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1. Einleitung

Die Teilnahme an Laborvergleichsuntersuchungen (LVU) bzw. Eignungspriifun-
gen (EP) ist ein wunverzichtbares Element flir das Qualitats-Manage-
ment-System eines jeden, mit der Untersuchung von Lebensmitteln, Futter-
mitteln, kosmetischen Mitteln und Bedarfsgegenstanden befassten Labors.
Die Durchfihrung wvon Laborvergleichsuntersuchungen ermdglicht den teil-
nehmenden Laboren die eigene analytische Kompetenz unter realen Bedingun-
gen nachzuweisen. Gleichzeitig erhalten sie wertvolle Daten flir die er-
forderliche Verifizierung oder Validierung der durchgefiihrten Untersu-
chungsmethode [1, 5].

Das Ziel wvon DLA 1ist 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 zwei verschiedene han-
delstbliche Futtermittel fir Legehennen von Europdischen Anbietern (s.
Tabelle 1). Ein Futtermittel wurde als GVO-frei gekennzeichnet (Probe A),
wahrend das andere Futtermittel (Probe B) Zutaten aus GVO-Soja und GVO-
Mais-Produkten enthdlt. Zusadtzlich wurden Probe B Referenzmaterialien aus
GVO-Mais und GVO-Raps zugesetzt.

Die Jjeweiligen Futtermittel-Rohstoffe wurden =zerkleinert und gesiebt
(mesh <1,5 mm), Probe B die weiteren Referenzmaterialien =zugesetzt, und
anschlieBend homogenisiert. Die Zusammensetzung ist Tabelle 1 zu entneh-
men.

Vor dem Homogenisieren wurden Microtracer-Partikel fiir die Uberpriifung
der Mischungshomogenitadt zugegeben. Wahrend der Abfiillung wurden Aliquote
fiir die Microtracer-Analyse entnommen (s. 2.1.1).

Die Proben wurden nach dem Homogenisieren zu Portionen von ca. 10 g in
metallisierte PET-Folienbeutel abgefillt.
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Tabelle 1:

Zutaten

Zusammensetzung der DLA-Proben

Probe A

Probe B

GVO-Anteil

Alleinfuttermittel flir Legehennen
(ohne GVO-Zutaten)

Zusammensetzung:

Mais, Weizen, Sojaextraktionsschrot
dampferhitzt, Calciumcarbonat, Gerste,
Luzernengriinmehl, Ca-Na-Phosphat,
Pflanzenfettsduren, Hafer, Weizenkleie,
Natriumchlorid sowie ernahrungsphysio-
logische und technologische Zusatzstof-
fe

Nahrwertangaben pro 100 g:
Rohprotein 17 g, Rohfett 3,4 g,
ser 3,6 g, Rohasche 11 g

Rohfa-

100 g/100 g

Erganzungsfuttermittel flir Legehennen
(mit GVO-Zutaten*)
Zusammensetzung:
Mais*, Sojaextraktionsschrot* dampfer-
hitzt, Calciumcarbonat, Ca-Na-Phosphat,
Weizenkleber, Weizenkleie, Natriumchlo-
rid, Pflanzenfettsduren, Pflanzendle
sowie erndhrungsphysiologische und
technologische Zusatzstoffe
Nahrwertangaben pro 100 g:
Rohprotein 19 g, Rohfett 3,0 g,
ser 3,9 g, Rohasche 17 g

Rohfa-

89,2 g/100 g

positiv

Raps-Futterpellets
Zusammensetzung:
Raps (Pressriickstand)

9,9 g/100 g

GVO Raps GT73/RT73

Referenzmaterial: 100% GVO-Raps

0,51 g/100 g

positiv

GVO Mais Btll
Referenzmaterial:

100% GVO-Mais

0,32 g/100 g

positiv

Hinweis:

Die metrologische Riickfithrung von Temperatur,

LVU-Proben wird mittels DAkkS-kalibrierter Referenzmaterialien gewdhrleistet.

Masse und Volumen bei der Herstellung der




Januar 2022 DLA ptGMF (2021) - GVO-Bestimmung

2.1.1 Homogenitdt

Die Mischungshomogenitdt wvor der Abfillung wurde in 8-fach Bestimmung
mittels Microtracer-Analyse untersucht. Es handelt sich um eine normierte
Methode, die Bestandteil des internationalen GMP-Zertifizierungssystems
flir Futtermittel ist [14]. Vor der Mischung werden mit Farbstoff be-
schichtete Eisenpartikel in pm-GroRe zur Probe gegeben und die Partikel-
zahl wird nach der Homogenisierung in entnommenen Aliquoten bestimmt. Die
Bewertung der Mischungshomogenitat erfolgt auf Grundlage der Poissonver-
teilung anhand des chi-Quadrat-Tests. Eine Wahrscheinlichkeit wvon 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 B hat eine Wahrscheinlichkeit von 99% ergeben. Die Par-
tikel-Ergebnisse wurden =zus&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 [17]. Es wurde ein HorRat-Wert von 0,54 erhalten. Die Er-
gebnisse der Microtracer-Analyse sind in der Dokumentation angegeben.

2.1.2 Stabilitdt

Eine Wasseraktivitat (ay) von < 0,5 ist ein wichtiger Faktor um die Sta-
bilitdt von trockenen und getrockneten Produkten wa&hrend der Lagerung zu
gewadhrleisten, 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 [16].

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

Der ay-Wert der EP-Proben lag bei ca. 0,54 (19°C). Die Stabilitidt des
Probenmaterials war somit wahrend des Untersuchungszeitraums unter den
angegebenen Lagerbedingungen gewahrleistet.
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2.2 Probenversand und Informationen zur Untersuchung

An jeden Teilnehmer wurden in der 38. Kalenderwoche 2021 je eine Portion
der Untersuchungsmaterialien A und B verschickt. Die Untersuchungsverfah-
ren wurden freigestellt. Die Untersuchungen waren durchzufihren bis spa-
testens 19. November 2021.

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

Es handelt sich um zwei unterschiedliche Proben mit méglichen Gehalten der
Parameter GVO-Soja (GTS 40-3-2 RoundUp-Ready und MON89788 RR2Yield), Mais
(btll Mais und TC1507 Herculex I) und GVO-Raps (GT73 RoundUp-Ready) 1in
gemahlenen Futtermitteln. Die Parameter kénnen qualitativ und quantitativ
analysiert werden. Die Anwesenheit von weiteren GVO-Events 1ist nicht
ausgeschlossen. Die Ergebnisangabe erfolgt als positiv/negativ bzw. 1in
Prozent (%) des jeweiligen GMO-Anteils am betreffenden Gesamtanteil der
Pflanzenart (z.B. GVO-Anteil GTS 40-3-2 pro Gesamt-Soja-Gehalt).

Hinweis: Bei Ankunft die Proben bitte kiihl lagern (2 - 10°C)

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

2.3 Ergebnisibermittlung

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

Zur Auswertung kamen einerseits die Ergebnisse als positiv/negativ Anga-
ben und andererseits angegebene Gehalte der GVO-Events.

Abgefragt und dokumentiert wurden die o.g. Ergebnisse sowie Angaben zu
den Testmethoden wie Spezifitdten, Testkit-Hersteller und Stichpunkte zur
Durchfihrung der Methoden.

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 11 Teilnehmer haben mindestens ein Ergebnis abgegeben.
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3. Auswertung

Die Auswertung von GVO Laborvergleichsuntersuchungen hat gezeigt, dass
die quantitativen Ergebnisse keine symmetrische Normalverteilung zeigen,
sondern eine ,schiefe™ Verschiebung zu hoheren Ergebnissen ergeben. Eine
Ursache hierfiir ist darin zu sehen, dass die Fehlerbeitrdge in der quan-
titativen GVO Bestimmung mittels PCR-Methoden multiplikativ sind. Die lo-
garithmierten Ergebnisse hingegen folgen einer Normalverteilung. Daher
werden zur Ermittlung des robusten Mittelwertes und zur Berechnung der z-
Scores die logarithmierten Ergebnisse verwendet [22, 23, 24].

Die PCR-Ergebnisse wurden qualitativ anhand des Prozentsatzes positiver
bzw. negativer Ergebnisse bewertet. Sofern 2 75 % positive oder negative
Ergebnisse vorlagen, wurde fir die betreffende Probe ein Konsens-Ergebnis
(positiv oder negativ) festgestellt.

3.1 Konsenswert der Teilnehmer (zugewiesener Wert)

Fir die Auswertung wurde als zugewiesener Wert (Xpt) der robuste Mittel-
wert der eingesandten logarithmierten Ergebnisse (log-data) verwendet
(,Konsenswert der Teilnehmer"™). Die Berechnung erfolgt nach Algorithmus A
gemall Anhang C der ISO 13528 [3]. Durch anschlieBende Entlogarithmierung
wird der zugewiesene Wert Xpt in der laboranalytischen Einheit Prozent
(%-data) erhalten.

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

Einzelergebnisse die auBerhalb des angegebenen Messbereiches eines teil-
nehmenden Labors liegen (z.B. mit der Angabe > 10 $ oder < 0,1 %) oder
die Angabe ,0% werden flir die statistische Auswertung generell nicht be-
ricksichtigt [3].



Januar 2022 DLA ptGMF (2021) - GVO-Bestimmung

3.2 Robuste Standardabweichung

Zum Vergleich mit der Zielstandardabweichung opt (Standardabweichung fir
die Eignungsbeurteilung) wird die robuste Standardabweichung (S*) der
eingesandten logarithmierten Ergebnisse (log-data) verwendet. Die Berech-
nung erfolgt nach Algorithmus A gemd@l Anhang C der ISO 13528 [3].

3.3 Ausschluss von Ergebnissen und AusreiBern

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 fir 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 (glltige
Ziffern) angegeben werden. Die Angabe von 3 Stellen ist i.d.R. ausrei-
chend.

Ergebnisse, die mit unterschiedlichen Verfahren erhalten wurden und zu
einer erhéhten Variabilitdt und/oder zu einer bi- oder mehrmodalen Ver-
teilung der Ergebnisse filthren, werden separat behandelt oder, wenn dafir
zu wenige Ergebnisse vorliegen, ausgeschlossen. Hierfir 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, kdénnen danach als AusreiBler eingestuft

werden [3]. Aufgrund der Anwendung der robusten Statistik werden Ausrei-
Ber i.d.R. nicht wvon 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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3.4 Zielstandardabweichung (fir die Eignungsbeurteilung)

Zielbereiche fir die quantitative GVO-Bestimmung wurden von Powell & Owen
(2002) sowie Thompson et al. (2006) nach den Prinzipien der Eignung fir
den Anwendungszweck (,fitness for purpose“) und den derzeitig besten
analytischen Moéglichkeiten (,perceived best practice“) festgelegt [22,
247.

Der Zielbereich wird folgendermaRen berechnet:

Untere Grenze Xgin = Xpt / £ Obere Grenze Xm.x = £ * Xpt

hieraus wird die Zielstandardabweichung (opt) berechnet

opt = 1/z (log f)
mit
f = Faktor bzw. Quotient fiir zufriedenstellenden Zielbereich
z = 2 (z-Score-Grenzen)

In der vorliegenden Laborvergleichsuntersuchung wurde als Faktor fir
einen geeigneten Zielbereich 2,0 gewahlt. Fir die Zielstandardabweichung
opt (log-data) ergibt sich somit 0,15 bei einem z-Score von * 2,0. Diese
Zielstandardabweichung liegt im Bereich der auch von Powell & Owen (2002)
und Thompson et al. (2006) dargestellten sperceived best pratice“, die
aus diversen Laborvergleichsuntersuchungen von GVO abgeleitet wurde.

Zielbereich:
Untere Grenze Xpn = Xpt / 2,0 Obere Grenze Xpx = 2,0 * Xpt

3.5 z-Score

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

Die Berechnung erfolgt nach:

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

-2 <z <2
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3.5.1 Warn— und Eingriffssignale

Gemal der ISO 13528 fir 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
,BEingriffssignal® 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 Prifung des Analysenablaufs inkl. Verstdndnis und Umsetzung der
Messung durch das Personal, Einzelheiten des Messablaufs, Kalibrierung
von Gerdten und Zusammensetzung von Reagenzien, Ubertragungs- bzw. Be-
rechnungsfehler, Richtigkeit und Pré&zision sowie Einsatz von Referenzma-
terial durchgefiihrt werden. Falls notwendig, muss auf die Probleme durch
angemessene KorrekturmaBnahmen reagiert werden [3].

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

griffssignale als gelbe bzw. rote Linien dar. Die jeweiligen Werte haben
gemdh ISO 13528 nur Glltigkeit sofern 2 10 Ergebnisse vorliegen [3].

3.6 z'-Score

Der z'-Score kann u.a. zur Beurteilung der Ergebnisse der teilnehmenden
Labore herangezogen werden, wenn die Standardunsicherheit des zugewiese-
nen Wertes beriicksichtigt werden muss (s. 3.8). Der z'-Score driuckt das
Verhadaltnis 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)) Jjeweils von den
logarithmierten Werte (log-data) 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 erfillt, wenn

2 <z <2

Zu Warn- und Eingriffssignalen siehe 3.5.1.
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3.7 Quotient S*/opt

In Anlehnung an den HorRat-Wert kann die Bewertung einer Laborvergleichs-
untersuchung als aussagekraftig gelten, wenn der Quotient wvon robuster
Standardabweichung S* und Zielstandardabweichung opt nicht iber 2 liegt.
Ein tUber 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 hdéher ist als fiir die angewandte
Methode geschatzt wurde. Somit ist eine Vergleichbarkeit der Messergeb-
nisse nicht gewdhrleistet [3].

3.8 Standardunsicherheit und Riickfihrbarkeit

Jeder zugewiesene Wert ist mit einer Standardunsicherheit behaftet, die
von der Analysenmethode, Unterschieden der eingesetzten Analysenmethoden,
dem Probenmaterial, der Anzahl der Teilnehmer (P) einer LVU und anderen
Faktoren beeinflusst wird. Die Standardunsicherheit des zugewiesenen Wer-
tes (Uxpt)) wird fir die vorliegende LVU wie folgt berechnet [3]:

S*

Jp

Ist Uxpr) £ 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 fir die Standardunsicherheit des zugewiesenen Wertes gewahlt wur-
de.

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

ULX ) - 1,25><
ot
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4. Ergebnisse

Alle folgenden Tabellen sind anonymisiert.

mitgeteilt.

Den teilnehmenden Laboratorien
wird mit dem Versand dieser Auswertung ihre individuelle Auswertenummer

In der oberen Tabelle sind die Kenndaten aufgefihrt:

Kenndaten

[log-data]

[$-data]

Anzahl der Messergebnisse

Anzahl der AusreilBer

Mittelwert

Median

Robuster Mittelwert (Xpt)

Robuste Standardabweichung (S*)

Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt

Untere Grenze des Zielbereichs

Obere Grenze des Zielbereichs

Quotient S*/opt

Standardunsicherheit U (xpt)

Ergebnisse im Zielbereich

Prozent im Zielbereich

In der unteren Tabelle sind die Einzelergebnisse der teilnehmenden Labore

aufgefihrt:
Auswerte- GMO Event Abweichung GMO Event Abweichung g : :
nummer [%] [%] [log data] [log] z-Score Hinweis
Evaluation Deviation [%] Deviation (opt) Remark

number

[log]
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4.1 Vergleichsuntersuchung GVO-Mais Btll

Qualitative Auswertung der Ergebnisse: Proben A und B

Auswerte- | Probe A | Probe A | Probe B | Probe B | Qualitative Hinweis
nummer Bewertung
posineg | [% | posineg | (%] | feeestmmunee
1 negativ positiv 1,70 2/2 (100%)
2 negativ positiv 2/2 (100%)
3
4 negativ - positiv 1,70 2/2 (100%)
5 negativ - positiv 2/2 (100%)
6 negativ positiv 3,70 2/2 (100%)
7 negativ positiv 2,72 2/2 (100%)
8 negativ <0,10 positiv 0,44 2/2 (100%)
9 negativ positiv 2,70 2/2 (100%)
10 negativ <01 positiv 2/2 (100%)
1 negativ <0,1 positiv 2,40 2/2 (100%)
Probe A Probe B

Anzahl positiv 0 10

Anzahl negativ 10 0

Prozent positiv 0 100

Prozent negativ 100 0

Konsenswert negativ positiv

Anmerkung:

Fiir die Proben A und B liegen Konsenswerte von jeweils 100% negative
bzw. positive Ergebnise vor.
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Quantitative Auswertung GVO-Mais Btll:

Probe B

Kenndaten [log-data] [$-data]
Anzahl der Messergebnisse 7 7
Anzahl der AusreilBer - -
Mittelwert 0,274 1,88
Median 0,380 2,40
Robuster Mittelwert (Xpt) 0,328 2,13
Robuste Standardabweichung (S*) 0,205 -
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt 0,15 -
Untere Grenze des Zielbereichs - 1,06
Obere Grenze des Zielbereichs - 4,26
Quotient S*/opt 1,4 -
Standardunsicherheit U/ (xpt) 0,097 =
Ergebnisse im Zielbereich - 6
Prozent im Zielbereich - 86%

Ergebnisse / Results

E GMO Maize-

2 4 6 8 10
Auswertenummer / evaluation number

Bt11 [%]
Obergrenze
upper limit
[%]

robuster
Mittelwert
robust mean
Untergrenze
lower limit
[%]

Abb. / Fig. 1: Ergebnisse GVO-Mais Btll / Results GMO-Maize Btll
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte-

GMO Maize-

Abweichung

GMO Maize-

Abweichung

nummer | Bti1[%] % Bt11 [log] flog] S el
Evaluation Deviation [%4] Deviation (opt) Remark
number [log]
1 1,70 -0,428 0,230 -0,098 -0,65
2
3
4 1,70 -0,428 0,230 -0,098 -0,65
5
6 3,70 1,57 0,568 0,240 1,6
7 2,72 0,592 0,435 0,107 0,71
8 0,44 -1,69 -0,357 -0,685 -4,6
9 2,70 0,572 0,431 0,103 0,69
10
11 2,40 0,272 0,380 0,052 0,35
z-Scores GMO - Maize bt11
50
4,0
3,0
2,0
1’0 .
-1,0
-2,0
-3,0
4,0
-5,0
1 9 6
4 11 7
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 2:

z-Scores GVO-Mais Btll / GMO-Maize Btll
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4.2 Vergleichsuntersuchung GVO-Mais TC1507 (Herculex T)

Qualitative Auswertung der Ergebnisse:

Proben A und B

Auswerte- | Probe A | Probe A | Probe B | Probe B | Qualitative Hinweis
nummer Bewertung
pos/neg [%] pos/neg [%] lﬁf’:::;g:";’:f’;"
1 negativ positiv 0,30 2/2 (100%)
2 negativ positiv 2/2 (100%)
3
4
5 negativ - positiv 2/2 (100%)
6 negativ positiv 0,33 2/2 (100%)
7 negativ positiv 0,50 2/2 (100%)
8 negativ <0,10 negativ <0,10 1/2 (50%) keine Positivprobe identifiziert
9
10 negativ <0,1 positiv 0,20 2/2 (100%)
11 negativ <0,1 positiv 0,20 2/2 (100%)
Probe A Probe B

Anzahl positiv 0 7

Anzahl negativ 8 1

Prozent positiv 0 88

Prozent negativ 100 13

Konsenswert negativ positiv

Anmerkung:

Es liegen Konsenswerte von 100% negativen Ergebnissen fiir Probe A bzw.
88% positiven Ergebnisen filir Probe B vor.
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Quantitative Auswertung GVO-Mais TC1507 Herculex I:

Probe B

Kenndaten [log-data] [$-data]
Anzahl der Messergebnisse 5 5
Anzahl der AusreilBer 0 0
Mittelwert -0,541 0,288
Median -0,523 0,300
Robuster Mittelwert (Xpt) -0,541 0,288
Robuste Standardabweichung (S¥*) 0,189 -
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt 0,15 -
Untere Grenze des Zielbereichs - 0,144
Obere Grenze des Zielbereichs - 0,576
Quotient S*/opt 1,3 -
Standardunsicherheit U (xpt) 0,106 =
Ergebnisse im Zielbereich - 5
Prozent im Zielbereich - 100%

1,0

Ergebnisse / Results

0,9
0,8

0,7
0,6

0,5
0,4

0,3
0,2
0,1
0,0 T T T T

Auswertenummer / evaluation number

10

E GMO-Maize
TC1507
Herculex |
[%]
Obergrenze
upper limit
[%]

robuster
Mittelwert
robust mean

Untergrenze
lower limit
[%]

Abb. / Fig. 3: Ergebnisse GVO-Mais TC1507 / Results GMO-Maize TC1507
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Ergebnisse der Teilnehmer:

Results of Participants:
Auswerte- GMO-Maize | Abweichung | GMO-Maize | Abweichung : - .
nummer TC1507 % TC1507 [log] el s
Evaluation Herculex | | Deviation [% | Herculex | Deviation (opt) Remark
number [7d [log] [log]
1 0,30 0,012 -0,523 0,018 0,12
2
3
4
5
6 0,33 0,042 -0,481 0,059 0,39
7 0,50 0,212 -0,301 0,240 1,6
8 < 0,10
9
10 0,20 -0,088 -0,699 -0,158 -1,1
11 0,20 -0,088 -0,70 -0,158 -1,1
z-Scores GMO - Maize TC1507
5,0
4,0
3,0
2,0

_
0,0 — ]

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

-4,0
-5,0

10 1 7
1 6
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 4: z-Scores GVO-Mais TC1507 / GMO-Maize TC1507
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4.3 Vergleichsuntersuchung GVO-Raps GT73 (RoundUp-Ready)

Qualitative Auswertung der Ergebnisse:

Proben A und B

Auswerte- | Probe A | Probe A | Probe B | Probe B | Qualitative Hinweis
nummer Bewertung
posineg | [% | posineg | [%] | ‘mwmmiin
1 negativ positiv >1 2/2 (100%)
2 negativ positiv 2,03 2/2 (100%)
3
4 negativ - positiv 2,70 2/2 (100%)
5 negativ - positiv 3,70 2/2 (100%)
6 negativ positiv 2,70 2/2 (100%)
7 negativ positiv 4,07 2/2 (100%)
8 negativ <0,10 positiv 2,95 2/2 (100%)
9
10 negativ <0,1 positiv 2,10 2/2 (100%)
11 positiv >0,9 positiv 4,00 1/2 (50%)
Probe A Probe B

Anzahl positiv 1 9

Anzahl negativ 8 0

Prozent positiv 11 100

Prozent negativ 89 0

Konsenswert negativ positiv

Anmerkung:

Es liegen Konsenswerte von 89%
100% positiven Ergebnisen

negativen Ergebnissen filir Probe A bzw.

fiir Probe B vor.
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Quantitative Auswertung GVO-Raps GT73:

Probe B
Kenndaten [log-data] [$-data]
Anzahl der Messergebnisse 8 8
Anzahl der AusreifBer 0 0
Mittelwert 0,468 2,94
Median 0,451 2,82
Robuster Mittelwert (Xpt) 0,468 2,94
Robuste Standardabweichung (S¥*) 0,134 -
Zielkenndaten:
Zielstandardabweichung opt 0,15 -
Untere Grenze des Zielbereichs - 1,47
Obere Grenze des Zielbereichs - 5,87
Quotient S*/opt 0,89 -
Standardunsicherheit U(xpt) 0,059 =
Ergebnisse im Zielbereich - 8
Prozent im Zielbereich - 100%
Ergebnisse / Results
8
I GMO Rape
7 seed GT73
6 [%]
5 Obergrenze
4 upper limit
[%]
3
robuster
27 | Mittelwert
1 4= robust mean
0- Untergrenze
1 3 5 7 9 11 lower limit
2 4 6 8 10 [%]
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 5: Ergebnisse GVO-Raps GT73 / Results GMO-Rape GT73
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- GMO Rape | Abweichung | GMO Rape | Abweichung

nummer seed GT73 [% seed GT73 flog] FREEI Hinweis
Evaluation [% Deviation [%] [log] Deviation (opt) Remark
number [log]

1 > 1,00

2,03 -0, 906 0,307 -0,160 -1,1

3

4 2,70 -0,236 0,431 -0,036 -0,24

5 3,70 0,764 0,568 0,100 0,67

6 2,70 -0,236 0,431 -0,036 -0,24

7 4,07 1,13 0,610 0,142 0,95

8 2,95 0,014 0,470 0,002 0,01

9

10 2,10 -0,836 0,32 -0,146 -0,97

11 4,00 1,06 0,60 0,134 0,90

z-Scores GMO - Rape GT73
5,0

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

0,0 -
LEm T

-2,0
-3,0

-4,0
-5,0

2 4 8 11
10 6 5 7
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 6: z-Scores GVO-Raps GT73 / GMO-Rape GT73
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4.4 Vergleichsuntersuchung GVO-Soja GTS 40-3-2 (RoundUp-
Ready)

Qualitative Auswertung der Ergebnisse: Proben A und B

Auswerte- | Probe A | Probe A | Probe B | Probe B | Qualitative Hinweis
nummer Bewertung
posineg | [% | posineg | (%] | foeestmmune
1 positiv <0,1 positiv >2 2/2 (100%) Probe A: positiv <0,1
2 negativ <0,01 positiv 47,5 2/2 (100%)
3 negativ - positiv 46,9 2/2 (100%)
4
5 negativ - positiv >10 2/2 (100%)
6 positiv <0,10 positiv 16,0 2/2 (100%) Probe A: positiv <0,1
7 negativ positiv 11,7 2/2 (100%)
8 negativ <0,10 negativ <0,10 1/2 (50%) keine Positivprobe identifiziert
9 negativ positiv 20,0 2/2 (100%)
10 negativ <01 positiv 21,0 2/2 (100%)
11 negativ <0,1 positiv 13,0 2/2 (100%)
Probe A Probe B

Anzahl positiv 2 9

Anzahl negativ 8 1

Prozent positiv 20 90

Prozent negativ 80 10

Konsenswert negativ positiv

Anmerkung:

Es liegen Konsenswerte von 80% negativen Ergebnissen filir Probe A bzw.
90% positiven Ergebnisen fiir Probe B vor.

Fiir die beiden positiven Ergebnisse filir Probe A wurden von den Teilneh-
mern Gehalte von < 0,1 % angegeben, daher wurde in der qualitativen Be-
wertung eine Ubereinstimmung fiir Probe A vorgenommen.
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Quantitative Auswertung GVO-Soja GTS 40-3-2 (zur Information):

Die quantitativen Ergebnisse zeigten eine sehr heterogene Verteilung.
Aufgrund der geringen Anzahl von Ergebnissen erfolgte die Auswertung da-
her rein informativ.

Probe B

Kenndaten [log-data] [$-data]
Anzahl der Messergebnisse 7 7
Anzahl der AusreilBer 0 0
Mittelwert 1,34 21,7
Median 1,30 20,0
Robuster Mittelwert (Xpt) 1,34 21,7
Robuste Standardabweichung (S*) 0,281 -
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt 0,15 -
Untere Grenze des Zielbereichs - 10,9
Obere Grenze des Zielbereichs - 43,4
Quotient S*/opt 1,9 -
Standardunsicherheit U/ (xpt) 0,133 =
Ergebnisse im Zielbereich - 5
Prozent im Zielbereich - 71%

Ergebnisse / Results

I GMO Soya
GTS 40-3-2
[%]

Obergrenze
upper limit
[%]

robuster
Mittelwert
robust mean

Untergrenze
lower limit
[%]

Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 7: Ergebnisse GVO-Soja GTS 40-3-2 / Results GMO-Soya
GTS 40-3-2
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Die nachstehende Auswertung erfolgte rein informativ

Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte - GMO Soya | Abweichung | GMO GMO | Abweichung : . .
nummer GTS 40-3-2 % Soya GTS 40- [log] zScare I
Evaluation [l Deviation [%] | 3-2[log] Deviation (ont) Remark
number [log]
1 > 2,00
2 47,5 25,8 1,68 0,340 2,3
3 46,9 25,2 1,67 0,335 2,2
4
5 > 10,0
6 16,0 -5,70 1,20 -0,132 -0,88
7 11,7 -10,0 1,07 -0,269 -1,8
8 < 0,10
9 20,0 -1,70 1,30 -0,036 -0,24
10 21,0 -0,735 1,32 -0,015 -0,10
11 13,0 -8,70 1,11 -0,223 -1,5
z-Scores GMO - Soya GTS 40-3-2
5,0
4,0
3,0
2’0 I
1,0
0,0 — —
TEm
-2,0
-3,0
4,0
-5,0
7 6 10 2
11 9 3

Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig.

8: z-Scores GVO-Soja GTS 40-3-2 / GMO-Soya GTS 40-3-2
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4.5 Vergleichsuntersuchung GVO-Soja MON89788 (RR2Yield)

Qualitative Auswertung der Ergebnisse:

Proben A und B

Auswerte- | Probe A | Probe A | Probe B | Probe B | Qualitative Hinweis
nummer Bewertung
pos/neg [%] pos/neg [%] lﬁf’:::g:::’:ii"
1 positiv <0,1 positiv >1,4 2/2 (100%) Probe A: positiv <0, 1
2 negativ positiv 34,3 2/2 (100%)
3 negativ positiv 12,2 2/2 (100%)
4 - -
5 negativ positiv >10 2/2 (100%)
6 positiv <0,10 positiv 33,0 2/2 (100%) Probe A: positiv <0,1
7 negativ positiv 23,5 2/2 (100%)
8 negativ <0,10 positiv 0,45 2/2 (100%)
9 negativ positiv 45,0 2/2 (100%)
10 negativ <0,1 positiv 18,4 2/2 (100%)
11 negativ <0,1 positiv 50,0 2/2 (100%)
Probe A Probe B
Anzahl positiv 2 10
Anzahl negativ 8 0
Prozent positiv 20 100
Prozent negativ 80 0
Konsenswert negativ positiv
Anmerkung:

Es liegen Konsenswerte von 80%
100% positiven Ergebnisen

negativen Ergebnissen filir Probe A bzw.

fiir Probe B vor.

Fiir die beiden positiven Ergebnisse flir Probe A wurden von den Teilneh-
mern Gehalte von < 0,1

o

e}

angegeben,

daher wurde in der qualitativen Be-
wertung eine Ubereinstimmung fiir Probe A vorgenommen.
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Quantitative Auswertung GVO-Soja MON89788:

Probe B

Kenndaten [log-data] [$-data]
Anzahl der Messergebnisse 7 7
Anzahl der Ausreifler 1 1
Mittelwert 1,45 28,0
Median 1,52 33,0
Robuster Mittelwert (Xpt) 1,45 28,0
Robuste Standardabweichung (S*) 0,249 -
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt 0,15 -
Untere Grenze des Zielbereichs - 14,0
Obere Grenze des Zielbereichs - 56,0
Quotient S*/opt 1,7 -
Standardunsicherheit U (xpt) 0,118 =
Ergebnisse im Zielbereich - 6
Prozent im Zielbereich - 86%

° Messergebnisse ohne AusreiBer (Ergebnisse Nr. 8)

Ergebnisse / Results

2 4 6

8 10

Auswertenummer / evaluation number

B GMO Soya
MON89788
[%]

Obergrenze
upper limit
[%]

robuster
Mittelwert
robust mean

Untergrenze
lower limit
[%]

Abb. / Fig. 9: Ergebnisse GVO-Soja MON89788 / Results GMO-Soya MON89788

— GVO-Bestimmung
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- GMO Soya | Abweichun GMO Soya | Abweichun . .
nummer MON89788 va Y | MoNsoTes log | z-Score sl
Evaluation [4 Deviation [%] [log] Deviation (opt) Remark
number [log]
1 > 1,4
2 34,3 6,32 1,54 0,088 0,59
3 12,2 -15,83 1,08 -0,362 -2,4
4
5 > 10,0
6 33,0 5,02 1,52 0,072 0,48
7 23,5 -4,44 1,37 -0,075 -0,50
8 0,45 ausAguessrcehllBoesrs en
9 45,0 17,02 1,65 0,206 1,4
10 18,4 -9,55 1,27 -0,181 -1,2
11 50,0 22,020 1,70 0,252 1,7

z-Scores GMO - Soya MON89788
5,0

4,0
3,0
2,0
m B
0,0 - - .

1,0

2,0
3,0
4,0
5,0

3 7 2 1
10 6 9
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 10: z-Scores GVO-Soja MON89788 / GMO-Soya MON89788
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4.6 z-Scores der Teilnehmer:

Ubersichtstabelle

Z-Scores fiir die zugewiesenen Werte der Teilnehmer-Ergebnisse

(Konsenswerte)
Auswerte- | | GMO-Maize | GMO-Maize | GMO-Rape | GMO-Soya | GMO-Soya
nummer Bt11 TC1507 GT73 GTS 40-3-2 | MON89788
inform ativ

1 -0,65 0,12
2 -1,1 0,59
3
4 -0,65 -0,24
5 0,67
6 1,6 0,39 -0,24 -0,88 0,48
7 0,71 1,6 0,95 -1,8 -0,50
8 4,6 0,01
9 0,69 -0,24 1,4
10 -1,1 -0,97 -0,10 -1,2
11 0,35 -1,1 0,90 -1,5 1,7

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)

— GVO-Bestimmung
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5. Dokumentation

5.1 Angaben der Teilnehmer

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

Hinweis:
libersetzt

5.1.1 GVO-Mais Btll

Auswerte- | Datum der |[Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis Ergebnis|Ergebnis NWG /| BG/ | MU* Spezifitat
nummer Analyse |Probe A|Probe A |Probe A|Probe B| Probe B |Probe B |LOD *|LOQ *
positiv / . 5 positiv / . 5 Kopien /| Kopien / % Target-Sequenz /
Tag/Monat negativ Kopien % negativ Kopien %o % % _DNA
1 Negativ Positiv 1,70% ]0,01% | 0,10%
2 11.10.21 negativ positiv 0,01
3 -
. . 5 Bt11 Mais (SYN-
4 27.09.21 negativ - - positiv - 1,7 Kopien 0,20 30 BTO11-1)
5 negativ - positiv 0.1 40
6 29.09.21 | negativ positiv 1:23;";"' 3,7 0,1 | 1,03
7 05.10.21 negativ positiv 2,72 0,01 0,1 20
8 19.11.21 negativ <0,10% | positiv 0,44 |15cop| 0,1 39
9 negativ positiv 2,7 0,10 50
10 28.10.21 | negativ | o.A. | <0,1% | positiv | o.A. oA. | 001]| 01 | 25 VS/pat
construct
nicht nachweis
11 27.10.2021 | negativ |nachweis| <0.1 positiv bar 2,40% |0,10% | 0,10%
bar
* NWG Nachw eisgrenze / BG Bestimmungsgrenze
* LOD limit of detection / LOQ limit of quantitation
* MU Messunsicherheit / MU measurement uncertainty
Test-Kit oder Hinweise zur Extraktion Hinweise zur PCR-Reaktion Sonstige Hinweise
Auswerte- Li
iteratur
nummer
Anbieter / ASU-Methode | z.B. Extraktion / Enzyme / Clean-Up / z.B. Real Time PCR/ Gelelektrophorese /
DNA-Qualitat / DNA-Menge Cyclen / Amplifikatldange / Referenzmaterial
1
2 gemal Kit-Anleitung| DNA Extraktion mittels CTAB _PCR
- "Syntol" Methode 4
3
SureFood® GMO
s QUANTEIT Com | Syrfeets Aderced Brtcks!
(S2016) : H
5 realtimePCR
Euroins GengScan RT-PCR/ 45 Zyklen
Technologies
genControl First-
7 Bt11-Maize Real Time PCR
Quant/GEN-IAL
Eurofins King Fisher Flex Real-Time-PCR
Brodmann et al; J. Reinigung der DNA: CTAB- " | .
AOAC Int. 85 (2002) Wizard real-time PCR, Ref.-Material: Fluka
CTAB, Prot. K, RNAse;
10 VDLUFA 2006 | Chloroform, Mericon Food Kit | Gelelektrophorese /45 cycles / 210 bp,
. Proficiency test
(Qiagen)
1 Macherey Nagel Nucleospin
Food Methode
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5.1.2 GVO-Mais TC1507 (Herculex T)

Auswerte- | Datum der |Ergebnis Ergebnis| Ergebnis|Ergebnis Ergebnis|Ergebnis NWG /| BG/ | MU* Spezifitat
nummer Analyse |Probe A |Probe A|Probe A |Probe B|Probe B |Probe B|LOD *|LOQ *
positiv / . o positiv / . o Kopien /| Kopien / % Target-Sequenz /
Tag/Monat eaany Kopien % et Kopien % % % _DNA
1 Negativ Positiv 0,30% |0,01% |0,10%
2 11.10.21 negativ positiv 0,01
3 -
4 - - - - - - - - - - -
5 negativ - positiv 0.1 40
6 29.09.21 | negativ positiv 1:21‘4”"' 0,33 01 | 011
5.10./27.10. . .
7 2021 negativ positiv 0,5 0,01 0,1 20
8 30.09.21 negativ <0,10% | negativ <0,10% | 5cop| 01 56
9
. o . event specific
10 27.10. negativ o.A. <0,1% positiv o0.A. 0,20 0,01 | 0,170 25 (TC1507)
nicht nachweis
11 27.10.2021 | negativ |nachweis| <0.1 positiv bar 0,20% |0,10% | 0,10%
bar
*NWG Nachw eisgrenze / BG Bestimmungsgrenze
* LOD limit of detection / LOQ limit of quantitation
* MU Messunsicherheit / MU measurement uncertainty
Test-Kit oder Hinweise zur Extraktion Hinweise zur PCR-Reaktion Sonstige Hinweise
Auswerte- N
Literatur
nummer
Anbieter / ASU-Methode | z.B. Extraktion / Enzyme / Clean-Up / z.B. Real Time PCR/ Gelelektrophorese /
DNA-Qualitat / DNA-Menge Cyclen / Amplifikatlange / Referenzmaterial
1
2 gemal Kit-Anleitung| DNA Extraktion mittels CTAB PCR
- "Syntol" Methode g
3
4 -
5 realtimePCR
6 Euroins GeneScan RT-PCR/ 45 Zyklen
Technologies
genControl First-
7 TC1507-Maize Real Time PCR
Quant/GEN-IAL
8 Eurofins King Fisher Flex Real-Time-PCR
9
CTAB, Prot. K, RNAse;
’ L o Real Time PCR/ 45 Cycles / 109 bp;
10 EU database Chloroform, Merlcon Food Kit AOCS (TC1507)
(Qiagen)
1 Macherey Nagel Nucleospin
Food Methode
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5.1.3 GVO-Raps GT73 (RoundUp—-Ready)

Auswerte- | Datum der |Ergebnis| Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis| Ergebnis|Ergebnis NWG /| BG/ | MU* Spezifitit
nummer Analyse |Probe A|Probe A |Probe A|Probe B| Probe B |Probe B |LOD * | LOQ *
positiv / . o positiv / . o Kopien /| Kopien / % Target-Sequenz /
Tag/Monat negativ Kopien % negativ Kopien % % % _DNA
1 Negativ Positiv >1% 0,01 0,10
2 13.10.21 negativ positiv 2,03 0,01 0,1
3 -
. . 5 GT73 Raps
4 27.09.21 negativ - - positiv - 2,7 Kopien 0,07 30 (MON-B@B73-7
5
. . Kopien
5 negativ - positiv 3.7 (A)/0.1 0.1 40
(B)
. . 1:2 verd.
6 29.09.21 negativ positiv 1600 2,7 0,1 0,85
05'106/26'1 negativ positiv 4,07 0,01 0,1 20
8 07.10.21 negativ <0,10% positiv 2,95 20 cop| 0,1 56
9
10 231021 | negativ | oA. | <0,1% | positv | oA. | 210 | 0,01 | 01 | 25 | cevenispecific
(RT73)
Spuren nachweis
11 27.10.2021 | positiv |nachweis| >0.9 positiv bar 4% 0,10% | 0,10%
bar
* NWG Nachw eisgrenze / BG Bestimmungsgrenze
* LOD limit of detection / LOQ limit of quantitation
* MU Messunsicherheit / MU measurement uncertainty
Test-Kit oder Hinweise zur Extraktion Hinweise zur PCR-Reaktion Sonstige Hinweise
Auswerte- .
Literatur
nummer
Anbieter / ASU-Methode | z.B. Extraktion / Enzyme / Clean-Up / z.B. Real Time PCR / Gelelektrophorese /
DNA-Qualitat / DNA-Menge Cyclen / Amplifikatldange / Referenzmaterial
1
2 gemal Kit-Anleitung| DNA Extraktion mittels CTAB PCR
- "Syntol" Methode q
3
SureFood® GMO
4 |QUANT GT73 Canola S5 00d® Advanced (';"108‘;‘;‘)’” K00
(S2061) ’ H
5 realtimePCR
Euroins GengScan RT-PCR/ 45 Zyklen
Technologies
genControl First-
7 RT73-Canola/GEN- Real Time PCR
IAL
8 Eurofins King Fisher Flex Real-Time-PCR
9
CTAB, Prot. K, RNAse; .
10 EU database Chloroform, Mericon Food Kit Real Time PCR / 45 Cycles / 89 bp;
. AOCS (GT73)
(Qiagen)
1 Macherey Nagel Nucleospin
Food Methode
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5.1.4 GVO-Soja GTS 40-3-2 (RoundUp—-Ready)

Auswerte- | Datum der |Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis NWG /| BG/ | MU* Spezifitait
nummer Analyse |Probe A |Probe A | Probe A|Probe B| Probe B |Probe B |LOD * | LOQ *
positiv / . o positiv / . 6 Kopien /| Kopien / % Target-Sequenz /
Tag/Monat — Kopien % — Kopien % % % "DNA
1 Positiv <0.1 Positiv >2% 0,01 | 0,10
2 16.10.21 negativ < 0.01 positiv 47,5 0,01 0,1
. . GTS 40-3-2
3 21.10.21 negativ - - positiv - 46,89 0,05 0,15 - Konstrukt
4 - - - - - - - - - - -
5 negativ - positiv >10 0.1 0.1 40
Lo 11:2 werd. . 1:2 verd.
6 28.09.21 positiv 4 Kopien <0,10 positiv 2100 16 0,1 4,85
05.und25.1 . .
7 ound8.11. negativ positiv 11,68 0,01 0,1 20
8 30.09.21 negativ <0,10% | negativ <0,10% |25 cop| 0,1 18
9 01.11.21 negativ positiv 20 0,10 50
10 15.10.21 negativ 0.A. <0,1% positiv 0.A. 20,97 0,01 0,1 25 | RRS1-construct
nicht nachweis
11 01.11.2021 | negativ |nachweis| <0.1 positiv bar 13% [0,10% | 0,10%
bar
*NWG Nachw eisgrenze / BG Bestimmungsgrenze
* LOD limit of detection / LOQ limit of quantitation
* MU Messunsicherheit / MU measurement uncertainty
Test-Kit oder Hinweise zur Extraktion Hinweise zur PCR-Reaktion Sonstige Hinweise
Auswerte- .
Literatur
nummer
Anbieter / ASU-Methode | z.B. Extraktion / Enzyme / Clean-Up / z.B. Real Time PCR / Gelelektrophorese /
DNA-Qualitét / DNA-Menge Cyclen / Amplifikatlange / Referenzmaterial
1
2 gemal Kit-Anleitung| DNA Extraktion mittels CTAB _PCR
- "Syntol" Methode q
3 Hauswerfahren Extraktion mittels Silicasaulen real-time PCR
4 -
5 realtimePCR
6 Euroins GeneScan RT-PCR/ 45 Zyklen
Technologies
genControl First-RR-
7 Soya Quant/GEN- Real Time PCR
IAL
Biotecon King Fisher Flex Real-Time-PCR
AllSoyA; Microsynth|  Reinigung der DNA: Wizard | Mltiplex rea"t'mguigR’ Ref.-Material:
CTAB, Prot. K, RNAse;
DIN EN ISO ’ L e Real Time PCR/ 45 Cycles / 108 bp;
10 21570/2003 Chloroform, Merlcon Food Kit ERM413 (RRS1)
(Qiagen)
1 Macherey Nagel Nucleospin
Food Methode
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5.1.5 GVO-Soja MON89788 (RRZ2Yield)

Auswerte- | Datum der |Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis| Ergebnis|Ergebnis NWG /| BG/ | MU* Spezifitat
nummer Analyse |Probe A|Probe A |Probe A| Probe B|Probe B |Probe B |LOD * | LOQ *
positiv / . 3 positiv / . o Kopien /| Kopien / % Target-Sequenz /
Tag/Monat — Kopien % ] Kopien % % % _DNA
1 Positiv <0.1 Positiv >2% 0,01 0,10
2 16.10.21 negativ <0.01 positiv 47,5 0,01 0,1
. . GTS 40-3-2
3 21.10.21 negativ - - positiv - 46,89 0,05 0,15 - Konstrukt
4 - - - - - - - - - - -
5 negativ - positiv >10 0.1 0.1 40
. 1:2 werd. . 1:2 verd.
6 28.09.21 positiv 4 Kopien <0,10 positiv 2100 16 0,1 4,85
05.und25.1 . .
7 ound8.11. negativ positiv 11,68 0,01 0,1 20
8 30.09.21 negativ <0,10% | negativ <0,10% |25 cop| 0,1 18
9 01.11.21 negativ positiv 20 0,10 50
10 15.10.21 negativ 0.A. <0,1% positiv 0.A. 20,97 0,01 0,1 25 | RRS1-construct
nicht nachweis
11 01.11.2021 | negativ |nachweis <0.1 positiv bar 13% 0,10% | 0,10%
bar
*NWG Nachw eisgrenze / BG Bestimmungsgrenze
* LOD limit of detection / LOQ limit of quantitation
* MU Messunsicherheit / MU measurement uncertainty
Test-Kit oder Hinweise zur Extraktion Hinweise zur PCR-Reaktion Sonstige Hinweise
Auswerte- .
Literatur
nummer

Anbieter / ASU-Methode

z.B. Extraktion / Enzyme / Clean-Up /
DNA-Qualitat / DNA-Menge

z.B. Real Time PCR/ Gelelektrophorese /
Cyclen / Amplifikatidange / Referenzmaterial

gemal Kit-Anleitung

DNA Extraktion mittels CTAB

g-PCR

2 - "Syntol" Methode
3 Hauserfahren Extraktion mittels Silicasaulen real-time PCR
4 B
5 realtimePCR
6 Euroins GeneScan RT-PCR/ 45 Zyklen
Technologies
genControl First-RR-
7 Soya Quant/GEN- Real Time PCR
IAL
Biotecon King Fisher Flex Real-Time-PCR
AllSoyA; Microsynth|  Reinigung der DNA: Wizard Multiplex real-tlmFeluFI’(gR, Ref.-Material:
CTAB, Prot. K, RNAse;
DIN EN ISO ’ L o Real Time PCR/ 45 Cycles / 108 bp;
10 21570/2003 Chloroform, Merlcon Food Kit ERM413 (RRS1)
(Qiagen)
1 Macherey Nagel Nucleospin

Food Methode

— GVO-Bestimmung
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5.1.6 Referenzgen Mais

Auswerte- | Datum der |Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis NWG /| BG/ | MU* Spezifitat
nummer Analyse |Probe A |Probe A |Probe A|Probe B|Probe B |Probe B|LOD *|LOQ *
positiv / . o positiv / . o Kopien / | Kopien / % Target-Sequenz /
Tag/Monat negativ Kopien % Tegativ Kopien % % % _DNA
1 Positiv Positiv 5.
Kopien
2 11.10.21 positiv positiv 0,01
3 -
4 27.10.21 positiv - positiv - 0,01 - 30 Zea mays
01/10- . .
5 21/10 positiv positiv
" 1:2 verd.
6 positiv 9000
7 04.10.21 positiv positiv 0,01 0,1 20
8
9 08.11.21 positiv positiv hmg
10 27.10. positiv o0.A. positiv 0.A. 0,01 0,10 25 adh1 Gen
11 |25.10.2021/| positiv |"achweis positiy | nachweis 0,10% | 0,10%
bar bar
* NWG Nachw eisgrenze / BG Bestimmungsgrenze
* LOD limit of detection / LOQ limit of quantitation
* MU Messunsicherheit / MU measurement uncertainty
Test-Kit oder Hinweise zur Extraktion Hinweise zur PCR-Reaktion Sonstige Hinweise
Auswerte- .
Literatur
nummer
Anbieter / ASU-Methode | z.B. Extraktion / Enzyme / Clean-Up / z.B. Real Time PCR/ Gelelektrophorese /
DNA-Qualitét / DNA-Menge Cyclen / Amplifikatldange / Referenzmaterial
1
2 gemal Kit-Anleitung| DNA Extraktion mittels CTAB PCR
- "Syntol" Methode a
3
SureFood® GMO
4 Plant 4plex SureFood® Advanced Protokoll KO1
Corn/Soya/Canola+1| 2, Elution mit 100 pl (S1053)
AC (S2158)
5 realtimePCR
Euroins GeneScan CTAB-Extraktion/Promega-
Technologies Wizard/Mobispin RT-PCR/ 45 Zyklen
First-Plant Simplex Easy Spin Food
Triplex/ GEN-IAL DNA/GEN-IAL Real Time PCR
8
9
CTAB, Prot. K, RNAse;
’ ) . Real Time PCR/ 45 Cycles / 109 bp;
10 EU database Chloroform, Merlcon Food Kit ERM410 (MON810)
(Qiagen)
1 Macherey Nagel Nucleospin
Food Methode
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5.1.7 Referenzgen Raps

Auswerte- | Datum der |Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis| Ergebnis|Ergebnis NWG /| BG/ | MU* Speazifitit
nummer Analyse |Probe A |Probe A |Probe A|Probe B | Probe B |Probe B|LOD * | LOQ *
positiv / . o positiv / . o Kopien / | Kopien / % Target-Sequenz /
Tag/Monat ey Kopien % e Kopien %o % % _DNA
1 Positiv Positiv S
Kopien
2 11.10.21 positiv positiv 0,01
3 -
. . 5 .
4 27.09.21 positiv - positiv - Kopien 0,07 30 Brassica spp.
01/10- . .
5 21/10 positiv positiv
6 it 1:2 verd.
POSIV | 57 400
7 04.10. positiv positiv 0,01 0,1 20
8
9
10 221021 | Positv 1o A positiv | 0.A. 001 | 01 | 25 cruciferin A
(Spuren)
Spuren nachweis
11 25.10.2021| positiv |nachweis positiv bar 0,10% | 0,10%
bar
* NWG Nachw eisgrenze / BG Bestimmungsgrenze
* LOD limit of detection / LOQ limit of quantitation
* MU Messunsicherheit / MU measurement uncertainty
Test-Kit oder Hinweise zur Extraktion Hinweise zur PCR-Reaktion Sonstige Hinweise
Auswerte- .
Literatur
nummer
Anbieter / ASU-Methode | z.B. Extraktion / Enzyme / Clean-Up / z.B. Real Time PCR / Gelelektrophorese /
DNA-Qualitat / DNA-Menge Cyclen / Amplifikatlange / Referenzmaterial
1
2 gemal Kit-Anleitung| DNA Extraktion mittels CTAB PCR
- "Syntol" Methode q
3

SureFood® GMO
4 QUANT GT73 Canola SureFood® Advanced Protokoll

(S2061) 2, Elution mit 100 pl (S1053)

5 realtimePCR
Euroins GeneScan

K00

Technologies RT-PCR/ 45 Zyklen
First-Plant

! Triplex/GEN-IAL Real Time PCR
8
9

CTAB, Prot. K, RNAse; ]
10 EU database Chloroform, Mericon Food Kit Real Time PCR / 45 Cycles / 89 bp;

i AOCS (GT73)
(Qiagen)

11 Macherey Nagel Nucleospin

Food Methode
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5.1.8 Referenzgen Soija

Auswerte- | Datum der |Ergebnis|Ergebnis| Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis| Ergebnis NWG /| BG/ | MU* Speazifitit
nummer Analyse |Probe A |Probe A |Probe A|Probe B| Probe B |Probe B |LOD *|LOQ *
positiv / . o positiv / . o Kopien / | Kopien / % Target-Sequenz /
Tag/Monat ety Kopien %o Ty Kopien %o % % _DNA
1 Positiv Positiv 5.
Kopien
2 11.10.21 positiv positiv 0,01
3 21.10.21 | positiv - positiv - 0*315 0,04%| - | Sojalectin-Gen
o
4 27.10.21 positiv - positiv - 0,01 - 30 Glycine max
5 01/10- ositiv ositiv
21/10 P P
1:2 verd.
. . 1:2 verd.
6 positiv | 18 500 positiv 10 000
Kopien
7 04.10.21 positiv positiv 0,01 0,1 20
8
9 01.11.21 positiv positiv Lektin
10 15.10.21 positiv 0.A. positiv o0.A. 0,01 0,1 25 Lectin
11 25.10.2021 | positiv |"2Cnweis positiv | "achweis 0,10% | 0,10%
bar bar
* NWG Nachw eisgrenze / BG Bestimmungsgrenze
* LOD limit of detection / LOQ limit of quantitation
* MU Messunsicherheit / MU measurement uncertainty
Test-Kit oder Hinweise zur Extraktion Hinweise zur PCR-Reaktion Sonstige Hinweise
Auswerte- N
Literatur
nummer
Anbieter / ASU-Methode | z.B. Extraktion / Enzyme / Clean-Up / z.B. Real Time PCR/ Gelelektrophorese /
DNA-Qualitat / DNA-Menge Cyclen / Amplifikatldnge / Referenzmaterial
1
2 gemal Kit-Anleitung| DNA Extraktion mittels CTAB _PCR
- "Syntol" Methode a
3 Hauswerfahren Extraktion mittels Silicaséulen real-time PCR
SureFood® GMO
4 Plant 4plex SureFood® Advanced Protokoll KO1
Corn/Soya/Canola+1| 2, Elution mit 100 ul (S1053)
AC (S2158)
5 realtimePCR
Euroins GengScan RT-PCR/ 45 Zyklen
Technologies
First-Plant
’ Triplex/ GEN-IAL Real Time PCR
8
9
CTAB, Prot. K, RNAse; .
10 L00.00-118_2014-02| Chloroform, Mericon Food Kit | @l Time PCR /45 Cycles /108 bp;
= . ERM413 (RRS1)
(Qiagen)
1 Macherey Nagel Nucleospin
Food Methode
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5.1.9 Weitere Parameter

Para- Auswerte- | Datum der|Ergebnis| Ergebnis Ergebnis|Ergebnis|Ergebnis Ergebnis NWG /| BG/ | MU* Spezifitat
meter nummer Analyse |Probe A|Probe A |Probe A |Probe B |Probe B|Probe B|LOD *|LOQ *
positiv / . o positiv / . o Kopien /| Kopien /| % Target-Sequenz /
Tag/Monat f— Kopien % — Kopien % % % _DNA
GVO-Soja
(A2704-12 3 11.10.21 | negativ - - negativ - - 0,04 | 0,02 - A2704-12
- Konstrukt
LL-Soja)
35S . -
Promoter 6 29.09.21 positiv positiv
nos . -
Terminator 6 29.09.21 positiv positiv
FMV - -
Promoter 6 29.09.21 positiv positiv
GA 21 7 08'1(1'/08'1 negativ positiv 0,01 20
MON 810 7 05'1%/ 261 hegativ positiv 0,01 20
MON89034 7 5.10./26.10.| negativ positiv 0,01 20
NK 603 7 05'1%/26'1 negativ positiv 0,01 20
T25 7 08.10./11.8.| negativ positiv 0,01 20
Mon87701 1 |21.11.2021| Ment - - positiv |"2CMWeIS | 409 10,10% | 0,10%
analysiert bar
Spureq nachweis
pat 11 25.10.2021| positiv |nachweis| <0.1% | positiv bar 3% 0,01% | 0,10%
bar
Spuren nachweis
cry1Ab/Ac 11 25.10.2021| positiv |nachweis| <0.1% | positiv bar 35% ]0,01%{0,10%
bar
Spuren nachweis
11 29.10.2021| positiv |nachweis| <0.1% | positiv bar 60% |0,01%|0,10%
ctpdepsps bar
Spuren nachweis
35S-P, 11 29.10.2021| positiv |nachweis| <0.1% | positiv b 13% |0,01% |0,10%
NOS-T bar ar

*NWG Nachw eisgrenze / BG Bestimmungsgrenze
* LOD limit of detection / LOQ limit of quantitation
* MU Messunsicherheit / MU measurement uncertz
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Fortsetzung weitere Parameter

p A rt Test-Kit oder Hinweise zur Extraktion Hinweise zur PCR- Sonstige Hinweise
ara- uswerte- Literatur Reaktion
meter nummer
Anbieter / ASU-Methode | z.B. Extraktion / Enzyme / Clean-Up / z.B. Real Time PCR /
DNA-Qualitat / DNA-Menge Gelelektrophorese / Cyclen /
Amplifikatiange / Referenzmaterial
GVO-Soja
(A2704-12 3 Hausverfahren Extraktion mittels Silicasaulen real-time PCR
LL-Soja)
358 6 Euroins GengSoan RT-PCR/ 45 Zyklen
Promoter Technologies
nos 6 Euroins Gene_Scan RT-PCR/ 45 Zyklen
Terminator Technologies
EMV 6 Euroins GengScan RT-PCR/ 45 Zyklen
romoter Technologies
genControl First-
GA 21 7 GA21-Maize/GEN- Real Time PCR
IAL
genControl 4plex- Probe B: MIR 162-
MON 810 ’ Mais1 /GEN-IAL Real Time PCR Mais positiv 08.10.
genControl 4plex-
MON89034 7 Mais1 /GENJIAL Real Time PCR
Control 4ol Probe B.
NK 603 7 gﬁgisﬂ”/g’EN‘_’lz’f Real Time PCR MON87701-Soja
positiv 14.10.
genControl First-T25-
T 25 7 Maize/GEN-IAL Real Time PCR
Macherey Nagel Nucleospin Mon87751 negativin
Mon87701 " Food Methode Probe B
at 1 Macherey Nagel Nucleospin kalkuliert gegen
P Food Methode Bt11
Macherey Nagel Nucleospin kalkuliert gegen
cry1Ab/Ac " Food Methode Mon87701
1 Macherey Nagel Nucleospin kalkuliert gegen
ctpdepsps Food Methode Mon89788
35S-P, 1 Macherey Nagel Nucleospin kalkuliert gegen
NOS-T Food Methode GTS40-3-2
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5.2 Homogenitiat

5.2.1 Mischungshomogenitdt vor der Abfillung

Microtracer Homogenitatste st
DLA ptGMF Sample B

Gewicht Gesamtprobe 1,01 kg
Microtracer FSS-rot lake
TeilchengréRe 75-300 pm
Gewicht pro Partikel 2,0 Mg
Tracerzugabe 29,9 mg/kg

Analysenergebnisse:

Probe Einwaage [g] l;i:g(ﬁll r:: gllll:g]l

1 5,02 67 26,7

2 4,95 67 27,1

3 5,01 74 29,5

4 4,98 70 28,1

5 4,98 63 25,3

6 5,03 66 26,2

7 5,02 66 26,3

8 5,01 72 28,7
Poisson-Verteilung Normalverteilung
Probenanzahl 8 Probenanzahl 8
Freiheitsgrad 7 Mittelwert 27,2 mg/kg
Mittelwert 68,1 Partikel Standardabweichung 1,43 mg/kg
Standardabweichung 3,57 Partikel rel. Standardabweichung 5,24 %
%2 (CHI-Quadrat) 1,31 Horwitz Standardabweichung 9,73 %
Wahrscheinlichkeit 99 % HorRat-Wert 0,54
Wiederfindungsrate 91 % Wiederfindungsrate 91 %
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5.3 Informationen zur Eignungsprifung (EP)

Vor der LVU wurden den Teilnehmern im Proben-Anschreiben folgende
Informationen mitgeteilt:

EP-Nummer DLA ptGMF - 2021

EP-Name GVO-Bestimmung in Futtermitteln (qualitativ + quantitativ): GVO-
Soja (RR und RR2), Mais (2 Events), GVO-Raps (GT73)

Probenmatrix* Proben A + B: Futtermittel fiir Gefliigel (gemahlen)/mégliche Zutaten:

Mais, Sojaextraktionsschrot, Calciumcarbonat, Weizen, Gerste, Hafer,
Rapspellets, Sonnenblumenextraktionsschrot, Luzernengriinmehl,
Weizenkleberfutter, Weizenkleie, Ca-Na-Phospat, Natriumchlorid,
Pflanzenfettsduren, Pflanzendl, Mineralstoffe, Vitamine und weitere

Zusatzstoffe

Probenzahl und 2 verschiedene Proben: je 10 g

Probenmenge

Lagerungsinformation trocken und dunkel, gekihlt 2 - 10 °C

Verwendungszweck AusschlieBSlich fiir Laboruntersuchungen (Qualitétskontrollproben)

Parameter Qualitativ + quantitativ: GVO-Soja (GTS 40-3-2 RoundUp-Ready und
MONB89788 RR2Yield), GVO-Mais (bt11 Mais und TC1507 Herculex )
und GVO-Raps (GT73 RoundUp-Ready)

Untersuchungsmethoden Methode ist freigestellt

Hinweise zur Analyse Die Untersuchung der Eignungspriifung soll entsprechend einer
laboriiblichen Routineanalyse vorgenommen werden.

Generell empfehlen wir vor der Analyse, insbesondere bei kleinen
Analyseeinwaagen, eine reprasentative Probenmenge entsprechend
guter Laborpraxis zu homogenisieren.

Ergebnisangabe Es kann fiir die Proben A + B fiir jeden Parameter ein qualitatives und ein
quantitatives Ergebnis bestimmt und in die Ergebnisabgabe-Datei
eingetragen werden

Einheiten qualitativ: positiv / negativ (Nachweisgrenze: Kopienzahl oder Prozent)
quantitativ: % (GVO-Event-Anteil pro Gesamt-Gehalt Soja, Mais oder
Raps)

Anzahl von Mindestens 2 Stellen

signifikanten Stellen

Weitere Angaben: Zur Information kbnnen weitere Angaben in der Ergebnisabgabedatei
gemacht werden.

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

Abgabetermin Spitestens 19. November 2021

Auswertebericht Der Auswertebericht wird voraussichtlich 6 Wochen nach Abgabetermin

der Ergebnisse fertiggestellt und per eMail als PDF-Datei zugesandt.

Koordinator und Ansprechpartner | Alexandra Scharf MSc.
der EP

* Die Kontrolle der Mischungshomogentitd wird von DLA durchgefiihrt. Die Priifung der Gehalte, Homogenitat und Stabilitét von EP-
Parametern wird von DLA im Unterauftrag vergeben.
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6. Verzeichnis der Teilnehmer in alphabetischer

Reihenfolge

Teilnehmer / Participant

Ort / Town

Land / Country

SCHWEIZ

SCHWEIZ

Deutschland

FRANKREICH

Deutschland

Deutschland

SCHWEDEN

Deutschland

Deutschland

GEORGIEN

Deutschland

[Die Adressdaten der Teilnehmer wurden fiir die allgemeine Verdffentlichung des Auswerte-

Berichts nicht angegeben. ]

[The address data of the participants were deleted for publication of the evaluation

report.]
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7. Verzeichnis relevanter Literatur

1.

2.

3.

4.

5.

6.

7.

8.

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
Eignungsprifungen / Conformity assessment - General requirements for proficiency
testing

ISO 13528:2015 & DIN ISO 13528:2009; Statistische Verfahren fiir Eignungspriifungen
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Alle 11 Teilnehmer haben mindestens ein Ergebnis fir die 5 GMO-Events
eingereicht. Die Auswertung der beiden Futtermittelproben erfolgte qua-
litativ und quantitativ fir die positive Probe B. Die statistische Aus-
wertung erfolgte mit den logarithmierten Ergebnissen der Teilnehmer mit
einer Zielstandardabweichung von 0,15. Es lagen 71% - 100% der quantita-
tiven Ergebnisse im jeweiligen Zielbereich. Weitere Angaben sind dem
Auswertebericht zu entnehmen.

5 Teilnehmer hatten ihren Sitz 1im Europaischen Ausland (Frank-
reich, GroBbritannien, Niederlande, Osterreich, Spanien).

4 Teilnehmer hatten ihren Sitz im Europdischen Ausland (Frankreich,
Schweden, Schweiz) und ein Teilnehmer in Georgien.



