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Afdeling Technometrie 

VERSLAG 82 . 49 

Datum: 1982-06-24 

Pr . nr. 505.2090 

Projekt: Normalisatie/harmonisatie van onderzoekmethoden voor diervoeders. 

Onderwerp : Ringtest totaal en verteerbaar zetmeel NNI Commissie 

370-10-005 

Bijlage: 1 analysevoorschrift 

Doel : 

Normalisatie van methoden voor het bepalen van het totaal en het ver

teerbaar ruw zetmeel in diervoeders . 

Samenvatting: 

Het concept normvoorschrift doe. 370.10/81/36 is getest door midde l 

van een ringonderzoek waaraan 9 laboratoria hun medewerking hebben 

verleend . 

Uit de analyseresultaten van mais, ontsloten mais, hondebrok en big

genfokkorrel, is de herhaalbaarheid en de reproduceerbaarheld van de 

analysemethoden berekend. 

Conclusie : 

Net uitzondering van verteerbaar rm-1 zetmeel en de overeenkomstige vi

tro verteringsco~ffi~nt in natieve mais is de totale standaardafwij

king voor elk van de analyses in de onderzochte produkten circa 3 tot 

5% . De absolute reproduceerbaarhe ld is dan 8 tot 14%. 

Verantwoordelijk: drs B. G. Huuse en dr \-l . G. de Ruig C. . 
Samensteller : mw G. A. Herdmuller .J;,) · 
Projektleider : lr P. Hollman ·~-
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Inleiding 

Door de NNI Commissie 370-10-005 is een concept-voorschrift opgesteld 

voor de bepaling van de vitro verteerbaarheid van ruw zetmeel. 

Dit voorschrift is opgenomen in de bijlage r . 
Voor het ringonderzoek zijn de volgende produkten gekozen: 

ma is 

ontsloten mais 

hondebrok 

biggenfokkorrel 

De monsters zijn door de CLO ("De Schothorst") naar de deelnemende in

stellingen verstuurd. 

Aan het ringonderzoek hebben de volgende instellingen meegedaan: 

Co~p . Centr. lab. - Veghel 

CIVO - Zeist 

IGMB - Wageningen 

!VVO - Lelysad 

Granaria - Amersfoort 

Koopmans Neelfa. - Leemlarden 

Provimi - Rotterdam 

RIKILT - Wageningen 

De Schothorst - Lelystad 

In elk laboratorium hebben 1 of 2 analisten van de vier monsters het 

totaal ruw zetmeel en het verteerbaar ruw zetmeel in enkelvoud, duplo 

of triplo bepaald, berekend op het oorspronkelijke materiaal . 

De analyseresultaten zijn vermeld in de tabellen 1 en 2 . 

In tabel 3 staan de in vitro verteringsco~ffici~nten, welke per ana

list berekend zijn uit de verhouding van het verteerbaar en he t totaal 

ruw zetmeelgehalte. 

Statistische verwerking 

1. Per produkt zijn de standaardafwijkingen tussen l aboratoria en bin

nen laboratoria (ongeacht of de analyses door êên of twee analisten 

gedaan zijn) berekend. 
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Indien in êên laboratorium iên analyse wordt gedaan, dan is de totale 

spreiding: 
sR = Vs,....b-2~+-s_l_2.,..., 

sb standaardafwijking binnen laboratoria 

s1 = standaardaf1vijking tussen laboratoria. 

De spreidingen zijn vaak afhankelijk van het gehalte. Daarom zijn niet 

alleen de absolute standaardafwijkingen berekend, maar ook de relatie

ve standaardafwijkingen, uitgedrukt in % van de gehalten, ook '"el ge

noemd variatieco~ffici~nt. 

In de tabellen 4 en 5 zijn van de gehalten vermeld in de tabellen 1 en 

2 per produkt verzameld: 

x het totale gemiddelde 

Sb standaardafwijking binnen laboratoria 

sl standaardafwijking tussen laboratoria 

SR totale standaardafwijking 

vb variatieco~ffici~nt binnen labo ra tori a relatieve 

vl variatieco~ffici~nt tussen laboratoria J standaard afwijkingen 

VR totale variatieco~ffici~nt in % 

2. Uit de analyseresultaten van de laboratoria, waarvan 2 analisten de 

monsters elk in duplo geanalyseerd hebben is berekend: 

x het totale gemiddelde 

sr standaardafwijking herhaling binnen analisten 

sa standaardafwijking tussen analisten binnen laboratoria 

s 1 standaardafwijking tussen laboratoria 

sR totale standaardafwijking 

Vr variatieco~ffici~nt herhaling binnen analisten 

Va variatieco~ffici~nt tussen analisten binnen laboratoria 

vl variatieco~fficiënt tussen laboratoria 

VR totale variatieco~fficiënt 

sR =V s/ + sa 2 + sl2 

Deze \vaarden zijn voor de tabellen 1 en 2 verzameld in de tabellen 4a 

en 5a . 
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3. De vitro verteringscoëfficiënten van tabel 3 zijn per analist niet 

gelijluolaardig. Elke ,.,aarde is het gemiddelde van 1, 2 of 3 verteerbaar 

ruw zetmeelanalyses gedeeld door het gemiddelde van 1, 2 of 3 totaal 

ruw zetmeel analyses. 

Om een indruk te krijgen van de diverse spreidingen zijn - hoewel niet 

geheel conform statistische normen - berekend: 

x het totale gemiddelde 

sa standaardafwijking tussen analisten binnen laboratoria 

s 1 standaardafwijking tussen laboratoria 

sR totale s tandaardaf~ijking 

Va variatiecoëfficiënt tussen analisten binnen laboratoria 

vl variatiecoëfficiënt tussen laboratoria 

VR totale variatiecoëfficiënt 

Deze ,.,aarden zijn voor alle laboratoria verzameld in tabel 6 en voor 

de laboratoria 3 , 5, 7 en 9 in tabel 6a • 

.Q.P~e .E. k.!.O.!i 
Het komt voor dat l aboratoria die zowel met het ve rtee rbaar als met 

het totaal zetmeelgehalte een naar beide zijden toe enigszins afwij

kende waarde vinden, een "normaal" verteringscoëfficiënt vinden . 

Herhaalbaarheid 

De herhaalbaarheid (Engels repeatability r) is de waarde ,.,aaronder het 

verschil tussen t1o1ee bepalingen onder dezelfde omstandigheden ui tge

voerd (dezelfde analis t, dezelfde reagentia, toes tellen, glaswerk, ge

lijktijdig of kort na elkaar) kan verlolacht 1o10rden te liggen me t een 

waarschijnlijkheid van 95% . 

r = 2VT sr = 2tff' maal de s tandaardafwijking "binnen analisten". 

De herhaalbaarheid is gebaseerd op de allerkleinste statistische 

spreiding van de analyse . 

Reproduceerbaarheid 

De reproduceerbaarheld (Engels reproduelhili ty R) is de lolaarde 'vaar

onder het verschil tussen twee bepalingen onder verschillende omstan

digheden uitgevoerd (verschillende analisten, verschillende reagentia, 

toes t ellen , glas,verk, laboratoria en/of verschillende tijden) ka n ver

wacht worde n te ligge n me t een waarschijnlijkheid van 95%. 

8249 . 3 - 4 -



- 4 -

R = 2V! sr = 2ifrmaal de totale standaardafwijking. 

De reproduceerbaarheld is gebaseerd op de allergrootste statistische 

spreiding van de analyse. 

Conclusie 

Uitdrukkelijk zij gesteld dat de in dit verslag besproken ringtest een 

momentopname is , ~o~aarui t geen conclusies getrokken mogen ~o~orden over 

de nauwkeurigheid of de juistheid van de resultaten van de individuele 

laboratoria. Er kunnen alleen globale conclusies getrokken ~o~orden over 

de nauwkeurigheid van de analysemethoden in de onderzochte produkten. 

Het beste is dit laatste te doen door gebruik te maken van de totale 

standaardafwijking sR en of van de totale variatieco~ffici~nt VR. 

Hieronder staan de sR en VR uit de tabellen 4, 5 en 6 in alle produk

ten nog eens extra vermeld. Hieruit blijkt dat met uitzondering van 

(natieve) mais de totale standaardaf~djking voor elk van de analyses 3 

tot 5% is. Dit komt overeen met een absolute reproduceerbaarheld van 8 

tot 14% nl. 2'/T sR. 

Totaal ruw zetmeel 

Ha is 

Ontsloten mais 

Rondebrok 

Biggenfokkorrel 

Verteerbaar ruw zetmeel 

~la is 

Ontsloten mais 

Rondebrok 

Biggenfokkorrel 

Verteringsco~fficiënt 

Ha is 

Ontsloten mais 

Rondebrok 

Biggenfokkorrel 
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SR 

% 

5, 2 

4,9 

2,9 

3 , 2 

10,8 

5,3 

3,1 

3,2 

14,3 

2,9 

3,8 

3 ,5 

VR 
% 

8 ,0 

7,7 

7,8 

6,7 

25 , 8 

8,7 

9,1 

7 ,o 

22 , 3 

3,1 

4,2 

3,5 
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Tabel 1. 'lbtaal ruw zebreel in%. (Oorspronkelijk materiaal) 

Prooukt Mais Ontsloten mus Hemlebrok 
lab . 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

An . An. 
gem. 

66 ,5 
A 65 ,3 65,8 

65 ,6 
B 

A 62,7 62 ,7 
B 

A 67,5 64,8 
62, 1 

B 66 ,6 63 , 7 
60,8 

A 73 ,5 73 ,7 
73 ,8 

B 

A 55,4 55,6 
55,8 

B 56,1 55,2 
54,4 

A 64,1 64,1 
B 64,4 64,4 

A 68,8 68,1 
67 ,5 

B 66,8 67 ,1 
67 ,4 

A I 65,1 65,1 
B I 

A 66,0 65,6 

65, 2 
B 65,9 65,4 

64 ,8 

Lab. 1 An. 
gem. I gem. 

I 67 ,7 
65 ,8 I 66 ,2 67 ,0 

67 ,1 

62,7 63 ,0 63 ,0 

64 ,2 I 64,8 65,0 
65,2 
63 ,2 63 ,9 
64 ,6 

73 ,7 72 ,7 72 ,7 
72 ,7 

55,4* 1 54,7 55,2 

I 55,6 
55,6 55,2 
54,9 

64 ,2 63,9 63,9 
64,2 64 ,2 

67 ,6 67 ,5 67 ,0 
66,5 
66,5 66 ,6 
66 ,8 

65,1 I 63 ,0 63 ,0 

l 
! 

65 ,5 I 65,2 65,1 

65,0 
64,7 64 ,5 
64,3 

1) gemiddelde van 5 waaroonirgen 

Lab. 1 An. 
gem. I gem. 

I 39,4 
67 ,0 38,9 39,4 

39,9 

63,0 36,8 36,8 

64 ,5 41 ,0 41 ,2 
41,5 
41,2 41,3 
41 ,4 

72 ,7* 41,0 40,9 
40,8 

55, 2* 1 33,7 33, 7 
33, 7 
32,2 32,4 
32,7 

64 ,0 37,5 37 ,5 
37,8 37 ,8 

66,8 38,1 36,6 
35,2 
37 ,6 37 ,6 
37 ,7 

63 ,0 I 35,8 35,8 

I 
! 

64 ,8 I 36,3 36,8 

37 ,4 
37,7 36,1 
35,7 
34,8 

* iets te roge of te lage loBarde (). < 0,05 Di.xons uitbijtertest 
** t e lage \.:aarde o. < 0,01 

Lab . 
gem. 

39 ,4 

36,8 

41 ,3 

40,9 

33,1 

37,6 

37 ,1 

35,8 

36,41) 

Biggenfokkorrel I 

I An. Lab. I gem. gem. 

l 48,9 l 
49 ,5 49 , 1 49, 1 
48,8 

47,9 47 ,9 L~7 ,9 

47,9 48 ,4 48,2 I 
49,0 
47,9 48,0 
48,2 

53,1 53,1 53,1* 
53,1 

42,2 42 ,1 42,1 )1.-1< 

42,0 
42,0 42 ,1 
42,3 

46,6 46,6 46,8 I 
47,1 47 , 1 

46,7 47 ,7 48 ,2 
48,6 
48,4 48 ,8 
49 , 1 

47 ,1 47 , 1 47,1 

I 
I 

48 7 , 49 2 49 2 
49,6 
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Tabel 2. Verteerbaar l.'\11>1 zetmeel in %. (Oorsprori<elijk materiaal) 

Produkt Mlls entsloten ma.is lbn:lebrok Biggenfoklwrrel. 
lab. An. An. lab. An. lab. An. lab. An. Lab. ! 

gem. gen. gen. gem. gem. gem. gem. gem. I 

I 38,9 I 59,8 I 33,2 I 43,6 I 
1 A I 39,2 39,2 39,2 I 59,4 59,8 59,8 I 33,4 33,3 33,3 I 42,4 43,4 43,4 

39,4 60,1 I 33,2 44,2 
B 

2 A 30,3 30,3 35,1 60,9 60,9 61,0 33,4 33,4 33,4 46,0 46,0 46,4 
B 39,9 39,9 61,0 61,0 33,4 33,4 46,8 46,8 

3 A 59,0 59,0 59,3 I 63,1 63,5 63,3 I 38,1 38,0 37,5 47,9 47,8 47,4 
59,0 64,0 37,9 47,8 

B 59,7 59,5 63,0 63,1 37,1 36,9 46,9 47,0 
59,3 63,2 36,7 47,1 

4 A 49,8 49,9 49,9 70,0 70,5 70,5 38,4 38,2 38,2 51,8 52,1 52,1 
49,9 71,0 38,0 52,3 

B 

5 A 31,1 31,4 30,8 51,2 50,7 51,5* 29,0 28,7 28,5 41,9 41,9 41,8 
31,7 50,2 28 ,4 41,9 

B 29,0 30,2 52,3 52,2 27,8 28,3 41,8 41,6 
31,4 52,2 28,8 41,4 

6 A 41,6 41,6 41,8 I 61,5 61,5 61,6 I 33,5 33,5 33,6 47,2 47,2 47,2 
B 42,0 42,0 61,7 61,7 33,8 33,8 47,1 47,1 I 

I I I I 
l 

7 A 47,4 47,5 48,1 64,3 64,7 6L1,6 36,4 36,2 35,7 49,1 49,1 49,o I 
I 47,5 I 65,2 I 36,0 I 49,1 I 

B I 49,6 Lf8,8 I 64,2 64,5 I 34,4 35,3 I 48,7 48,9 I 

I 48,0 I 64,8 36,2 I 49,2 I 
I 

A~ ! 
61,9 I 33,7 I '· 

8 38,3 38,3 38,3 I 61,9 61,9 33,7 33,7 47,1 47,1 47,1 I 
B 

i i 

I l ' 33 81 

' 9 A 33,4 33,4 31,1 60,4 60,8 59,6 I 34,5 34,6 47,7 48,3 48,3 I , 
33,3 61,3 34,7 I 48,9 I 

B I 28,2 28,9 I 58,8 58,4 I 33,5 33,2 I I I 29,6 I 58,1 I 32,9 I 

I I 33,3 J I 
1) gemiddelde van 5 1o1aarneroi~en 
* iets te lage 1.;aarde a < 0,05 Dixons uitbijte rtes t 
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Tabel 3. In vitro verterirgscoë.ffici~nt in%. 

- 7-

Verteermar t'Uiv zet:rreel in duplo x 100 
rotrun ruw ze oreet tn dopto 

Produkt t>hls Ontsloten mais lbrdebrok Biggenfokkorrel 
lab. An. lab. lab. Lab. Lab. 

gem. gau. gen. gem. 

1 I A I 59,5 (3) 59,5 89,2 (3) 89,2 I 84,4 (3) 84,4 I 88,4 (3) 88,4** I 
B I I I 

2 A 48,3 (1) 56,o I 96,6 (1) 
! 

96,7 I 90,8 (1) 'X) ,8 I 96,0 (1) 
I 

96,8 I 
B 63,6 (1) 96,8 (1) 90,8 (1) 97,7 (1) 

3 A 91,0 (2) 92,2* 97,7 (2) 98,2 92,2 (2) 'X),7 98,8 (2) 98,3 
B 93,5 (2) 98,7 (2) 89,3 (2) 97,8 (2) 

4 A 67,7 (2) 67,7 97,0 (2) 97,0 93,4 (2) 93,4 98,1 (2) 98,1 
B 

5 A 56,5 (2) 55,6 91,9 (2) 93,2 I 85,2 (2) 86,2 99,5 (2) 99,1 I B 54,7 (2) 94,5 (2) 87,2 (2) 98,8 (2) 

6 A 64,8 (1) 65,0 96,2 (1) 96,2 89,3 (1) 89,4 101,2 (1) 100,6 
B 65,2 (1) 96,1 (1) 89,4 (1) 100,0 (1) 

7 A 69,7 (2) 71,2 96,6 (2) 96,7 98,7 (2) 96,2 103,1 (2) 101,7 
B 72,8 (2) 96,8 (2) 93,7 (2) 100,4 (2) 

8 A I 58,9 (1) 58,9 I 98,3 (1) 98,3 I 94,1 (1) 94,1 1100,0 (1) 100,0 I B I 
9 A 50,8 (2) 47,5 93,5 (2) 92,0 93,9 (2) 93,0 98,2 (2) 98,2 

B 44,2 (2) 90,6 (2) 92,1 (3) 

* iets te roge waarde (l < 0,05 
** te lage 1.;aarde a < 0,01 Dixons uitbijtertest 

Lab 3, 4, 5, 7 en 9 2 rttlol zebreel en 2 totaal zetrreelanalyses rer analist 
Lab 1 3 ruw zenreel en 3 totaal zeöreelanalyses rer analist 
Lab 2, 6 en 8 1 ruv zet:rreel en 1 totaal zetmeelanalyses rer analis t 
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Tabel 4 . Spreidi~en in totaal ruw zebreel voor alle laboratoria in%. 

monster Aantal Gemidd. Standaardafwijki~ Variatiec~ffici~nt 

labs gehalte binren I tusren I totaal binren I tusren I totaal 
lab. i lab. i lab. i lab . i -x % Sl SR 

Ma is 9 64 ,5 1,5 4,9 5,2 2,4 7,7 8,0 
Ontsloten ma.is 9 64 ,2 0,6 4,9 4,9 0,9 7,6 7,7 
Hondebrok 9 37,5 0,9 2,8 2,9 2,4 7,4 7,8 
Biggenfokkorrel 9 47,6 0,6 3,1 3,2 1,2 6,5 6,7 

Zorrler lab 5 Hais _____ 
8 66,2 1,7 2,8 3,3 2,5 4,2 4,9 

Ontsloten ma.is 8 65,9 0,6 2,7 2,8 0,9 4,2 4,3 
Horrlebrok 8 38,3 0,9 2,1 2,3 2,4 5,4 5,9 
Biggenfokkorrel 8 48 ,7 0,7 1,7 1,9 1,4 3,5 3,8 

Zon:ler lab 4 en 5 Hals _____ __ 
7 65,4 1,7 1,1 2,0 2,7 1,6 3,1 

Ontsloten ma.is 7 65,2 0,6 1,5 1,6 0,9 2,2 2,4 
Biggenfokkorrel 7 48,2 0,7 0,7 1,0 1,4 1,4 2,0 

Tabel 4a. Spreidi~en in totaal n.M zebreel voor de laboratoria 3, 5, 7 en 9 in %. 

monster Aantal Genidd. Standaardanolijki~ Variatiec~ffici~nt 

labs gehalte binren I tussen I tussen l totaal binren I tussen I tussen I totaal 
anal. anal. lab. anal. anal . lab. 

x sr sa sl SR Vr Va vl VR 

Ma i s 4 63 ,2 1,8 an\lezig 5,3 5,6 2,8 ~zig 8,4 8,8 
Ontsloten ma.is 4 62,8 0,5 0,3 5,2 5,2 0,8 0,4 8,2 8,3 
Homebrok 4 37,0 1,0 an\lezig 3,3 3,5 2,7 an\lezig 9,0 9,4 
1) Biggenfokl<arrel 3 46,2 0,7 ~zig 3,5 3,6 1,5 af\.;Jezig 7,6 7,7 

zorrler lab 5 -------Hals 3 65,7 1,9 ~zig 1,4 2,4 3,0 ~zig 2,1 3,7 
Ontsloten ma.is 3 65 ,4 0,5 0,4 1,2 1,4 0,8 0,6 1,9 2,1 
Hondebrok 3 38,3 1,1 an\lezig 2,5 2,7 2,8 an\lezig 6,6 7,1 
1) Biggenfokkorrel 2 48,2 0,8 0,1 ~zig 0,8 1,7 0,1 ~zig 1,7 

1) zorrler laboratoriun 9, slechts één analist 
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Tabel 5. Spreidirgen in verteermar ruw zetmeel voor alle laboratoria in%. 

monster Aantal Gemidd. Stardaardafwijld.rg Variatiecoëfficiënt 
labs gehalte binnen I tussen I totaal binnen I tussen I totaal 

lab. I lab. i lab. i lab. i 
x Sb sl ~ vb vl VR 

Hais 9 41,8 2,1 10,6 10,8 5,0 25,3 25,8 
Ontsloten mais 9 60,9 0,8 5,3 5,3 1,3 8,6 8,7 
Hordebrok 9 34,1 0,6 3,0 3,1 1,9 8,9 9,1 
Biggenfokkorrel 9 46,6 0,5 3,2 3,2 1,1 6,9 7,0 

zorder lab 3 Hais _____ 
8 38,6 2,3 7,6 8,0 6,0 19,7 20,6 

zorder lab 5 
Ontsloten mais 8 62,6 0,8 3,3 3,4 1,2 5,3 5,4 
Hordebrok 8 35,0 0,7 1,9 2,0 1,9 5,4 5,7 
Biggenfokkorrel 8 47,5 0,6 2,5 2,5 1,2 5,2 5,3 

zomer lab 4 en 5 
Ontsloten maTs- - 7 61,8 0,8 2,0 2,2 1,3 3,3 3,5 
Biggenfokkorrel 7 47,0 0,6 2,0 2,1 1,2 4,2 4,4 

Tabel Sa. Spreidirgen in verteermar ruw zetrreel voor de laboratoria 3, 5, 7 en 9 in%. 

monster Aantal Gemidd. s tardaarda.fiYijld. rg Variatiecoëfficiënt 
labs gehalte binnen r tussen I tussen l totaal binren I tussen I tussen I totaal 

anal. I anal. Ïlab. I anal. anal. lab. -x Sr sa SI 

Ha is 4 42,3 0,8 1,6 13,8 
Ontsloten mais 4 59,8 0,5 1,0 5,9 
Homebrok 4 33,9 0,6 0,6 3,8 
1) Biggenfokkorrel 3 46,1 0,2 0,3 3,8 

zorrler lab 3 t:'"iais ___ __ 
3 36,7 0,9 1,8 9,8 

zomer lab 5 
Ontsloten maTs 3 62,5 0,5 0,9 2,5 
Homebrok 3 35,7 0,6 0,7 1,7 
1) Biggenfokkorrel 2 48,2 0,2 0,4 1,1 

1) zomer laboratoriun 9, slechts één analist 
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13,9 
6,0 
3,9 
3,8 

10,0 

2,7 
1,9 
1,2 

1,9 
0,9 
1,7 
0,4 

2,6 

0,8 
1,6 
0,4 

3,8 
1,6 
1,7 
0,8 

5,0 

1,5 
2,0 
0,8 
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32,7 33,0 
9,8 10,0 

11,3 11,6 
8,3 8,3 

26,8 27,3 

4,0 4,3 
4,7 5,4 
2,3 2,4 
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Tabel 6. Spreidi~en in vitro verteri~sc~fici~nt voor alle laboratoria in%. 

monster Aantal Gemidd. Starrlaardafwijld~ Variatiecoëffici~nt 

labs gehalte tussen I tussen I totaal tussen I tussen I totaal 
anal.. i lab. i anal.. i lab. -x sa sl ~ 

Ha.is 9 64,1 5,0 13,4 14,3 7,8 21,0 22,3 
Ontsloten mais 9 95,4 1,2 2,7 2,9 1,2 2,8 3,1 
Homebrok 9 91,0 1,8 3,3 3,8 2,0 3,7 4,2 
Biggenfokkorrel 9 98,4 1,1 3,3 3,5 1,2 3,3 3,5 

Ma.is 
zorrler lab 2 8 65,3 2,5 14,6 14,8 3,8 22,3 22,6 
~orrler-lab_3_ 8 59,7 5,4 7,0 8,8 9,0 11,6 14,7 
~orrleri8Ç2-en 3 7 60,4 2,7 8,5 8,9 4,4 14,1 14,7 ---------
Ontsloten m'lis 8 95,8 1,3 2,1 2,4 1,2 2,2 2,5 
zorrler lab 1 -------
Biggenfokkorrel 8 99,2 1,1 1,4 1,8 1,2 1,5 1,9 
zon:Ier lab 1 -------

OÇ~Ierkirg: de analisten l-.=bren ret totaal en ret verteerl:~ar nM zebreel in eri<elvoud, duplo of 
triplo repaald. 

Tabel 6a. Spreidirgen in vitro verteri~sc~fici~nt, voor de laboratoria 3, 5, 7 en 9 in%. 

mons ter Aantal Gemidd. Starrlaardanorljld~ 

labs gehalte tussen I tussen I totaal 
anal.. lab. i -x sa sl ~ 

~:!ais 4 66,5 2,8 19,6 19,8 
Ontsloten mais l. 95,0 1,4 2,7 3,1 
Homebrok 4 91,5 2,3 3,9 4,5 
1) Biggenfokkorrel 3 99,7 1,2 1,6 2,0 

1) zomer laboratorium 9, slechts één analist. 

Variatiecoëffici~nt 

tussen I tussen I totaal 
anal.. lab. i 

ll,2 

1,5 
2,5 
1,2 

29,4 
2,9 
4,2 
1,6 

29,7 
3,2 
4,9 
2,0 

ÜÇilerldrg: Elke analist reeft ZOI..el ret totaal als l-.=t verteermar ruw ze breel in duplo èepaald. 
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IEPALING V~ DE IN VITRO VER'rEERBA.ARl:IEID V~ RU'W ZETMEEL 

1. Onderwerp 

Deze norm beschrijft een methode voor de bepaling van de in vitro ver

teerbaarheid van ruw zetmeel in diervoeders en in plantaardige dier

voedergrondstoffen. 

_ 2... _!Jloepassingsgebied 

Deze norm is van toepassing bij het onderzoek van enkelvoudige en samen

gestelde voeders voor dieren. 

3. De fini tie 

Gehalte aan in vitro verteerbaar ruw zetmeel: de hoeveelheid zetmeel 

en hoogmolecl,llaire afbraakprodukten hiervan die - zonder voorbewerking -

door v<.-amylase uit pancreatine wateroplosbaar gemaakt kunnen '\o10rden1 

plus de reducerende suikers , bepaald als glukose en omgerekend tot zet

meel, uitgedrukt in procenten van het in behandeling genomen monster. 

De ir vitro verteerbaarheid is het gehalte in vitro verteerbaar ruw 

zetmeel gedeeld door het gehalte totaal ruw zetmeel en vermenigvuldigd 

met 100 %. 

4. Beginsel 

Het monster Hord~ ge'rncubeerd met pancreaspoeder. Het daarin aanwezige 

enzym amylase breekt het aantastbare zetmeel af tot water-oplosbare 

maltose en dextrinen. Na onteiwitting met Carrez-oplossingen worden 

maltose en dextrinen gehydrolyseerd door koken met zoutzuur en· het ge

vormde glukose bepaald volgens de methode Luff-Schoorl. 

Dezelfde bepaling, maar dan· na ontsluiting van alle zetmeel onder druk, 

'vlOrdt toegepast voor totaal ruw zetmeel, 

5· J'.~onstervoorbereidin_g 

Bereid het analysemonster door eerst vóór te breken in een kruissla~ 

molen zonder zeef en yervolgens te malen over een 1 mm zeef. Dit om 

warmte-ontwikkeling tijdens het malen zoveel mogelijk te vermijden. 

6. Reagentia en hulpstoffen 

Alle reagentia moeten van analysekwaliteit zijn. Gebruik gedestilleerd 

water of water van tenminste gelijke zuiverheid. 

'I 
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6.1. Buffer/zoutoplossing, pH 6!8. Los daartoe 7,262 g kaliumdiwaterstof

fosfaat (KH2P04), 9,500 g dinatriumwaterstoffosfaat (Na2HP04.2H20) en 

1,868 g NaCl op en vul aan tot 1 1 water. 

6. 2. Klaringsoplossingen volgens Carrez: 

6.2.1. Carrez-I: Los 21,9 g zinkacetaat (zn(CH3C00) 2.2H20) en 3 gijsazijn 

op in water en vul aan tot 100 ml. 

----
6. 2 . 2 . Carrez-II: Los 10,6 g kaliumhexacyanoferraat (II) (K4Fe(CN)6.3H20) 

op in water en vul aan tot 100 ml. 

6.3. NaOH 4 m en 10 m. 

6.4. HCl 25 % en 4 m. 

6 .5. Fenolftale~ne-oplossing 1 g per 1, volgens NEN 3102 onder 7.1. · 

6. 6. Zetmeel vlgs . Zulkmomki. 

6.7. Panr.reaspoeder of pancreatine, tenminste 40 Eper mg. 

6.7 .1. Bepaling van de aktiviteit van amylase in pancreaspoeder. 

\·leeg 200 mg pancreaspoeder af in een maatkolf van 1 1. Voeg gedestilleerd 

-.,.Tater toe en homogeniseer. Vul verder aan tot de maatstreep en homogeni

seer de suspensie opnieuw. 

Verdun een deel van de buffeP-zoutoplossing met water in een verhouding 

1 : 1. Plaats de verdunde buffeP-zoutoplossing in een waterbad van 40°C. 

Maak ·een oplossing van zetmeel volgens Zulkowski (3 g/100 ml). Plaats de-

ze eveneens in het waterbad. 

Breng in een maatkolf van 100 ml,achtereenvolgens 10 ml v66rverwarmde zet

meeloplossing en 50 ml .voorverwarmde buffer-zoutoplossing. Pipetteer daar

in 1 ml pancreatine-oplossing, na de suspensie nog eens omgeschud te heb-

ben. Druk de stop-.,.Tatch direh.--t na het pipetteren in, schud de kolf krachtig 

om, plaats hem in het -.,.~terbad en incubeer onder voortdurende beweging, 

zodat de suspensie juist niet uitzakt. Stop de reaktie na precies 30 min. 

door toevoeging van 5 rol Carrez-I-oplossing. Schud krachtig gedurende I 
1 min. Voeg daarna 5 ml Carrez-II-oplossing toe. Schud weer 1 min. Breng 

de kolf over in een. koud -.,.rat er bad. _Laat de oplossing afkoelen en neutra

liseer daarna met 4 m NaOH op fenolftale~ne tot lichtrose. Voeg druppels

gewijs 25 % HCl-oplossing toe tot omslag naar kleurloos en dan nog twee 

druppels extra. Vul de maatkolf aan tot de maatstreep , homogeniseer de 

t / I 
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inlwud en filtreer over e el) vouwfilter. Verwerp het eerste deel van het 

filtraat en pipetteer vervolgens uit het heldere filtraat 25 rol voor 

een Luff-Schoorl-bepaling. Voer de complete bepaling in duplo uit. Voer 

tevens e en bla~o uit met zetmeel vlgs. Zulkowski en geïnaktiveerd enzym 

na ca. 50 ml pancreatine-oplossing gedurende 10 min. gekookt te hebben 

( zov1el het enzym als het zetmeel vlgs. Zulkowski kan reducerende equi ~ 

lenten bevatten). Geb~k voor de Luff-Schoorl titratie de ma ltose-tabel. 

6 .7.2.-Tabel voor 25 rol r eagens volgens Luff-Schoorl 0 7 1 N- 2 N en 10 minuten 

kooktijd. 

thiosulfaat 
0 7 1 N 

ml 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
·8 
9 

10 
11 
12 
13 
14 
15 
16 
17 
18 
19 
20 
21 
22 
23 

rog 

3,9 
7,8 

11 '7 
15,6 
19,6 
23,5 
27,5 
31 '5 
35,5 
39,5 
43,5 
47,5 
51 t 6 
55,7 
59,8 
63 , 9 
68,0 
72,2 
76,5 
80,9 
85,4 
90,0, 
94,6 

maltose 

verschil 

3,9 
3,9 
3,9 
4,0 
3,9· 
4,0 
4,0 
4,0 
4,0 
4 ,0 
4,0 
4, 1 
4,1 
4,1 
4, 1 
4, 1 
4,2 
4,3 
4,4 
4,5 
4,6 
4,6 

Een eenheid pancreatine is diè hoeveelheid enzYmroengsel, die bij 
0 

proefomstandigheden (temperatuur 40 C, pH a 6,~) en gemeten over 

min. gemiddeld per minuut 1 ~ol maltose-equivalenten uit zetmeel 

volgens Zulkowski vrijmaakt. 

Het aantal eenheden per'mg enzym is: 

de 

30 
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waarin 

m
1 

c het aantal mg maltose volgens de Luff-Schoorl tabel, overeenkomend 

met (b-a) ml, als b bet aantal ml verbruikte thiosulfaat 0,1 N 

bij de blan.ko-bepalin·g en a het aantal ml bij de bepaling van het 

monster is; 

m
0 

c de massa van het afgewogen pancreaspoeder in mg; 

M c het molekuulgewicht van maltose; 

t 

c 

de incubatietijd in minuten; 

4 • 106; 

7. Toestellen en hulpmiddelen . 

Gebruikelijk laboratoriumglaswerk en bulp~iddelen en in het bijzonder: 

- balans met een nauwkeurigheid van 1 rog. 

- schudwaterbad of een waterbad in combinatie met een magnetisch roer-

apparaat. 

- autoclaaf of hogedrukpan voor verhitting tot tenminste 120°C. 

8. Uitvoering 

8.1. Verdun een deel van de buffer-zoutoplossing (6.1) met water in een ver

houding 1 : 1. Laat de verdunde buffer-zoutoplossing in een waterbad van 

40°c ~ 1°C in ca. 20 min. op temperatuur komen. 

\-leeg af 1, 0 g van het monster op 1 rog nauwkeurig en 400 mg .pan creatine 

in een maatkolf van 100 ml. Voeg hieraan 50 ml van de voorverwarmde 

buffer-zoutoplossing toe. 

Incubeer het mengsel in bet waterbad onder voortdurende beweiing, zodat 

de suspensie juist niet ·uitzakt.' stop de reaktie na 60 minuten, gerekend 

vanaf het moment van toevoegi~g va? de buffer-zoutoplossing, door toe

voeging van 5 ml Carrez-I-oplossing. ~chud krachtig gedurende 1 minuut. 

Voeg daarna 5 ml Carrez-II-oplossing toe. Schud weer 1 minuut. Breng de 

kolf over in een koud water~ en laat de oplossing afkoelen. Neutrali

seer met 4 m NaOH op fenolftaleYne · tot licht-rose. Voeg druppelsgewijs 

25 % HCl-o~lossing toe tot omslag naar kleurloos en dan nog 2 druppels 

extra. Vul de maatkolf met water tot de maatstreep en homogeniseer de 

inhoud. Filtreer do~r ~en vouwfilter. Cont l.'olcor h.ij de ' b op<ü:i.nt; van 

' . 
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( · - 1 · o;lwez<Y~:n..·erp het oe'rate deel van totaal :6Ctmec l , Of a 1 he t f•Ctmec .. J, ::> u 

het filtraat ·en pipetteer vervolgens uit het heldere filtraat 25 ml 

in een erienmeyer van 100 ml. Voeg 3 ml 25 % HCl-oplossing toe en 

kook gedurende 1t uur aan een terugvloo~oeler. Laat de oplossing af

koelen, neutraliseer met 10 m NaOH tot licht-rose en vervolgens met 

~ m HCl tot kleurloos. Spoel de inhoud van de erlenmeyer kwantitatief 

over in een maatkolf van 100 ml en vul met water aan tot de maatstreep. 

Ho~seer en bepaal de boeveelbeid glukoae volgens Luff-Scboorl in ------25 ml, zoals beschre ven in NEN 3574. Voer een blanko bepaling uit door 

aan 400 mg.pancreatine 50 ml voorverwarmde buffer/zoutoplossing toe te 

voegen en verder te werken volgens bovenbeschreven wijze. 

8. 2. Tabel voor 25 ml reagens volgene Luff-Scboorl o, 1 N- 2 N en 10 minuten 

kooktijd. 

thiosulfaat glukose 0 1 N 

ml mg verschil 

1 2,4 2,4 2 4,8 
3 7,2 2,4 

2,5 
4 9,1 2,5 
5 12,2 2,5 6 14,7 2,5 
7 17,2 2,6 8 19,8 2,6 
9 22,4 2,6 10 25,0 2,6 11 27,6 2,7 12 30,3 

13 33,0 2,7 
2,7 

14 35,7 2,8 
15 38,5 2,8 
16 41,3 2,9 
17 44,2 2,9 18 47,1 2,9 
19 50,0 3,0 20 53,0 3,0 
21 56,0 3,1 22 59, 1 3,1 23 62,2 

1) 
J · " 1 ] 1 rrcklonrdc s ttJk j CG beva·l; ? bo~in 

. Jndi en do oplossi.ne; b l n. u\'1 kleur l~ o '· > •. au\· u 

\ · ~ l -'··' vi ·'·c·i ··- v ·1n d o • . · C: c.. ; -1 h e t; cC'r:;tc t;cva.l .Ll<.l. ,ö). r e o,c~"J ... 1 . .. 1. L . 

de bc 11~tl.~nr; dan olmJ.ClJ.\·f o "- ·-1 . · • 

~ • • • • 1 ··.i.n hc:t -~;~-1 ccdc r;c va l of de ont:_;lui t;inr; vol c;enö 
e n :6Yiil oplo:;s;i.ne; Ju ï s ·~ . :.u.>· Ul , 

Incll.b ccr e ll / 0 r o1lt:.:;ln:i.t eventu ee l een uur lane;cr 
·· lJ•4r ·t 1'.s uit;c cvocrdo vooro e 1. ,L .. u 
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8.3. Bepaling van totaal ruw zetmeel 

8.3.1. Ontsluiting. van het zetmeel 

\-leeg 1, 0 g monster op 1 mg nauwkeurig af in een maatkolf van 100 ml. 

Voeg 30 ml v~ter toe. Schud, om een zo regelmatig mogelijke verdeling 

van het monster te verkrijgen, de kolf krachtig om. Plaats de kolf ca. 

5 min. in een kokend waterbad en houd daarbij de inhoud voortdurend in 

bev1eging. Zet, nadat een zo goed mogelijke verdeling van het ·monster 

is bereikt, de maatkolf in een autoclaaf of hogedrukpan en ve:fliH ge=

durende 2 uur bij 120°C en een overdruk van 100 kPa (~ 1 atm.) of 

1 uur bij ca . 130°C en een overdruk van 180 kPa (~ 1,8 atm.). 

8.3.2. Hydrolyse en titratie 

Neem de maatkolf uit de autoclaaf. Koel af en voeg 400 .mg pancreatine 

toe. Voeg 30 ml onverdunde op 40°C voorve~rmde buffer/zoutoplossing 

toe (6.1), op zodanige wijze, dat eventueel zich in de hals van de 

kolf bevindende pancreatine naar beneden wordt gespoeld. Voer de be

paling verder uit zoals beschreven onder 8.1 vanaf "Incubeer het 

mengsel •••••• "• 

9. Berekening 

Bereken het gehalte aan in vitro verteerbaar ruw zetmaAl uit: 

\1 = waarin 

vl :::: het gehalte aan in vitro verteerbaar ruw zetmeel, in % (m/m) ; 

m1 :::: het aantal mg glukose volgens de Luff-Schoorl tabel, overeenkomend 

met (b-a) ml, als b het aantal ml verbruikte thlosulfaat 0, 1 N 

bij de blanko bepaling en a het aantal ml bij de bepaling van het 

monster is; 

m
0 

= de massa van het analysemateriaal , in g; 

V = het voor de titratie gepipetteerde volume, in ml; 

c = 36 ml; 

Bereken op dezelfde wijze het gehalte aan totaal ruw zetmeel, waarbij 

dezelfde blanko waarde gebruikt kan worden. 

Als W het gehalte aán in vi tro verteerbaar zetmeel en T dat aan totaal 

zetmee l is, dan is* x 100 de in vitro verteringsco~fficiënt. 


