Auqgust 2017

DIA 18/2017 - Lactose und Fructose

Proficiency Tests

DLA

food

cosmetics
consumer goods
www.dla-lvu.de

Auswertungs-Bericht
Laborvergleichsuntersuchung

DLA 18/2017

Lactose und Fructose:

in ,lactosefreiem‘ Lebensmittel -
Brotbackmischung

Dienstleistung Lebensmittel Analytik GbR
Waldemar-Bonsels-Weg 170
22926 Ahrensburg, Germany

proficiency-testing@dla-lvu.de = www.dla-lvu.de

Koordinator der LVU:
Dr. Matthias Besler



Auqgust 2017

DIA 18/2017 - Lactose und Fructose

Allgemeine Informationen zur Eignungspriifung (EP)
General Information on the proficiency test (PT)

E’;'é”b’%’ef DLA - Dienstleistung Lebensmittel Analytik GbR
-rroviaer Gesellschafter: Dr. Gerhard Wichmann und Dr. Matthias Besler
Waldemar-Bonsels-Weg 170,
22926 Ahrensburg, Germany
Tel. ++49(0)171-1954375
Fax. ++49(0)4102-9944976
eMail. proficiency-testing@dla-Ivu.de
EP-Nummer DLA 18/2017
PT-Number
EP-Koordinator Dr. Matthias Besler
PT-Coordinator
Status des EP-Bericht Abschlussbericht / Final report (16. August 2017)
Status of PT-Report
Gilltig ist die jeweils letzte Version/Korrektur des Berichts. Sie ersetzt alle vorangegangenen Versionen.
Only the latest version/correction of the report is valid. It replaces all preceding versions.
EP-Bericht Freigabe Dr. Matthias Besler (Technischer Leiter / Technical Manager)
PT-Report Authorization - gezeichnet / signed M. Besler
Dr. Gerhard Wichmann (QM-Beauftragter / Quality Manager)
- gezeichnet / signed G. Wichmann
Datum / Date: 16. August 2017
Unterauftrége Die Priifung der Gehalte, Homogenitat und Stabilitdt von EP-Parametern wird von
Subcontractors DLA im Unterauftrag vergeben.
The analysis of the content, homogeneity and stability of PT-parameters are
subcontracted by DLA.
Vertraulichkeit Die Teilnehmerergebnisse sind im EP-Bericht in anonymisierter Form mit
Confidentiality Auswertenummern benannt. Daten einzelner Teilnehmer werden ausschlie3lich

nach vorheriger Zustimmung des Teilnehmers an Dritte weitergegeben.
Participant result are named anonymously with evaluation numbers in the PT
report. Data of individual participants will be passed on to third parties only with
prior consent of the participant.



Auqgust 2017 DIA 18/2017 - Lactose und Fructose

Inhalt

1. Einleitung. . ... ... it ittt e et e e e e et 5

2., DUrchflihrung. ... ... ... ittt ittt it ittt eeeeeaeeeanenanenas 5
2.1 Untersuchungsmaterial............. ...ttt nnnnn. 5
2.1.1 Homogenitat. . ... ittt it ittt et e et e e e e 7
2.1.2 Stabilitat. ... ... e 8
2.2 Probenversand und Informationen zur Untersuchung......... 8
2.3 Ergebnisibermittlung. ........ ... .. ... e e 8

3. AUSWEIEUNG. . . . .. e e e e e e e e e e e e e e e 9
3.1 Konsenswert der Teilnehmer (zugewiesener Wert)........... 9
3.2 Robuste Standardabweichung..................... .. ... ..... 9
3.3 Wiederholstandardabweichung................. ... 9
3.4 Vergleichsstandabweichung................. ... ...t ... 10
3.5 Ausschluss von Ergebnissen und AusreiBer................ 10
3.6 Zielstandardabweichung (fir die Eignungsbeurteilung). .. .11
3.6.1 Allgemeines Modell nach Horwitz....................... 11
3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur Prazision............... 12
3.6.3 Werte aus Erkenntnissen ............... i, 13
3.7 Z= S COL . ittt e e e e e i e e 13
T B ST T o 15
3.9 Variationskoeffizient (VKR) ... ... .. ittt enennnnn. 15
3.10 Quotient S*/opPt. ... ... e e e e e 16
3.11 Standardunsicherheit.......... ... ... ... 16
3.12 Wiederfindungsraten: Dotierung......................... 16

4., Ergebnisse. ..... ...ttt ittt ittt et e e e 17
4.1 FructoSe. ... ...ttt ittt it ittt e e e e e i e 18
4.1.1 Fructose Probe A (in mg/100g) ... ... nnnnn. 18
4.1.2 Fructose Probe B (in mg/100g) ... ... ... .0t i iiiimnnnnn. 21
4.1.3 Fructose Dotierungsniveauprobe (in mg/100g)........... 24
4.2 Lactose. ... i e e e e i e e 27
4.2.1 Qualitative Auswertung Probe A und Probe B............ 27
4.2.2 Lactose Probe B (in mg/100g) ... .. ...ttt iiinnmnnnnnnn 28
4.2.3 Lactose Dotierungsniveauprobe (in mg/100g)............ 31
4.2.4 Wiederfindungsraten fiir Lactose....................... 34
4.3 Galactose. .. ... e e e e e e e e e 35
4.3.1 Galactose Probe A (in mg/100g) .. ... .....uuiieeueunun... 35
4.3.2 Galactose Probe B (in mg/100g) ... ... ii i ennnn. 37
4.3.3 Galactose Dotierungsniveauprobe (in mg/100g).......... 39

5. Dokumentation.......... ... e e e e e e 41
5.1 Angaben der Teilnehmer.......... ... ...t iinnnnnn. 41
5.1.1 Primardaten. . ... .. ...ttt e e e 41
5.1.2 Analytische Methoden.......... ... . ... it iiinnan.n. 50
5.2 Homogenitat. .. ... ... . . e e e e e 59
5.2.1 Mischungshomogenitdt vor der Abfillung................ 59
5.2.2 Trendlinienfunktion der Teilnehmerergebnisse.......... 61
5.3 Informationen zur Eignungsprifung (EP).................. 63



Auqust 2017 DIA 18/2017 - Lactose und Fructose

6. Verzeichnis der Teilnehmer in alphabetischer Reihenfolge. .. .. 64
7. Verzeichnis relevanter Literatur................... . ... .. ... 65



Auqgust 2017 DIA 18/2017 - Lactose und Fructose

1. Einleitung

Die Teilnahme an Laborvergleichsuntersuchungen (LVU) bzw. Eignungspriifun-
gen (PT) 1ist ein unverzichtbares Element fiir das Qualitdts-Management-
System eines jeden, mit der Untersuchung von Lebensmitteln, Futtermit-
teln, kosmetischen Mitteln und Bedarfsgegenstanden befassten Labors. Die
Durchfiihrung von Laborvergleichsuntersuchungen ermdéglicht den teilnehmen-
den Laboren die eigene analytische Kompetenz unter realen Bedingungen
nachzuweisen. Gleichzeitig erhalten sie wertvolle Daten fiir die erforder-
liche Verifizierung oder Validierung der durchgefiithrten Untersuchungsme-
thode [1, 5].

Das Ziel wvon DLA ist es, LVU fiir ausgesuchte Parameter in 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

Zur Untersuchung wurden zwei verschiedene LVU-Proben mit gleicher Lebens-
mittelmatrix flir den Nachweis und die quantitative Bestimmung von Lacto-
se/Galactose und Fructose im mg/100g-Bereich und eine Dotierungsniveau-
probe mit einfacher Matrix zur Verfiigung gestellt. Einer der beiden LVU-
Proben (dotierte Probe) sowie der Dotierungsniveauprobe wurden die be-
treffenden EP-Parameter Lactose und Fructose in &hnlichem Konzentrations-
bereich zugesetzt. Die Untersuchungsergebnisse der Dotierungsniveauprobe
sollen im Vergleich zur dotierten LVU-Probe die Moglichkeit geben, die
Bestimmbarkeit ohne und mit Einfluss der Lebensmittelmatrix bzw. -prozes-
sierung zu charakterisieren.

Bei dem Untersuchungsmaterial handelt es sich um eine handelsibliche lac-
tosefreie Brotbackmischung. Die Grundzusammensetzung war flir beide Proben
A und B gleich (s. Tabelle 1).

Nach dem Homogenisieren der Grundmischung wurde die dotierte Probe B fol-
gendermalRen hergestellt:

Die Dotierungsmaterialien Lactose und Fructose wurden gemahlen und ge-
siebt (mesh 400 pm), dann zu einem Aliquot der Grundmatrix gegeben und
die Mischung homogenisiert. AnschlieBend wurde portionsweise erneut
Grundmatrix in 3 weiteren Schritten zugegeben und jeweils maschinell ho-
mogenisiert bis die Gesamtmenge erreicht war.

Die Dotierungsniveauprobe wurde mit den oben genannten Dotierungsmateria-
lien unter mehrstufiger Zugabe von Kartoffelpulver bzw. Kartoffelmehl und
Homogenisierung hergestellt. AnschlieRend wurde die gesamte Menge mittels
Zentrifugalmiithle (mesh 500 pm) gesiebt.

Die Proben A, B und die Dotierungsniveauprobe wurden zu Portionen von ca.
25 g in metallisierte PET-Folienbeutel abgefiillt und chronologisch numme-
riert.

Die Zusammensetzung der LVU-Proben und der Dotierungsniveauprobe ist Ta-
belle 1 zu entnehmen.
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Tabelle 1: Zusammensetzung der DLA-Proben

Zutaten Probe A Probe B Dotierungs-
niveauprobe

Backmischung WeiBbrot 100 g/100g 99,6 g/100g -

Zutaten: Weizenmehl, Salz, Trockenhefe,

Glucose, Zucker, Emulgator: E 481,

Malzextrakt (Gerste, Roggen),

Mehlbehandslungsmittel: Ascorbinsdure

Nédhrwerte pro 100 g: Protein 12 g,

Kohlenhydrate 69 g, Zucker 0,5 g, Fett

1,0 g, Ballaststoffe 4,3 g, Salz 1,9 g
Kartoffelpulver - - 80,7 g/100g

Zutaten:

Kartoffeln, E471, E304, E223, E100
Kartoffelmehl - - 19,0 g/100g
Lactose - 82,0 mg/100g 78,6 mg/100g
Fructose - 310 mg/100g 185 mg/100g

* %

* Alle Gehalte gemdB gravimetrischer Mischung
** Probe B enthadlt zusatzlich Fructose aus der Matrix Brotbackmischung

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

Die Mischungshomogenitat 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-GrdéBe 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 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-Proben A, B und die Dotierungsniveauprobe hat eine Wahrschein-
lichkeit von 13%, 83% bzw. 88% ergeben. Die Partikel-Ergebnisse wurden
zusadtzlich in Konzentrationen umgerechnet, statistisch als Normalvertei-
lung ausgewertet und mit der Standardabweichung nach Horwitz verglichen.
Es wurden HorRat-Werte von 1,8, 0,90 bzw. 0,80 erhalten. Die Ergebnisse
der Microtracer-Analyse sind in der Dokumentation angegeben.

Die Berechnung der Wiederholstandardabweichung S, der Doppelbestimmungen
der Teilnehmer konnte nicht als Homogenitadtskriterium fiir diese LVU her-
angezogen werden, weil jeweils nur ein Ergebnis pro Teilnehmer abgefragt
wurde.

Desweiteren wurde die Homogenitat anhand der Trendlinien-Funktion der
Teilnehmerergebnisse fir die chronologisch abgefiillten Einzel-Proben
(Lactose Probe B und Lactose Dotierungsniveauprobe) charakterisiert. Die
maximalen Abweichungen der Trendlinie vom Mittelwert lagen fir Lactose
bei ca. 40% bzw. ca. 26% der Zielstandardabweichungen opt’ (s. 5.2 Homo-
genitdt) und sind als normal bzw. niedrig einzustufen, da bei dieser LVU
nicht zwei symmetrisch verteilte Proben, sondern nur eine Probe pro
Teilnehmer untersucht wurde.

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

Die Erfahrungen mit diversen DLA-Referenzmaterialien zeigen bei ver-
gleichbarer Matrix und Wasseraktivitadt (az-Wert < 0,5) eine gute Lager-
stabilitat beziiglich der Haltbarkeit der Probe (mikrobieller Verderb) und
des Gehalts an den EP-Parametern Fructose, Lactose und Galactose. Die
Stabilitat des Probenmaterials war somit wédhrend des Untersuchungszeit-
raums unter den angegebenen Lagerbedingungen gewdhrleistet.

2.2 Probenversand und Informationen zur Untersuchung

An jeden Teilnehmer wurden in der 17. Kalenderwoche 2017 je eine Portion
der Untersuchungsmaterialien (Probe A, Probe B und Dotierungsniveauprobe)
verschickt. Die Untersuchungsverfahren wurden freigestellt. Die Untersu-
chungen waren durchzufihren bis spatestens 9. Juni 2017.

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

Es handelt sich um zwei unterschiedliche Proben A und B mit mdéglichen
Gehalten an den Parametern Lactose/Galactose und Fructose 1im fiir die
Kennzeichnung (von Lactose) relevanten mg/100g Bereich 1in der Matrix
Brotbackmischung. Eine der beiden Proben sowie die "Dotierungsniveaupro-
be" wurden mit den Zutaten Lactose und Fructose hergestellt. Die "Dotie-
rungsniveauprobe" enthdlt die Parameter 1in einfacher Matrix mit &hnli-
chen Gehalten. Die Dotierungsniveauprobe soll wie eine normale Probe
untersucht werden.

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

2.3 Ergebnistibermittlung

Die Ergebnisabgabe erfolgte einheitlich mittels an die teilnehmenden La-
bore iibergebenen 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 durchgefiithrten 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.

Von 20 angemeldeten Teilnehmern haben 18 Teilnehmer ihre Ergebnisse
fristgerecht abgegeben. Ein Teilnehmer hat in Absprache mit DLA verspatet
Ergebnisse eingereicht und ein Teilnehmer hat keine Ergebnisse einge-
reicht.



Auqgust 2017 DIA 18/2017 - Lactose und Fructose

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].

Voraussetzung ist, dass die Mehrzahl der Ergebnisse der teilnehmenden La-
boratorien einer Normalverteilung unterliegen bzw. unimodal und symme-
trisch verteilt sind. Hierzu erfolgt eine Priifung 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 dafiir gesucht.
In Frage kommt hdufig die Verwendung unterschiedlicher Untersuchungsme-
thoden. Ist dies der Fall, werden nach Mdglichkeit getrennte Auswertungen
mit eigenen zugewiesenen Werten (Xpti) vorgenommen.

Die statistische Auswertung erfolgt fir alle Parameter, flir die mindes-
tens 7 Werte vorliegen.

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 flr die statistische Auswertung nicht beriicksichtigt [3].

3.2 Robuste Standardabweichung

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

3.3 Wiederholstandardabweichung

Die Wiederholstandardabweichung Sr basiert auf den laborinternen Stan-

dardabweichungen der (ausreiBerfreien) Einzelergebnisse der Teilnehmer,
die jeweils unter Wiederholbedingungen, d.h. Analysen an derselben Probe
von demselben Bearbeiter mit demselben Gerat 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 fiir die Homogenitdt des Untersuchungsmaterials herangezogen.

Sofern die Einzelergebnisse der Teilnehmer vorliegen, erfolgt die Berech-
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.
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3.4 Vergleichsstandabweichung

Die Vergleichsstandabweichung Sz stellt eine laboriibergreifende Schatzung

der Standardabweichung fir die Bestimmung des jeweiligen 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 konnen 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 Homogenitat und Stabilitat
des Probenmaterials sind zu vernachlassigen.

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 Ausreiler

Ergebnisse konnen vorab von der statistischen Auswertung ausgeschlossen
werden, wenn offensichtliche grobe Fehler, wie z. B. falsche Einheiten,
Dezimalstellen oder Angaben fir einen falschen Priifgegenstand vorliegen
[2]. Auch wenn ein Ergebnis z.B. mit einem Faktor >10 deutlich vom Mit-
telwert 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 erhoéhten Variabilit&dt und/oder zu einer bi- oder mehrmodalen Ver-
teilung der Ergebnisse filhren, 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 AusreiRer wird mittels robuster Statistik geprift: Ergebnisse, die um
mehr als das Dreifache der robusten Standardabweichung vom robusten Mit-
telwert abweichen, werden als AusreiBer eingestuft [3]. Ermittelte Aus-
reiBer werden informativ genannt sofern gleichzeitig der =z-Score des
Teilnehmers < -2 oder > 2 ist. Aufgrund der Anwendung der robusten Sta-
tistik werden AusreiRler nicht ausgeschlossen, sofern keine anderen Griinde
vorliegen [3].
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3.6 Zielstandardabweichung (fur die Eignungsbeurteilung)

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

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

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

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

Zur Bewertung der Ergebnisse wurde in der vorliegenden LVU fiir die Para-
meter Fructose und Lactose die Zielstandardabweichung des allgemeinen
Modells nach Horwitz (s. 3.6.1) verwendet. Zusdtzlich wurde fiir diese
EP-Parameter die Standardunsicherheit beriicksichtigt und die Ergebnisse
mittels z'-Score bewertet (s. 3.6.8).

Aufgrund der Anzahl von < 7 wurden die Ergebnisse fiir Galactose nicht
mittels z-Scores bewertet.

3.6.1 Allgemeines Modell nach Horwitz

Anhand der in zahlreichen LVUs fiur unterschiedliche Parameter und Analy-
senmethoden erhaltenen statistischen Kenndaten hat Horwitz ein allgemei-
nes Modell fir 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¢c der zugewiesene Wert Xpt einge-
setzt.
Gleichungen Konzentrationsbereiche entspricht
or = 0,22c c < 1,2 x 1077 < 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 GrdéBe, z.B. 1 mg/kg = 1 ppm = 10°° kg/kg)
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3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur Prdzision

Aus der Vergleichstandardabweichung oz 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]:

GM::Jaé—of(mfl/m>

Die 1in Tabelle 2 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 2: Relative Wiederholstandardabweichungen (RSD,) und relative
Vergleichsstandabweichungen (RSDz) gemdB ausgewdahlter Auswertungen von
Versuchen zur Préazision und die resultierende Zielstandardabweichung opt
[16-21]

Parameter Matrix Mittel RSD, RSD; Opt Methode /
-werte Literatur
Fructose Zwieback 7,0% 1,59% 2,59% 2,59%! ASU §64

L 48.02.07-1

Lactose Sduglingsnahrung 28,7% 1,66% 3,33% 3,33% ASU §64
L 48.02.07-1

Lactose "lactosefreie" 0,13% 20 % 30 % 30 % ASU So4
entrahmte Milch L 01.00-17

Lactose "lactosefreie" 0,0282%  6,74% 10,86% 10,86%' ASU S64
Milch 0,0804% 1,71% 3,95% 3,95% L 01.00-90
(3 Proben) 0,1257% 6,25% 7,33% 7,33%!

Lactose Milch 4,55% 0,48% 1,01% 1,01% ISO 22662

Lactose Sahne 3,04% 0,06% 4,41% 4,41% ISO 22662

LLactose ‘Milchpulver 44,5% 0,30% 2,36% 2,36% ISO 22662

lin der Auswertung (s. Abschnitt 4) zur Information angegebene Werte, bei

Lactose als Mittelwert (9,10%)
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3.6.3 Werte aus Erkenntnissen

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

In der vorliegenden LVU wurden die Zielstandardabweichungen gemal 3.6.1
unter Bericksichtigung der Standardunsicherheit(s. 3.6.8) als geeignet
angesehen.

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 Dbetreffenden Teilnehmers vom zugewiesenen
Wert (Xpt) abweicht [3].

Die Berechnung erfolgt nach:

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

-2 <z <2

Der flir 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 FEingriffssignale

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]. GleichermaBen ist ein z-
Wert > 2,0 oder < -2,0 als ,Warnsignal“™ zu Dbeurteilen. Ein einzelnes
sEingriffssignal™ 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 Pr&zision sowie Einsatz von Referenzma-
terial durchgefihrt werden. Falls notwendig, muss auf die Probleme durch
angemessene Korrekturmalbnahmen 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

gemadB ISO 13528 nur Giltigkeit sofern 2 10 Ergebnisse vorliegen [3].
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Tabelle 3: Kenndaten der aktuellen LVU (dunkelgrau wunterlegt) im
Vergleich zu den vorangegangenen LVUs ab 2013 (SD = Standardabweichung,
VK = Variationskoeffizient)
Parameter Matrix rob. Mit-| rob. SD rel. SD Quotient DLA-
telwert (S*) (VKg«) S*/opt' |Bericht
[mg/100g] [mg/100g] [%]
Fructose Kekse 288 119 41,3 (9,0)* DLA 8/2013
(Probe B)
Fructose Knacke- 657 30,7 4,7 1,1 DLA 8/2014
brot (Probe B)
Fructose Kekse 1130 122 10,8 1,7 DLA 9/2015
(Probe B)
Fructose Brotback- 880 105 11,9 1,6 DLA 14/2016
mischung 660 187 28,3 2,1 (Probe B) **
Fructose Brotback- 999 287 28,7 2,3 DLA 18/2017
mischung (Probe B)
Lactose Kekse 142 37,1 26,1 (4,9)* DLA 8/2013
(Probe A)
Lactose Knacke- 269 56,6 21,1 2,5 DLA 8/2014
brot (Probe B)
Lactose Kekse 116 37,3 32,2 2,8 DLA 9/2015
(Probe B)
Lactose Brotback- 154 26,7 17,3 1,6 DLA 14/2016
mischung (Probe B)
Lactose Brotback- 7,7 10,5 13,5 1,9 DLA 18/2017
mischung (Probe B)
* mit Zielstandardabweichung Opt
** Angaben fiir enzymatische (1.Zeile) und andere Methoden (2. Zeile)
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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:

, Xl'_xpt

Z. =
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 erftillt, 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 fiir die absolute Variabi-
litat gibt der VKiz die relative Variabilitdt innerhalb eines Datenbe-
reichs an. Wahrend ein niedriger VKz von z.B. < 5-10% als Beleg fiir
einen homogenen Ergebnissatz gelten kann, deutet ein VKz von mehr als 50%
auf eine ,starke Inhomogenitat der statistischen Masse™ hin, sodass die
Eignung fir bestimmte Anwendungszwecke wie die Beurteilung von Hochst-
wertlberschreitungen 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 zufrieden-
stellend ist, d.h., dass die Pré&zision aus analytischen Griinden zu varia-
bel ist oder die festgestellte Variation hoher ist als fir die angewandte
Methode geschatzt wurde. Somit ist eine Vergleichbarkeit der Messergeb-
nisse nicht gewdhrleistet [3].

3.11 Standardunsicherheit

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*

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.

ulxpt:l — 1,25 X

Der Quotient U(xpt)/0opt ist in den Kenndaten angegeben.

3.12 Wiederfindungsraten: Dotierung

Fiir die Ergebnisse von Dotierungsniveauprobe und dotierter Probe werden
Wiederfindungsraten in Bezug auf die zugesetzte Menge Lactose von DLA
berechnet. Die Bezugswerte ergeben sich aus den unter 2.1
Untersuchungsmaterial in Tabelle 1 angegebenen Gehalten. Als
Akzeptanzbereich AB fir die Bewertung der Teilnehmerergebnisse wurde in
Anlehnung an veroffentlichte Methoden ein Bereich von 85 - 115% fir die
Wiederfindungsraten festgelegt [16-21].

Fiir die Lactose-Ergebnisse der Dotierungsniveauprobe und der dotierten
Probe wurden anhand der bekannten Zusammensetzung Wiederfindungsraten
berechnet und zur Information angegeben. Hierbel erfolgte keine statis-
tische Auswertung. Die angegebenen Wiederfindungsraten dienen aus-
schlieBlich einer Einschdtzung von Matrix- und/oder Prozessierungsein-
flissen.
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4. Ergebnisse

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 aufgefiihrt:

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse

Anzahl der Ausreiller
Mittelwert

Median

Robuster Mittelwert (Xpt)
Robuste Standardabweichung (S¥*)

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)

Quotient U(xpt)/0pt oder U (xpt)/Opt"

Ergebnisse im Zielbereich

Prozent im Zielbereilch

* 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

{ibermittelt wurden.
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4.1 Fructose

4.1.1 Fructose Probe A (in mg/100qg)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 9
Anzahl der AusreilBer 0
Mittelwert 762
Median 802
Robuster Mittelwert (Xpt) 762
Robuste Standardabweichung (S¥*) 354
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt- 151
Zielstandardabweichung (zur 178
Information) !
Untere Grenze des Zielbereichs 460
Obere Grenze des Zielbereichs 1060
Quotient S*/opt- 2,3
Standardunsicherheit U (xpt) 148
Quotient U(xpt)/Opt " 1,0
Ergebnisse im Zielbereich 6
Prozent im Zielbereich 67%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung  wurde  nach dem  Modell nach Horwitz
(s. 3.6.1)berechnet. Zusdtzlich wurde zur Information die Zielstandardab-
weichung eines Versuchs zur Prdzision (ASU $64 L 48.02.07-1) angegeben.

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine erhbhte Variabilitdt. Es wurde
daher unter Berlicksichtigung der Standardunsicherheit mittels z'-Score
ausgewertet. Der Quotient S*/o,.  lag bei 2,3. Die robuste Standardabwei-
chung liegt im Bereich der Vorjahres LVUs (vgl. 3.6.3), aber hoéher als
Werte von etablierten, genormten Bestimmungsmethoden (vgl. 3.6.2). Der
Quotient Uwpr)/0pe ~ 1ist mit 1,0 ebenfalls erhéht. Die Vergleichbarkeit der
Ergebnisse ist eingeschrdnkt.

67% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.

Probe A wurde keine Fructose zugesetzt, der Gehalt stammt aus den Zuta-
ten der Grundmatrix (vgl. S. 6.).
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Abb. / Fig. 2:
Kerndichte-Schatzung der Ergebnisse
(mit h = 0,75 x Opt von Xpt)

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

die auf die zwei Teilnehmerergebnisse unter-
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Fructose Abweichun . : :
nummer [mg/100g] [mg/100g] 9 | z.Score | z-Score Hinweis
Evaluation Deviation (opt) (Info) Remark
number [mg/100g]

1

2

3 802 39,6 0,26 2,2

4

5 566 -196 -1,3 -11

6

7

8 255 -507 -3,4 -29

9 1250 488 3,2 27

10

11

12 1010 248 1,6 14

13 750 -12,4 -0,08 -0,7

14

15 819 56,6 0,37 3,2

16

17 1000 238 1,6 13

18

19 410 -352 -2,3 -20

z'-Scores

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

1N
0’0 — | |
L

-2,0 —

-3,0

-4,0
-5,0

8 5 3 17 9
19 13 15 12
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 3: Z -Scores Fructose (Probe A / Sample A)




Auqgust 2017 DIA 18/2017 - Lactose und Fructose

4.1.2 Fructose Probe B (in mg/100qg)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 9
Anzahl der AusreilBer 0
Mittelwert 991
Median 1030
Robuster Mittelwert (Xpt) 999
Robuste Standardabweichung (S¥*) 287
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt- 126
Zielstandardabweichung (zur

Information) 23,3
Untere Grenze des Zielbereichs 747
Obere Grenze des Zielbereichs 1250
Quotient S*/opt- 2,3
Standardunsicherheit U(xpt) 120
Quotient U(xpt) /Opt’ 0,95
Ergebnisse im Zielbereich 5
Prozent im Zielbereich 56%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung  wurde  nach dem Modell nach Horwitz
(s. 3.6.1)berechnet. Zusdtzlich wurde zur Information die Zielstandardab-
weichung eines Versuchs zur Prdzision (ASU $§64 L 48.02.07-1) angegeben.

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine erhbhte Variabilitdt. Es wurde
daher unter Beriicksichtigung der Standardunsicherheit mittels z'-Score
ausgewertet. Der Quotient S*/o,.  lag bei 2,3. Die robuste Standardabwei-
chung liegt im Bereich der Vorjahres LVUs (vgl. 3.6.3), aber héher als
Werte von etablierten, genormten Bestimmungsmethoden (vgl. 3.6.2). Der
Quotient Uwpt)/0Ope 1st mit 0,95 ebenfalls erhéht. Die Vergleichbarkeit
der Ergebnisse ist eingeschridnkt.

56% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.

Die Differenz der robusten Mittelwerte der Teilnehmerergebnisse flir Pro-
be A und Probe B (= 237 mg/100g) lag bei 76 % vom Zusatzniveau von Fruc-
tose zu Probe B (vgl. S. 6).
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Abb. / Fig. 5:
Kerndichte-Schétzung der Ergebnisse
(mit h = 0,75 x Opt von Xpt)

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

Die Kerndichte-Schatzung zeigt annahernd eine Normalverteilung der Ergeb-

nisse mit

einer Schulter,
halb des Zielbereichs zuriickgeht.

die auf die zwei Teilnehmerergebnisse unter-



Auqgust 2017 DIA 18/2017 - Lactose und Fructose

Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Fructose Abweichun . : :
nummer [mg/100g] [mg/100g] 9 | z.Score | z-Score Hinweis
Evaluation Deviation (opt) (Info) Remark
number [mg/100g]

1

2

3 1264 265 2,1 11

4

5 852 =147 -1,2 -6,3

6

7

8 490 -509 -4,0 =22

9 1025 25,7 0,20 1,1

10

11

12 1280 281 2,2 12

13 1033 33,7 0,27 1,4

14

15 1096 96,7 0,77 4,1

16

17 1200 201 1,6 8,6

18

19 675 -324 -2,6 -14

z'-Scores

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

1l
0’0 — | -

10 I ]

2.0 —

-3,0

-4,0
-5,0

8 5 13 17 12
19 9 15 3
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 6: Z -Scores Fructose (Probe B / Sample B)
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4.1.3 Fructose Dotierungsniveauprobe (in mg/100qg)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 8
Anzahl der AusreilBer 0
Mittelwert 197
Median 213
Robuster Mittelwert (Xpt) 197
Robuste Standardabweichung (S¥*) 51,9
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt- 25,0
Zielstandardabweichung (zur 4,59
Information)

Untere Grenze des Zielbereichs 147
Obere Grenze des Zielbereichs 247
Quotient S*/opt- 2,1
Standardunsicherheit U(xpt) 22,9
Quotient U(xpt) /Opt” 0,92
Ergebnisse im Zielbereich 6
Prozent im Zielbereich 75%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung wurde nach dem Modell nach Horwitz (s. 3.6.1)
berechnet. Zusdtzlich wurde zur Information die Zielstandardabweichung
eines Versuchs zur Prdzision (ASU §64 L 48.02.07-1) angegeben.

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine erhbhte Variabilitdt. Es wurde
daher unter Berlicksichtigung der Standardunsicherheit mittels z'-Score
ausgewertet. Der Quotient S*/o,.  lag bei 2,1. Die robuste Standardabwei-
chung liegt im Bereich der Vorjahres LVUs (vgl. 3.6.3), aber héher als
Werte von etablierten, genormten Bestimmungsmethoden (vgl. 3.6.2). Der
Quotient Ugwpt)/0Ope 18t mit 0,92 ebenfalls erhdht. Die Vergleichbarkeit
der Ergebnisse 1ist eingeschrdnkt.

75% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.

Der robuste Mittelwert der Teilnehmerergebnisse lag bei 106 % vom Zu-
satzniveau von Fructose zur Dotierungsniveauprobe (vgl. S. 6).
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Abb. / Fig. 7: Ergebnisse Fructose / Results Fructose
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Anmerkung:

Die Kerndichte-Schéatzung zeigt eine zweigipflige Verteilung der Ergebnis-
se, die nicht eindeutig methodischen Unterschieden zuzuordnen ist. Der
kleinere Peak geht auf drei niedrigere Ergebnisse zuriickgeht.
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Fructose Abweichun . i i
::m?n;tl? (ma/100g] o 9 | z.Score | z-Score Hinweis
Evaluation Deviation (opt) (Info) Remark
number [mg/1009]

1

2

3

4

5 221 24,1 1,0 5,3

6

7

8 147 -49,9 -2,0 -11

9 160 -36,9 -1,5 -8,0

10

11

12 226 29,1 1,2 6,3

13 205 8,13 0,32 1,8

14

15 226 29,1 1,2 6,3

16

17 130 -66,9 -2,7 -15

18

19 260 63,1 2,5 14

20

z’-Scores

5,0
4,0
3,0

i I
1,0

cgmn

-2,0

-3,0

-4,0
-5,0

17 9 5 12
8 13 15 19
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 9: Z -Scores Fructose
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4.2 Lactose

4.2.1 Qualitative Auswertung Probe A und Probe B

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Fir
von
fir
der
100

> 75%

jeweiligen
mg/100g.

und

sowie

Probe B wurden 100% positive Ergebnisse erhalten.
wurde flir Probe A nicht erhalten.
Probe A ein positives Ergebnis angegeben.
Bestimmungsgrenze

2

Auswerte- | Probe A | Probe A | Probe B | Probe B | Qualitative Hinweis
nummer Bewertung
pos/neg | [mg/100g] | pos/neg | [mg/100g] (:':f';:';'emn:‘“‘:zi"
1 positiv 1,7 positiv 87,5 1/1 (100%)
2 negativ <2 positiv 68,8 1/1 (100%)
3 positiv <10 positiv 64,0 1/1 (100%)
4 positiv 113 positiv 169 1/1 (100%)
5 negativ n.n. positiv 78,6 1/1 (100%)
6 positiv 2128 positiv < 300 1/1 (100%) Proben A + B vertauscht?
7 negativ <10 positiv 77,0 1/1 (100%)
8 negativ n.n. positiv 66,0 1/1 (100%)
9 negativ <2,0 positiv 73,0 1/1 (100%)
10 negativ <100 positiv 126 1/1 (100%)
11 negativ 0 positiv 89,6 1/1 (100%)
12 negativ <4 positiv 74,0 1/1 (100%)
13 negativ <10 positiv 76,0 1/1 (100%)
14 positiv < BG positiv 73,0 1/1 (100%)
15 negativ <BG positiv 76,0 1/1 (100%)
16 positiv <10 positiv 87,0 1/1 (100%)
17 negativ positiv 76,0 1/1 (100%)
18 negativ <10 positiv 80,0 1/1 (100%)
19 negativ <10 positiv 65,0 1/1 (100%)
Probe A Probe B

Anzahl positiv 6 19

Anzahl negativ 13 0

Prozent positiv 32 100

Prozent negativ 68 0

Konsenswert keiner positiv

Ergebnisse

Ein Konsenswert
6 der 19 Teilnehmer haben
Davon lagen 3 unterhalb

liber
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4.2.2 Lactose Probe B (in mg/100qg)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 18
Anzahl der AusreilBer 2
Mittelwert 83,7
Median 76,0
Robuster Mittelwert (Xpt) 77,7
Robuste Standardabweichung (S¥*) 10,5
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt- 5,51
Zielstandardabweichung (zur 6,10
Information)

Untere Grenze des Zielbereichs 66,7
Obere Grenze des Zielbereichs 88,7
Quotient S*/opt- 1,9
Standardunsicherheit U(xpt) 3,09
Quotient U(xpt) /Opt” 0,56
Ergebnisse im Zielbereich 12
Prozent im Zielbereich 67%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung wurde nach dem Modell nach Horwitz (s. 3.6.1)
berechnet. Zusdtzlich wurde zur Information die Zielstandardabweichung
eines Versuchs zur Prédzision (ASU $64 L 01.00-17) angegeben.

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine erhbhte Variabilitdt. Es wurde
daher unter Berlicksichtigung der Standardunsicherheit mittels z'-Score
ausgewertet. Der Quotient S*/o,.  lag unter 2,0. Die robuste Standardab-
weichung liegt im Bereich der Vorjahres LVUs (vgl. 3.6.3). Der Quotient
Uipr)/Ope = 1st mit 0,56 leicht erhéht. Die Vergleichbarkeit der Ergebnisse
ist gegeben.

67% der Ergebnisse lagen im Zielbereich.

Der robuste Mittelwert der Teilnehmerergebnisse lag bei 95 % vom Zusatz-
niveau von Lactose zu Probe B (vgl. S. 6).
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Ergebnisse / Results

BN | octose
[mg/100g]

Obergrenze
upper limit

robuster
Mittelwert
robust mean

Untergrenze
lower limit

1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
2 4 6 8 10 12 14 16 18

Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 10: Ergebnisse Lactose / Results Lactose

Kernel Density Plot

Fixed h: 4.13
0,05
0,045
0,04
0,035
0,03 .
Abb. / Fig. 11:
0025 Kerndichte-Schidtzung der Ergebnisse
0,02 (mit h = 0,75 x Opt von Xpt)
0,015 ,
Kernel density plot of results
001 (with h = 0,75 x oOpt of Xpt)
AN
0 T > —

0 50 100 150 200

Anmerkung:
Die Kerndichte-Schatzung zeigt annahernd eine Normalverteilung der Ergeb-
nisse mit zwei kleinen Nebenpeaks, die auf zwei AusreiBer zurickgehen.
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Lactose Abweichung , . .
immar [mg/100g] [mg/100g] z'-Score | z-Score Hinweis
Evaluation iati
T ot A B
1 87,5 9,81 1,8 1,6
2 68,8 -8,89 -1,6 -1,5
3 64,0 -13,7 -2,5 -2,2
4 169 91,3 16,6 15,0 Ausreisser / Outlier
5 78,6 0,913 0,2 0,1
6
7 77,0 -0,687 -0,1 -0,1
8 66,0 -11,7 -2,1 -1,9
9 73,0 -4,69 -0,8 -0,8
10 126 47,8 8,7 7,8 Ausreisser / Outlier
11 89,06 11,9 2,2 2,0
12 74,0 -3,69 -0,7 -0,6
13 76,0 -1,69 -0,3 -0,3
14 73,0 -4,69 -0,8 -0, 8
15 76,0 -1,69 -0,3 -0,3
16 87,0 9,31 1,7 1,5
17 76,0 -1,69 -0,3 -0,3
18 80,0 2,31 0,4 0,4
19 65,0 -12,7 -2,3 -2,1
z'-Scores > >
6,0
5,0
4,0
3,0
2,0 =
1111
0,0 =-mm——H
10 | | juas
2,0 —
-3,0
-4,0
-5,0
3 8 9 12 15 7 18 1 10
19 2 14 13 17 5 16 11 4
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig.

12: 7 —-Scores Lactose (Probe B / Sample B)
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4.2.3 Lactose Dotierungsniveauprobe (in mg/100qg)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 17
Anzahl der AusreilBer 3
Mittelwert 81,4
Median 71,1
Robuster Mittelwert (Xpt) 73,9
Robuste Standardabweichung (S¥*) 13,0
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt 5,88
Zielstandardabweichung (zur

Information) 5,80
Untere Grenze des Zielbereichs 62,1
Obere Grenze des Zielbereichs 85,6
Quotient S*/opt 2,2
Standardunsicherheit U(xpt) 3,93
Quotient U(xpt)/Opt 0,67
Ergebnisse im Zielbereich 11
Prozent im Zielbereich 65%

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Die Zielstandardabweichung  wurde nach dem  Modell nach Horwitz
(s. 3.6.1)berechnet. Zusatzlich wurde zur Information die Zielstandardab-
weichung eines Versuchs zur Prazision (ASU $64 L 01.00-17) angegeben.

Die Verteilung der Ergebnisse zeigte eine erhohte Variabilitat. Es wurde
daher unter Bericksichtigung der Standardunsicherheit mittels z'-Score
ausgewertet. Der Quotient S*/o,.” lag bei 2,2. Die robuste Standardabwei-
chung liegt im Bereich der Vorjahres LVUs (vgl. 3.6.3). Der Quotient
Upry/Opr~ 1st mit 0,67 ebenfalls leicht erhéht. Die Vergleichbarkeit der
Ergebnisse ist eingeschrankt.

65% der Ergebnisse lagen im Zielbereich. Ein Ergebnis (Auswertenummer 6)
wurde vorab ausgeschlossen.

Der robuste Mittelwert der Teilnehmerergebnisse lag bei 94 % vom Zusatz-
niveau von Lactose zur Dotierungsniveauprobe (vgl. S. 6).
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Ergebnisse / Results

BN | octose
[mg/100g]

Obergrenze
upper limit

robuster
Mittelwert
robust mean

Untergrenze
lower limit

2 4 6 8 10 12 14 16 18
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 13: Ergebnisse Lactose / Results Lactose

Kernel Density Plot
Fixed h: 14.63

0,025

0,02

0,015

Abb. / Fig. 14:
Kerndichte-Schatzung der Ergebnisse
0,01 (mit h = 0,75 x Opt von Xpt)

Kernel density plot of results

0,005 (with h = 0,75 x oOpt of Xpt)

T T T
0 50 100 150 200 250

Anmerkung:

Die Kerndichte-Schatzung zeigt eine Normalverteilung der Ergebnisse mit
einem Nebenpeak, der auf die drei AusreiRer oberhalb des Zielbereichs zu-
rickgeht.
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Lactose Abweichung , . .
TR [mg/100g] [mg/100g] z'-Score | z-Score Hinweis
Evaluation Deviation (opt) (Info) Remark
number [mg/1009]
1 81,5 7,62 1,3 1,3
2 65,9 -8,0 -1,4 -1,4
3 46,0 -27,9 -4,7 -4,8
4 117 43,1 7,3 7,4 Ausreisser / Outlier
5 71,1 -2,78 -0,5 -0,5
: R
7 67,0 -6,88 -1,2 -1,2
8 67,0 -6,88 -1,2 -1,2
9 69,1 -4,78 -0,8 -0,8
10 139 65,0 11,0 11,2 Ausreisser / Outlier
11
12 73,0 -0,88 -0,1 -0,2
13 72,0 -1,88 -0,3 -0,3
14 68,0 -5,88 -1,0 -1,0
15 159 85,1 14,5 14,7 Ausreisser / Outlier
16 86,0 12,12 2,1 2,1
17 72,0 -1,88 -0,3 -0,3
18 70,0 -3,88 -0,7 -0,7
19 60,0 -13,9 -2,4 -2,4
z’-Scores
6,0
5,0
4,0
3,0
2,0 m
111
0,0 I I I I . gE==- =
-1,0 I
2,0 —
-3,0
-4,0
-5,0
3 7 9 5 17 1 4 15
19 8 14 18 13 12 16 10
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig.

7 —-Scores Lactose
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4.2.4 Wiederfindungsraten fir Lactose

Nachstehend sind die von DLA Dberechneten Wiederfindungsraten der
Teilnehmer-Ergebnisse gegeniilber dem Zusatzniveau (Seite 5, Tab. 1)
informativ angegeben.
Dotierungsmniveauprobe und Probe B
Auswerte- | Dotierungs- | Wiederfin- Probe B Wiederfin- Hinweis
nummer |niveauprobe| dungsrate* dungsrate*
[mg/100g] [%] [mg/100g] [%]
1 81,5 104 87,5 107
2 65,9 84 68,8 84
3 46,0 59 64,0 78
4 117 149 169 206
5 71 90 78,6 96
6
7 67,0 85 77,0 94
8 67,0 85 66,0 80
9 69,1 88 73,0 89
10 139 177 126 153
1" 89,6 109
12 73,0 93 74,0 90
13 72,0 92 76,0 93
14 68,0 87 73,0 89
15 159 202 76,0 93
16 86,0 109 87,0 106
17 72,0 92 76,0 93
18 70,0 89 80,0 98
19 60,0 76 65,0 79
AB** 85-115 % AB** 85-115 %
Anzahl im AB 11 Anzahl im AB 12
Prozent im AB 65 Prozent im AB 67
* Wiederfindungsrate 100% BezugsgroRe: Lactosegehalte, s. Seite 5
** Akzeptanzbereich s. 3.12 (S. 15)
Anmerkung:
65% der Teilnehmer haben 1in der Dotierungsniveauprobe eine Wiederfin-

dungsrate im Bereich von 85-115% erhalten.
terial hergestellten Lebensmittel-Probe B lagen 67%

raten in diesem Bereich.

Bei der mit dem Dotierungsma-
der Wiederfindungs-
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4.3 Galactose

4.3.1 Galactose Probe A (in mg/100qg)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Aufgrund der geringen Anzahl der vorliegenden Ergebnisse (<7) wurde keine
statistische Auswertung vorgenommen.

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 3
Anzahl der AusreilBer 1
Mittelwert 145
Median 9,00
Robuster Mittelwert (Xpt) 23,2
Robuste Standardabweichung (S¥*)
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt

Zielstandardabweichung (zur
Information)

Untere Grenze des Zielbereichs
Obere Grenze des Zielbereichs
Quotient S*/opt

Standardunsicherheit U(xpt)

Quotient U(xpt)/Opt

Ergebnisse im Zielbereich

Prozent im Zielbereich

Ergebnisse / Results

140
120
BN Gglactose
100 [mg/100g]
80
60 — robuster
40 Mittelwert
robust mean
20
0 I I I I I I I I I I I ._Vj I I I I I I
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
2 4 6 8 10 12 14 16 18

Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 16: Ergebnisse Galactose / Results Galactose
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Galactose Abweichun - :
nummer [mg/100g] [mg/100g] 9 | z.score | z-Score Hinweis
Evaluation Deviation (opt) (Info) Remark
number [mg/100g]
1
2
3
4
5
6
7
8
9 <500
10
11
12 7,30 -15,9
13 9,00 -14,2
14
15 <BG
16 <10
17 -
18
19 420 397
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4.3.2 Galactose Probe B (in mg/100qg)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Aufgrund der geringen Anzahl der vorliegenden Ergebnisse (<7) wurde keine
statistische Auswertung vorgenommen.

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 4
Anzahl der Ausreiller 1
Mittelwert 100
Median 9,65
Robuster Mittelwert (Xpt) 13,9
Robuste Standardabweichung (S¥*)
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt

Zielstandardabweichung (zur
Information)

Untere Grenze des Zielbereichs
Obere Grenze des Zielbereichs

Quotient S*/opt

Standardunsicherheit U/(xpt)

Quotient U(xpt)/Opt

Ergebnisse im Zielbereich

Prozent im Zielbereich

Ergebnisse / Results
>
140
120
BN Gglactose
100 [mg/100g]
80
60 robuster
40 Mittelwert
robust mean
20
0 I I I I I I I I I I I ._Vj I I I I I I
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
2 4 6 8 10 12 14 16 18
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 17: Ergebnisse Galactose / Results Galactose
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Galactose Abweichun . -
nummer [mg/100g] [mgl100g] 9 | z-Score | z-Score Hinweis
Evaluation Deviation (opt) (Info) Remark
number [mg/100g]

1

2

3

4

5

6

7

8

9 <500

10

11

12 8,30 -5,60

13 11,0 -2,90

14

15 <BG

16 <10
17 6,00 -7,90
18
19 375 361
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4.3.3 Galactose Dotierungsniveauprobe (in mg/100qg)

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Aufgrund der geringen Anzahl der vorliegenden Ergebnisse (<7) wurde keine
statistische Auswertung vorgenommen.

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 2
Anzahl der AusreilBer 0
Mittelwert 37,9
Median 37,9
Robuster Mittelwert (Xpt) 37,9
Robuste Standardabweichung (S¥*)
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt

Zielstandardabweichung (zur
Information)

Untere Grenze des Zielbereichs
Obere Grenze des Zielbereichs

Quotient S*/opt

Standardunsicherheit U/ (xpt)

Quotient U(xpt)/Opt

Ergebnisse im Zielbereich

Prozent im Zielbereich

Ergebnisse / Results

140
120
B Gglactose
100 [mg/100g]
80
60 robuster
40 Mittelwert
robust mean
20
0 I I I I I I I I I I I - I I I I I I I
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
2 4 6 8 10 12 14 16 18

Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 18: Ergebnisse Galactose / Results Galactose
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Galactose Abweichun - -
nummer [mg/100g] [mg/100g] 9 | z2-Score | z-Score Hinweis
Evaluation Deviation (opt) (Info) Remark
number [mg/100g]

1

2

3

4

5

6

7

8

9 <500

10

11

12 5,80 -32,1

13 <10

14

15 <BG

16 <20
17
18
19 70,0 32,1




5. Dokumentation

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

Angaben der Teilnehmer
1

5.1
5.1.1 Primdrdaten

Fructose Probe A

Parameter Teilnehmer Einheit Proben-Nr. Datum d. Nach- NWG BG Ergebnis Inkl. WF Wiederfin-
Analyse weisbar dungsrate [%]
Analyte Participant Unit Sample-No. | Date of ana- | Detecta- LOD LoOQ Result Incl. RR Recovery rate
lysis ble [%]
1 mg/100g ?
2 mg/100g 24
3 mg/100g 23 802 ja 100 nein
4 mg/100g
5 mg/100g 49 42893 566 ja 2,7 9,3 nein entfallt
6 mg/100g
7 mg/100g 18-2017
8 mg/100g 35 09.+15.05. 255 ja 3 10 nein
9 mg/100g 50 42870 1250 ja - 50 nein -
Fructose 10 mg/100g Probe A
11 mg/100g 22
12 mg/100g 55 1010 ja 100 nein -
13 mg/100g 38/18 31.5. 750 ja 100
14 mg/100g nein
15 mg/100g 08.05. 819 ja 10 30 nein
16 mg/100g 31
17 mg/100g 57 02.05-15.05 1000 ja 110 120 nein -
18 mg/100g 12
19 mg/100g 19 07. Jun 410 ja 5 10 - -




Fructose Probe B

Parameter Teilnehmer Einheit Proben-Nr. Datum d. Nach- NWG BG Ergebnis Inkl. WF Wiederfin-
Analyse weisbar dungsrate [%]
Analyte Participant Unit Sample-No. | Date of ana- | Detecta- LOD LoQ Result Incl. RR Recovery rate
lysis ble [%]
1 mg/100g ?
2 mg/100g 59
3 mg/100g 56 1264 ja 100 nein
4 mg/100g
5 mg/100g 33 42893 852 ja 27 9,3 nein entfallt
6 mg/100g
7 mg/100g 18-2017
8 mg/100g 5 09.+15.05. 490 ja 3 10 nein
9 mg/100g 4 42870 1025 ja - 50 nein -
Fructose 10 mg/100g Probe B
11 mg/100g 12
12 mg/100g 61 1280 ja 100 nein -
13 mg/100g 66/13 31.5. 1033 ja 100
14 mg/100g nein
15 mg/100g 08.05. 1096 ja 10 30 nein
16 mg/100g 65
17 mg/100g 20 02.05-15.05 1200 ja 110 120 nein -
18 mg/100g 2
19 mg/100g 70 07. Jun 675 ja 5 10 - -




Fructose Dotierungsniveauprobe

Parameter Teilnehmer Einheit Proben-Nr. Datum d. Nach- NWG BG Ergebnis Inkl. WF Wiederfin-
Analyse weisbar dungsrate [%]
Analyte Participant Unit Sample-No. | Date of ana- | Detecta- LOD LOQ Result Incl. RR Recovery rate
lysis ble [%]
1 mg/100g ?
2 mg/100g 53
3 mg/100g 2
4 mg/100g
5 mg/100g 26 42893 221 ja 2,7 9,3 nein entfallt
6 mg/100g
7 mg/100g 18-2017
8 mg/100g 9 29.05. 147 ja 3 10 nein
9 mg/100g 31 15. Mai 160 ja - 50 nein -
Fructose 10 mg/100g Dotierungsni
veauprobe
11 mg/100g
12 mg/100g 37 226 ja 100 nein -
13 mg/100g 43/08 31.5. 205 ja 100
14 mg/100g nein
15 mg/100g 18/2017 08.05. 226 ja 10 30 nein
16 mg/100g 15
17 mg/100g 60 02.05-15.05 130 ja 110 120 nein -
18 mg/100g 7
19 mg/100g 22 07. Jun 260 ja 5 10 - -




Lactose Probe A

Parameter Teilnehmer Einheit Proben-Nr. Datum d. Nach- NWG BG Ergebnis Inkl. WF Wiederfin-
Analyse weisbar dungsrate [%]
Analyte Participant Unit Sample-No. | Date of ana- | Detecta- LOD LOQ Result Incl. RR Recovery rate
lysis ble [%]

1 mg/100g ? 42870 11,7 ja mg(/)f(s)Og 1,8 mg/100g nein 101,7
2 mg/100g 24 42895 <2 2 5
3 mg/100g 23 <10 ja 10 nein
4 mg/100g 42893 113 ja 3 5 nein
5 mg/100g 49 42893 n.n. nein 4.1 14,8 nein entfallt
6 mg/100g 42884 2128,1 ja 300 300 nein
7 mg/100g 18-2017 42885 <10 nein
8 mg/100g 35 09.+15.05. n.n. nein 3 10 nein
9 mg/100g 50 42883 <2,0 nein - 2 nein -

L 10 mg/100g Probe A 42894 <100 nein <100

actose - :

11 mg/100g 22 42880 0 nein 2 ja 99
12 mg/100g 55 SoITd <a | nein 4 ja 102 bzw. 101
13 mg/100g 38/18 19.5. <10 nein 10
14 mg/100g 42881 <LQ ja 0,5 1 nein 98,9
15 mg/100g 08.05. <BG nein 10 30 nein
16 mg/100g 31 31/05 <10 ja 2 10 nein 81
17 mg/100g 57 02.05-15.05 nein 7 10 nein -
18 mg/100g 12 24'050'4?;1'5'2 <10 nein 10 20 nein 100,48
19 mg/100g 19 07. Jun <10 nein 5 10 - -




Lactose Probe B

Parameter Teilnehmer Einheit Proben-Nr. Datum d. Nach- NWG BG Ergebnis Inkl. WF Wiederfin-
Analyse weisbar dungsrate [%]
Analyte Participant Unit Sample-No. | Date of ana- | Detecta- LOD LOQ Result Incl. RR Recovery rate
lysis ble [%]
1 mg/100g ? 42870 87,5 ja mg(/),1€(5)Og 1,8 mg/100g nein 101,7
2 mg/100g 59 42895 68,8 2 5
3 mg/100g 56 64 ja 10 nein
4 mg/100g 42893 169 ja 3 5 nein
5 mg/100g 33 42893 78,6 ja 4,1 14,8 nein entfallt
6 mg/100g 42884 <300 ja 300 300 nein
7 mg/100g 18-2017 42885 77 ja
8 mg/100g 5 29.05. 66 ja 3 10 nein
9 mg/100g 4 42883 73 ja - 2 nein -
10 mg/100g Probe B 42894 125,51 ja <100
Lactose . -
11 mg/100g 12 42880 89,6 ja 2 ja 99
12 mg/100g 61 SoATd 7 ja 4 ja 102 bzw. 101
13 mg/100g 66/13 19.5. 76 ja 10
14 mg/100g 42881 73 ja 0,5 1 nein
15 mg/100g 08.05. 76 ja 10 30 nein
16 mg/100g 65 31/05 87 ja 2 10 nein 125
17 mg/100g 20 02.05-15.05 76 ja 7 10 nein -
18 mg/100g 2 24'0%4:;1 5.2 80 ja 10 20 nein 100,48
19 mg/100g 70 07. Jun 65 ja 5 10 - -




Lactose Dotierungsniveauprobe

Parameter Teilnehmer Einheit Proben-Nr. Datum d. Nach- NWG BG Ergebnis Inkl. WF Wiederfin-
Analyse weisbar dungsrate [%]
Analyte Participant Unit Sample-No. | Date of ana- | Detecta- LOD LOQ Result Incl. RR Recovery rate
lysis ble [%]
1 mg/100g ? 42870 81,5 ja mg(/’%%og 1,8 mg/i100g  nein 101,7
2 mg/100g 53 42895 65,9
3 mg/100g 2 46 ja 10 nein
4 mg/100g 42893 117 ja 3 5 nein
5 mg/100g 26 42893 71,1 ja 4.1 14,8 nein entfallt
6 mg/100g 42884 5349,9 ja 300 300 nein
7 mg/100g 18-2017 42885 67 ja
8 mg/100g 9 29.05. 67 ja 3 10 nein
9 mg/100g 31 42883 69,1 ja - 2 nein -
10 mg/100g | DOUerUNds- | 4yg9, 138,83 | ja <100
Lactose niveauprobe
11 mg/100g
12 mg/100g 37 3158157 1u;1d 73 ja 4 ja 102 bis 101
13 mg/100g 43/08 19.5. 72 ja 10
14 mg/100g 42881 68 ja 0,5 1 nein
15 mg/100g 18/2017 06.06. 159 ja 10 30 nein
16 mg/100g 15 31/05 86 ja 4 20 nein 103
17 mg/100g 60 02.05-15.05 72 ja 7 10 nein -
18 mg/100g 71 24'0%43;1 52 70 ja 10 20 nein 100,48
19 mg/100g 22 07. Jun 60 ja 5 10 - -




Galactose Probe A

Parameter Teilnehmer Einheit Proben-Nr. Datum d. Nach- NWG BG Ergebnis Inkl. WF Wiederfin-
Analyse weisbar dungsrate [%]
Analyte Participant Unit Sample-No. | Date of ana- | Detecta- LOD LOQ Result Incl. RR Recovery rate
lysis ble [%]
1 mg/100g ?
2 mg/100g 24
3 mg/100g 23
4 mg/100g
5 mg/100g 49
6 mg/100g
7 mg/100g 18-2017
8 mg/100g 35
9 mg/100g 50 42870 <500 nein - 500 nein -
Galactose 10 mg/100g Probe A
11 mg/100g 22
12 mg/100g 55 7,3 ja 2 ja -
13 mg/100g 38/18 19.5. 9 ja 10
14 mg/100g nein
15 mg/100g 08.05. <BG nein 20 60 nein
16 mg/100g 31 31/05 <10 ja 2 10 nein
17 mg/100g 57 02.05-15.05 - -
18 mg/100g 12
19 mg/100g 19 07. Jun 420 ja 5 10 - -




Galactose Probe B

Parameter Teilnehmer Einheit Proben-Nr. Datum d. Nach- NWG BG Ergebnis Inkl. WF Wiederfin-
Analyse weisbar dungsrate [%]
Analyte Participant Unit Sample-No. | Date of ana- | Detecta- LOD LOQ Result Incl. RR Recovery rate
lysis ble [%]
1 mg/100g ?
2 mg/100g 59
3 mg/100g 56
4 mg/100g
5 mg/100g 33
6 mg/100g
7 mg/100g 18-2017
8 mg/100g 5
9 mg/100g 4 42870 <500 nein - 500 nein -
Galactose 10 mg/100g Probe B
11 mg/100g 12
12 mg/100g 61 8,3 ja 2 ja -
13 mg/100g 66/13 19.5. 11 ja 10
14 mg/100g nein
15 mg/100g 08.05. <BG nein 20 60 nein
16 mg/100g 65 31/05 <10 ja 2 10 nein
17 mg/100g 20 02.05-15.05 6 ja 4 5 nein -
18 mg/100g 2
19 mg/100g 70 07. Jun 375 ja 5 10 - -




Galactose Dotierungsniveauprobe

Parameter Teilnehmer Einheit Proben-Nr. Datum d. Nach- NWG BG Ergebnis Inkl. WF Wiederfin-
Analyse weisbar dungsrate [%]
Analyte Participant Unit Sample-No. | Date of ana- | Detecta- | LOD LoQ Result Incl. RR Recovery rate
lysis ble [%]
1 mg/100g ?
2 mg/100g 53
3 mg/100g 2
4 mg/100g
5 mg/100g 26
6 mg/100g
7 mg/100g 18-2017
8 mg/100g 9
9 mg/100g 31 42870 <500 nein - 500 nein -
Galactose 10 mg/100g Dotierungsni
veauprobe
11 mg/100g
12 mg/100g 37 5,8 ja 2 ja -
13 mg/100g 43/08 19.5. <10 nein 10
14 mg/100g nein
15 mg/100g 18/2017 06.06. <BG nein 20 60 nein
16 mg/100g 15 31/05 <20 ja 4 20 nein
17 mg/100g 60 02.05-15.05 nein 4 5 nein -
18 mg/100g 7
19 mg/100g 22 07. Jun 70 ja 5 10 - -




5.1.2 Analytische Methoden

Fructose Probe A

Teil- |Methodenangabe wie in Priifbericht/ . Kalibrierung/ W|ede.rf|n-. Methode akkre- . . .
Parameter . Probenvorbereitung Messmethode Referenzmate- |[dung mit glei- " Sonstige Hinweise
nehmer Norm /Literatur . . ditiert
rial cher Matrix
Partici- [Method description as in test report . . (SEULTEUCTY Re_' Recovery with| Method accredi-
Analyte . Sample preparation Measuring method ference materi- . Further remarks
pant I norm / literature al same matrix ted
1
2
3 enzymatisch ja
4
) . . 1,0 g Einw aage, Carrez- : . )
Bestimmung von Lactose in lactosefreien | ' . IC mit amperometrischer  |Externe Einpunkt- .. .
5 } . Klarung, 100 ml Endvolumen, - S entfallt nein
Produkten mittels lonenchromatografie ) . Detektion Kalibrierung
Filtration
6
7
8 lonenchromatographie Herstellung eines w assrigen fmmzrl?:l:gtsr::cizprumer Sigma Aldrich, ja r,?rlg‘t*r.il?((f;reig:lttelt e
orap Extraktes, 70°C > F0127-100G | it
Detektor Kalibrierldsungen
Externe
Fructose 9 HPAE-PAD - interne Methode PNTA0179 Kalibrierungskurve |nein ja
Probe A/ und interne RM
Sample A 10
11
12 enzymatisch ja
13 Thermo Fisher Scientific 984302, ia
Spektrophotometrie !
14
. homoggnmeren, waf%rlge Standard§ aus . . Proben A und B w aren
15 Enzymatik Extraktion, Carrez-Klarung, Enzy m-Kit r- nein ja L.
e . deutlich inhomogen
Filtration biopharm
16
17 |RIDetektor, Zorbax Carbohydrate Saule E:ttrr;igr?n Protein Fallung, |y Michshake Pulver |nein ia
18
19 HPIEC-PAD Ultraschall-Extraktion, 60°C - extern nein ja -




Fructose Probe B

Teil- |Methodenangabe wie in Priifbericht/ . Kalibrierung/ W|ede.rf|n- . |Methode akkre- . . .
Parameter . Probenvorbereitung Messmethode Referenzmate- |dung mit glei- " Sonstige Hinweise
nehmer Norm /Literatur . . ditiert
__ rial cher Matrix
Partici- [Method description as in test report . . Calibration / Re_- Recovery with|Method accredi-
Analyte . Sample preparation Measuring method ference materi- . Further remarks
pant I norm / literature al same matrix ted
1
2
3 enzymatisch ja
4
. . . 1,0 g Einw aage, Carrez- i . .
Bestimmung von Lactose in lactosefreien | .. IC mit amperometrischer  |Externe Einpunkt- . .
5 i X Klarung, 100 ml Endvolumen, R . entfallt nein
Produkten mittels lonenchromatografie ) . Detektion Kalibrierung
Filtration
6
7
8 lonenchromatographie Herstellung eines w assrigen lacmmgrl?)lrarg;gcieeamsmr Sigma Aldrich, ja :f:;sﬁ;;:lttelt e
grap Extraktes, 70°C P F0127-100G } el
Detektor Kalibrierldsungen
Externe
Fructose 9 HPAE-PAD - internal method PNTA0179 Kalibrierungskurve |nein ja
Probe B/ und interne RM
Sample B 10
11
12 enzymatisch ja
13 Thermo Fisher Scientific 984302, ia
Spektrophotometrie !
14
. homog(_—;mseren, wal%nge Standard_s aus . . Proben A und B w aren
15 Enzymatik Extraktion, Carrez-Klarung, Enzym-Kit r- nein ja L.
I . deutlich inhomogen
Filtration biopharm
16
17 RI Detektor, Zorbax Carbohydrate Saule Ei)l(tt:e":ltli(ct;:n‘ Protein Fallung, HPLC Milchshake Pulver |nein ja
18
19 HPIEC-PAD Ultraschall-Extraktion, 60°C - extern nein ja -




Fructose Dotierungsniveauprobe

Teil- |Methodenangabe wie in Priifbericht/ . Kalibrierung/ W|ede.rf|n- . |Methode akkre- . . .
Parameter . Probenvorbereitung Messmethode Referenzmate- |dung mit glei- " Sonstige Hinweise
nehmer Norm /Literatur . . ditiert
__ rial cher Matrix
Partici- [ Method description as in test report . . Calibration / Re.- Recovery with|Method accredi-
Analyte . Sample preparation Measuring method |ference materi- . Further remarks
pant I norm / literature al same matrix ted
1
2
3
4
. . . 1,0 g Einw aage, Carrez- : . .
Bestimmung von Lactose in lactosefreien | .. IC mit amperometrischer  |Externe Einpunkt- . .
5 . X Klarung, 100 ml Endvolumen, R . entfallt nein
Produkten mittels lonenchromatografie ) . Detektion Kalibrierung
Filtration
6
7
8 lonenchromatographie Herstellung eines w assrigen lacmmgr?)lrargtffs‘c?\ee?msmr Sigma Aldrich, ja :C:t::)a(ﬁ';;nr:melt o
grap Extraktes, 70°C P F0127-100G } TxITel
Detektor Kalibrierldsungen
Fructose Externe
Dotierungs 9 HPAE-PAD - internal method PNTA0179 Kalibrierungskurve |nein ja
niveauprob und interne RM
e / Spiking 10
Level 1
Sample
12 enzymatisch ja
13 Thermo Fisher Scientific 984302, ia
Spektrophotometrie !
14
homogenisieren, w aR3rige Standards aus ungew 6hnlich niedrige
15 Enzymatik Extraktion, Carrez-Klarung, Enzy m-Kit r- nein ja Gehalte fir eine
Filtration biopharm Dotierungsprobe
16
17 RI Detektor, Zorbax Carbohydrate Saule Ei)l(tt:e":ltli(ct;:n‘ Protein Fallung, HPLC Milchshake Pulver |nein ja
18
19 HPIEC-PAD Ultraschall-Extraktion, 60°C - extern nein ja -




Lactose Probe A

Teil- Kalibrierung/ Wiederfin- Methode akkre-
Parameter Methodenangabe wie in Priifbericht/ Norm /Literatur Probenvorbereitung Messmethode Referenzmate- |dung mit glei- . Sonstige Hinweise
nehmer . - ditiert
rial cher Matrix
A Calibration / Re - B A
Analyte RErtEl Method description as in test report / norm / literature Sample preparation Measuring method |ference materi- SERAR w'.th metiocloceie Further remarks
pant al same matrix ted
Enzymatische Methode Boehringer/R-Biopharm Test-Kombinati- |Die ganze Probe w urde in der Orignalverpackung
e . . N . DS81 REF012
1 onskit fUr die quant. Bestimmung von Laktose in Lebensmitteln.  |auf Raumtemperatur gebracht und durch mischen R interne Referenz  |nein nein R
Die Methode w urde Validiert beim BRC in Gemiisepulver fir homogenisiert. Zur Analyse w urde ein Teil der ho-
3 . . . Probe
Aromen und w urde adaptiert und validiert um zu erméglichen mogenisierten Probe entnommen.
2 nein
3 enzymatisch ja
4 Enzymatisches Kit (spectrophotometer) MPI25C nein nein
Externe
Kalibrierung,
. . . " N a . . Lactose als
Bestimmung von Lactose in lactosefreien Produkten mittels lo- 1,0 g Einw aage, Carrez-Klarung, 100 ml Endvolu- IC mit amperometrischer . x .
5 " " ¥ . zertifiziertes entfallt nein
nenchromatografie men, Filtration Detektion .
Referenzmaterial
Sigma Nr. 61339
BioUltra 99,5 %
6 Enzyme 50°C Wasser Extraktion und Clean up Megazymle Lactose/D-Ga- interne Kontrolle |nein nein
lactose Kit
7 UV-Test r-biopharm 10176303035 nach Testanw eisung nach Testanw eisung ja
IC mit Dialyse, gepulster . . NG+BG ermittelt aus
. . i o ) Sigma Aldrich, . . ©
8 lonenchromatographie Herstellung eines w &ssrigen Extraktes, 70°C amperometrischer Detek- ja matrixfreien
61339-25G o
tor Kalibrierlésungen
Lactose Externe
Probe A 9 LC-MS/MS - interne Methode PNTA0189 Kalibrierungskurve |nein nein
ISample A und interne RM
10 HPLC-R 19/20mL nein
Wiederfindung berechnet Wasserfreie
1 HPLC-MS mit C13-Lactose ja ja
. Lactose (Fluka)
interem Standard
12 enzymatisch ja ja
13 r-biopharm Test-Kombination 10 176 303 035, Spektrophotome- ia
trie !
Sigma-Aldrich lot. .
14 Internal method (07(S189) rev0 2015) LCMS BCBM2068Y ja
L - . . Standards aus
. homogenisieren, w alrige Extraktion, Carrez-Kla- N . . Proben A und B w aren
15 Enzymatik S Enzym-Kit r- nein ja S
rung, Filtration . deutlich inhomogen
biopharm
16 Enzymatisch 5,0 g/ 100 ml; 70 °C 15 Min., Carrez-Fallung ja nein
o - — - " - — P—
17 R-Biopharm enzymatische Kits: Glucose Entferner, Lactose/d Extraktion, Protein Fallung, Filtration Spectrophotometrie 19/l Lactose+25 nein nein NICh.t akkreditiert fur diese
Glucose, Lactose/d-Galactose g/l Glucose Matrix
18 enzymatisch, ASUL 01.00-17 Lactose/Galactose Enzyme .FaSt nein nein
Romer Kit
19 HPIEC-PAD Ultraschall-Extraktion, 60°C - extern nein ja -




Lactose Probe B

Teil- Methodenangabe wie in Priifbericht/ Norm /Litera- . Kalibrierung/ W|ede.rf|n-. Methode akkre- . . q
Parameter Probenvorbereitung Messmethode Referenzmate- |dung mit glei- e Sonstige Hinweise
nehmer tur . . ditiert
___rial cher Matrix
Partici- | Method description as in test report/ norm / litera- . - SEULTEE Y Re_- Recovery with| Method accredi-
Analyte Sample preparation Measuring method ference materi- . Further remarks
pant ture al same matrix ted
Enzymatische Methode Boehringer/R-Biopharm Test-Kom- |Die ganze Probe w urde in der Orignalver-
binationskit fur die quant. Bestimmung von Laktose in Le- |packung auf Raumtemperatur gebracht DS81 REF012 in-
1 bensmitteln. Die Methode w urde Validiert beim BRC in Ge- |und durch mischen homogenisiert. Zur - terne Referenz nein nein -
misepulver fir Aromen und w urde adaptiert und validiert |Analyse w urde ein Teil der homogenisier- Probe
um zu ermoglichen ten Probe entnommen.
2 nein
3 enzymatisch ja
4 Enzymatisches Kit (spectrophotometer) MPI25C nein nein
Externe Kalibrie-
rung, Lactose als
Bestimmung von Lactose in lactosefreien Produkten mittels 1,0 g Einw aage, Carrez-Klarung, 100 ml  |IC mit amperometrischer |zertifiziertes Refe- a .
5 ) N . . entfallt nein
lonenchromatografie Endvolumen, Filtration Detektion renzmaterial Sig-
ma Nr. 61339
BioUltra 99,5 %
6 Enzym 50°C Wasser Extraktion und Clean up Megazym‘e Lactose/D-Ga- interne Kontrolle |nein nein
lactose Kit
7 UV-Test r-biopharm 10176303035 nach Testanw eisung nach Testanw eisung ja
. Herstellung eines w &ssrigen Extraktes, IC it Dlalys.e, gepulster Sigma Aldrich, . N.G+B.G erm|tlte|.t alf.s ma-
8 lonenchromatographie o amperometrischer Detek- ja trixfreien Kalibrierlésun-
70°C 61339-25G
Lactose tor gen
Probe B Externe Kalibrie-
/Sample B 9 LC-MS/MS - interne methode PNTA0189 rungskurve und in-|nein nein
terne RM
10 HPLC-IR 19/20 mL nein
Wiederfindung berechnet Wasserfreie
1 HPLC-MS mit C13-Lactose ja ja
. Lactose (Fluka)
interem Standard
12 enzymatisch ja ja
13 r-biopharm Test-Kombination 10 176 303 035, Spektropho- ia
tometrie )
Sigma-Aldrich lot. . .
14 Interne Methode (07(S189) rev0 2015) LCMS BCBM2068Y nein ja
. I . Standards aus
. homogenisieren, w aRrige Extraktion, Car- . . . . Proben A und B w aren
15 Enzymatik e y . Enzym-Kit r-bio-  |nein ja o
rez-Klarung, Filtration deutlich inhomogen
pharm
16 Enzymatisch 5,0g/100 ml; 70°C 15 Min., Carrez-Fallung ja nein
17 R-Biopharm enzymatische Kits: Glucose Entferner, Lacto- Extraktion, Protein Fallung, Filtration Spectrophotometrie 1g/l Lactose+25 nein nein NICh.t akkreditiert fr diese
se/d-Glucose, Lactose/d-Galactose g/l Glucose Matrix
18 enzymatisch, ASUL 01.00-17 Lactose/Galactose Enzyme Fast Ro- nein
mer Kit
19 HPIEC-PAD Ultraschall-Extraktion, 60°C - extern nein ja -




Lactose Dotierungsniveauprobe

Teil- Methodenangabe wie in Priifbericht/ Norm /Litera- . A EGEUEY Wlede_rfm-_ Methode akkre- . . 9
Parameter Probenvorbereitung Messmethode Referenzmate- |dung mit glei- e Sonstige Hinweise
nehmer tur . . ditiert
___rial cher Matrix
Partici- | Method description as in test report/norm / litera- . . CEUTEUETOY Re_- Recovery with| Method accredi-
Analyte Sample preparation Measuring method ference materi- . Further remarks
pant ture al same matrix ted
Enzymatische Methode Boehringer/R-Biopharm Test-Kom- |Die ganze Probe w urde in der Orignalver-
binationskit fur die quant. Bestimmung von Laktose in Le- |packung auf Raumtemperatur gebracht DS81 REF012 in-
1 bensmitteln. Die Methode w urde Validiert beim BRC in Ge- |und durch mischen homogenisiert. Zur - terne Referenz nein nein -
musepulver fur Aromen und w urde adaptiert und validiert |Analyse w urde ein Teil der homogenisier- Probe
um zu ermdglichen ten Probe entnommen.
2 nein
3 enzymatisch ja
4 Enzymatisches Kit (spectrophotometer) MPI25C nein nein
Externe Kalibrie-
rung, Lactose als
Bestimmung von Lactose in lactosefreien Produkten mittels |1,0 g Einw aage, Carrez-Klarung, 100 ml  |IC mit amperometrischer |zertifiziertes Refe- " .
5 . y - . - ) entfallt nein
lonenchromatografie Endvolumen, Filtration Detektion renzmaterial Sig-
ma Nr. 61339
BioUltra 99,5 %
6 Enzym 50°C Wasser Extraktion und Clean up Megazym.e Lactose/D-Ga- interne Kontrolle |nein nein
lactose Kit
7 UV-Test r-biopharm 10176303035 nach Testanw eisung nach Testanw eisung ja
Lactose . Herstellung eines w assrigen Extraktes, IC it D|a|ysle, gepulster Sigma Aldrich, . N.G+B.G ermlt-tellt aL.J.S ma-
8 lonenchromatographie o amperometrischer Detek- ja trixfreien Kalibrierldsun-
Dotierungs 70°C ior 61339-25G gen
niveauprob Externe Kalibrie-
e / Spiking 9 |LC-MS/MS - interne Methode PNTA0189 rungskurve und in-|nein nein
Level terne RM
Sample 10 |HPLC-R 1g/20 mL nein
Wiederfindung berechnet Wasserfreie
11 HPLC-MS mit C13-Lactose Lactose (Fluka) ja ja
interem Standard
12 enzymatisch ja ja
13 r-biopharm Test-Kombination 10 176 303 035, Spektropho- ia
tometrie )
Sigma-Aldrich lot. . .
14 Interne Methode (07(S189) rev0 2015) LCMS BCBM2068V nein ja
. U . Standards aus ungew 6hnlich niedrige
15 Enzymatik homogﬂenlsuereln, w.arsrlge Extraktion, Car- Enzym-Kit r-bio-  |nein ja Gehalte flr eine Dotie-
rez-Klarung, Filtration
pharm rungsprobe
16 Enzymatisch 5,0g/100 ml; 70°C 15 Min., Carrez-Fallung ja nein
R-Biopharm enzymatische Kits: Glucose Entferner, Lacto- . A . . . 19/l Lactose+25 . . Nicht akkreditiert fur diese
17 se/d-Glucose, Lactose/d-Galactose Extraktion, Protein Fallung, Filtration Spectrophotometrie o/l Glucose nein nein Matrix
18 enzymatisch, ASUL 01.00-17 Lactose/Galactose nEn‘leylzle Fast Ro- nein
19 HPIEC-PAD Ultraschall-Extraktion, 60°C - extern nein ja -




Galactose Probe A

Wiederfin-

Parameter Teil- |Methodenangabe ‘f\“e LU LU Probenvorbereitung Messmethode e I Be- dung mit glei- Metho.dfe akkre- Sonstige Hinweise
nehmer Norm /Literatur ferenzmaterial . ditiert
cher Matrix
Analyte Partici- [ Method descrlptlo'n as in testreport Sample preparation Measuring method Calibration / Rt'e- Recovery w!th Method accredi- Further remarks
pant I norm / literature ference material | same matrix ted
1
2
3
4
5
6
7
8
Externe
9 HPAE-PAD - interne Methode PNTA0149 Kalibrierungskurve |nein nein
und interne RM
10
Galactose 11
Probe A/
Sample A 12 enzymatisch ja ja
13 r-biopharm Test-Kombination 10 176 303 ia
035, Spektrophotometrie !
14
. homoggnmeren, wal%rlge Standard§ aus . . Proben A und B w aren
15 Enzymatik Extraktion, Carrez-Klarung, Enzym-Kit r- nein ja L.
. ) ) deutlich inhomogen
Filtration biopharm
16 Enzymatisch 5,0g/ 10.9 ml; 70 °C 15 Min.,
Carrez-Fallung
R-Biopharm Enzymatic Kits: Glucose Extraktion, Protein Fallung, . . .
17 Entferner, Lactose/d-Galactose Filtration Spectrophotometrie 0,506 g/l Lactose  |nein nein
18
19 HPIEC-PAD Ultraschall-Extraktion, 60°C - extern nein ja -




Galactose Probe B

Teil- |Methodenangabe wie in Priifbericht/ . Kalibrierung/ Re- | Viederfin- |y, thode akkre- T
Parameter 3 Probenvorbereitung Messmethode N dung mit glei- " Sonstige Hinweise
nehmer Norm /Literatur ferenzmaterial . ditiert
cher Matrix
Analyte Partici- |Method descrlptlo.n as in test report Sl e e W rE i e Calibration / Rc.e- Recovery wn.th Method accredi- Further remarks
pant I norm / literature ference material | same matrix ted
1
2
3
4
5
6
7
8
Externe
9 HPAE-PAD - interne Methode PNTA0149 Kalibrierungskurve |nein nein
und interne RM
10
Galactose 1
Probe B/
Sample B 12 enzymatisch ja ja
13 r-biopharm Test-Kombination 10 176 303 .
035, Spektrophotometrie a
14
homogenisieren, w al3rige Standards aus
. ) - . . . Pr A B
15 Enzymatik Extraktion, Carrez-Klérung, Enzym-Kit r- nein ia obgn i und B waren
I . deutlich inhomogen
Filtration biopharm
16 Enzymatisch 509/ 109 ml; 70 °C 15 Min.,
Carrez-Fallung
R-Biopharm Enzymatic Kits: Glucose Extraktion, Proteinfallung, . . .
17 Entferner, Lactose/d-Galactose Filtration Spectrophotometrie 0,506 g/l Lactose nein nein
18
19 HPIEC-PAD Ultraschall-Extraktion, 60°C - extern nein ja -




Galactose Dotierungsniveauprobe

Teil- |Methodenangabe wie in Priifbericht/ . Kalibrierung/ Re- W|ede.rf|n-_ Methode akkre- . . .
Parameter . Probenvorbereitung Messmethode . dung mit glei- e Sonstige Hinweise
nehmer Norm /Literatur ferenzm aterial . ditiert
cher Matrix
Analyte Partici- |Method descriptio.n as in test report Serrele e TerE s e e Calibration / Rc.e- Recovery with Method accredi- Further remarks
pant I norm / literature ference material | same matrix ted
1
2
3
4
5
6
7
8
Externe
9 HPAE-PAD - interne Methode PNTA0149 Kalibrierungskurve |nein nein
Galactose und interne RM
Dotierungs 10
niveauprob 11
e / Spiking 12 enzymatisch ja ja
Level - -
Sample 13 r-biopharm Test—Komb|.r1at|on 10 176 303 ia
035, Spektrophotometrie
14
homogenisieren, w afdrige Standards aus ungew Ohnlich niedrige
15 Enzymatik Extraktion, Carrez-Klarung, Enzym-Kit r- nein ja Gehalte fir eine
Filtration biopharm Dotierungsprobe
. 2,5g/100 ml; 70 °C 15 Min.,
16 Enzymatisch Carrgez-Féllung
17 ;?f';)fnh;r‘mLI:r;fgSnsg?G};T;tGolsu:OSe IEi)I(ttr;at%r?m Proteinfallung, Spectrophotometry 0,506 g/l Lactose |nein nein
18
19 HPIEC-PAD Ultraschall-Extraktion, 60°C - extern nein ja -




Auqgust 2017

DIA 18/2017 - Lactose und Fructose

5.2 Homogenitéat

5.2.1 Mischungshomogenitdt vor der Abfillung

Microtracer Homogenitatstest

DLA18-2017 Probe A

Gewicht Gesamtprobe 1,79 kg
Microtracer FSS-rot lake
TeilchengrolRe 75-300 pm
Gewicht pro Partikel 2,0 ug
Tracerzugabe 19,4 mg/kg
Analysenergebnisse:
Probe Einwaage [g] ii;tgﬁl Fﬂ? g/'::g]l

1 5,06 40 15,8

2 5,15 36 14,0

3 5,05 49 19,4

4 5,00 56 224

5 5,03 49 19,5

6 4,98 40 16,1

7 5,06 43 17,0

8 5,09 61 24,0
Poisson-Verteilung Normalverteilung
Probenanzahl 8 Probenanzahl 8
Freiheitsgrad 7 Mittelwert 18,5 mg/kg
Mittelwert 46,8 Partikel Standardabweichung 3,44 mg/kg
Standardabweichung 8,69 Partikel rel. Standardabweichung 18,6 %
%2 (CHI-Quadrat) 11,29 Horwitz Standardabweichung 10,3 %
Wahrscheinlichkeit 13 % HorRat-Wert 1,8
Wiederfindungsrate 95 % Wiederfindungsrate 95 %
Microtracer Homogenitétstest
DLA18-2017 Probe B
Gewicht Gesamtprobe 2,24 kg
Microtracer FSS-rot lake
TeilchengréRe 75-300 pm
Gewicht pro Partikel 2,0 ug
Tracerzugabe 17,7 mag/kg
Analysenergebnisse:

Probe  Einwaage [g] i?]rztgﬁl E: g/";g]l

1 5,32 67 25,2

2 4,93 53 215

3 5,83 69 23,7

4 5,65 70 248

5 4,99 68 27,3

6 5,23 63 241

7 5,65 65 23,0

8 5,27 54 20,5
Poisson-Verteilung Normalverteilung
Probenanzahl 8 Probenanzahl 8
Freiheitsgrad 7 Mittelwert 23,7 mg/kg
Mittelwert 63,6 Partikel Standardabweichung 2,13 mg/kg
Standardabweichung 5,71 Partikel rel. Standardabweichung 8,97 %
%2 (CH-Quadrat) 3,58 Horwitz Standardabweichung 9,93 %
Wahrscheinlichkeit 83 % HorRat-Wert 0,90
Wiederfindungsrate 134 % Wiederfindungsrate 134 %




Auqgust 2017

DIA 18/2017 - Lactose und Fructose

Microtracer Homogenitatstest

DLA 18-2017 Dotierungsniveauprobe

Gewicht Gesamtprobe 2,08
Microtracer FSS-rot lake
TeilchengroRe 75-300
Gewicht pro Partikel 2,0
Tracerzugabe 18,1 mg/kg
Analysenergebnisse:
Probe  Einwaage [g] Zirztgﬁl Ff: g/':((gll

1 5,59 62 22,2

2 5,62 72 25,6

3 5,58 69 247

4 5,71 72 25,2

5 5,45 77 28,3

6 5,70 65 22,8

7 5,39 62 23,0

8 5,61 68 24,2
Poisson-Verteilung Normalverteilung
Probenanzahl 8 Probenanzahl 8
Freiheitsgrad 7 Mittelwert 24,5 mg/kg
Mittelwert 68,4 Partikel Standardabweichung 1,95 mg/kg
Standardabweichung 5,43 Partikel rel. Standardabweichung 7,94 %
%2 (CHI-Quadrat) 3,02 Horwitz Standardabweichung 9,89 %
Wahrscheinlichkeit 88 % HorRat-Wert 0,80
Wiederfindungsrate 135 % Wiederfindungsrate 135 %




Auqgust 2017 DIA 18/2017 - Lactose und Fructose

5.2.2 Trendlinienfunktion der Teilnehmerergebnisse

Aus der Gegenilberstellung der aufsteigenden Probennummern und den
Messergebnissen der Teilnehmer lasst sich die Homogenitat des
chronologisch abgefiillten LVU-Materials anhand der Trendlinien-Funktion
charakterisieren:

Lactose Probe B

Zielstandardabweichung opt 5,51 mg/100g
Probennummern 4 - 71

Anzahl der Proben 16

Steigung -0,276

Trendlinienbereich 78,1 - 73,6 mg/100g
Abweichung Trendlinie 75,9 + 2,21 mg/100g
Prozent von opt 40,1 %

* ohne Ergebnisse mit z-Scores > |3,0]

Homgenitat / homogeneity

Lactose Probe B /Sample B

100 —— DLA-Nr. / No.
80 Ergebnis
— Linear (Ergebnis)

60 f(x) = -0,2760x + 78,0650

40

20

Abb./Fig. 19:
Trendfunktion Probennummern vs. Ergebnisse
Trend line function sample number vs. results
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Lactose

Dotierungsniveauprobe

Zielstandardabweichung opt 5,88 mg/100g
Probennummern 9 - 71

Anzahl der Proben 13

Steigung -0,236

Trendlinienbereich 72,6 - 69,6 mg/100g
Abweichung Trendlinie 71,1 + 1,53 mg/100g
Prozent von opt 26,1 %

* ohne Ergebnisse mit z-Scores > |Z

Homgenitat / homogeneity
Lactose Dotierungsniveauprobe /Spiking Level Sample
100 —— DLA-Nr. / No.

—— Ergebnis
Linear (Ergebnis)

f(x) = -0,2357x + 72,6192

Abb./Fig. 20:
Trendfunktion Probennummern vs. Ergebnisse
Trend line function sample number vs. results
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5.3 Probenanschreiben:

Informationen zur Eignungspriifung (EP)

Vor der LVU werden dem Teilnehmern im Proben-Anschreiben folgende
Informationen mitgeteilt:

Informationen zur Eignungspriifung (EP)

EP-Nummer
EP-Name

Probenmatrix*

DLA 18-2017

Lactose + Fructose in "lactosefreiem” Lebensmittel mit
,Dotierungsniveauprobe*

Proben A + B:

LLactose-freie“ Brot-Backmischung Weissbrot (Pulver)/ Zutaten:
Weizenmehl, Salz, Trockenhefe, Glucose, Zucker, Emulgator: 481,
Malzextrakt (Gerste, Roggen), Mehlbehandlungsmittel: Ascorbinséure
sowie Lactose und Fructose (eine der beiden Proben)
Dotierungsniveauprobe: Kartoffelpulver, Kartoffelmehl sowie Lactose und
Fructose

Probenzahl und

2 unterschiedliche Proben A + B: je 25 g

Probenmenge sowie eine Dotierungsniveauprobe 25 g

Lagerungsinformation Proben A + B: Raumtemperatur (Langzeit 2 - 10°C)
Dotierungsniveauprobe: Raumtemperatur

Verwendungszweck AusschlieBlich fiir Laboruntersuchungen (Qualitdtskontrollproben)

Parameter qualitativ + quantitativ: Lactose (optional: Galactose) + Fructose

Untersuchungsmethoden
Hinweise zur Analyse

Ergebnisangabe

Einheiten

Anzahl von
signifikanten Stellen

Proben A + B: Lactose < 500 mg/100g
Dotierungsniveauprobe: Lactose < 500 mg/100g

Methode ist freigestellt

Die Untersuchung der Eignungspriifung soll entsprechend einer
labortiblichen Routineanalyse vorgenommen werden.

Generell empfehlen wir vor der Analyse, insbesondere bei kleinen
Analyseneinwaagen, eine reprasentative Probenmenge entsprechend guter
Laborpraxis zu homogenisieren. Vorzugsweise ist die Gesamtmenge zu
homogenisieren.

Es werden fiir jede Probe A, B und Dotierungsniveauprobe je ein Ergebnis
zur Abgabe ermittelt.

Die Einzelergebnisse sind in die Ergebnisabgabe-Datei einzutragen, bei
Mehrfachbestimmungen der Mittelwert.

mg/100 g
Mindestens 2

Weitere Angaben: Zur Information flir Veranstalter und Teilnehmer sollen weitere Angaben in
der Ergebnisabgabedatei gemacht werden.

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

Abgabetermin Spiétestens 09. Juni 2017

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

Koordinator und Dr. Matthias Besler

Ansprechpartner der EP

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

Reihenfolge

[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.

10

11.

12

13

14.

15

16

17

18

19

20

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

DIN EN ISO/IEC 17043:2010; Konformitdtsbewertung - Allgemeine Anforderungen
an Eignungsprifungen / Conformity assessment - General requirements for pro-
ficiency testing

ISO 13528:2015 & DIN ISO 13528:2009; Statistische Verfahren fiir Eignungspri-
fungen durch Ringversuche / Statistical methods for use in proficiency tes-
ting by interlaboratory comparisons

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

Verordnung / Regulation 882/2004/EU; Verordnung iiber iilber amtliche Kontrollen
zur Uberpriifung der Einhaltung des Lebensmittel- und Futtermittelrechts sowie
der Bestimmungen Uber 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.
Horwitz; Analytical Chemistry, 54, 67-76 (1982)

The International Harmonised Protocol for the Proficiency Testing of Ananly-
tical 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)

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

in relation to fitness for purpose criteria in proficiency testing; M. Thomp-
son; Analyst, 125, 385-386 (2000)

The International Harmonised Protocol for the Proficiency Testing of Analyti-
cal Chemistry Laboratories; Pure Appl Chem, 78, 145 - 196 (2006)

.AMC Kernel Density - Representing data distributions with kernel density

estimates, amc technical brief, Editor M Thompson, Analytical Methods Commit-
tee, AMCTB No 4, Revised March 2006 and Excel Add-in Kernel.xla 1.0e by Royal
Society of Chemistry

.EURACHEM/CITAC Leitfaden, Ermittlung der Messunsicherheit bei analytischen

Messungen (2003); Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement (1999)
GMP+ Feed Certification scheme, Module: Feed Safety Assurance, chapter 5.7
Checking procedure for the process accuracy of compound feed with micro tra-
cers in GMP+ BA2 Control of residues, Version: 1st of January 2015 GMP+ In-
ternational B.V.

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

carry-over 1in powder mixtures with the rotary detector technique, MTSE Micro
Tracers Services Europe GmbH

.ASU §64 LFGB L 01.00-17 (2010) / DIN 10344 : Bestimmung des Lactose- und

Galactosegehaltes wvon Milch und Milchprodukten; Enzymatisches Verfahren /
Milk and milk products - Determination of lactose and D-galactose content -
Enzymatic method

.ASU §64 LFGB L 01.00-90 Bestimmung des Lactosegehaltes in lactosereduzierter

Milch und 1lactosereduzierten Milchprodukten in Gegenwart von Glucose;
Enzymatisches Verfahren (2014) [Milk and milk products - Determination of
lactose in lactose-reduced milk products in the presence of glucose -
Enzymatic method]

.ASU §64 LFGB L 17.00-7 Bestimmung von Lactose 1in Brot einschlieflich

Kleingeback aus Brotteigen (1983) [Determination of lactose 1in bread
including small pastries from bread doughs]

.ASU $§64 LFGB L 48.01-4 Bestimmung von Lactose in teiladaptierter

Sauglingsnahrung auf Milchbasis (1985) [Determination of lactose in
partially-adapted infant milk-based food]

.ASU §64 LFGB L 48.02.07-1 Bestimmung von Glucose und Fructose in Kinder-

Zwieback und Zwiebackmehl (1985) [Determination of glucose and fructose in
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children's rusk and rusk flour]

21.ISO 22662:2012; Milch und Milchprodukte - Bestimmung des Lactosegehalts mit
Hochleistungs-Fliissigchromatographie (Referenzverfahren) / Milk and milk pro-
ducts - Determination of lactose content by high-performance liquid chromato-
graphy (Reference method)

DLA 18/2017 - Lactose und Fructose

19 Teilnehmer haben mindestens ein Ergebnis eingereicht. Die Auswertung
erfolgte hinsichtlich der Parameter Fructose und Lactose. Fir Galactose
lagen zuwenig Ergebnisse vor. Die Ergebnisse wurden quantitativ ausge-
wertet und fir Lactose zusatzlich qualitativ (Proben A und B) sowie eine
Wiederfindungsbewertung fir Probe B und die Dotierungsmaterialprobe an-
gegeben. Die Auswertung von Fructose und Lactose erfolgte mit der Ziel-
standardabweichung des allgemeinen Modells nach Horwitz. Es lagen 56%
bis 75% der Ergebnisse der Teilnehmer im Zielbereich. Details zu den
einzelnen Parametern sind dem Auswertebericht zu entnehmen.

11 Teilnehmer hatten ihren Sitz im Europdischen Ausland (GroRbritannien,
Italien, Niederlande, Schweiz, Estland, Schweden, Spanien).




