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1. Einleitung

Die Teilnahme an Laborvergleichsuntersuchungen (LVU) bzw. Eignungsprifun-
gen (PT) 1ist ein unverzichtbares Element fiir das Qualitats-Manage-
ment-System eines jeden, mit der Untersuchung von Lebensmitteln, Futter-
mitteln, kosmetischen Mitteln und Bedarfsgegenstanden befassten Labors.
Die Durchfiithrung von Laborvergleichsuntersuchungen erméglicht den teil-
nehmenden Laboren die eigene analytische Kompetenz unter realen Bedingun-
gen nachzuweisen. Gleichzeitig erhalten sie wertvolle Daten fir die er-
forderliche Verifizierung oder Validierung der durchgefihrten Untersu-
chungsmethode [1, 5].

Das Ziel wvon DLA 1st es, LVU fir ausgesuchte Parameter 1in praxis-
relevanten Konzentrationen und Matrices anzubieten.

Durchfiihrung und Auswertung der vorliegenden Laborvergleichsuntersuchung
erfolgten nach den technischen Anforderungen der DIN EN ISO/IEC 17043
(2010) und DIN ISO 13528-2009 bzw. ISO 13528-2015 [2, 3].

2. Durchfihrung

2.1 Untersuchungsmaterial

Bei dem Untersuchungsmaterial handelt es sich um handelsiiblichen Zwieback
aus Dinkel eines Europadischen Anbieters. Die Grundzusammensetzung war fir
beide Proben A und B gleich (s. Tabelle 1). Probe A wurde zusatzlich Inu-
lin zugegeben.

Nach Zerkleinern und Sieben (mesh 1,5 mm) des Zwiebacks wurde die Grund-
mischung homogenisiert.

AnschlieBend wurde die dotierte Probe A folgendermalen hergestellt:

Zuvor gesiebtes Inulin (mesh 400 upum) wurde zu einem Aliquot der Grundmatrix
gegeben und die Mischung homogenisiert. AnschlieBend wurde portionsweise
erneut Grundmatrix zugegeben und jeweils homogenisiert bis die Gesamtmen-
ge erreicht war.

Die Proben wurden zu Portionen von ca. 40 g in metallisierte PET-Folien-
beutel abgefiillt und chronologisch nummeriert.

Die Zusammensetzung der LVU-Proben ist Tabelle 1 zu entnehmen.
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Tabelle 1: Zusammensetzung der DLA-Proben

Zutaten Probe A Probe B
Dinkel-Zwieback, Bio 96,7 g/100g * 100 g/100g *
Zutaten: Dinkelmehl (83%), Dinkelvollkorn-
schrot (9%), Sonnenblumentl, Hefe, Salz,
Koriander

Nahrwerte pro 100 g: Fett 6,8 g, Kohlenhy-
drate 70 g davon Zucker 2,2 g, Protein
13 g, Salz 0,98 g

o

- davon Ballaststoffe (4,3 %) ** 4,2 g/100g ** 4,3 g/100g **

Tnulin 3,05 g/100g * -

* Gehalte gemd@B gravimetrischer Mischung
** Gehalte gemaB Deklaration

Hinweis: Die metrologische Riickfithrung von Temperatur, Masse und Volumen bei der Herstellung der
LVU-Proben wird mittels DAkkS-kalibrierter Referenzmaterialien gewdhrleistet.

2.1.1 Homogenitdt

Die Mischungshomogenitdt vor der Abfiullung wurde in 8-fach Bestimmung
mittels Microtracer-Analyse untersucht. Es handelt sich um eine normierte
Methode, die Bestandteil des internationalen GMP-Zertifizierungssystems
fir Futtermittel ist [14]. Vor der Mischung werden mit Farbstoff be-
schichtete Eisenpartikel in um-Groble zur Probe gegeben und die Partikel-
zahl wird nach der Homogenisierung in entnommenen Aliquoten bestimmt. Die
Bewertung der Mischungshomogenitdat erfolgt auf Grundlage der Poissonver-
teilung anhand des chi-Quadrat-Tests. Eine Wahrscheinlichkeit von 2 5%
ist gleichzusetzen mit einer guten homogenen Mischung und von 2 25% mit
einer exzellenten Mischung [14, 15]. Die Microtracer-Analyse der vorlie-
genden LVU-Probe A hat eine Wahrscheinlichkeit von 91% ergeben. Die Par-
tikel-Ergebnisse wurden =zusé&tzlich in Konzentrationen umgerechnet, sta-
tistisch als Normalverteilung ausgewertet und mit der Standardabweichung
nach Horwitz verglichen. Fir die Beurteilung sind HorRat-Werte zwischen
0,3 und 1,3 unter Wiederholbedingungen (Messungen innerhalb des Labors)
zu akzeptieren [16, 17]. Es wurde ein HorRat-Wert von 1,1 flur die vorlie-
genden LVU-Proben erhalten. Die Ergebnisse der Microtracer-Analyse sind
in der Dokumentation angegeben.

Die Berechnung der Wiederholstandardabweichung S, der Doppelbestimmungen
der Teilnehmer wurde ebenfalls als Homogenitatskriterium fir diese LVU
herangezogen. Sie liegt fiir die Parameter Gesamt-Ballaststoffe (Methoden
1) mit und ohne Inulin bei ca. 5,2% bzw. 5,4% und fiur Inulin/Fructane bei

2,0 % (Probe A mit Inulinzusatz) bzw. bei 5,3% (Probe B mit
Inulinzusatz). Die Wiederholstandardabweichungen sind somit vergleichbar

mit den Prazisionsdaten der jeweiligen genormten Methoden (ASU L 00.00-18
/ L 16.08-1 / L 17.03-1 bzw. ASU L 00.00-94, s. 3.6.2) (vgl. Tab. 2) [18-
21]. Die Wiederholstandardabweichungen der Teilnehmer sind bei den sta-
tistischen Kennzahlen angegeben (4.1 bis 4.3).
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Tabelle 2: Wiederholstandardabweichungen S, der Doppelbestimmungen der
Teilnehmer (Variationskoeffizienten VK, in %)

Parameter VK. Probe A VK. Probe B*
Gesamt-Ballaststoffe ohne Inulin (1) 5,16 % 5,44 %
Gesamt-Ballaststoffe inkl. Inulin (2+3) 1,98 % 1,19 %
Unlosliche Ballaststoffe (la, 2a, 3a) 8,39 % 5,34 %
Inulin / Fructane (5+6) 2,00 % 5,31 %*

* Probe B ohne Inulin-Zusatz
(1 - 6) Methoden siehe Seite 16

Falls die Kriterien fir eine ausreichende Homogenitat des Probenmaterials
bezliglich eines Parameters nicht erfillt sind, werden die Auswirkungen
auf die Zielstandardabweichung geprift und ggf. erfolgt die Bewertung der
Ergebnisse der Teilnehmer mittels z'-Score unter Bericksichtigung der
Standardunsicherheit des zugewiesenen Wertes (s. 3.8 und 3.11) [3].

2.1.2 Stabilitdt

Eine Wasseraktivitat (ay) von < 0,5 ist ein wichtiger Faktor um die Sta-
bilitadt von trockenen und getrockneten Produkten wadhrend der Lagerung zu
gewahrleisten, optimale Bedingung fir die Lagerung ist der ay—Wert-Be-
reich von 0,15 - 0,3, in diesem Bereich ist die geringstmdgliche Degrada-
tionsrate zu erwarten [160].

Die Erfahrungen mit diversen DLA-Materialien =zeigen bei vergleichbarer
Matrix und Wasseraktivitat (ay—Wert < 0,5) eine gute Haltbarkeit der EP-
Proben und Lagerstabilitédt gegeniiber mikrobiellem Verderb und beziiglich
des Gehalts an den EP-Parametern Ballaststoffe und Inulin.

Der ay-Wert der EP-Proben lag bei ca. 0,17 und 0,19 (20-21°C). Die Stabi-
litdt des Probenmaterials war somit wahrend des Untersuchungszeitraums
unter den angegebenen Lagerbedingungen gewadhrleistet.
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2.2 Probenversand und Informationen zur Untersuchung

An jeden Teilnehmer wurden in der 18. Kalenderwoche 2021 je eine Portion
der Untersuchungsmaterialien Probe A und B verschickt. Die Untersuchungs-
verfahren wurden freigestellt. Die Untersuchungen waren durchzufihren bis
spatestens 02. Juli 2021.

Mit dem Proben-Anschreiben wurden den Teilnehmern u.a. nachstehende In-
formationen mitgeteilt:

Es handelt sich um zweli unterschiedliche Proben von Zwieback. Einer der
beiden Proben A oder B wurde Inulin zugesetzt. Der Fettgehalt der Proben
liegt bei < 10%.

Die Parameter Gesamtballaststoffe, 1ésliche/unlésliche Ballaststoffe und
Inulin sollen filir jede Probe jeweils in Doppelbestimmung untersucht wer-
den.

Hinweis: Die Analysemethoden sind freigestellt. Bitte beachten Sie je-
doch sorgfdltig die vorgegebenen Methodenzeilen 1in der Ergebnisabga-
be-Datei. Direkt unter der Tabelle finden sich FuBlnoten mit Hinweisen zu
den Verfahren und Normen.

Bitte beachten Sie die beiliegenden Informationen zur Eignungspriifung.
(siehe Dokumentation unter Punkt 5.3 EP-Informationen)

2.3 Ergebnisiilbermittlung

Die Ergebnisabgabe erfolgte einheitlich mittels an die teilnehmenden La-
bore ibergebenen Ubermittlungstabellen (per eMail).

Zur statistischen Auswertung kamen die abschlieBend als Mittelwert der
nummerierten Proben angegebenen Gehalte der Analyten. Fir die Berechnung
der Wiederhol- und Vergleichsstandabweichung wurden auch die Einzelwerte
der Doppelbestimmungen herangezogen.

Abgefragt und dokumentiert wurden Einzelergebnisse, Angaben zur Wieder-
findung und Stichpunkte zur durchgefihrten Methode.

Falls Teilnehmer mehrere Ergebnisse fiir denselben Parameter abgegeben ha-
ben, die mit unterschiedlichen Methoden erhalten wurden, wurden diese Er-
gebnisse mit derselben Auswertenummer mit einem Buchstaben als Suffix un-
ter Angabe der jeweiligen Methode ausgewertet.

Alle 17 Teilnehmer haben mindestens ein Ergebnis abgegeben.
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3. Auswertung

3.1 Konsenswert der Teilnehmer (zugewiesener Wert)

Fir die Auswertung wurde als zugewiesener Wert (Xpt) der robuste Mittel-
wert der eingesandten Ergebnisse verwendet (,,Konsenswert der
Teilnehmer™) . Die Berechnung erfolgt nach Algorithmus A gemal Anhang C
der ISO 13528 [3]. Liegen < 12 quantitative Ergebnisse und eine groBe
Differenz zwischen robustem Mittelwert und Median vor, ist ggf. der Medi-
an als zugewiesener Wert zu verwenden (Kriterium: A Median - rob. Mittel-
wert > 0,3 opt) [3].

Voraussetzung ist, dass die Mehrzahl der Ergebnisse der teilnehmenden La-
boratorien einer Normalverteilung unterliegen bzw. unimodal und symme-
trisch verteilt sind. Hierzu erfolgt eine Prifung der Verteilung u.a. an-
hand der Kern-Dichte-Schatzung [3, 12].

Falls Hinweise fiir Quellen von hoherer Variabilitat, wie z.B. eine bimo-
dale Verteilung der Ergebnisse, vorliegen, werden Ursachen dafir gesucht.
In Frage kommt hdufig die Verwendung unterschiedlicher Untersuchungsme-
thoden. Ist dies der Fall, werden nach Moglichkeit getrennte Auswertungen
mit eigenen zugewiesenen Werten (Xpti) vorgenommen.

Die Durchfihrung der Bewertung wird in der Regel ab 7 Ergebnissen durch-
gefihrt, in begrindeten Fallen ist eine Bewertung auch ab 5 Ergebnissen
zuldssig.

In der vorliegenden Auswertung wurde fiir die Parameter Gesamt-Ballast-
stoffe Methoden 2+3 die Bewertung ab 5 Ergebnissen durchgefiihrt, da die
statistischen Kennzahlen dies zulassen. Es 1ist zu beachten, dass die
Aussagekraft aufgrund der wenigen Ergebnisse eingeschrdnkt ist.

Die tatsachlichen Messergebnisse sind anzugeben. Einzelergebnisse die au-
Berhalb des angegebenen Messbereiches eines teilnehmenden Labors liegen
(z.B. mit der Angabe > 25 mg/kg oder < 2,5 mg/kg) oder die Angabe ,0%
werden flir die statistische Auswertung nicht beriicksichtigt [3].

3.2 Robuste Standardabweichung

Zum Vergleich mit der Zielstandardabweichung opt (Standardabweichung fir
die Eignungsbeurteilung) wird die robuste Standardabweichung (S*) der
eingesandten Ergebnisse verwendet. Die Berechnung erfolgt nach Algorith-
mus A gemaB Anhang C der ISO 13528 [3].

3.3 Wiederholstandardabweichung

Die Wiederholstandardabweichung Sr basiert auf den laborinternen Stan-

dardabweichungen der (ausreiBRerfreien) Einzelergebnisse der Teilnehmer,
die jeweils unter Wiederholbedingungen, d.h. Analysen an derselben Probe
von demselben Bearbeiter mit demselben Geradt im gleichen Labor innerhalb
kurzer Zeit, ermittelt wurden. Sie charakterisiert die mittlere Streuung
der Ergebnisse innerhalb der Laboratorien [3] und wird von DLA als Hin-
wels fir die Homogenitat des Untersuchungsmaterials herangezogen.

Sofern die Einzelergebnisse der Teilnehmer vorliegen, erfolgt die Berech-
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nung der Wiederholstandabweichung Sr, auch als Standardabweichung inner-
halb der Laboratorien Sw bezeichnet, nach: [3, 4].

Die relative Wiederholstandardabweichung in Prozent des Mittelwerts ist
als Variationskoeffizient VK, bei den statistischen Kenndaten im Ergeb-
nisteil mit angegeben, sofern die Einzelergebnisse der Teilnehmer vorlie-
gen.

3.4 Vergleichsstandardabweichung

Die Vergleichsstandabweichung Sz stellt eine laboriibergreifende Schatzung

der Standardabweichung flir die Bestimmung des Jjeweiligen Parameters an-
hand der (ausreiBerfreien) Einzelergebnisse der Teilnehmer dar. Sie be-
ricksichtigt sowohl die Wiederholstandardabweichung als auch die Stan-
dardabweichung zwischen den Laboratorien. Vergleichsstandardabweichungen
von LVUs koénnen von Vergleichsstandabweichungen von RVs abweichen, da die
beteiligten Laboratorien bei LVUs i.d.R. unterschiedliche interne Bedin-
gungen und Methoden zur Bestimmung der Messwerte benutzen. In der vorlie-
genden Auswertung bezieht sich die Angabe der Vergleichsstandardabwei-
chung daher nicht auf eine spezifische Messmethode, sondern charakteri-
siert anndhernd die Vergleichbarkeit der Ergebnisse der Laboratorien un-
tereinander. Vorausgesetzt der Einfluss von Homogenitdt und Stabilitat
des Probenmaterials sind zu vernachldssigen.

Sofern die Einzelergebnisse der Teilnehmer vorliegen, erfolgt die Berech-
nung der Vergleichsstandabweichung Sz nach: [3, 4].

Die relative Vergleichsstandardabweichung in Prozent des Mittelwerts ist
als Variationskoeffizient VKz bei den statistischen Kenndaten im Ergeb-
nisteil mit angegeben, sofern die Einzelergebnisse der Teilnehmer vorlie-
gen, und die Bedeutung unter 3.9 nadher erlautert.

3.5 Ausschluss von Ergebnissen und AusreiBler

Ergebnisse konnen vorab von der statistischen Auswertung ausgeschlossen
werden, wenn offensichtliche grobe Fehler, wie z. B. falsche Einheiten,
Dezimalstellen, zu geringe Anzahl signifikanter Stellen (giltige Ziffern)
oder Angaben fiir einen falschen Priifgegenstand vorliegen [2]. Auch wenn
ein Ergebnis z.B. mit einem Faktor >10 deutlich vom Mittelwert abweicht
und einen Einfluss auf die robuste Statistik hat, kann ein Ergebnis von
der statistischen Auswertung ausgeschlossen werden [3].

Alle Ergebnisse sollen mit mindestens 2 signifikanten Stellen (gliltige
Ziffern) angegeben werden. Die Angabe wvon 3 Stellen ist i.d.R. ausrei-
chend.

Ergebnisse, die mit unterschiedlichen Verfahren erhalten wurden und zu
einer erhoéhten Variabilitdt und/oder zu einer bi- oder mehrmodalen Ver-
teilung der Ergebnisse fiithren, werden separat behandelt oder, wenn dafir
zu wenige Ergebnisse vorliegen, ausgeschlossen. Hierfiir erfolgt die Pri-
fung der Ergebnisse anhand der Kern-Dichte-Schatzung [3, 12].

Auf AusreiBer wird mittels robuster Statistik (Algorithmus A) geprift:
Ergebnisse, die um mehr als das Dreifache der robusten Standardabweichung
vom robusten Mittelwert abweichen, kdnnen danach als Ausreiler eingestuft

werden [3]. Aufgrund der Anwendung der robusten Statistik werden Ausrei-
Ber i.d.R. nicht von der Auswertung ausgeschlossen, sofern keine anderen
Grinde vorliegen (s.o.) [3]. Ermittelte AusreiRer werden im Ergebnisteil

nur genannt, wenn sie von der statistischen Auswertung ausgeschlossen
wurden.
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3.6 Zielstandardabweichung (fir die Eignungsbeurteilung)

Die Zielstandardabweichung des zugewiesenen Wertes opt (= Standardabwei-
chung fiur die Eignungsbeurteilung) kann nach unten dargestellten, unter-
schiedlichen Verfahren bestimmt werden.

Sofern ein akzeptabler Quotient S*/opt vorliegt, wird fliir die Eignungsbe-
urteilung bevorzugt die Zielstandardabweichung des allgemeinen Modells
nach Horwitz verwendet, da diese in der Regel flir Auswertungen von Labor-
vergleichsuntersuchungen, bei denen von den Teilnehmern unterschiedliche
Analysenmethoden eingesetzt werden, geeignet ist. Die Zielstandardabwei-
chung aus der Auswertung von Pradzisionsdaten eines Versuchs leitet sich
dagegen aus Ringversuchen mit vorgegebener Analysenmethode ab.

In Fallen, in denen beide o0.g. Modelle ungeeignet sind, wird die Ziel-
standardabweichung anhand von Werten aus Erkenntnissen nach 3.6.3 ermit-
telt.

Zur Information werden, sofern verfiigbar, Jjeweils die z-Scores beider Mo-
delle in der Auswertung angegeben.

Zur Bewertung der Ergebnisse wurde fiir alle Parameter jeweils die Ziel-
standardabweichung der Auswertung eines Versuchs zur Prdzision (s.
3.6.2) verwendet (ASU §64 Methoden: L 16.08-1, L 17.03-1, L 00.00-94;,
AOQOAC 2009.01).

Zusdtzlich wurde fiir die Methoden 1 (Gesamt-Ballaststoffe) und la+2a+3a
(unlésl.) die Standardunsicherheit beriicksichtigt und die Ergebnisse

mittels z'-Score bewertet (s. 3.6.8).

Hinweis: Methoden 1-6 siehe Seite 16

3.6.1 Allgemeines Modell nach Horwitz

Anhand der in zahlreichen LVUs fir unterschiedliche Parameter und Analy-
senmethoden erhaltenen statistischen Kenndaten hat Horwitz ein allgemei-
nes Modell fiir die Schatzung der Vergleichsstandardabweichung or abge-
leitet [6]. Spater wurde das Modell von Thompson fiir bestimmte Konzentra-
tionsbereiche modifiziert [10]. Die Vergleichsstandardabweichung or kann

als relative Zielstandardabweichung Opt in % des zugewiesenen Wertes
verwendet werden und nach untenstehenden Gleichungen berechnet werden

[3]. Dabei wird fiir die Konzentration c¢ der zugewiesene Wert Xpt einge-
setzt.
Gleichungen Konzentrationsbereiche entspricht
or = 0,22c c < 1,2 x 107 < 120 ng/kg
or = 0,02c084% 1,2 x 107< ¢ £ 0,138 2 120 ng/kg
or = 0,01c%> c > 0,138 > 13,8 g/100g

mit ¢ = Massenanteil des Analyten (als relative GréBe, z.B. 1 mg/kg = 1 ppm = 107° kg/kg)
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3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur Pridzision

Aus der Vergleichsstandardabweichung or und der Wiederholstandardab-
weichung o, eines Versuchs zur Prédzision einer Methode (Ringversuch oder
LVU) kann unter Bericksichtigung der Anzahl der Wiederholmessungen m der
Teilnehmer in der vorliegenden Vergleichsuntersuchung die Zielstandardab-
weichung opt abgeleitet werden [3]:

Gpt::Jdﬁ——GE(mfl/nﬂ

Die in Tabelle 3 angegebenen relativen Wiederholstandardabweichungen
(RSD,) und relativen Vergleichsstandabweichungen (RSDg) wurden in Ring-
versuchen mittels der angegebenen Methoden ermittelt.

Die dort gekennzeichneten resultierenden Zielstandardabweichungen opt
wurden zur Bewertung der Ergebnisse herangezogen bzw. zur Information zu-
satzlich bei den Kennzahlen angegebenen.

Tabelle 3: Relative Wiederholstandardabweichungen (RSD,) und relative
Vergleichsstandabweichungen (RSDz) gemadB ausgewahlter Auswertungen von
Versuchen zur Prazision und die resultierende Zielstandardabweichung opt
[18 - 21]

Parameter Matrix Mit- RSD, RSDy opt Methode /

tel-wer- Literatur

te

[g/100g]
Gesamtballaststoffe Roggenmischbrot 8,83 2,49 % 5,10 % 4,8 % ASU §64
(enzymatisch-gravime- ) . . o o L 17.03-1
trisch) Getreidekleie 13,62 5,87 % 12,4 % 11,7 %! L 16.08-1
Unldésliche Ballast- Roggenmischbrot 5,45 5,14 % 8,44 % 7,6 % ASU §64
stoffe . . o o .. |L 17.03-1
(enzymatisch-gravime- Getreidekleie 10,21 6,46 $ 14,5 % 13,8 % L 16.08-1
trisch)
16sliche Ballast- Roggenmischbrot 3,02 14,6 $ 20,9 % 18,2 % ASU So64
stoffe L 17.03-1
(enzymatisch-gravime-
trisch)
Inulin Fertigmehl 16,7 1,86 % 3,60 % 3,4 % ASU §64
(enzymatisch-photome- S&duglingsnah- 0,61 4,92 % 8,20 % 7,4 % L 00.00-
triSCh) rung 94

Schokolade 5,95 2,35 % 4,03 % 3,7 %

Gesamtballaststoffe Vollkornbrot 11,6 12,3 % 18,0 % 15,8 %' AOAC
u.a. inkl. Inulin =y 0y 000 ideln 12,7 4,47 % 11,3 % 10,8 & 2009:01
(enzymatisch-gravime-
trisch + Flissigchro-
matographie)

1 in der Auswertung (s. Abschnitt 4) verwendete Werte
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3.6.3 Werte aus Erkenntnissen

Die Zielstandardabweichung kann flir die Eignungsbeurteilung auf einen
Wert festgesetzt werden, der dem Leistungsfadhigkeitsniveau entspricht,
das der Koordinator fir ein winschenswertes Ziel flir die teilnehmenden
Laboratorien halt [3].

In der vorliegenden LVU wurden die Zielstandardabweichungen 3.6.2 als ge-
eignet angesehen.

Tabelle 4 zeigt ausgewadahlte Kenndaten der Teilnehmer-Ergebnisse der vor-
liegenden LVU im Vergleich zu LVU Ergebnissen der Vorjahre.

Rechtliche Anforderungen:

Im Leitfaden zur Lebensmittel-Informations-VO liegen die zul&ssigen Tole-
ranzen fir die Nahrwertangaben u.a. flir Ballaststoffe bei +2 g fir Gehal-
te von < 10 g/100g und bei +20 % fiir Gehalte von 10-40 g/100g [22].

3.7 z-Score

Der z-Score wird herangezogen zur Beurteilung der Ergebnisse der teilneh-
menden Labore. Er besagt um welches Vielfache der Zielstandardabweichung
(opt) das Ergebnis (xi) des betreffenden Teilnehmers vom zugewiesenen
Wert (Xpt) abweicht [3].

Die Berechnung erfolgt nach:

Die Anforderungen an die Analytik gelten im Allgemeinen als erfillt, wenn
-2 <z <2

Der flr die Eignungspriifung gltltige z-Score wird in der Auswertung mit z-

Score (opt) bezeichnet, wahrend der als z-Score (Info) bezeichnete Wert

rein informativen Charakter hat. Die beiden z-Scores werden mit den un-
terschiedlichen Zielstandardabweichungen nach 3.6 berechnet.

3.7.1 Warn— und Eingriffssignale

GemaB der ISO 13528 fiur statistische Verfahren fir Eignungsprifungen
wird empfohlen, dass ein Ergebnis, das einen z-Wert > 3,0 oder < - 3,0
ergibt, als ,Eingriffssignal“ zu werten ist [3]. GleichermaRen ist ein z-
Wert > 2,0 oder < -2,0 als ,Warnsignal“ zu beurteilen. Ein einzelnes
,Eingriffssignal“ oder aber ,Warnsignale“ bei zwei aufeinander folgenden
LVU-Runden sind als Beleg dafiir zu werten, dass eine Anomalie aufgetreten
ist, die untersucht werden muss. Eine Fehler- bzw. Ursachenanalyse kann
durch Prtfung des Analysenablaufs inkl. Verstandnis und Umsetzung der
Messung durch das Personal, Einzelheiten des Messablaufs, Kalibrierung
von Gerdten und Zusammensetzung von Reagenzien, Ubertragungs- bzw. Be-
rechnungsfehler, Richtigkeit und Prazision sowie Einsatz von Referenzma-
terial durchgefihrt werden. Falls notwendig, muss auf die Probleme durch
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angemessene KorrekturmaBnahmen reagiert werden

[3].

DLA stellt in den z-Score-Abbildungen die Grenzen fir die Warn- und Ein-

griffssignale als gelbe bzw.
gemal ISO 13528 nur Glultigkeit sofern 2 10 Ergebnisse vorliegen

Tabelle 4:

rote Linien dar.

Kenndaten der aktuellen LVU

(dunkelgrau unterlegt)

Die jeweiligen Werte haben

[3].

im Ver-

gleich zu den vorangegangenen LVUs ab 2015 (SD = Standardabweichung, VK
Variationskoeffizient)
Parameter Matrix rob. Mit- rob. SD rel. SD Quotient DLA-
telwert (S*) (VKs.) %] S*/opt Bericht
[g/100g] [g/100g]
Gesamtbal- Getreideer-
, , , 84 13, 2, DLA 26/201
laststoffe zeugnis 6,06 0,840 3,9 0 6/2015
Gesamtbal- Getreideer- 8,15 0,579 7,10 1,5 DLA 36/2016
laststoffe zeugnis
Gesamtbal- Getreideer-
: 4,32 1, 24, 2,2% DLA 2017
laststoffe zeugnis 3 06 > 35/20
Gesamtbal-
. B 11,1 1,00 8,98 0,57
laststoffe ngéigeer ’ ’ ’ ’ ErLiefs*/*z*ow
mit Inulin 14,3 1,15 8,01 0,51
Gesamtbal- . 8,82 0,795 9,02 1,9
laststoffe Szzéiﬁeer_ Efieii/*%ow
ohne Inulin 8,50 0,803 9,44 2,0
Gesamtbal- e e 7,51 0,765 10,2 0,65 DLA ptAUO1
laststoffe zeugnis (2021)
mit Inulin (2+3) 5'41 0'480 8’88 0'56 Proben ***
fesimib;j‘g_ Getreideer- 4,36 0,797 18,3 1,4% ?g‘g‘zfj;ZAUO]-
aststo e zeugnis
ohne Inulin (1) g 4’30 O' 621 14,4 112* Proben ***
Inulin Getreideer- 3,68 0,690 18,8 1,9 DLA 26/2015
zeugnis
Inulin Getreideer- 3,14 0,524 16,7 1,8 DLA 36/2016
zeugnis
Inulin Getreideer- 3,35 0,468 14,0 2,2 DLA 35/2017
zeugnis
ITnulin Getreideer- 0,730%* 0,332 41,0 2,67 DLA 35/2019
zeugnis 4,73 0,628 13,3 2,2%  Probem xx
Inulin/Fruc— Getreideer- 2,85 0,241 8,46 1,1 DLA ptAUOl
tane (5+6) zeugnis (2021)
0,196 0,0925 47,3 2,1 e

* mit Zielstandardabweichung Opt'

** Median

*** Ergebnisse:

1. Zeile Probe A, 2. Zeile Probe B
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3.8 z'-Score

Der z'-Score kann u.a. zur Beurteilung der Ergebnisse der teilnehmenden
Labore herangezogen werden, wenn die Standardunsicherheit des zugewiese-
nen Wertes berilicksichtigt werden muss (s. 3.11). Der z'-Score drickt das
Verhaltnis der Abweichung des Ergebnisses (xi) des betreffenden Teilneh-
mers vom zugewiesenen Wert zur Wurzel aus der Quadratsumme von Ziel-
standardabweichung (opt) und Standardunsicherheit (U(xpt)) aus [3].

Die Berechnung erfolgt nach:

Z{ _ i pt
2 2
\/O-Pt + U[Xpt)

i
Sofern eine Bewertung der Ergebnisse mittels z'-Score erfolgt, haben wir
im Folgenden den Ausdruck im Nenner als Zielstandardabweichung opt' defi-
niert.

Die Anforderungen an die Analytik gelten im Allgemeinen als erfiillt, wenn

Zu Warn- und Eingriffssignalen siehe 3.7.1.

3.9 Variationskoeffizient (VKi)

Der Variationskoeffizient (VKg) der Vergleichsprédzision (= relative Ver-
gleichsstandardabweichung) errechnet sich aus der Vergleichsstandabwei-
chung Sz und dem Mittelwert [4, 13]:

VKz = Sg_* 100

X

Im Gegensatz zur Standardabweichung als ein MaR flir die absolute Variabi-
litat gibt der VKiz die relative Variabilitat innerhalb eines Datenbe-
reichs an. Wahrend ein niedriger VKz wvon z.B. < 5-10% als Beleg fur ei-
nen homogenen Ergebnissatz gelten kann, deutet ein VKiz von mehr als 50%
auf eine ,starke Inhomogenitat der statistischen Masse“™ hin, sodass die
Eignung fir bestimmte Anwendungszwecke wie die Beurteilung von HOchst-
wertiilberschreitungen oder die Leistungsbeurteilung der teilnehmenden La-
boratorien ggf. nicht mehr gegeben sein kann [3].
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3.10 Quotient S*/opt

In Anlehnung an den HorRat-Wert kann die Bewertung einer Laborvergleichs-
untersuchung als aussagekraftig gelten, wenn der Quotient von robuster
Standardabweichung S* und Zielstandardabweichung opt nicht Ulber 2 liegt.
Ein Uber 2 liegender Wert bedeutet, dass die Prazision nicht zufriedens-
tellend ist, d.h., dass die Prazision aus analytischen Grinden zu varia-
bel ist oder die festgestellte Variation hoéher ist als fir die angewandte
Methode geschatzt wurde. Somit ist eine Vergleichbarkeit der Messergeb-
nisse nicht gewdhrleistet [3].

3.11 Standardunsicherheit und Riickfiihrbarkeit

Jeder zugewiesene Wert ist mit einer Standardunsicherheit behaftet, die
von der Analysenmethode, Unterschieden der eingesetzten Analysenmethoden,
dem Probenmaterial und der Anzahl der Teilnehmer (P) einer LVU beein-
flusst wird. Die Standardunsicherheit des =zugewiesenen Wertes (U(xpt))
wird fir die vorliegende LVU wie folgt berechnet [3]:

S*

N

Ist Uwxpr) £ 0,3 opt muss die Standardunsicherheit des zugewiesenen Wertes
nicht beriicksichtigt werden [3]. Ein deutliches Uberschreiten des Wertes
von 0,3 ist ein Hinweis darauf, dass die Zielstandardabweichung ggf. zu
gering fiir die Standardunsicherheit des zugewiesenen Wertes gewdhlt wur-
de.

U[xpd == 1,25 X

Die Riuckfiihrbarkeit des zugewiesenen Wertes wird anhand des Konsenswertes
als robuster Mittelwert der Teilnehmerergebnisse gewdhrleistet.
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4. Ergebnisse

Zur Ergebnisibermittlung und Auswertung wurden in der vorliegenden LVU
von DLA nachstehende Methoden-Einteilungen vorgegeben/verwendet:

Parameter (Methoden)

Gesamt-Ballaststoffe, ohne Inulin (1)
Unlésliche Ballaststoffe, ohne Inulin (1a)
Lésliche Ballaststoffe, ohne Inulin (1b)

Gesamt-Ballaststoffe, einschliel3lich Inulin (2)
Unlésliche Ballaststoffe (2a)
Loésliche Ballaststoffe, einschlief3lich Inulin (2b)

Gesamt-Ballaststoffe, Summe von IDF, HMW SDF und LMW SDF (3)
Unlosliche Ballaststoffe (insoluble dietary fiber) IDF (3a)

Losliche Ballaststoffe (High molecular weight soluble dietary fiber HMW SDF) (3b)
Lésliche Ballaststoffe (Low molecular weight soluble dietary fiber LMW SDF) (3c)

Gesamt-Ballaststoffe, andere (4)

Inulin (5)
Fructane (6)

(1) enzymatisch-gravimetrische Methoden wie ASU L 00.00-18 (ASU L 17.03-1) bzw. AOAC 991.43
und AOAC 985.29, bei denen es zu Minderbefunden von Inulin kommen kann oder Inulin abgebaut wur-

?1ea + 1b) z.B. nach Inulinase-Reaktion

(2) enzymatisch-gravimetrische Methode kombiniert mit der Flissigchromatographie wie AOAC
2009.01, bei der Inulin mit erfasst wird

(2a + 2b) z.B. ohne Inulinase-Reaktion

(3) Gesamt-Ballaststoffe als Summe von unléslichen Ballaststoffen (Insoluble DF) und 16slichen Bal-
laststoffen (High Molecular Weight Soluble DF und Low Molecular Weight Soluble DF) (AOAC 2017.16)
(4) andere Methoden

(5) enzymatische Methoden (z.B. ASU L 00.00-94)

(6) Flissigchromatographie nach enzymatischer Behandlung (z.B. ISO 22579 (IDF 241):2020/A0AC
2016.14)
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Alle folgenden Tabellen sind anonymisiert. Den teilnehmenden Instituten
wird mit dem Versand dieser Auswertung ihre individuelle Auswertenummer
mitgeteilt.

In der oberen Tabelle sind die Kenndaten aufgefihrt:

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse

Anzahl der AusreilBer

Mittelwert

Median

Robuster Mittelwert (Xpt)

Robuste Standardabweichung (S*)

Anzahl mit m Wiederholmessungen

Wiederholstandardabweichung (S,)

Variationskoeffizient (VK,)in %

Vergleichsstandardabweichung (Sg)

Variationskoeffizient (VKg)in %

Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt oder opt'

Zielstandardabweichung zur Information

untere Grenze des Zielbereichs (Xpt — 20pt) *

obere Grenze des Zielbereichs (Xpt + 20pt) *

Quotient S*/opt oder S*/opt'

Standardunsicherheit U (xpt)

Ergebnisse im Zielbereich

Prozent im Zielbereich

* Zielbereich berechnet mit z-Score oder z'-Score

In der unteren Tabelle sind die Ergebnisse der teilnehmenden Labore auf
3 glltige Stellen formatiert dargestellt**:

Auswerte - Abweichung Hinweis
nummer Parameter z-Score z-Score

Evaluation [Einheit / Unit] Deviation Opt (Info) Remark
number

** Im Dokumentationsteil sind die Ergebnisse so angegeben wie sie von den Teilnehmern

iibermittelt wurden.
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4.1 Gesamt-Ballaststoffe ohne Inulin in g/100g

4.1.1 Probe A (Methoden: 1)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 18
Anzahl der Ausreilier 0
Mittelwert 4,32
Median 4,42
Robuster Mittelwert (Xpt) 4,36
Robuste Standardabweichung (S¥*) 0,797
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 17
Wiederholstandardabweichung (SJ 0,220
Variationskoeffizient (VKQ 5,16%
Vergleichsstandardabweichung (SQ 0,802
Variationskoeffizient (VKQ 18, 8%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 0,561
Zielstandardabweichung (zur 0,140
Information)

Untere Grenze des Zielbereichs 3,24
Obere Grenze des Zielbereichs 5,49
Quotient S*/opt' 1,4
Standardunsicherheit U/(xpt) 0,235
Ergebnisse im Zielbereich 16
Prozent im Zielbereich 89%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung wurde nach 3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur
Pradzision (ASU $§64 L 16.08-1) berechnet. Zusatzlich wurde zur Information
die Zielstandardabweichung Dberechnet nach dem allgemeinen Modell nach
Horwitz angegeben (s. 3.6.1).

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine leicht erhohte Variabilitat.
Daher wurde unter Berilicksichtigung der Standardunsicherheit mittels z'-
Score ausgewertet. Der Quotient S*/opt' lag dann < 2,0.

Die robuste Standardabweichung liegt im Bereich von vorangegangenen LVUs
(vgl. 3.6.3). Wiederhol- und Vergleichsstandardabweichung liegen im Be-
reich wvon etablierten Werten fir die eingesetzten Bestimmungsmethoden
(vgl. 3.6.2). Die Vergleichbarkeit der Ergebnisse ist gegeben.

89% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.
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Ergebnisse / Results

B Gesamt-

7 Ballaststoffe
ohne Inulin /
Total dietary
fiber without
inulin
Obergrenze
upper limit
robuster
Mittelwert
robust mean

Untergrenze
1 4 6 8a 9 11 13a 14 16 lower limit

2 5 7 8b 10 12 13b 15 17
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 1: Ergebnisse Gesamt-Ballaststoffe ohne Inulin Probe A /

Results total dietary fiber without inulin sample A

Anmerkung:

Kernel Density Plot
Fixed h: .421
0,5
0,45 -
04
0,35
03 | Abb. / Fig. 2:
025 | Kerndichte-Schatzung der Ergebnisse
' (mit h = 0,75 x Opt von Xpt)
0,2
015 Kernel density plot of results (with
o1 | h = 0,75 x Opt von Xpt)
0,05
0 T
0 1 2 3 4 5 6 7 8

Die Kerndichte-Schatzung zeigt anndhernd eine symmetrische Verteilung der

Ergebnisse mit zwei leichten Schultern.
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte - Gesamt- Abweichung
nummer Ballaststoffe [9/1009] z'-Score | z-Score | Methode Hinweis
ohne Inulin /
Evaluation Total dietary Deviation (opt) (Info) Method
number fiber without [9/1009] Remark
inulin

1 5,08 0,716 1,3 51 4=1 Methode 1 von DLA zugeordnet
2 5,25 0,886 1,6 6,3 1

4 4,30 -0,069 0,12 -0,49 2=1 Methode 1 von DLA zugeordnet
5 4,84 0,476 0,85 3,4 1

6 3,95 -0,414 0,74 -3,0 1

7 3,60 -0,764 -1,4 -5,5 1

8a 3,70 -0,664 -1,2 4,7 1

8b 3,60 -0,764 -1,4 55 4 =1 Methode 1 von DLA zugeordnet
9 3,40 -0,964 1,7 -6,9 2=1 Methode 1 von DLA zugeordnet
10 4,57 0,206 0,37 1,5 1

11 5,20 0,836 1,5 6,0 1

12 2,43 -1,934 -3,4 -14 1

13a 4,29 -0,074 -0,13 -0,53 1

13b 4,64 0,276 0,49 2,0 4=1 Methode 1 von DLA zugeordnet
14 4,93 0,566 1,0 4.1 1

15 3,95 -0,414 -0,74 -3,0 1

16 4,54 0,176 0,31 1,3 1

17 5,54 1,176 2,1 8,4 1

(1) enzymatisch-gravimetrische Methoden wie ASUL 00.00-18 (ASUL 17.03-1) bzw . AOAC 991.43 und AOAC 985.29,
Minderbefunden von Inulin kommen kann oder Inulin abgebaut w urde

bei denen es zu

Z'-Scores
5,0

4,0
3,0
2,0
1,0
0,0
-1,0
-2,0
-3,0
-4,0
-5,0

12 8b 8a 15 4 10 5 1 2
9 7 6 13a 16 13b 14 11

Auswertenummer / evaluation number

17

Abb. / Fig. 3: z'-Scores Gesamt-Ballaststoffe ohne Inulin Probe A /
Total dietary fiber without inulin sample A
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4.1.2 Probe B (Methoden: 1)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 18
Anzahl der Ausreiller 0
Mittelwert 4,26
Median 4,19
Robuster Mittelwert (Xpt) 4,30
Robuste Standardabweichung (S¥*) 0,621
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 17
Wiederholstandardabweichung (S)) 0,230
Variationskoeffizient (VKQ 5,44%
Vergleichsstandardabweichung (SQ 0,714
Variationskoeffizient (VK)) 16, 9%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 0,535
Zielstandardabweichung (zur

Information) 0,138
Untere Grenze des Zielbereichs 3,23
Obere Grenze des Zielbereichs 5,4
Quotient S*/opt’ 1,2
Standardunsicherheit U (xpt) 0,183
Ergebnisse im Zielbereich 16
Prozent im Zielbereich 89%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung wurde nach 3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur
Prdzision (ASU §64 L 16.08-1) berechnet. Zusadtzlich wurde zur Information
die Zielstandardabweichung berechnet nach dem allgemeinen Modell nach
Horwitz angegeben (s. 3.6.1).

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine leicht erhodhte Variabilitat.
Daher wurde unter Berilicksichtigung der Standardunsicherheit mittels z'-
Score ausgewertet. Der Quotient S*/opt' lag dann < 2,0.

Die robuste Standardabweichung liegt im Bereich von vorangegangenen LVUs
(vgl. 3.6.3). Wiederhol- und Vergleichsstandardabweichung liegen im Be-
reich wvon etablierten Werten fir die eingesetzten Bestimmungsmethoden
(vgl. 3.6.2). Die Vergleichbarkeit der Ergebnisse ist gegeben.

89% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.

Hinweis: Fiir Methode 1 betrug die Differenz der robusten Mittelwerte von
Probe A (mit Zusatz von 3,05 g/100g Inulin) und Probe B 0,06 g/100g.
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Ergebnisse / Results

BN Gesamt-

7 Ballaststoffe
6 ohne Inulin /
Total dietary
fiber without
inulin
Obergrenze
upper limit
robuster
Mittelwert
robust mean
Untergrenze
lower limit

2 5 7 8b 10 12 13b 15 17
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 4: Ergebnisse Gesamt-Ballaststoffe ohne Inulin Probe B /

Results total dietary fiber without inulin sample B

Kernel Density Plot
Fixed h: .4013

0,7
0,6 -

0,5

Abb. / Fig. 5:

04 -

03 | (mit h = 0,75 x oOpt von Xpt)

Kernel density plot of results
h = 0,75 x Opt von Xpt)

0,2

0,1

Anmerkung:

Kerndichte-Schatzung der Ergebnisse

(with

Die Kerndichte-Schatzung zeigt anndhernd eine symmetrische Verteilung der

Ergebnisse mit einer leichten Schulter und einem kleinen Nebenpeak.
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:
Auswerte- Gesamt- Abweichung
nummer Ballaststoffe [9/100g] z'-Score | z-Score | Methode Hinweis
ohne Inulin /
Evaluation Total dietary Deviation (opt) (Info) Method
number fiber without [9/100g] Remark
inulin
1 5,16 0,861 1,6 6,2 4=1 Methode 1 von DLA zugeordnet
2 4,15 -0,149 -0,28 -1,1 1
4 5,08 0,781 1,5 57 2=1 Methode 1 von DLA zugeordnet
5 4,90 0,601 1,1 4.4 1
6 3,98 -0,319 -0,60 2,3 1
7 3,90 -0,399 -0,75 -2,9 1
8a 3,80 -0,499 -0,93 -3,6 1
8b 3,80 -0,499 -0,93 -3,6 4=1 Methode 1 von DLA zugeordnet
9 3,70 -0,599 -1,1 4,3 2=1 Methode 1 von DLA zugeordnet
10 4,11 -0,19%4 -0,36 -1,4 1
11 4,80 0,501 0,94 3,6 1
12 2,44 -1,859 -3,5 -13 1
13a 4,40 0,101 0,19 0,73 1
13b 4,56 0,261 0,49 1,9 4=1 Methode 1 von DLA zugeordnet
14 4,22 -0,079 -0,15 -0,57 1
15 3,93 -0,369 -0,69 2,7 1
16 4,30 0,001 0,00 0,01 1
17 5,41 1,111 2,1 8,0 1

(1) enzymatisch-gravimetrische Methoden wie ASUL 00.00-18 (ASUL 17.03-1) bzw . AOAC 991.43 und AOAC 985.29,

von Inulin kommen kann oder Inulin abgebaut w urde

5,0
4,0

Z'-Scores

3,0
2,0
1,0
0,0
-1,0
-2,0

-3,0
-4,0

-5,0
12

9

8b 7 6
8a 15

2 16

10 14

13b 5

13a 11

Auswertenummer / evaluation number

4

17

Abb. / Fig. 6:

Total dietary fiber without inulin sample B

bei denen es zu Minderbefunden

z'-Scores Gesamt-Ballaststoffe ohne Inulin Probe B /
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4.2 Gesamt-Ballaststoffe inkl. Inulin in g/100g

4.2.1 Probe A (Methoden: 2+3)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 5
Anzahl der AusreilBer 0
Mittelwert 7,51
Median 7,50
Robuster Mittelwert (Xpt) 7,51
Robuste Standardabweichung (S¥*) 0,765
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 3
Wiederholstandardabweichung (SJ 0,143
Variationskoeffizient (VKQ 1,98%
Vergleichsstandardabweichung (SQ 0,727
Variationskoeffizient (VKQ 10,1%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt 1,18
Zielstandardabweichung (zur

Information) 0,222
Untere Grenze des Zielbereichs 5,14
Obere Grenze des Zielbereichs 9,87
Quotient S*/opt 0,65
Standardunsicherheit U(xpt) 0,428
Ergebnisse im Zielbereich 5
Prozent im Zielbereich 100%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung wurde nach 3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur
Prazision (AOAC 2009.01) berechnet. Zusadtzlich wurde zur Information die
Zielstandardabweichung berechnet nach dem allgemeinen Modell nach Horwitz
angegeben (s. 3.6.1).

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine geringe Variabilitat mit einem
Quotienten S*/opt < 1,0.

Die robuste Standardabweichung liegt im Bereich von vorangegangenen LVUs
(vgl. 3.6.3). Wiederhol- und Vergleichsstandardabweichung liegen im Be-
reich wvon etablierten Werten fir die eingesetzten Bestimmungsmethoden
(vgl. 3.6.2). Die Vergleichbarkeit der Ergebnisse ist gegeben.

100% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.
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Ergebnisse / Results

16
14

12

10

B ==

9a
11a

9b

17

11b

Auswertenummer / evaluation number

B Gesamt-
Ballaststoffe
inkl. Inulin /
Total dietary
fiber incl.
inulin
Obergrenze
upper limit
robuster
Mittelwert
robust mean
Untergrenze
lower limit

Abb. / Fig. 7: Ergebnisse Gesamt-Ballaststoffe inkl.

Results total dietary fiber with inulin sample A

Anmerkung:
Eine Kerndichte-Schédtzung wurde aufgrund der Anzahl von < 8 Ergebnissen

nicht vorgenommen.

Inulin Probe A /
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Gesamt- Abweichung
nummer Ballaststoffe [9/100g] z-Score | z-Score | Methode Hinweis
inkl. Inulin /
Evaluation Total dietary Deviation (opt) (Info) Method
number fiber incl. inulin [g/100g] Remark
9a 7,00 -0,508 -0,43 2,3 4=2 Methode 2 von DLA zugeordnet
11a 8,30 0,792 0,67 3,6 2
9b 6,70 -0,808 -0,68 -3,6 3
11b 7,50 -0,008 -0,01 -0,04 3
17 8,04 0,532 0,45 2,4 3

(2) enzymatisch-gravimetrische Methode kombiniert mit der Fliissigchromatographie wie AOAC 2009.01, bei der Inulin mit erfasst wird
(3) Gesamt-Ballaststoffe als Summe von unléslichen Ballaststoffen (Insoluble DF) und I8slichen Ballaststoffen (High Molecular Weight Soluble DF und Low
Molecular Weight Soluble DF) (AOAC 2017.16)

z-Scores
5,0

4,0
3,0
2,0
1,0
00 T — —
-1,0
2,0
3,0
4,0
5,0

9b 11b 11a
9a 17
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 8: z-Scores Gesamt-Ballaststoffe inkl. Inulin Probe A /
Total dietary fiber with inulin sample A
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4.2.2 Probe B (Methoden: 2+3)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 5
Anzahl der AusreilBer 0
Mittelwert 5,41
Median 5,40
Robuster Mittelwert (Xpt) 5,41
Robuste Standardabweichung (S*) 0,480
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 3
Wiederholstandardabweichung (SJ 0,063
Variationskoeffizient (VKJ 1,19%
Vergleichsstandardabweichung (S,) 0,129
Variationskoeffizient (VKQ 2,45%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt 0,852
Zielstandardabweichung (zur 0,168
Information)

Untere Grenze des Zielbereichs 3,70
Obere Grenze des Zielbereichs 7,11
Quotient S*/opt 0,56
Standardunsicherheit U (xpt) 0,268
Ergebnisse im Zielbereich 5
Prozent im Zielbereich 100%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung wurde nach 3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur
Prazision (AOAC 2009.01) berechnet. Zusatzlich wurde zur Information die
Zielstandardabweichung berechnet nach dem allgemeinen Modell nach Horwitz
angegeben (s. 3.6.1).

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine geringe Variabilitat mit einem
Quotienten S*/opt < 1,0.

Die robuste Standardabweichung liegt im Bereich von vorangegangenen LVUs
(vgl. 3.6.3). Wiederhol- und Vergleichsstandardabweichung liegen im Be-
reich von etablierten Werten fiir die eingesetzten Bestimmungsmethoden
(vgl. 3.6.2). Die Vergleichbarkeit der Ergebnisse ist gegeben.

100% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.

Hinweis: Filir die Methoden 2+3 betrug die Differenz der robusten Mittel-
werte von Probe A (mit Zusatz von 3,05 g/100g Inulin) und Probe B
2,10 g/100g.
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11a
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Abb. / Fig. 9: Ergebnisse Gesamt-Ballaststoffe inkl.
Results total dietary fiber with inulin sample B

Anmerkung:

Inulin Probe B /

Eine Kerndichte-Schédtzung wurde aufgrund der Anzahl von < 8 Ergebnissen
nicht vorgenommen.
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte - Gesamt- Abweichung
nummer Ballaststoffe [g/100g] z-Score z-Score | Methode Hinweis
inkl. Inulin /
Evaluation Total dietary Deviation (opt) (Info) Method
number fiber incl. inulin [g/100g] Remark
9a 5,40 -0,008 -0,01 -0,05 4=2 Methode von DLA zugeordnet
11a 6,10 0,692 0,81 4,1 2
9b 5,40 -0,008 -0,01 -0,05 3
11b 5,00 -0,408 -0,48 -2,4 3
17 5,14 -0,268 -0,31 -1,6 3

(2) enzymatisch-gravimetrische Methode kombiniert mit der Fliissigchromatographie w ie AOAC 2009.01, bei der Inulin mit erfasst wird
(3) Gesamt-Ballaststoffe als Summe von unldslichen Ballaststoffen (Insoluble DF) und I6slichen Ballaststoffen (High Molecular Weight Soluble DF und Low
Molecular Weight Soluble DF) (AOAC 2017.16)

z-Scores
5,0

4,0
3,0
2,0
1,0
0,0 _ —
-1,0
-2,0
-3,0
-4,0
-5,0

11b % 11a
17 9a
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 10: =z-Scores Gesamt-Ballaststoffe inkl. Inulin Probe B /
Total dietary fiber with inulin sample B
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4.3 Unlésliche Ballaststoffe in g/100g

4.3.1 Probe A (Methoden: la, 2a, 3a)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 11
Anzahl der AusreilBler 0
Mittelwert 2,72
Median 2,90
Robuster Mittelwert (Xpt) 2,75
Robuste Standardabweichung (S¥*) 0,493
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 11
Wiederholstandardabweichung (SJ 0,227
Variationskoeffizient (VK) 8,39%
Vergleichsstandardabweichung (SQ 0,523
Variationskoeffizient (VKQ 19, 3%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 0,421
Zielstandardabweichung (zur

Information) 0,094
Untere Grenze des Zielbereichs 1,91
Obere Grenze des Zielbereichs 3,59
Quotient S*/opt' 1,17
Standardunsicherheit U(xpt) 0,186
Ergebnisse im Zielbereich 10
Prozent im Zielbereich 91%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung wurde nach 3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur
Pradzision (ASU $§64 L 16.08-1) berechnet. Zusatzlich wurde zur Information
die Zielstandardabweichung berechnet nach dem allgemeinen Modell nach
Horwitz angegeben (s. 3.6.1).

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine leicht erhohte Variabilitat.
Daher wurde unter Beriicksichtigung der Standardunsicherheit mittels z'-
Score ausgewertet. Der Quotient S*/opt' lag dann < 2,0.

Wiederhol- und Vergleichsstandardabweichung liegen im Bereich von eta-
blierten Werten fir die eingesetzten Bestimmungsmethoden (vgl. 3.6.2).
Die Vergleichbarkeit der Ergebnisse ist gegeben.

91% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.
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Ergebnisse / Results

8

7 N Un|6sl.
Ballaststoffe /

6 Insoluble

5 dietary fiber

4 Obergrenze
upper limit

3 —
robuster

2 Mittelwert

1 robust mean

0 - Untergrenze

6 10 15 4 9b 17b lower limit
8 14 17a 9a 12
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 11: Ergebnisse unlésliche Ballaststoffe Probe A /
Results insoluble dietary fiber sample A

Kernel Density Plot
Fixed h: .421
0,8
0,7
0,6
05 Abb. / Fig. 12
0a | Kerndichte-Schatzung der Ergebnisse
' (mit h = 0,75 x Opt von Xpt)
0,3
Kernel density plot of results (with
02 h = 0,75 x oOpt von Xpt)
0,1
0
0 1 2 3 4 5

Anmerkung:
Die Kerndichte-Schatzung zeigt anndhernd eine symmetrische Verteilung der

Ergebnisse mit einer Schulter.
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Unlosl. Abweichun ] : .
nummer Ballaststoffe / [9/100g] 9 | z.Score | z-Score |Methode Hinweis
i Insoluble iati
EXﬁ'm”ﬁl'?“ dietary fiber DTJJ?,E'S’]" (op) (info) | Methed Remark
6 2,96 0,211 0,50 2,2 1a
8 2,95 0,201 0,48 2,1 1a
10 1,77 -0,979 2,3 -10 1a
14 2,56 -0,189 -0,45 2,0 1a
15 3,42 0,666 1,6 7,1 1a
17a 2,90 0,151 0,36 1,6 1a
4 2,74 -0,014 -0,03 -0,15 2a=1a Methode 1a von DLA zugeordnet
9a 2,60 -0,149 -0,35 -1,6 2a = 1a | Methode 1a von DLA zugeordnet
9b 3,00 0,251 0,60 2,7 3a
12 3,10 0,351 0,83 3,7 3a
17b 1,89 -0,859 -2,0 -9,1 3a

(1) enzymatisch-gravimetrische Methoden wie ASUL 00.00-18 (ASU L 17.03-1) bzw. AOAC 991.43 und AOAC 985.29, bei denen es zu
Minderbefunden von Inulin kommen kann oder Inulin abgebaut w urde

(1a + 1b) z.B. nach Inulinase-Reaktion

(2) enzymatisch-gravimetrische Methode kombiniert mit der Fliissigchromatographie wie AOAC 2009.01, bei der Inulin mit erfasst wird

(2a + 2b) z.B. ohne Inulinase-Reaktion

(3) Gesamt-Ballaststoffe als Summe von unldslichen Ballaststoffen (Insoluble DF) und 16slichen Ballaststoffen (High Molecular Weight Soluble DF und
Low Molecular Weight Soluble DF) (AOAC 2017.16)

(3a) unlésliche Ballaststoffe (Insoluble DF)

5,0
4,0

Z'-Scores

3,0
2,0
1,0
0,0
-1,0
-2,0

-3,0
-4,0

-5,0
10

17b

14
9a

4 8
17a

6

9b 15
12

Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 13:

insoluble dietary fiber sample A

z'-Scores unlésliche Ballaststoffe Probe A /
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4.3.2 Probe B (Methoden: la, 2a, 3a)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 11
Anzahl der AusreilBler -
Mittelwert 2,64
Median 2,90
Robuster Mittelwert (Xpt) 2,75
Robuste Standardabweichung (S¥*) 0,569
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 10
Wiederholstandardabweichung (SJ 0,150
Variationskoeffizient (VKQ 5,34%
Vergleichsstandardabweichung (SQ 0,445
Variationskoeffizient (VK) 15, 8%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 0,434
Zielstandardabweichung (zur 0,094
Information)

Untere Grenze des Zielbereichs 1,88
Obere Grenze des Zielbereichs 3,61
Quotient S*/opt' 1,3
Standardunsicherheit U(xpt) 0,214
Ergebnisse im Zielbereich 10
Prozent im Zielbereich 91%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung wurde nach 3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur
Prazision (ASU §64 L 16.08-1) berechnet. Zusatzlich wurde zur Information
die Zielstandardabweichung berechnet nach dem allgemeinen Modell nach
Horwitz angegeben (s. 3.6.1).

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine leicht erhodhte Variabilitat.
Daher wurde unter Beriicksichtigung der Standardunsicherheit mittels z'-
Score ausgewertet. Der Quotient S*/opt' lag dann < 2,0.

Wiederhol- und Vergleichsstandardabweichung liegen im Bereich wvon eta-
blierten Werten fiir die eingesetzten Bestimmungsmethoden (vgl. 3.6.2).
Die Vergleichbarkeit der Ergebnisse ist gegeben.

91% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.
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Ergebnisse / Results

8

7 N Un|6sl.
Ballaststoffe /

6 Insoluble

5 dietary fiber

4 Obergrenze
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3 —
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2 Mittelwert

1 robust mean

0 - Untergrenze

6 10 15 4 9b 17b lower limit
8 14 17a 9a 12
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Abb. / Fig. 14: Ergebnisse unlésliche Ballaststoffe Probe B /
Results insoluble dietary fiber sample B

Kernel Density Plot
Fixed h: .434

0,7
0,6 -

0,5
Abb. / Fig. 15:
Kerndichte-Schatzung der Ergebnisse
(mit h = 0,75 x oOpt von Xpt)

04 -

0,3

Kernel density plot of results (with
h = 0,75 x Opt von Xpt)

0,2

0,1

Anmerkung:
Die Kerndichte-Schatzung zeigt anndhernd eine symmetrische Verteilung der

Ergebnisse mit einem kleinen Nebenpeak.
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte - Unlosl. Abweichun 0 : :
nummer Ballaststoffe | [9/100g] 9 | z-Score | z-Score |Methode Hinweis
i Insoluble iati
Exs::zgfn e e oo DTJ:?J:)I;:]" (opt) (Info) Method Remark
6 3,38 0,634 1,5 6,7 1a
8 2,90 0,154 0,36 1,6 1a
10 0,75 -1,996 -4,6 -21 1a
14 2,41 -0,336 -0,77 -3,6 1a
15 2,50 -0,246 -0,57 -2,6 1a
17a 2,88 0,134 0,31 1,4 1a
4 3,30 0,554 1,3 5,9 2a=1a Methode 1a von DLA zugeordnet
9a 2,90 0,154 0,36 1,6 2a=1a Methode 1a von DLA zugeordnet
9b 3,10 0,354 0,82 3,8 3a
12 3,00 0,254 0,59 2,7 3a
17b 1,94 -0,806 -1,9 -8,5 3a

(1) enzymatisch-gravimetrische Methoden wie ASU L 00.00-18 (ASU L 17.03-1) bzw . AOAC 991.43 und AOAC 985.29, bei denen es zu
Minderbefunden von Inulin kommen kann oder Inulin abgebaut w urde

(1a + 1b) z.B. nach Inulinase-Reaktion

(2) enzymatisch-gravimetrische Methode kombiniert mit der Flissigchromatographie w ie AOAC 2009.01, bei der Inulin mit erfasst w ird
(2a + 2b) z.B. ohne Inulinase-Reaktion

(3) Gesamt-Ballaststoffe als Summe von unléslichen Ballaststoffen (Insoluble DF) und I&slichen Ballaststoffen (High Molecular Weight Soluble DF und
Low Molecular Weight Soluble DF) (AOAC 2017.16)

(3a) unlésliche Ballaststoffe (Insoluble DF)

5,0
4,0
3,0

Z'-Scores

2,0
1,0
0,0
-1,0
-2,0
-3,0
-4,0

-5,0
10

17b
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17a 8
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12

Auswertenummer / evaluation number

4

Abb. / Fig. 16:

insoluble dietary fiber sample B

z'-Scores unldsliche Ballaststoffe Probe B /
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4.4 Lésliche Ballaststoffe in g/100g

4.4.1 Probe A (Methoden: 1b, 2b, 3b+c)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Anmerkung:
Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine stark erhohte Variabilitat in-

nerhalb der Methoden (lb, 3b) und teilweise lagen flir die Methoden weni-
ger als 5 Ergebnisse vor (3b, 3c). Eine statistische Auswertung der Er-
gebnisse wurde daher nicht durchgefihrt.

Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Losliche Abweichun : . .
nummer Ballaststoffe / [9/100g] 9 | 2.Score | z-Score | Methode Hinweis
Evaluation | Soluble dietary Deviation (opt) (Info) Method Remark
number fiber [9/1009]
6 < 1,0 1b
8 0,75 1b
10 2,80 1b
14 1,82 1b
15 0,92 1b
17a 2,64 1b
4 1,56 2b=1b Methode von DLA zugeordnet
9a 0,80 2b =1b Methode von DLA zugeordnet
9b 1,20 3b
12a < 0,50 3b
17b 2,44 3b
9 2,60 3c
12b 3,12 3c
17c 3,71 3c

(1) enzymatisch-gravimetrische Methoden wie ASU L 00.00-18 (ASUL 17.03-1) bzw . AOAC 991.43 und AOAC 985.29, bei denen es zu Minderbefunden
von Inulin kommen kann oder Inulin abgebaut w urde

(1a + 1b) z.B. nach Inulinase-Reaktion
(2) enzymatisch-gravimetrische Methode kombiniert mit der Fliissigchromatographie wie AOAC 2009.01, bei der Inulin mit erfasst wird
(2a + 2b) z.B. ohne Inulinase-Reaktion

(3) Gesamt-Ballaststoffe als Summe von unléslichen Ballaststoffen (Insoluble DF) und I8slichen Ballaststoffen (High Molecular Weight Soluble DF und Low
Molecular Weight Soluble DF) (AOAC 2017.16)

(3b + 3c) Iésliche Ballaststoffe: b) High Molecular Weight Soluble DF und ¢) Low Molecular Weight Soluble DF) (AOAC 2017.16)
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4.4.2 Probe B (Methoden: 1b, 2b, 3b+c)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Anmerkung:
Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine stark erhohte Variabilitat in-

nerhalb der Methoden

ger als 5 Ergebnisse vor

(1b, 3b)
(3b, 3c).

gebnisse wurde daher nicht durchgefihrt.

Ergebnisse der Teilnehmer:

Results of Participants:

und teilweise lagen fiir die Methoden weni-
Eine statistische Auswertung der Er-

Auswerte- Losliche Abweichun . . .
rl::mfm:? Ballaststoffe / [g/100g] 9 | 2.Score | z-Score | Methode Hinweis
Evaluation Solubl_e dietary Deviation (opt) (Info) Method Remark
number fiber [g/100g]

6 1,0 1b

8 0,90 1b

10 3,36 1b

14 2,09 1b

15 1,47 1b

17a 2,53 1b

4 1,78 2b=1b Methode von DLA zugeordnet

9a 0,90 2b=1b Methode von DLA zugeordnet

9b 1,40 3b

12a 0,50 3b

17b 2,35 3b

9 0,90 3c

12b 1,70 3c

17¢c 0,85 3c

(1) enzymatisch-gravimetrische Methoden wie ASUL 00.00-18 (ASUL 17.03-1) bzw . AOAC 991.43 und AOAC 985.29, bei denen es zu Minderbefunden
von Inulin kommen kann oder Inulin abgebaut w urde

(1a + 1b) z.B. nach Inulinase-Reaktion

(2) enzymatisch-gravimetrische Methode kombiniert mit der Fliissigchromatographie wie AOAC 2009.01, bei der Inulin mit erfasst w ird

(2a + 2b) z.B. ohne Inulinase-Reaktion
(3) Gesamt-Ballaststoffe als Summe von unléslichen Ballaststoffen (Insoluble DF) und I6slichen Ballaststoffen (High Molecular Weight Soluble DF und Low

Molecular Weight Soluble DF) (AOAC 2017.16)

(3b + 3c) Iésliche Ballaststoffe: b) High Molecular Weight Soluble DF und ¢) Low Molecular Weight Soluble DF) (AOAC 2017.16)
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4.5 Tnulin / Fructane in g/100g

4.5.1 Probe A (Methoden: 5 + 6)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 16
Anzahl der Ausreiller 0
Mittelwert 2,86
Median 2,82
Robuster Mittelwert (Xpt) 2,85
Robuste Standardabweichung (S¥*) 0,241
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 15
Wiederholstandardabweichung (Sr) 0,0569
Variationskoeffizient (VKQ 2,00%
Vergleichsstandardabweichung (SQ 0,245
Variationskoeffizient (VKQ 8,63%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt 0,212
Zielstandardabweichung (zur 0,097
Information)

Untere Grenze des Zielbereichs 2,43
Obere Grenze des Zielbereichs 3,28
Quotient S*/opt 1,1
Standardunsicherheit U (xpt) 0,075
Ergebnisse im Zielbereich 15
Prozent im Zielbereich 94%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung wurde nach 3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur
Prazision (ASU §64 L 00.00-94) berechnet. Zusatzlich wurde zur Informati-
on die Zielstandardabweichung berechnet nach dem allgemeinen Modell nach
Horwitz angegeben (s. 3.6.1).

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine normale Variabilitdt mit einem
Quotienten S*/opt < 2,0.

Die robuste Standardabweichung liegt im Bereich von vorangegangenen LVUs
(vgl. 3.6.3). Wiederhol- und Vergleichsstandardabweichung liegen im Be-
reich wvon etablierten Werten fir die eingesetzten Bestimmungsmethoden
(vgl. 3.6.2). Die Vergleichbarkeit der Ergebnisse ist gegeben.

94% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.
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Ergebnisse / Results

I |nyulin /

Fructans
[9/100g]

Obergrenze
upper limit

robuster
Mittelwert
robust mean
Untergrenze

1 4 9 13 15 3 8 11 lower limit
2 5 10 14 16 7 9 17

Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 17: Ergebnisse Inulin/Fructane Probe A /
Results inulin/fructans sample A

Anmerkung:

Kernel Density Plot
Fixed h:.159
16
1,4 -
1,2
1 Abb. / Fig. 18:
v | Kerndichte-Schatzung der Ergebnisse
’ (mit h = 0,75 x Opt von Xpt)
0,6
Kernel density plot of results (with
04 1 h = 0,75 x oOpt von Xpt)
0,2
0
0 1 2 3 4 5

Die Kerndichte-Schétzung zeigt anndhernd eine symmetrische Verteilung der

Ergebnisse.
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

LIETECE Inulin/ Abweichung z-Score | z-Score | Methode Hinweis
nummer Fructans [9/100g]
Evaluation [g/100g] Deviation (opt) (Info) Method Remark
number [g/1009]
1 2,83 -0,022 -0,11 -0,23 5
2 2,79 -0,062 -0,29 -0,64 5
4 2,94 0,088 0,41 0,90 5
5 2,70 -0,152 -0,72 -1,6 5
9a 2,50 -0,352 -1,7 -3,6 5
10 3,02 0,163 0,77 1,7 5
13 3,21 0,358 1,7 3,7 5
14 2,81 -0,042 -0,20 -0,44 5
15 3,40 0,548 2,6 5,6 5
16 2,60 -0,252 -1,2 -2,6 5
3 2,69 -0,162 -0,77 1,7 6
7 2,89 0,038 0,18 0,39 6
8 2,66 -0,192 -0,91 2,0 6
9 2,70 -0,152 -0,72 -1,6 6
11 3,10 0,248 1,2 2,5 6
17 2,99 0,138 0,65 1,4 6

(5) enzymatische Methoden (z.B. ASU L 00.00-94)
(6) Flissigchromatographie nach enzymatischer Behandlung (z.B. ISO 22579 (IDF 241):2020/AOAC 2016.14)

z-Scores
5,0

4,0
3,0
2,0

1,0
0.0 _-IlIII

-1,0
-2,0
-3,0
-4,0
-5,0

9 8 9 2 1 4 10 13
16 3 5 14 7 17 (i 15
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 19: =z-Scores Inulin/Fructane Probe A /
inulin/fructans sample A
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4.5.2 Probe B (Methoden: 5 + 6)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 8
Anzahl der AusreilBer =
Mittelwert 0,228
Median 0,175
Robuster Mittelwert (Xpt) 0,196
Robuste Standardabweichung (S*) 0,0925
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 8
Wiederholstandardabweichung (Sr) 0,0120
Variationskoeffizient (VKJ 5,31%
Vergleichsstandardabweichung (SQ 0,157
Variationskoeffizient (VK) 69, 8%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 0,0434
Zielstandardabweichung (zur 0,010
Information)

Untere Grenze des Zielbereichs 0,109
Obere Grenze des Zielbereichs 0,282
Quotient S*/opt!’ 2,1
Standardunsicherheit U(xpt) 0,041
Ergebnisse im Zielbereich 5
Prozent im Zielbereich 63%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung wurde nach 3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur
Prazision (ASU §64 L 00.00-94) berechnet. Zusatzlich wurde zur Informati-
on die Zielstandardabweichung berechnet nach dem allgemeinen Modell nach
Horwitz angegeben (s. 3.6.1).

Die Verteilung der Ergebnisse wies eine erhdhte Variabilitdt mit einem
Quotienten S*/opt von >6,0 auf. Daher wurde unter Beriicksichtigung der
Standardunsicherheit mittels z'-Score ausgewertet. Der Quotient S*/opt'
lag dann bei 2,1.

Probe B wurde kein Inulin zugesetzt, die gemessenen Gehalte sind somit
auf die nattrlichen Gehalte der Matrix Dinkel zurtckzufihren. Wiederhol-
und Vergleichsstandardabweichung liegen iiber dem Bereich von etablierten
Werten flr die eingesetzten Bestimmungsmethoden (vgl. 3.6.2).

63% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.

Hinweis: Fiir die Methoden 5+6 betrug die Differenz der robusten Mittel-
werte von Probe A (mit Zusatz von 3,05 g/100g Inulin) und Probe B
2,65 g/100g.
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Ergebnisse / Results

1 4 9
2 5

10

1,0
09 I |nylin /
08 Fructans
07 [g/100g]
06 < < Obergrenze
0.5 upper limit
0,4
03 - I — robuster

’ < Mittelwert
g’f ) _H e _ - robust mean
0:0 _ Untergrenze

15

Auswertenummer / evaluation number

3

8 11 lower limit
7 9 17

Abb. / Fig. 20: Ergebnisse Inulin/Fructane Probe B /

Results inulin/fructans sample B

Kernel Density Plot
Fixed h: .03255

0,6

0,7

0,8

Anmerkung:

Abb. / Fig. 21:
Kerndichte-Schatzung der Ergebnisse
(mit h = 0,75 x Opt von Xpt)

Kernel density plot of results (with
h = 0,75 x Opt von Xpt)

Die Kerndichte-Schétzung zeigt anndhernd eine symmetrische Verteilung der
Ergebnisse mit zwei kleineren Nebenpeaks.
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Inulin / Abweichung | ;. g0 | z.Score | Methode Hinweis
nummer Fructans [9/100g]
Evaluation [g9/100g] Deviation (opt) (Info) Method Remark
number [g/100g]
1 5
2 0,59 0,394 9,1 39 5
4 < 0,50 5
5 0,10 -0,096 2,2 -9,6 5
9a 0,20 0,004 0,10 0,4 5
10 0,17 -0,026 -0,59 -2,6 5
13 0,13 -0,066 -1,5 -6,6 5
14 < 0,50 5
15 < 0,50 5
16 < 0,20 5
3 < 0,50 6
7 0,30 0,104 2,4 10,4 6
8 0,15 -0,046 -1,0 4.6 6
9b < 0,20 6
11 < 0,50 6
17 0,18 -0,016 -0,36 -1,6 6

(5) enzymatische Methoden (z.B. ASU L 00.00-94)
(6) Flissigchromatographie nach enzymatischer Behandlung (z.B. ISO 22579 (IDF 241):2020/AOAC 2016.14)

Z'-Scores
5,0

4,0
3,0
2,0
1,0

0,0 . B =
10 ]

-2,0 !

-3,0

-4,0
-5,0

5 8 17 7
13 10 9 2
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 22: z'-Scores Inulin/Fructane Probe B /
inulin/fructans sample B
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4.6 z-Scores der Teilnehmer: Ubersichtstabelle
Auswerte- ) . IDF IDF Inulin / Inulin /
nummer TDF (1) TDF (1)° | TDF (2+3) | TDF (2+3) (1a.2a,3a)° | (1a,2a,3a) Fructane Fructa?e
(5+6) (5+6)
Probe A Probe B Probe A Probe B Probe A Probe B Probe A Probe B
1 1,3 1,6 -0,11
2 1,6 -0,28 -0,29 9,1
3 -0,77
4 -0,12 1,5 -0,03 1,30 0,41
5 0,85 1,1 -0,72
6 -0,74 -0,60 0,50 1,5
7 -1,4 -0,75 0,18
8/8a -1,2 -0,93 0,48 0,36 -0,91 -1,0
8b 1,4 -0,93
9/9a 1,7 -1,1 -0,43 -0,01 -0,35 0,36 1,7 0,10
9b -0,68 -0,01 0,60 0,82 -0,72
10 0,37 -0,36 4,6 0,77 -0,59
11/11a 1,5 0,94 0,67 0,81 1,2
11b -0,01 -0,48
12 -3,4 -3,5 0,83 0,59
13/13a -0,13 0,19 1,7 1,5
13b 0,49 0,49
14 1,0 -0,15 -0,45 -0,77 -0,20
15 -0,74 -0,69 1,6 -0,57
16 0,31 0,00 1,2
17/17a 0,45 -0,31 0,36 0,31 0,65 -0,36
17b -2,0 -1,9
° z-Score
(1 - 6) Methoden siehe Seite 17

Bewertung des z-Scores / valuation of z-score (DIN ISO 13528:2009-01):

-2 £ z-score < 2 erfolgreich / successful (in green)
-2 > z-score > 2 ,Warnsignal“/ warning signal
-3 > z-score > 3 ,Eingriffssignal“/ action signal (in red)
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5. Dokumentation

Hinweis: Angaben in englischer Sprache wurden von DLA nach bestem Wissen ins Deutsche {ibersetzt (ohne Gewahr der Richtigkeit).

5.1 Angaben der Teilnehmer
5.1.1 Primdrdaten

Parameter: Gesamt-Ballaststoffe ohne Inulin (Methoden: 1)

Teil- AbschlieBen- . ._| AbschlieRen- . . Bestim- Angabe . L ..
Meth. | neh- |Einheit D::‘uaT ::r des Ergebnis Ergelbnls Erngbms des Ergebnis Ergelbnls Erngbms mungs- | inkl. Wie- ‘;Vt;id:rr:tg Me:)l::;:lcehlzall:‘lg;lr):,/ ‘I’_vilter:tE:Uf
mer ¥ (Mittelwert) (Mittelwert) grenze |derfindung 9
Tag/Monat Probe A Probe A | Probe A Probe B Probe B | Probe B ja/nein in %
_ . Testkit Gesamtballaststoffe Fa.
4=1 1 |g/100g| 31.05.21 5,08 5 5,15 5,16 5,02 5,29 nein Merck (1.12979.0001)
1 2 g/100g| 07.06.21 5,25 5 5,5 4,15 4 4,3 0,5 nein AOAC 991.43
2=1 4 g/100g| 10.05.21 4,295 4,48 4,11 5,08 5,03 5,13 2 Berechnng
1 5 g/100g| 16.06.21 4,84 512 4,57 4,9 5,22 4,58 nein 9()81[;3()64 LFGB, L 00.00-18,
1 6 g/100g| 20.05.21 3,95 3,88 4,01 3,98 4,04 3,93 1 nein AOAC 991.43 mod
1 7 g/100g| 09.06.21 3,6 3,6 3,7 3,9 3,9 3,9 nein AOAC991.43
1 8a |g/100g| 18.06.21 3,7 3,8 3,6 3,8 3,8 3,8 0,5 nein ASU L 00.00-18: 1997-01
4=1 8b |g/100g| 18.06.21 3,6 3,6 3,6 3,8 3,8 3,8 0,5 nein ASU L 00.00-18: 1997-01
2=1 9 |g/100g| 04.06.21 34 3,7 3 3,7 3,9 3,5 0,5 nein AOAC 991.43
1 10 |g/100g| 09.06.21 4,57 4,81 4,33 4,105 4,21 4 nein ASU L 00.00-18 modifiziert
1 11 |g/100g| 21.05.21 5,20 4,80
1 12 |g/100g| 25.06.21 2,43 2,53 2,32 2,44 2,47 2,4 0,5 nein AOAC 991.43
1 13a |g/00g| 18:05.//20. 4,29 4,31 4,26 4,4 4,32 4,48 nein PV 2202; anaolog ASU L 00.00-
05. 18, mit Inulinasezusatz
4=1 130 groog| 180520 4,64 465 | 462 4,56 47 4,42 nein PV 2202; anaclog ASU L. 00.00-
05. 18, ohne Inulinasezusatz
1 14 |g/100g| 22.06.21 4,93 4,8 5,05 4,22 4,56 3,87 <05 nein 9()30%_%200'00_18 - 1997-01 Ber.
1 15 |g/100g| 30.06.21 3,95 3,9 4,00 3,93 3,84 4,02 0,1 nein
1 | 16 |g/100g| 17.06.21 4,54 449 | 458 43 426 | 436 |050g100g|  nein f‘g'?n'(\)" d1°10 nach ASU L. 00.00-
1 17 19/100g 21/06 5,54 5,46 5,62 5,41 5,72 511 nein
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Fortsetzung:
. Fritten- Angaben zu . Kalibrierung Methode ak-
Meth. Teilneh durch- Port_en Angaben zu /Angaben zu Pro Amyloglucosi- Angaben zu Inuli und Referenz- | kreditiert nach Sonstige Hinweise
mer weite Amylase tease nase .
messer dase material ISO/IEC 17025
ja/ nein
4=1 1 40mm G2 geman Testkit gemaR Testkit gemaR Testkit ja Messung mittels Ankom Fibreanalyzer
1 2 Referenzmaterial
DLA 2020
2=1 4 ja
1 5 30 mm 2 Bioguant Gesamtballaststoffe Merck 1.12979.001 ja
1 6 ja
. . . Ergebnisse direkt angegeben in g/100g
1 7 / 2 Megazyme kit Megazyme kit Megazyme kit Nowozyme SP230 no und nicht vor der Best. entfettet (<10%)
1 8a [30mm |40 - 90 um Merck Kit Merck Kit Merck Kit Mix aus exo- und ja
endo-Inulinase
4=1 8b 30mm |40 - 90 um Merck Kit Merck Kit Merck Kit Mix aus exo- und ia ohne Inulin, GS-Methode
endo-Inulinase
- g Megazyme E- Megazyme E- Megazyme E- . .
2=1 9 30 mm 40-90um Blaam BSPRT AMGDF keine Inulinase no _
1 10 ja
1 11 ja
1 12 ja
40 - 100 Megazyme Fructa-
1 13a 30 mm Merck 1.12979.001; LOT: HC041950 nase Mixture; LOT: ja
pum
170301a
_ 40 - 100 . . .
4=1 13b |30 mm um Merck 1.12979.001; LOT: HC041950 ja
1 14 40 mm 40-100 ym Ballaststoffkit von Merck ja Probe mit PE entfettet
Behrotest
1 15 CFT 30 Porositat 2 Testkit von Megazyme ja behrotest Filtertiegel 30 ml
3cm
Fructanase Maxture
3,26 U/mL (souble .
Por. 3 16- 3000 U/mL; 54 starch); 200 U/mL Exo-nulinase 200.0 Regelkarte Wee- |.
1 16 40mm 40 ym / 50 mg/mL U/mL + Endo-Inuli- ; ja
U/mg 8p-NP Bets-Mal- i tabix
25-50 pm toside) nase 80 U/mL ; In
50% Glycerol
1 17 ja
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Parameter: Unlésliche und 16sliche Ballaststoffe (Methoden: 1la + 1b)
Teil- AbschlieRen- . . | AbschlieRen- . . Bestim- Angabe . - .
Meth. | neh- |[Einheit D;;uarr ;i:r des Ergebnis Ergelbnls Ergci,\lbnls des Ergebnis Ergelbnls ErgTIbnls mungs- | inkl. Wie- ‘g'id;r:t': Melt)t:';::;rtle;r;‘lg:rt:,l ‘Il_viltz::tp:m-
mer y (Mittelwert) (Mittelwert) grenze |derfindung ung u
Tag/Monat Probe A Probe A | Probe A Probe B Probe B | Probe B ja/ nein in %

1a 6 |g/100g| 25.05.21 2,96 2,99 2,92 3,38 3,35 3,42 1 nein AOAC 991.43 mod

1a 8 |g/100g| 18.06.21 2,95 3 2,9 2,9 2,7 3 0,5 nein ASU L 00.00-18: 1997-01

1a 10 |g/100g| 23.06.21 1,77 1,73 1,81 0,75 0,68 0,82 nein ASU L 00.00-18 modifiziert

1a | 14 |g/100g| 22.06.21 2,56 2,44 2,67 2,41 2,56 2,25 <05 nein /;50%_%;0'00'18: 1997-01 Ber.

1a 15 |g/100g| 18.06.21 3,415 3,25 3,58 2,5 2,47 2,53 0,1 nein

1a 17 |g/100g| 21/06 2,9 3,02 2,79 2,88 3,05 2,71 nein
2a=1al] 4 |g/100g| 10.05.21 2,735 2,46 3,01 3,3 3,22 3,38 1 ASU L 00.00-18, 2017-10
2a=1a] 9 |g/100g| 04.06.21 2,6 2,9 2,2 2,9 3 2,7 0,3 nein AOAC 991.43

1b 6 |g/100g - <1 <1 1 nein

1b 8 |g/100g| 18.06.21 0,75 0,8 0,7 0,9 1,1 0,8 0,5 nein ASU L 00.00-18: 1997-01

1b 10 |g/100g| 23.06.21 2,8 3 2,6 3,355 3,39 3,32 nein ASU L 00.00-18 modifiziert

1b 14 |g/100g| 22.06.21 1,82 1,61 2,03 2,09 2,15 2,03 <0,5 nein 9()35_%2()0.00-18 + 1997-01 Ber.

1b 15 |g/100g| 18.06.21 0,92 0,91 0,92 1,47 1,45 1,48 0,1 nein

1b 17 |g/100g| 21/06 2,64 2,44 2,83 2,53 2,67 2,4 nein
2b=1b| 4 |g/100g| 10.05.21 1,56 2,02 1,1 1,78 1,81 1,75 1 ASU L 00.00-18, 2017-10
2b=1b] 9 |g/100g| 04.06.21 0,8 0,8 0,8 0,9 0,9 0,8 0,2 nein AOAC 991.43
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Fortsetzung:
. Fritten- Angaben zu . Kalibrierung Methode ak-
Meth. | Teineh- 1 ren. | Poren- Angaben zu Angaben zu Pro- Amyloglucosi- Angaben zulnuli- | 4 poferenz- | Keeditirt nach Sonstige Hinweise
mer weite Amylase tease nase .
messer dase material ISO/IEC 17025
ja /nein
1a 6 ia
1a 8 [|30mm |40 -90 um |Merck Kit Merck Kit Merck Kit Mix aus exo- und ia
endo-Inulinase
1a 10 ja
1a 14 40 mm 40-100 pm Ballaststoffkit von |Ballaststoffkit von |Ballaststoffkit von a Probe mit PE entfettet
Merck Merck Merck
Behrotest . .
1a 15 CFT 30 Porositat 2 -I\I;IeStk't von Testkit von Testkit von ja behrotest Filtertiegel 30 ml
3em egazyme Megazyme Megazyme
1a 17 ja
2a=1a 4 ja
_ g Megazyme E- Megazyme E- Megazyme E- -
2a=1a 30 mm 40-90um Blaam BSPRT AMGDE no inulinase no _
1b 6 ja Berechnung aus Gesamt und Unldslich
1b 8  |30mm |40 - 90 pm |Merck Kit Merck Kit Merck Kit Mix aus exo- und ja
endo-Inulinase
1b 10 ja
1b 14 40 mm 40-100 pm Ballaststoffkit von |Ballaststoffkit von |Ballaststoffkit von a Probe mit PE entfettet
Merck Merck Merck
Behrotest . .
1b 15 |CFT30 |Porositat 2|) eStkit von Testkit von Testkit von ia behrotest Filtertiegel 30 m
3em Megazyme Megazyme Megazyme
1b 17 ja
2b=1b 4 ia
_ Megazyme E- Megazyme E- Megazyme E- -
2b=1b 9 30 mm 40-90um Blaam BSPRT AMGDF no inulinase no _
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Parameter: Gesamt-Ballaststoffe einschlieBlich Inulin (Methoden:

2)
Teil- . ..|Datum der AbschllelSer_1- Ergebnis| Ergebnis AbschlleBel)- Ergebnis | Ergebnis Bestim- .Angab.e Wiederfin-| Methodenangabe, wie in Priif-
Meth. | neh- |Einheit Analyse des Ergebnis | I des Ergebnis 0 I mungs- | inkl. Wie- dunasrate bericht / Norm | Literatur
mer y (Mittelwert) (Mittelwert) grenze |derfindung g
Tag/Monat Probe A Probe A | Probe A Probe B Probe B | Probe B ja/ nein in %
4=2 9 g/100g| 04.06.21 7 6,9 7.1 54 5,3 54 0,3 nein AOAC 2009.01
2 11 |g/100g| 12.05.21 8,30 6,10
. Fritten- Angaben zu . Kalibrierung | Methode ak-
Meth. Teilneh durch- Porfen Angaben zu Angaben zu Pro Amyloglucosi- Angaben zu Inuli und Referenz- | kreditiert nach Sonstige Hinweise
mer weite Amylase tease nase .
messer dase material ISO/IEC 17025
ja / nein
Megazyme E- Megazyme E- Megazyme E- . . .
4=2 9 30 mm 40-90um PANAA BSPRT AMGDF keine Inulinase nein
2 11 ja

Angaben anderer Teilnehmer siehe

unter Methoden 1.

Parameter: Unlésliche und lésliche Ballaststoffe (Methoden: 2a + 2b)

Angaben der Teilnehmer siehe unter Methoden la und 1b.
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Parameter: Gesamt-Ballaststoffe, IDF, HMW SDF und LMW SDF (Methoden: 3, 3a, 3b + 3c)

Teil- AbschlieRen- . .| AbschlieBen- . . Bestim- Angabe . Lo ..
Meth. | neh- |Einheit D:tuT der des Ergebnis Ergelbnls Erg?Ibnls des Ergebnis Ergelbnls Erg?Ibnls mungs- | inkl. Wie- \:’Vlederﬁtn- Meltahoglehr:a;r;\?abe,l ‘I'_v.'f thrUf'
mer nalyse (Mittelwert) (Mittelwert) grenze |derfindung ungsrate eric orm [ Literatur
Tag/Monat Probe A Probe A | Probe A Probe B Probe B | Probe B ja/nein in %

3 9 |g/100g| 07.06.21 6,7 6,6 6,7 54 54 5,3 0,5 nein AOAC 2011.25

3 11 |g/100g| 21.06.21 7,50 5,00

3 17 |g/100g| 22/06 8,04 8,17 7,9 5,14 5,11 5,17 nein

3a 9 |g/100g| 07.06.21 3 2,9 3 3,1 3 3,1 0,2 nein AOAC 2011.25

3a 12 |g/100g| 11.05.21 3.1 3,1 3,1 3 2,9 3 0,5 nein AOAC2009.01

3a 17 |g/100g| 22/06 1,89 1,73 2,04 1,94 1,9 1,97 nein

3b 9 |g/100g| 07.06.21 1,2 1,3 1 1,4 1,5 1,3 0,2 nein AOAC 2011.25

3b 12 |g/100g| 11.05.21 <0.5 <0.5 <0.5 <0.5 <0.5 <0.5 0,5 nein AOAC2009.01

3b 17 |g/100g| 22/06 2,44 2,63 2,24 2,35 2,37 2,33 nein

3c 9 |g/100g| 07.06.21 2,6 2,4 2,7 0,9 0,9 0,9 0,3 nein AOAC 2011.25

3c 12 |g/100g| 01.06.21 3,12 3,2 3,05 1,7 1,76 1,64 0,32 nein AOAC2009.01

3c 17 |g/100g| 22/06 3,71 3,81 3,62 0,85 0,84 0,87 nein
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Fortsetzung:
. Fritten- Angaben zu . Kalibrierung Methode ak-
Meth. | T€1"eh- | qurch. | Poren- Angaben zu /Angaben zu Pro- Amyloglucosi- Angaben zu Inuli-| |4 poferenz- | kreditiert nach Sonstige Hinweise
mer weite Amylase tease nase -
messer dase material ISO/IEC 17025
ja/nein
g Megazyme E- Megazyme E- Megazyme E- . . .
3 9 30 mm 40-90um PANAA BSPRT AMGDF keine Inulinase nein .
3 11
3 17 ja
g Megazyme E- Megazyme E- Megazyme E- . . .
3a 9 30 mm 40-90um PANAA BSPRT AMGDE keine Inulinase nein _
3a 12 ja
3a 17 ja
¥ Megazyme E- Megazyme E- Megazyme E- . . }
3b 9 30 mm 40-90um PANAA BSPRT AMGDF keine Inulinase nein _
3b 12 ja
3b 17 ja
Megazyme E- Megazyme E- Megazyme E- . . .
3 9 30 mm 40-90um PANAA BSPRT AMGDF keine Inulinase nein _
3c 12 NIST 3233 ja
3c 17 ia
Parameter: Gesamt-Ballaststoffe, andere Methoden (4)

Angaben der Teilnehmer siehe unter Methoden 1 und 2.
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Parameter: Inulin / Fructane (Methoden: 5 + 6)
Teil- AbschlieBen- . .| AbschlieRen- . . Bestim- Angabe . L ..
Meth. | neh- |Einheit DZLuaT ::r des Ergebnis Ergelbnls Erngbms des Ergebnis Ergelbnls Erg(ilbnls mungs- | inkl. Wie- ‘;vl:id:rr:; i Melt)r::i(::ir:e;r;\lg:rf:,/‘Il_vilter:t::Uf-
mer ¥ (Mittelwert) (Mittelwert) grenze |derfindung 9
Tag/Monat Probe A Probe A | Probe A Probe B Probe B | Probe B ja/ nein in %
5 1 g/100g| 20.05.21 2,83 2,8 2,85 - - - nein - ASU L 00.00-94 mod.
AOAC 997.08: ,Fructans in Food
. Products (lon Exchange
5 2 |g/100g| 07.06.21 2,79 2,78 2,79 0,59 0,58 0,59 0,05 nein Chromatographic Method)",
modifiziert
5 4 |g/100g| 10.05.21 2,94 2,95 2,93 <0,50 <0,50 <0,50 0,5 ASU L 00.00--94, 2006-09
5 5 |g/100g| 16.06.21 2.7 2686 | 271 0.1 0,11 0,09 nein ASU § 64 LFGB, L 00.00-94,
2006-09
5 9 |g/100g| 03.06.21 2,5 2,5 2,4 0,2 0,2 0,2 0,2 nein AOAC 999.03 modified
5 10 |g/100g| 01.06.21 3,015 3,02 3,01 0,17 0,17 0,17 nein ASU L 00.00-94
. PV 2202; anaolog ASU L 00.00-
5 13 |g/100g| 02.06. 3,21 3,14 3,27 0,13 0,14 0,11 nein 94 mit Modifizerung
5 14 |g/100g| 23.06.21 2,81 2,87 2,74 <0,5 <05 <05 <0,5 nein ASU L 00.00-94 : 2006-09
5 15 |g/100g| 02.06.21 3,4 3,5 33 <0,5 <0,5 <0,5 0,5 nein ';'(';}&MA'M 02-051, HPLC: 2008-
5 16 |g/100g| 05.07.21 2,6 2,59 2,61 <0,20 <0,20 <0,20 0,20 g/100g nein ASU L 00.00-94 mod.
6 3 |g/100g| 08.06.21 2,69 2,72 2,66 <0,5 <0,5 <0,5 0,5 interne Methode LC-RI
6 7 |g/100g| 27 may - 2,89 2,88 2,9 0,3 0,31 0,29 nein AOAC997.08 with GC
6 8 |g/100g| 07.06.21 2,66 2,63 2,69 0,15 0,15 0,14 0,1 nein AOAC 997.08: 2013-08, mod.
6 9 |g/100g| 14.06.21 2,7 2,7 2,7 <0.2 <0.2 <0.2 0,2 nein AOAC2016.14
6 11 |g/100g| 01.06.21 3,10 <0,5%
6 17 |g/100g| 13/06 2,99 2,97 3,01 0,18 0,19 0,17 nein
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Fortsetzung:
. UV-Test Kit Her- |[HPLC Saule Detektor Hinweise zu Probenvorberei- |Kalibrierung und |Methode ak- |Sonstige Hinweise
Meth. | Teilneh-geier tung und -aufarbeitung Referenzmaterial |kreditiert nach
mer ISO/IEC 17025
. . alk ASU L 00.00-94 mod.
Test-Kit r-Biopharm gema’> / . . . . .
5 1 Nr. 10 716 260 035 |~ - (Korngro@enwrgabe wird ver- ja Inulinase: Sigma Aldrich
nachlassigt)
Carbopac™ Es wurden folgende Modifikationen vorgenommen:
5 2 PA20'p3 % 150 PAD i Referenzmaterial ia Glucose-Gehalt wird rechnerisch auf Basis des Polymerisie-
’ DLA 2020 ! rungsgrads bericksichtigt. Andere Eluentenzusammenset-
mm ’ : .
zung. Gradientenprogramm von 83 auf 47 min gekurzt
5 4 r-biopharm ja
r-biopharm .
s > |10716260035 ja
5 9 Megazyme Thermo PA1 PAD ja
5 10 r-biopharm nein
r-biopharm Metrohm Metro- . . . '
5 13 |10139106035; LOT: |sep Carb 2 mit  |PAD 35°C gffﬁ‘jt'tmnf]‘i’t‘t‘;‘g ?gf,f:SCharo' let(gzgll?r;et';
42288200 Vorsaule 9 g
5 14 ja
Dr. Maisch Re-
5 15 prosil 100 NH2, |RID ja zu wenig Material
5um, 250*4mm
Boehringer Mann- Regelkarte Weeta- Da es sich um eine photometrische Methode gemal § 64
5 16 heim von R-Bio- Nicht belegt Nicht belegt gemafl §64 LFGB, L 00.00-94 bng ja LFGB, L 00.00-94 handelt, gibt es keine HPLC Saule bzw.
pharm Detektor.
enzymatische Behandlung, Be-
6 3 stimming der freigesetzten Zu- ja angegeben als Inulin
cker mittels HPLC
6 7 FID after silylation _star_1dards+reference nein
inulin
elektrochemi- externe Kalibrie-
6 8 Carbopac PA20 Messung von préexis. Zuckern |rung, zert. Referenz-|nein Auswertung als Inulin
scher (AEC) mat
6 9 Megazyme Thermo PA1 PAD nein
6 11 nein Internal method - AOAC 997.08
6 17 ja
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5.2 Homogenitédt

5.2.1 Mischungshomogenitdt vor der Abfillung

Microtracer Homogenitatste st
DLA ptAUO01 (2021) Probe A

Gewicht Gesamtprobe 2,79 kg
Microtracer FSS-rot lake
TeilchengréRe 75-300 pm
Gewicht pro Partikel 2,0 ug
Tracerzugabe 27,2 mg/kg
Analysenergebnisse:
Probe Einwaage [g] FA’?]thg(:II E: ;;::g]l

1 5,02 69 27,5

2 4,99 71 28,5

3 4,96 61 24,6

4 5,04 61 24,2

5 5,00 62 24,8

6 4,99 55 22,0

7 4,95 63 25,5

8 5,01 50 20,0
Poisson-Verteilung Normalverteilung
Probenanzahl 8 Probenanzahl 8
Freiheitsgrad 7 Mittelwert 24.6 mg/kg
Mittelwert 61,5 Partikel Standardabweichung 2,73 mg/kg
Standardabweichung 6,82 Partikel rel. Standardabweichung 1,1 %
%2 (CHI-Quadrat) 5,29 Horwitz Standardabweichung 9,88 %
Wahrscheinlichkeit 62 % HorRat-Wert 1,1
Wiederfindungsrate 91 % Wiederfindungsrate 91 %
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5.3 Probenanschreiben: Informationen zur Eignungspriifung (EP)

Vor der LVU wurden den Teilnehmern im Proben-Anschreiben folgende Infor-

mationen mitgeteilt:

EP-Nummer
EP-Name

Probenmatrix*

Probenzahl und
Probenmenge

Lagerungsinformation

Verwendungszweck

Parameter

Untersuchungsmethoden

Hinweise zur Analyse

Ergebnisangabe

Einheiten

Anzahl von
signifikanten Stellen

Weitere Angaben:

DLA ptAUO01 - 2021

Gesamtballaststoffe, I16sliche/uniésliche Ballaststoffe und Inulin in
Getreideerzeugnis

Proben A + B: Zwieback / Zutaten: Dinkelmehl, Dinkelvollkornschrot, Son-
nenblumendl, Hefe, Salz, Koriander und Inulin (eine der beiden Proben)

2 unterschiedliche Proben A+ B: je 40 g

Proben A + B:
Raumtemperatur (EP-Zeitraum)

AusschlieBlich fiir Laboruntersuchungen (Qualitdtskontrollproben)

quantitativ. Gesamtballaststoffe, I6sliche/uniésliche Ballaststoffe
und Inulin/Fructane

Methode ist freigestellt

Die Untersuchung der Eignungspriifung soll entsprechend einer labor-
tiblichen Routineanalyse vorgenommen werden.

Generell empfehlen wir vor der Analyse, insbesondere bei kleinen Ana-
lyseeinwaagen, eine reprdsentative Probenmenge entsprechend guter
Laborpraxis zu homogenisieren.

Es werden fiir jede Probe A und B zwei Ergebnisse (Doppelbestim-
mung) pro Parameter abgefragt. Die Einzelergebnisse sowie der Mittel-
wert fiir Probe A und fiir Probe B sind in die Ergebnisabgabe-Datei ein-
zutragen.

g/100g
Mindestens 2

Zur Information ist anzugeben:
- Datum der Analyse
—  DLA-Nr. der Probe A und B
- Bestimmungsgrenze
- Angabe inkl. Wiederfindung
- Wiederfindung wurde mit gleicher Matrix bestimmt.
- Methode ist akkreditiert

Ergebnisabgabe

Letzter Abgabetermin

Auswertebericht

Die Ergebnisabgabe-Datei wird per eMail tibermittelt an:
pt@dla-lvu.de

Spiétestens 2. Juli 2021.

Der Auswertebericht wird voraussichtlich 6 Wochen nach Abgabetermin der
Ergebnisse fertiggestellt und per eMail als PDF-Datei zugesandt.

* Die Kontrolle der Mischungshomogentité wird von DLA durchgefiihrt. Die Priifung der Gehalte, Homogenitédt und Stabilitét von EP-Pa-
rametern wird von DLA im Unterauftrag vergeben.
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6. Verzeichnis der Teilnehmer in alphabetischer Reihen-
folge

Teilnehmer / Participant Ort / Town Land / Country

Deutschland
Deutschland
Deutschland
Deutschland
Schweden
NIEDERLANDE
Deutschland
Deutschland
Deutschland
Deutschland
BELGIEN
Deutschland
Deutschland
BELGIEN
Deutschland
VIETNAM
SPANIEN

[Die Adressdaten der Teilnehmer wurden fiir die allgemeine Verdffentlichung des Auswer-
te-Berichts nicht angegeben.]

[The address data of the participants were deleted for publication of the evaluation re-
port.]
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7. Verzeichnis relevanter Literatur

1.

9.

DIN EN ISO/IEC 17025:2005; Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Pruf- und
Kalibrierlaboratorien / General requirements for the competence of testing and ca-
libration laboratories

DIN EN ISO/IEC 17043:2010; Konformitatsbewertung - Allgemeine Anforderungen an
Eignungspriifungen / Conformity assessment - General requirements for proficiency
testing

ISO 13528:2015 & DIN ISO 13528:2009; Statistische Verfahren fiir Eignungsprifungen
durch Ringversuche / Statistical methods for use in proficiency testing by inter-
laboratory comparisons

ASU §64 LFGB: Planung und statistische Auswertung von Ringversuchen zur Methoden-
validierung / DIN ISO 5725 series part 1, 2 and 6 Accuracy (trueness and precisi-
on) of measurement methods and results

Verordnung / Regulation 882/2004/EU; Verordnung iber {ber amtliche Kontrollen zur
Uberpriifung der Einhaltung des Lebensmittel- und Futtermittelrechts sowie der Be-
stimmungen {ber Tiergesundheit und Tierschutz / Regulation on official controls
performed to ensure the verification of compliance with feed and food law, animal
health and animal welfare rules

Evaluation of analytical methods used for regulation of food and drugs; W. Hor-
witz; Analytical Chemistry, 54, 67-76 (1982)

The International Harmonised Protocol for the Proficiency Testing of Ananlytical
Laboratories ; J.AOAC Int., 76(4), 926 - 940 (1993)

A Horwitz-like funktion describes precision in proficiency test; M. Thompson, P.J.
Lowthian; Analyst, 120, 271-272 (1995)

Protocol for the design, conduct and interpretation of method performance studies;
W. Horwitz; Pure & Applied Chemistry, 67, 331-343 (1995)

10.Recent trends in inter-laboratory precision at ppb and sub-ppb concentrations in

relation to fitness for purpose criteria in proficiency testing; M. Thompson; Ana-
lyst, 125, 385-386 (2000)

11.The International Harmonised Protocol for the Proficiency Testing of Analytical

Chemistry Laboratories; Pure Appl Chem, 78, 145 - 196 (2006)

12.AMC Kernel Density - Representing data distributions with kernel density estima-

tes, amc technical brief, Editor M Thompson, Analytical Methods Committee, AMCTB
No 4, Revised March 2006 and Excel Add-in Kernel.xla 1.0e by Royal Society of Che-
mistry

13 .EURACHEM/CITAC Leitfaden, Ermittlung der Messunsicherheit bei analytischen Messun-

gen (2003); Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement (1999)

14 .GMP+ Feed Certification scheme, Module: Feed Safety Assurance, chapter 5.7 Che-

cking procedure for the process accuracy of compound feed with micro tracers in
GMP+ BA2 Control of residues, Version: 1lst of January 2015 GMP+ International B.V.

15.MTSE SOP No. 010.01 (2014): Quantitative measurement of mixing uniformity and car-

ry-over in powder mixtures with the rotary detector technique, MTSE Micro Tracers
Services Europe GmbH

16.Homogeneity and stability of reference materials; Linsinger et al.; Accred Qual

Assur, 6, 20-25 (2001)

17.20AC Official Methods of Analysis: Guidelines for Standard Method Performance Re-

quirements, Appendix F, p. 2, AOAC Int (2016)

18.ASU §64 LFGB: L 00.00-18: Bestimmung der Ballaststoffe in Lebensmitteln [Determi-

nation of dietary fieber in food]

19.ASU § 64 LFGB L 17.03-1 Bestimmung der Ballaststoffe in Mischbrot [Determination

of dietary fieber in mixed-type bread].

20.ASU § 64 LFGB L 00.00-94 Bestimmung von Inulin in Lebensmitteln - Enzymatisches

Verfahren [Determination of inulin in food - Enzymatic method]

21 .Determination of total dietary fiber (CODEX definition) by Enzymatic-Gravimetric

method and liquid chromatography: Collaborative Study, McCleary et al. (2010), J
AOAC Int 93:221

22 .LEITFADEN FUR ZUSTANDIGE BEHORDEN - KONTROLLE DER EINHALTUNG DER EU-RECHTSVOR-

SCHRIFTEN: Verordnung (EU) Nr. 1169/2011 uber Information der Verbraucher tber Le-
bensmittel (Dezember 2012) / GUIDANCE DOCUMENT FOR COMPETENT AUTHORITIES FOR THE
CONTROL OF COMPLIANCE WITH EU LEGISLATION ON: Regulation (EU) No 1169/2011 on the
provision of food information to consumers (December 2012)
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23 .Positionspapier der Lebensmittelchemischen Gesellschaft [der GDCh] ,Ballaststoffe:
aktuelle Betrachtung aus rechtlicher und analytischer Sicht"“ erarbeitet durch die
Arbeitsgruppe "Fragen der Erndhrung", (2012) [Position paper on dietary fiber le-
gal and analytical issues, Food Chemistry Society of the GDCh]

24 .Dietary fibre fractions in cereal foods measured by a new integrated AOAC method,
Hollmann et al. (2013), Food Chem 140 (3) :586-9
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Alle 17 Teilnehmer haben mindestens ein Ergebnis eingereicht. Die Aus-
wertung von Gesamt-Ballaststoffen, unldslichen Ballaststoffen und Inu-
lin/Fructane 1in Getreideerzeugnis erfolgte mit der Zielstandardabwei-
chung nach Auswertung eines Versuchs zur Prazision. Es lagen mindestens
64% der Ergebnisse der Teilnehmer im Zielbereich. Details zu den einzel-
nen Parametern sind dem Auswertebericht zu entnehmen.

4 Teilnehmer hatten ihren Sitz im Europadischen Ausland (Belgien, Nieder-
lande, Schweden, Spanien) und ein Teilnehmer in Vietnam.




