred intoa 500 mljar witha
magnetic lid. Filter paper is inser-
ted into the lid and the jar is
shaken for one minute. Then the
filter paper isremoved, and spray-
ed with an ethanol/water mixtu-
re. After 30 seconds the filter pa-
per is removed from the lid and
dried.

Now it is possible to count the co-
loured particles on the filter. This
method is easily applied in the
factory; it does not require special
equipment.
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Ubersicht 1: Mikrotracer
Table 1: Microtracer

Microtracer RF

Product/product  TeilchenproGramm/  TeilchengréRe/
particles per gram Particle Size

Miktrotracer F/ 25000 150-300 mym

Microtracer F

Mikrotracer FSS/ 150000 75-300 mym

microtracer FSS

Mikrotracer RF/ >2000000 75-150 mym

Farben/Colours:

Hitzebestandig/heat resistant

blau, rot, orange, griin,
violett und Mischfarben

Wasserloslich — nicht wasserltslich/watersoluble - not watersoluble

blue, red, orange, green,
violet and mixing colors

Analyseverfahren/
analysis method:

particles

particles

particles

Quelle: Jadis

15 Teilchen/particles
16-100 Teilchen/

101-500 Teilchen/

> 500 Teilchen/

qualitativ/qualitative

quantitativund manuell/
quantitative and manual
quantitativ/

quantitative (Scanner/
scanner)

quantitativ/quantitative
(Waage/scale)

Der Rotationsdetektor filtert eine
abgewogene Probe; danach kén-
nen die Eisenteilchen entmagneti-
siert werden.

The Rotary detector filters a welg-
hed sample; after which the iron
particles can be demagnetised.

Rotary Detector
The Rotation-detector technolo-
gy, the quantitative method, re-
quires a rotation detector, a de-
magnetiser and filter paper
(70mm and 240mm). The weig-
hed sample s filtered in the rotati-
on detector. The iron particles are
demagnetised on the 70mm filter
paper. The 240mm filter paper is
sprayed with an ethanol/water
mixture and the sample is trans-
ferred from the 70mm filter to the
240mm filter. The big filter is
dried, and then the individual co-
loured particles are counted.
According to the EU Directive, the
mixture accuracy must be
1:100000 for pre-mixes. When
adding 10 g of microtracer F (with
25000 particles per gram) per
tonne of feed, the feed contains
250 particles per kg. In a feed
sample of 200 g there would be
50 particles. This quantity can be
counted manually (table 1).
The statistical evaluation of the
analysis results is substantiated
properly by MTSE and Jadis Addi-
tiva.
As the method is based on a parti-
cle count (Poisson distribution),
and not on a concentration mea-
surement, the interpretation of
thevaluesrequires different statis-
tical methods.
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