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ROLA I ZADANIA KRAJOWEGO
LABORATORIUM PASZ 1Z-PI1B
N - cele prezentacji
I
Prezentacja podstawowych zadan
1Z-PIB DAL KLP w Lublinie

System Zarzadzania wg ISO 17025 | zasady
dziatania laboratorium akredytowanego

Zadania laboratorium referencyjnego — wspotpraca
Z EURL-FA, EURL-GMO, EURL-MN i NRL

Zajecia praktyczne — charakterystyka metod




KRAJOWE LABORATORIUM PASZ
— Dziat Instytutu Zootechniki PIB
| w Krakowie

P

LABORATORIA (zatrudnienie 27 = 16 + 11)
20-079 Lublin, ul. Chmielna 2
tel/fax (81) 7436349
71-617 Szczecin, ul. Zubréw 1
tel/fax (91) 4223850
Wspoipraca:
Centralne Laboratorium IZ w Aleksandrowicach,
32-084 Morawica
tel.: (12) 2588354, fax: (12) 2588153



Zakres dziafania |Z-PIB KLP
| — prace badawcze i ustugi analit.

1]

1. Prace badawczo-rozwojowe i wdrozeniowe na potrzeby nadzoru
paszowego i producentow pasz (monitoring, metody analizy, ocena
procesow, ocena pasz i dodatkow paszowych;

2. Realizacja zadan wieloletnich w zakresie monitorowania pasz i
tworzenia sieci laboratoriow NIRS (prowadzenie wykazu dodatkow
paszowych dozwolonych w produkcji ekologiczneg))

3. Przyktady prac B+R: (1) walidacja metody NIRS w badaniu pasz w
oparciu o norme ISO 12099 (2) metoda oznaczania estru kwasu
apokarotenowego w paszach (apoester — zétty barwnik) (3)
homogenicznos¢ mikroskladnikow pasz (ocena mieszarek), (4)
badanie efektu przenoszenia (cross-contamination; carry over), (5)
monitorowanie pasz krajowych (elektrolity Na, K, Cl w mieszankach
paszowych dla drobiu — potrzeba uwzgledniania rownowagi
elektrolitowej przy bilansowaniu mieszanek paszowych —receptura)



Zakres badan Krajowego
Laboratorium Pasz |Z-PIB
Zakres akredytacji KLP AB 856
—wyd. 17 z 27.11.2024

|

1. Analiza podstawowych sktadnikow pokarmowych: biatko
surowe, strawne (in vitro), ttuszcz, wtékno surowe, wiékno
NDF, ADF i ADL, popiodt, wilgotnos¢ (+ metoda KF) skrobia,
cukry, ocena EM (metody wagowe, miareczkowe —wg rozp.
KE 2024/771; NIRS)

2. Aminokwasy fgcznie z tryptofanem (IEC-VIS, UPLC)
3. Sktad kwasow tluszczowych (GC-FID)

4. Sktadniki mineralne: wapn, fosfor, magnez, potas, séd,
zelazo, mangan, cynk, miedz, kobalt, chrom, nikiel, selen,
molibden, jod, NaCl (FAAS, ETAAS, HGAAS, ICP-MS)



Metale ciezkie: kadm, oloéw, rte¢ oraz pierwiastki i zwigzki
szkodliwe i toksyczne: arsen, fluor, azotany, azotyny (ETAAS,
HGAAS, ICP-MS)

Witaminy lipofilne i prowitaminy: A, E, D; oraz - karoten
(HPLC)

Witaminy hydrofilne i prowit.: B; B,, cholina (HPLC);

Substancje antyodzywcze: inhibitory trypsyny, aktywnos¢
ureazy, taniny, alkilorezorcynole, fityniany (metody
spektrofotometryczne)

Mikotoksyny: afl. B, OTA, DON, ZEA (test immunoenzym.)

Cechy jakosciowe ttuszczu: liczba nadtlenkowa, liczba
kwasowa, SNEN (metody miareczkowe)

Przeciwutleniacze: EQ, BHA, BHT (HPLC)

Konserwanty — kwas mrowkowy, octowy, propionowy,
cytrynowy, mlekowy, fumarowy, sorbowy, benzoesowy,
jabtkowy — nowy aparat IC-CD




14.

|

16.

17.

18.

15.

Kokcydiostatyki: salinomycyna, narazyna, monenzyna,
robenidyna, nikarbazyna (LC-MS/MS)

Dodatki technologiczne: substancje emulgujace,
stabilizujgce, zageszczajace, poslizgowe, wiazace - ocena
skutecznosci;

Badania fizykochemiczne: ocena stopnia wymieszania
mieszanek, analiza granulometryczna, trwatos¢ granulatu,
rozpuszczalnosé biatka, inne;

Badanie pasz GMO - soja, kukurydza, rzepak, ryz (Sz)-
metoda PCR, rt-PCR

Badania srodowiskowe — woda, scieki, osady, pomoc w
operatach wodno-prawnych (Sz)




Dziatalnosc normalizacyjna

Wspoipraca z sekretariatem KT Nr 40 ds. Pasz PKN.
Wspoétpraca z instytucjami normalizacji europejskiej
CEN, TC 327 i miedzynarodowej ISO SC 10

(wtékno NDF i ADF, olejki eteryczne, fluor,
decoquinat, selen, arsen, fluor, witamina A i E,
mikotoksyny, kokcydiostatyki, NIRS, kwasy

organiczne, przygotowanie probek do badan w
laboratorium)




Konferencje, seminaria, szkolenia
|

Konferencje NT - od 1993 KLP (CLPP 1 KLP) zorganizowano ponad
40 konferencji nauk-techn nt. produkcji i uzytkowania pasz
- wspotpraca z PIW-PIB w Putawach,
CRL-FA (IRMM-Geel, Belgia), laboratoria referencyjne krajéw WE
(NRL), Instytuty z Ukrainy
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Pasze Przemystowe — KLP Lublin
m/k; 1993 - 2020
PP zawiera informacje dotyczace:

Dziatalnos¢ wydawnicza — OiAS 2R

| P RZEMYS:EtOWE |

upowszechnianie B + R

technologii produkcji pasz,

surowce i dodatkow paszowych, )
substancji niepozgdanych, szkodliwych Wiadomoseci
| toksycznych, zootechniczne

oceny jakosci pasz w swietle wymagan UE,
efektywnosci zywieniowej pasz

Aktualnie — ,,Wiadomosci Zootechniczne”
- IZPIB
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TECHNOLOGIA, EKONOMIKA, PRAWO PASZOWE,
EFEKTYWNOSC ZYWIENIOWA PASZ PRZEMYSLEOWYCH

| ROK XIV NR 11/12/2005
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System Zarzadzania wg ISO 17025 i
zasady dziatania laboratorium
5 akredytowanego

W laboratoriach KLP funkcjonuje systemu zarzadzania
(SZ) zgodny z normg PN-EN ISO/IEC 17025 — Ogodlne
wymagania dotyczace kompetencji laboratoriow
badawczych | wzorcujacych.

Podstawowe dokumenty:

% Ksiega Systemu Zarzadzania SZ

% Procedury ogolne - formularze

% Procedury operacyjne — instrukcje - formularze
% Procedury badawcze



Instytut Ksiega Systemu

Zarzadzania

Data wydania
L] = . pS
— Laboratoria objete Nadz¢ zmianami Nr wydumin
Systemem 5
Petnomocnik Dyrektora ds. Jakosci
08

Zarzadzania

Procedury ogolne i operacyjne

INSTYTUT ZOOTECHNIKI

-—\ PANSTWOWY INSTYTUT BADAWCZY
=

-

PO 2.1 KLP Organizacja. Zakres uprawnien
i obowigzkow

PO 3.1 KLP Nadzor nad dokumentami
PO 3.2 KLP Ochrona dokumentacji elektronicznej o8
PO 4.1 KLP Przeglad zapytan, ofert i umow.

PO 5.1 KLP Wyroby i ustugi dostarczane

Z zewnatrz

PO 6.1 KLP Skargi

PO 7.1 KLP Prace niezgodne z wymaganiami

PO 8.1 KLP Dziatania korygujace

PO 9.1 KLP Dziatania odnoszace sie do ryzyk i szans

PO 10.1 KLP Audity wewnetrzne

PO 12.1 KLP Personel, bezstronnosc i poufnosc

PO 13.1 KLP Pomieszczenia i warunki srodowiskowe
I-02 z PO 13.1 KLP Bezpieczenstwo w laboratorium



System Zarzadzania — KLP Lublin
Procedury ogolne i operacyjne

PO 14.1 KLP Wybor, sprawdzanie i walidacja metod
PO 15.1 KLP Wyposazenie i spojnosC pomiarowa

SOP 15.1.1 KLP Rejestr wyposazenia, wzorcowanie i
sprawdzanie

SOP 15.1.2 KLP Kontrola urzadzen termicznych
SOP 15.1.3 KLP Kontrola sprzetu miarowego

SOP 15.1.4 KLP Sprawdzanie warunkow srodowiska w
pomieszczeniach laboratoryjnych

SOP 15.1.5 KLP Kontrola wag

PO 17.1 KLP Postepowanie z obiektami do badan

SOP 17.1.1 KLP Postepowanie z probkami

PO 18.1 KLP Potwierdzenie waznosci wynikow

PO 19.1 KLP Raportowanie wynikow

PO 20.1 KLP Metody badan - zakres elastyczny



System Zarzadzania wg ISO 17025 i zasady dzialania
laboratorium akredytowanego
- KLP w Lublinie

POLSKIE CENTRUM AKREDYTACJI

i https://kip.iz.edu.pl

pls
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CERTYFIKAT AKREDYTACJI

A - Y
~ LABORATORIUM BADAWCZEGO X
ACCREDITATION CERTIFICATE OF TESTING LABORATORY A
Nr AB 856 I [_: A

Potwierdza sie, ze: / This is to confirm that:

INSTYTUT ZOOTECHNIKI )
PANSTWOWY INSTYTUT BADAWCZY & PoLSKIE CENTRUM

ul. Sarego 2, 31-047 Krakow 4
KRAJOWE LABORATORIUM PASZ A A [H E n ?TA EJ I
ul. Chmielna 2, 20-079 Lublin

spetnla wymagama normy PN-EN ISO/IEC 17025:2005
ts of the PN-EN ISOAIEC 17025:2005 standard

Sygnatariusz EA MLA
EA MLA Signatory

Akredytowana dzm#alnosc ;est okreslona w Zakresie Akredytaojl Nr AB 856
lited activity is defined in the Scope of Accreditation No

Akredytacja pozostaje w mocy pod warunkiem przestrzegania
wymagan jednostkl akredytu;qce; okreslonych w kontrakcie Nr AB 856
itatior rce provided the Laboratory observes
lhsreq r-ma lsMAccvednallo Bodydaﬂ ed in the Contract No AB 856

Certyﬁkat akredytacji wazny do dnia 26.12.2011 r.

The certificate of accreditation Is valid until 26.12. 2011 ] BnDANIA

\ DYREKTOR =
| POLSKIEGO CENTRUM AKREDYTACJI { A -
; L

ROL HAUPTMANN

Warszawa, dnia 27 grudnia 2007 roku




'wg art. 101 ust. 1 rozp. PEIR 2017/625

Zadania laboratorium -2
referencyjnego :

1)
2)
3)
4)

o)

Wspoipraca z lab. ref. UE

(CRL-FA IRMM, Belgia, ISPRA, Wtochy); ;J\
Koordynacja dziatania lab urzedowych (ZHW)
Organizacja badan porownawczych (8 PT, 3 ILC w 2024)

Rozpowszechnianie inf. z lab UE dla IW | ZHW,
szkolenia;
Wspolpraca z IW w zakresie opracowania

skoordynowanych planow kontroli pasz PUKP (plany
roczne, ocena komp. lab ZHW).

Prowadzenie wykazu wzorcow i CRM w zakresie badan
urzedowych pasz - https://klp.iz.edu.pl



9-te Warsztaty Wspolnotowego Laboratorium
Referencyjnego ds. Dodatkow Paszowych z Konsorcjum
Krajowych Laboratoriow Referencyjnych,
11-12 czerwca 2009 r. JRC-IRMM, Geel, Belgium




Organizacja PT/ILC. Wybrane PT i ILC w zakresie
pasz przeprowadzone przez KLP L w latach 2021-24

Lp | PT/ILC symbol, rok Badane skladniki i dodatki paszowe Liczba Liczba Liczba
Lab probek analiz
1 PT 2021 Pasze i Min. | Wilgotnos¢, popiol surowy, popiél nrozp 38 2 325
. w HCI, bialko surowe, wldkno
2 PT 2022 Pasze 1 Min. surowe, thuszcez surowy, thuszcz po 33 2 258
3 PT 2023 Pasze i Min. hydrolizie, skrobia, cukry, EM, P, 19 2 163
—— Ca, Mg, Na, K, CI, Fe, Mn, Zn, Cu,
mieszankach paszowych
5 ILC WitAE 2021-22 | Witamina A, witamina E (octan 7 2 14
tokoferolu)
6 PT WitAi E 2023-24 5 2 10
7 ILC AA 2021-22 Aminokwasy w tym tryptofan 6 2 74
8 PT AA 2023-24 4 2 72
9 PT Homo 2021-24 Homogeniczno$é: Ca, Cl, Zn, Cu 50 48 2838
10 ILC Se, azotyny | ILC Se, azotyny, mocznik 2022 24 5 33
mocznik 2022
1 ILC MPU, pozost. ILC I\/I_iU, pozostalosci opakowan, 20 4 107
mocznik 2024 moczni
Razem PT /ILC 2021 — 2024 (26) 235 74 4141




Porownanie rozszerzonych niepewnosci badania
podstawowych skiadnikow w paszach na podstawie PT

- |

Zakres U=2 x CVR U=2 x CVR U=2x CVR (?)
Skladnik zawartoSci Polska LUFA Wegry
Niemcy
Wilgotnos¢ 5-10 g/100g +5-6% - +8%
+0,46 g/100g +0,3 g/100g -

Bialko surowe 10-20 g/100g +2,5-3,0% +2,5% +4%

> 20 g/100g +0,8 g/100g +0,8 g/100g +0,8 g/100g
Thuszcz surowy do 5 g/100g +0,35 g/100g +0,4 g/100g +0,4 g/100g
Wiékno surowe do 6 g/100g +0,3 g/100g +0,4 g/100g +0,6 g/100g
Popiol surowy 5-10 g/100g +6,0% - +8%

>109/100g +0,4 g/100g +0,4 g/100g -
Skrobia >20 g/100g +1,0-1,6 g/100g* +1 g/100g +2 ¢/100g
Cukry <20 g/100g +0,8 g/100g* +0,5 g/100g -




Porownanie rozszerzonych niepewnosci badania
makro- i mikroelementow w paszach na podstawie PT

-‘ I Zakres U=2 x CVR U=2 x CVR U=2 x CVR
Skladnik/dodatek zawartosci Polska LUFA (?)
Niemcy Wegry
Chlorki (NaCl) do 1 g/100g +1-1,1 g/kg +1 g/Kg +3 g/kg
Fosfor do 1 g/100g +0,4-0,7 g/kg +0,6 g/kg +1 g/kg
Wapn 1-2 g/100g +5-12% +10% +10%
Magnez do 1 g/100g +7-8% +10% -
Séd do 1g/100g +10-14% +12,5% +12,5%
Potas do 1 g/100g +7-12% +10% +12,5%
Zelazo >100 mg/kg +8-20% +15% +15%
Mangan >100 mg/kg 10-14% +15% +15%
Cynk >100 mg/kg +8-11% +15% +15%
Miedz do 50 mg/kg +14-22% +25% +30%




Niepewnosc¢ pomiaru niektorych dodatkow dla celow
urzedowej kontroli pasz na podstawie PT

. Badany skladnik

Z.aKkres zawartosci

Niepewnos$¢ rozszerzona
(2 x SDR)

Selen

0,1 mg/kg <c¢ <50 mg/kg
1g/kg <c<50g/kg

+30%
+15%

Witamina A

1000 jm/kg <c <4000 jm/kg
4000 jm/kg <¢ <100000 jm/kg
100000 jm/kg < ¢ <150000 jm/kg
¢ > 150000 jm/kg

+1000 jm/kg
+25%

+25000 jm/Kg
+20%

Witamina E
(octan tokoferolu)

¢ <150 mg/kg
150 mg/kg <c¢ <200 mg/kg
¢ > 200 mg/kg

+20%0
30 mg/kg
+15%

Tryptofan

do 20 g/kg

+15%0

Etoksychina

¢ <100 mg/kg
100 mg/kg < c <150 mg/kg
¢ > 150 mg/kg

+20%
20 mg/kg
+15%




| -

KLP — kierunki badan lab ref - pasze
Rozp. MR I RW - Dz. U. poz. 1674 z 2022

Podstawowe sktadniki pokarmowe
Skiadniki mineralne
Dodatki paszowe:

- dietetyczne (witaminy), technologiczne,
zootechniczne (fitaza), sensoryczne

Pasze GMO zawierajace soje, kukurydze, burak
cukrowy, inne (KLP Szczecin)

Materiaty biatkowe z mikroorganizmoéow
Substancje niepozadane roslinne (KLP Sz)
Zywe szkodniki w paszach (KLP Sz) =

Homogenicznos¢ pasz %

-~

e
o T\
[ [

Lo



Metody badania pasz

| stosowane w KLP
|

Zasada kaskady wqg rozp. PEIR 2017/625
- Zgodne zrozp. wyk. Komisji (UE) 2024/771 W
Uznane normy ISO, CEN, PN
Uznane zwalidowane metody — np. AOAC

Procedury badawcze wtasne — instrukcje
metodyczne na potrzeby laboratoriow ZHW —
zwalidowane | sprawdzone w badaniach mlab.




Zajecia praktyczne — charakterystyka
N metod — podziat na grupy
Badania podstawowe pasz (woda, popiot, biatko, tluszcz,
widkno) — metody klasyczne, metoda NIRS - grupa I
Skrobia, cukry — metody polarymetryczna i miareczkowa -
grupa I

Makro- i mikroelementy — FAAS, P — spektr. VIS — grupa 11

Mikroelementy (Co, Mo) i metale ciezkie (Cd, Pb) — GFAAS;
generowanie wodorkow HGAAS (As, Se) — grupa I1

Jod, Se, Pb, Co, Mo, Ni — ICP-MS — grupa 11

Chlorki — metoda biamperometrycznego miareczkowania —
grupa I1

Witaminy A i E — metoda HPLC — grupa 111

Witaminy B1 i B2 — metoda HPLC — grupa III

Aminokwasy — IEC-VIS, UPLC, HPLC (Try) — grupa IV




Badania podstawowe pasz

Schemat analizy podstawowej pasz

Pasza - woda
l
Sucha masa — popiét
l
ZwigzKi organiczne
! !
- biatko surowe - ekstrakt eterowy
- Zw azot nieb - wiékno surowe
= zw. bezazot. wyc.




Skrobia — metoda polarymetryczna

- Parametry walidacyjne metody:
Granica oznaczalnosci — 3 g/kg
Powtarzalnosc 1-8%

Stopien odzysku — 99,0% -101,1%
Niepewnosc¢ rozszerzona — 5%




-

Makro- 1 mikroelementy — FAAS
(Ca, Mg, Na, K, Fe, Mn, Zn, Cu, Co)

Parametry walidacyjne metody:

LOQ (Ca, Mg, Na, K - 5 mg/kg; Zn, Cu, Fe,
Mn, Co — 2,5 mg/kg)

Powtarzalnosc — nie wiecej niz 5%
Stopien odzysku — 95% - 105%
Niepewnosc rozszerzona (dla wszystkich
skladnikow) — 10%



Metale ciezkie (Cd, Pb) — GFAAS
wg PN-EN 15550

Parametry walidacyjne metody:
LOQ: Pb 0,05 mg/kg; Cd — 0,01 mg/kg

Powtarzalnosc — do 5%
Stopien odzysku: 95 — 105%

Niepewnosc rozszerzona: Pb 16%; Cd —
249%0




Chlorki — metoda biamperometrycznego
miareczkowania

Parametry walidacyjne metody:
LOQ - 0,5 g/kg
Powtarzalnosc¢ — do 3%

Precyzja posrednia — do 4%
Stopien odzysku (98-102) srednio
99,8%

Niepewnosc rozszerzona — do 10%




Aminokwasy — metoda UPLC (ultrasprawna
chromatografia cieczowa)

FLOWCHART — ANALYTICAL PROCEDURE

Sample

performic acid, 8 mL
oxidation, 7=-20°C, 16 h

lz
HBr, 1 mL
evaporation to dryness, 7= 55 °C

v
6 mol L HCI, 25 mL‘-/2

hydrolysis, 7=110°C
total AAs 23 h
l1 2

sulphur AAs 16 h

filtration

to volumetric flask 100 mL
internal standard 5 mL, water to mark

1,2
v
1 mL, evaporation to dryness,

LOD RSD, Recovery Reg. 152/2009 [3] dry residue dissolve in 2 mLH,0
gkgt % %  RSD, % RSDg,% 12

0.18  0.6-1.9 100.9 1.9-2.1 4.1-5.2 pre-column derivatisation

extract 10 uL

e 1.5-2.2 100.8 2.1-2.8 3.2-5.4 borate buffer 70 uL
0.15  1.5-3.7 95.1  2.8-3.3 8.8-9.9 reagent 20 L

l1,2

0.06  0.8-1.9 93.2  3.1-3.4 7.0-10.9 UPLC analysis



https://link.springer.com/article/10.1007/s00769-017-1281-9

Wskazania urzadzenia (s)

Witamina A — metoda HPLC

Badany
materiat

y = 39,244x + 10,411 Mieszanka
R?=0,9999 paszowa

T T T 1

20,00 40,00 60,00 80,00
Aktywnosé wit A (IV/ml)

Parametr
walidacji

Powtarzalnosc
%

Stopien
Odzysku, %

Niepewnosc¢
pomiaru U, %




Witamina E — metoda HPLC

Badany materiat Parametr
walidacji

Powtarzalnos$é

y = 4860,1x - 5,0705
R® = 0,9997 Stopien

Mieszanka odzysku

paszowa

Wskazania urzadzenia (s)

0,10 0,20 0,30 .
Niep. rozrzesz.
Stezenia wit E (mg/ml) U, %




Witamina B1 — metoda HPLC

07.11.22 powtarzalnosc mieszanki takadiastase #12
_mV 1-witamina B1 - 3,138

Emission
EM:435nm

Krzywa kalibracyjna i rownanie regresji witaminy B, T
C (ug/ml) = -,0045 + ,04207 * Pole pow. (mV*min) H

ororaia e e Badany materiat Parlgc;n it_l_'

walldacjl

C (ug/ml)

T

] Mieszanka paszowa

10 12 14 16 18 20 22 24 26

Pole pow. (mV*min)




Witamina B2 — metoda HPLC

Zawartos¢ wit B2 w CRM

af\\/m pound feedingstuff extract Emission_

EM:521 nm

riboflavin — 3.835

Badany material
certyfikowany

Deklarowana zawarto$¢ Uzyskane wyniki ryboflawiny
ryboflawiny(niepewnos¢)

mg/kg suchej masy mg/kg suchej masy

CRM 421
Milk Powder

14.5 (£ 0.6) 14.4




Kierunki dziatania
KLP

Rozszerzenie oferty ustug badawczych i analitycznych
(woda K-F, pH, Ni, NIRS, J, MHA, akt. fitazy)

Zakres elastyczny — skladniki mineralne
Certyfikaty akredytacji: Lublin AB 856; Szczecin AB 868

Rozszerzenie wspoétpracy z producentami pasz i rolnikami
hodowcami wytwarzajgcymi pasze na wtasne potrzeby
zywienia zwierzat

Realizacja zadan laboratorium referencyjnego zgodnie z
rozp. 2017/625




Kierunki dziatania
KLP- c.d.

Zadania laboratorium referencyjnego, monitorowanie
pasz, doskonalenie metod badania pasz, ocena
kompetenciji laboratoriow ZHW i laboratoriow
producentoéw pasz

Badania biegtosci (PT) i porownania miedzylaboratoryjne
(ILC) wg ISO 17043

Organizacja sieci laboratoriow NIRS (2016-2025)




Dziekuje za uwage

T

f

Instytut Zootechniki-PIB, DAL, Krajowe Laboratorium Pasz, ul. Chmielna

2, 20-079 Lublin, tel/fax +48 81 7436349 https://kip.iz.edu.pl



