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1 INLEIDING
Met brief nr. 0587 van het RIKILT dd. 1988-02-16 werden de resultaten

verzonden van de "proefronde” bepaling van lebweibestanddelen met be-
hulp van reversed phase hogeprestatievloelstofchromatografie (RP HPLC).
Uit dat onderzoek bleek dat alle deelnemende laboratoria in staat
moesten worden geacht lebweibestanddelen in melkpoeders te kunnen be-
palen met behulp van RP HPLC. Daarom werd besloten een tweede interla-
boratoriumonderzoek te houden ter vaststelling van de precisie (her-

haalbaarheid en reproduceerbaarheid) van de methode.

2 PROEFPLAN EN METHODE VAN ONDERZOEK

Zowel door het NIZO als door het RIKILT werden vijf monsters bereid.
De monsters werden als blinde duplo's aan de deelnemende laboratoria
aangeboden. De hoeveelheid monstermateriaal was juist voldoende voor
het uitvoeren van &én volledige bepaling van het gehalte aan lebwei-
bestanddelen met behulp van reversed phase hogeprestatievloeistof-
chromatografie. Om de onafhankelijkheid van de analyses te waarborgen
werden de monsters voor ieder laboratorium afzonderlijk willekeurig
genummerd van 1 tot en met 20. Aan de deelnemers werd verzocht de
monsters in enkelvoud te analyseren, strikt volgens het meegezonden
voorschrift van Olieman "Bepaling van lebwei met RP HPLC", versie 1.1
dd. 23-2-1988 (zie ook brief RIKILT nr. 1590 dd. 1988-04-21).

3 DEELNEMERS

In alfabetische volgorde, niet overeenkomend met het laboratorium-

volgordenummer:

= Alpuro Uddel

= CC Friesland Leeuwarden
- COZ Leusden

- Denkavit Voorthuizen
-~ DMV Campina Veghel

- Lab. Min. Fin. Amsterdam
= Navobi Elspeet

- NIZO Ede

- RIKILT Wageningen
- Schils Sittard
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- Trouw Int. Putten
- Trouw Ned. Putten

In bovenstaande lijst is uw laboratoriumnummer aangegeven.

4 ANALYSEMATERIAAL

4.1 Monsters bereid door het RIKILT

- De gebruikte magere melkpoeder (M) was van Nederlands fabrikaat en
van extra-kwaliteit.

- De karnemelkpoeder (K) was eveneens van Nederlands fabrikaat.

—- De weipoeder was beschikbaar gesteld door het COZ te Leusden. Door
het COZ werd aan het standaardmonster Ni—-0 5% van dit weipoeder
toegevoegd en daarna het gehalte aan weipoeder bepaald met behulp
van KP HPLC ten opzichte van de standaard Ni-4,6. Het verkregen
resultaat was 5,5% welpoeder, zodat theoretisch in de mengsels met
RP HPLC 1,1 maal zoveel weibestanddelen moet worden gevonden als in
de praktijk is gebruikt.

De mengsels werden bereid door bekende hoeveelheden melkpoeder en

bekende hoeveelheden weipoeder op te lossen in water en deze oplos—

singen vervolgens te vriesdrogen. Hierna werden de monsters in een

mortier fijn gemaakt.

4,2 Monsters bereid door het NIZO

-~ Karnemelkpoeder (A) werd op NIZO bereid uit ondermelk door verzuring
met een A zuursel (20°C, 20 uur). Het produkt werd vervolgens ge-
vriesdroogd.

- Karnemelkpoeder (S) werd op NIZO bereid uit ondermelk door verzuring
(20°C, 20 uur) met een zuursel afkomstig uit Schotland (Dr. Davies,
West of Scotland Agricultural College). Het produkt werd vervolgens
gevriesdroogd. Dit zuursel geeft aanleiding tot de vorming van
' pseudo-GHP'. Deze component is zeer nauw verwant met GMP (het eind-
standige aminozuur methionine ontbreekt) en elueert dien overeenkom-
stig zeer in de nabijheid van de GMP-piek. Ook karnemelkpoeder (A)
bevat deze component, zij het in geringere mate.

- Wei was afkomstig van NIZO (reguliere kaasproduktie).

Mengsels van karnemelk (A) respectievelijk (S) met wei werden bereid

door deze in de juiste verhoudingen (m/m) te mengen met wei, nadat de

droge stof gehaltes waren bepaald. Vervolgens werden deze mengsels

gevriesdroogd.
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Alle gevriesdroogde produkten werden met een mortier fijn gemaakt.

In onderstaande tabel is aangegeven hoe de door u ontvangen monsters

waren gecodeerd.

Monster Codenummer
M : melkpoeder (M) en
M + 0,75: melkpoeder (M) + 0,75% weipoeder en
M+ 1,25: melkpoeder (M) + 1,25% weipoeder en
K : karnemelkpoeder (K) en
K+ 2,5 : karnemelkpoeder (K) + 2,5% weipoeder en
A i karnemelkpoeder (A) en
A+ 1,5 : karnemelkpoeder (A) + 1,5% weipoeder en
S : karnemelkpoeder (S) en
S+ 1,5 : karnemelkpoeder (S) + 1,5% welpoeder en
S + 3,0 : karnemelkpoeder (S) + 3,0% weipoeder en

5 RESULTATEN

Alle resultaten van de deelnemende laboratoria zijn gecontroleerd met
betrekking tot de retentietijden van de pieken van de monsters in re-
latie tot die van het standaardmonster, waarbij zo nodig ook gecorri-
geerd werd voor drift in de retentietijd van GMP van het standaard-
monster (deze controle was voor &én lab niet mogelijk door het ontbre-
ken van retentietijden). In tabel 1 vindt u de resultaten.

In tabel 2 zijn de vals—positieve resultaten (> 1%) weergegeven. Het
aantal vals—-positieve resultaten is onaanvaardbaar hoog. Een verkla-
ring wordt onder "6 Opmerkingen en conclusies" gegeven.

De vals—negatieve resultaten staan vermeld in tabel 3. In afwijking
van het voorschrift is ten behoeve van het onderzoek een vals—negatief
resultaat op een niveau van 0% vastgesteld. In de praktijk zou dus
voor het monster M+0,75 een negatief resultaat (antwoord < 1%) worden
verkregen.

De resultaten van de monsters S+1,5 en S+3 zijn niet in deze tabel
opgenomen, omdat de scheiding tussen de GMP-piek en de 'pseudo-GMP'
piek bij deze piekverhoudingen onvoldoende is. Enkele lab's hebben
hier een positief resultaat verkregen, maar in feite hebben zij

' pseudo~GMP' bepaald, zoals bleek uit hun chromatogrammen. Er werden

gehaltes van meer dan 10% wei gevonden (zie tabel 1).
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Tabel 4 bevat de resultaten voor de herhaalbaarheid en de reprodu-
ceerbaarheid, nadat de vals—negatieve ultkomsten waren verwi jderd

(dit is eigenlijk niet geoorloofd, maar het te grote aantal vals—nega-
tieve resultaten zou het resultaat te zeer vertekenen). De bijbeho-

rende statistische verwerking vindt u in de bijlage.

6 OPMERKINGEN EN CONCLUSIES

Het grote aantal vals—positieve en vals—negatieve uitslagen werd
veroorzaakt door:

1. Het toepassen van een te steile gradiént, waardoor de resolutie
tussen de pieken afneemt. Dit geeft aanleiding tot vals—positieve
resultaten, met name bij de karnemelkpoeders (A) en (S), omdat de piek
van het 'pseudo-GMP' voor 'GMP' wordt aangezien.

2, Onvoldoende herhaalbaarheid van de retentietijd van GMP, hetgeen
leidt tot vals—negatieve resultaten. De meest voorkomende oorzaak is
ongetwijfeld het onvoldoend ontgast zijn van het eluens. Met name
pompsystemen die gebruik maken van gradiéntvorming aan de lage druk-
zijde van het systeem, zijn bijzonder gevoelig voor de aanwezigheid
van teveel lucht in het eluens. Ook de kwaliteit van het gradiéntpomp-
systeem kan een rol spelen, maar in veel gevallen zal sprake zijn van
niet goed werkende in— en uitlaatkleppen (verooraakt door vervuiling
en/of slijtage) en lekkende pompseals. Ook lekkage in andere delen van
het systeem, zoals de injector kunnen verantwoordelijk zijn voor te

grote schommelingen in de retentietijd van GMP.

N.B. De resolutie tussen 'pseudo-GMP' en GMP is met de Protein Plus
kolom (DuPont) groter dan die verkregen wordt met de Beckman kolom. De
tolerantie in de retentietijden mag bij de Protein Plus kolom groter

zijn (0,2 min). Dit leidt vermoedelijk tot betere resultaten.
Conclusie: De methode kan niet worden gevalideerd. Een herhaling van

het ringonderzoek is noodzakelijk, waarbij de deelnemers zoveel moge-

1ijk gebruik zouden moeten maken van de Protein Plus kolom.
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Tabel 1.
Lab M M+0,75 Mi1,25 K K+2,5
L 04 0O 0,7 I,1 0 0 2,0 0 3,1 4,4
2 0 0 0 0 1,3 1,26 0 0 2,92 3,05
3 0 0 0 1,55 1,97 1,96 0 0 0 3,95
4 0 0 0,6 0,6 L;l 1,0 0 0 2,8 2,2
5 0 0 0 0 1,03 1,45 O 0o 0 3,05
6 0 0o 0,84 0,9 1,38 1,24 0 0 3,28 3,43
7 0 0 0,8 0,93 1,07 1,14 0 0 2,73 2,2
8 0 o 0,8 0,80 1,34 1,43 0,8 0 3,9 3,53
9 0 0 0 0,44 0 1,19 0 0 0 3,31
10 0 0 0,73 0 1,32 0 0 0 2,97 0
11 0 o 0,7 0,7 1,14 1,31 O 0 2,23 2,14
12 0 0 0,78 0,8 1,39 1,42 1,11 0 2,72 2,78
Gemiddelde 0,58 1,10 2,53
Lab A Atl,5 s S+1,5 S+3
1 1,5 0 2,4 1,6 0 0 0
2 0 0 0 0 0
3 0 0 3,31 0 0 0 0
4 1,4 0 1,3 O 12 12,8 13 12,6 0 12,2
5 0 0 1,81 0 0 0 0 0 0
6 0 0 0 0 0 0 0 0 0
7 0 0 0 0 0 0 0 0 0
8§ 2,49 2 3,11 2,37 © 0 14,6 0 13,94 11,45
9 0 0 0 0 0 0 0 0 0
10 0 0 0 0 0 0 0 0 0
110 0 1,58 1,48 0 0 0 0 0
12 1,96 0 1,39 2,35 O 0 11,5 0 11,7 ©
Gemiddelde 0,95
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Tabel 2. Tabel 3.

Lab M K A S M+0,75 M+1,25 K+2,5 A+l,5 Totaal
1 - % k& - - Rk = - 4
2 5 = o= = *k = -~ ko 4
3 = = = W * = * * 3
4 - -k k% = = - * 4
5 T T *k = * * 4
6 = & R - = - hek 2z
7 = e = - - - *% 2
8 - = k% - = = - = 2
9 5 s d = * * * *k 6

10 W e = * * * k% 5

11 SR — - - - 0

12 “ W B = - - - . 2

Totaal 0 2 6 2 7 4 4 13 38

o=
|

lx vals—positief (>1%) % 1x vals—negatief (0%)

%% = 2x vals—positief (>17%) wk

2x vals—negatief (0%)

Tabel 4. (excl. vals—negatieven en uitbijters volgens Cochran en/of

Dixon)
M+0,75 MF+L,25 K+2,5 A+l,5
Gemiddelde 0,76 1,32 3,06 2,06
Herhaalbaarheid (% wei, m/m) 0,08 0,33 1,12 1,46

Reproduceerbaarheid (% wei, m/m) 0,41 0,75 1,76 2,00
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RE=HI™L Ronpet bney UGesterminaci oy

melkpoeder

i Hesuits Flean Difference

i O, 40 0, 400
2 {0 0, Q00
G 0,00 G QD0
a 0, 0 (3, 000
b 0, (30 SATS 0, D00
“ 0, 00 1, 00 0, 000
7 0, 00 00 i, 000
o] 0, (a0 i, 00 O, OO
0, 00 0. 00 €, QD0
Oy, 0 L O30 1, Q30
£, 0 i, 00 O3, 00
0, XD O, O Cr, Q00

Resulits of repeatability Areproducibility calculations

MEAN of the results of 12 labs 1@ 0. Q17

REFEATARILITY 0,23 REFRODUCIBILITY ©.23
50 rep. 0,087 SD reor. 0. 082 6D betw. labs  0.00

CV orep. 489, 898% CY o reor. 48%.898% CV betw. labs 0,09

Tests - Tab. valuess: S% i 4 Test value Lab nr Remarks

Cachran B G.541 (o T 1. 000 ¥ Outlier

D ‘'on 3 0.47% 0. 577

1 Outlier
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A -HEFLD Hennat dhey decerminacion

melkpoeder + 0,75% weip.

s

Mean Difference

i I Cr, 400
&0 &, 060 O, OO0
i 1.55 1. 550
4 O &0 1y, 2

= 0, O £, 00 0, 000
& U, B4 0, Q0 0,870 . 040
7 0, B o, B Q.. 8BY5E Lo P
= 0, 8% 0. 84 0,875 D O30
L 0, 00 0, 44 ., 220 0, 440
L L 0,00 0. 355 (B 50

i1 O 7O o 0. 700 0, 000
0. 78 0,80 0790 0,020

iesui s of repeatability Sreproducibility calculations

MEAN of the resulits of 12 labs i 0, 28E

REFEATABILITY  1.049 REFRODUCIBILITY 1.22
I reo. 0.371 SO repr. 0.234 6D betw. labs  0.224

3

cCY ren, a5. 6477 CVY repr. 74.5474 CV betw. labs 3=8.813

Tests 3 fab. values: 54 1'% Test value Lab nr Femar ks
Cochiran - 0O.941 0O, 655 0. 728 &5 Outlier

m
m

i, 479 B 37T 0, 000 o MO OUTLIER

D son

. O0A ' 1 NO DUTLIER

gz



Graph of the vesults and lah-means , with indication of the mean of the vesults
(each horizontal line vepresents lah mean +/- 2 ¥ standard deviation)
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RI*-HFLC Rennet Whev Uetermination

Excd .
Lodo. 3 melkpoeder + 0,75% weip.

Ll N Resuits Mean Difference
1 O, 70 1. 1% (1, 200 Q. 400
g, 0, 00 £, 00 O, 000 0, OO0
4} 0. &0 0, 60 0. 500 0, QOO0
5 G, 00D 0, 00 00 O, 000
& 0., 84 0, 0 e 870 0. 060
b4 0,84 0o P 0,895 O, Q70
(5] G, B9 0. 84 0. 875 Q. 030
4 .00 0, 44 G.220 0. 440

10 . 75 O, 00 0,385 0. 730
i1 0, 70 0,70 O, 700 0, 000

= Q. 78 0. 80 0,750

tesults of repeatability /reproducibility calculations

MEAN ot the results of 11 labs : 0. G65

REFEATABILITY Q.571 FREFRODUCIEBILITY 1.08%9

SD rep. &, 202 SD repr. 0,385

GV ren. 5. T2 CV repr. 68. 124%

Tests - Tab. values: 5% 14 Test valus

Cochran - (8 I B 0. 684 0,595

=z 3F

Dixan 0508 0. 605 0,244

oLan7

Stragoler

MO OUTLIEFR

NO OUTLIER



Histogpan shouin% the distnibution of lah-weans, with fitted nopmal disteibution
he shaded areas comprise 5% of the total area )
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eocck. vals rvq%g%ﬁlwkﬁﬂha.

RF-HFLC Rennet Whey Determination

mel kpoeder + 0.73% weip.

Lab nr Results Mean Difference
1 0,70 1.10 0, 200 Q. 400
3 1.58 1.550 Q. 000
4 0. 60 0. 60 0. 600 0. 000
& 0.84 020 0.870 0. 040
7 0.86 073 0.895 0.070
8 .89 0.8646 0.875 O, 030
9 0. 44 Q. 440 0, 000

10 0. 75 0. 730 O, 000
11 0,70 .. T 0,700 0, Q00
12 £ 78 0. 80 Q.790 0,020

Results of repeatability /reproducibility calculations

MEAN of the results of 10 labs 0.822

REFEATABILITY ©O.311 REFRODUCIRILITY ©.4%97

8D rep. 0,110 5D repr. 0.247 5D betw. labs 0,221
" CV rep. Ge S92% CV repr. 29.984% CV betw. labs 26.827
Tests : Tab. values: 3% 1.7 Test wvalue Lab nr Remarks
Cochran :  ©0.727 0.838 .94z 1 Outlier
Dixon : 0.569 0. 680 0.348 2 NO OUTLIER

0.684 3 Outlier
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RF-HFLC Rennet Whey Determination

mel kpoeder + 0.73% welip.

Lab nr Results
4 0. 6O 0. 60
& Q.84 Q.20
Z 0.86 0 5
8 0.89 0. 86
4 Q.44
10 073
11 0,70 Q.70
2 0.78 0. 80

0,600
0.870
0.895
0. 875
0.440
O, 750
Q. 700
0.7%90

Difference

0,000
0. 040
0,070
O, 030

Q. 000
O, 000
O, 000
0, 020

Results of repeatability /reproducibility calculations

MEAN of the results of 8 labs

REFEATARILITY ©0.081

"
n

REFRODUCIEBILITY 0.410

0.145

192.078%

SD betw.

CV betw.

labs 0.142

labs 18.703

Remarks

SD rep. 029 5D repr.
CV rep. Z.764% CV repr.
%
Tests . Tab. wvalues: 5% 1%
Cochran - 0.781 0,883
Dixoan H 0,628 0,740

0,500

0,368

0. 0468

NO OUTLIER

NO OUTLIER

NO OUTLIER



Graph of the results and lah-means
(each horizontal line peppesen
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with indication of the wean of the results
ts lah nean +/- 2 * standard deviation)
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RF-HFL.C Rennet

Hhevy Determination

melkpoeder

+ 1,25% weip.

~ab nr Results
1 0, OO0
2 1020
A 197
4 116
o 1.0%
& 1.38
7 1.0#
3 : AR
7 0, 00
10 e
1. 1.14
iz 1.+:359

0,00
1eRh
1.9
100
1.45
1.424
1,14
i.4%
Lol
.00
131
1.42

0. 000
1. 280
1«9265
1.050
1.240
I 8
1..105
1.385
B L
0. 560

1285

L R S

1.405

Dif+ference

0, 000D
O 040
0. 010
0. 100
0. 420
0,140
0,070
0,090
1.190
1.320
0.170

esulits of repeatability Areproducibility calculations

MEAN of the results of

REFEATARILITY 1.066

i2 labs

REFRODUCIEILITY 1.3%0

0,562

o1, O50%

SD betw.

CV betw.

1abs 0.417

labs 37.86%5

Remarks

SD rep. B ZFT 8D repr.
CV rep. S4.210% CV repr.
Tests ¥ Tab. values: %4 1%

Co aran - 0.541 Q. 655
Dixon 5 0.479 0.579

0. 423

0. 409

NO OUTLIER

MO OUTLIER

NO OUTLIER



Geaph of the results and lab-weans , with indication of the mean of the vesults
(each horizontal line Pepresents lah mwean +/- 2 # standard deviation)
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eocsd,. vala N\l,b&a\*m

RF-HFLC Rennet Whey Determination

mel kpoeder + 1.254 weip.

Lab nr Resul ts Mean Difference
2 1.30 1.26 1.280 0. 040
3 1« 5T 1:96 19268 0.010
4 1.10 1.00 1.050 0. 100
5 1.03 1.45 1.240 0.420
b 1.38 1.24 1.310 0. 140
7 1.07 1.14 1105 0.070
a8 1.54 1.4%= 1,385 0. 090
9 1.19 1.190 0. Q00
10 1.32 1.320 0. 000

aff ) 1.14 1.5 b 0,170
12 1.3 1.42 1.405 0, 0F0

Results of repeatability /reproducibility calculations

MEAN of the results of 11 labs = 1,322
REFEATABILITY 0.324 REFRODUCIBILITY ©0.745
8D rep. 0.118 8D repr. 0. 2864 SD betw. labs 0. 23548
CV rep. 8.924% CY repr. 19.9234% CV betw. labs 17.825
%
Tests i Tab. values: S% 1% Test value Lab nr Remar ks
Cochran = 0.46%8 0.754 0.704 5 Straggler
Dixon H 0.9564 0.4672 0. 155 4 NO OUTLIER

0.651 = Straggler



Graph of the vesults and lab-means
(each horizontal line peppesen

with indication of the mean of the results
ts lah nean #/- 2 % standard deviation)
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RF-HFLC Rennet Whey Determination

karnemelkpoeder (k)

Lab nr Results

1 2.00
2 O, 00
= Q.00
4 0. 00
o 0. 00
& 0,00
& 0,00
8
(?

0.84
Q.00
10 0, 00
11 0, 00
2 113

0,00
0. 00
O, 00
O, 00
0. 00
0,00
0. 00
Q.00
0,00
0. Q0
O, 00
0. 00

Mean Difference
1. 000 2000
Q. 000 Q. 000
0, 000 Q. 000
0. 000 Q. 000
Q. 000 0,000
O, 000 0,000
0, 000 0. QOO0
Q. 420 0.840
O, 000 O, 000
0. 000 0. 000
0. 000 0. 000
0, 555 1110

Results of repeatability /reproducibility calculations

labs 0. 000

labs 0. OO0

Remar ks
Outlier

MO OUTLIER

MEAN of the results of 12 labs : 0.16
REFEATARILITY 1.407 REFRODUCIRBILITY 1.407
8D rep. 0.497 SD repr. 0.497 SD betw.
, CV rep. 202, 21L6% CV repr. S02.216% CV betw.
Tests : Tab. values: 5% 1% Test value Lab nr
Cochran :  o.541  o.ess 0.674 1 Outlier
D. xon : 0.479 0.579 0. a0 i i
2 0. 445 1

NO OUTLIER



Graph of the results and lah-means
(each horizontal line peppesen

with indication of the mean of the results
ts lah wean +/- 2 ¥ standard deviation)
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REF-HFLE Rernet khey Determination

karnemelkpoeder (k)

Lab nr Results Mean Difference

& 0, O ), 00 . 000 . 000

B 1, 1) 0, 00 0, 000 0. 000
4 0, O 0, 00 O, 000 O, 000
= O 00 0, 00 3, (0 Q. 000
fa 1, OO i, Q0 0, Q00 0, OO0

O, 00 0, 00 Oy, G0 G, Q00
a 0, 84 0, 00 O 420 0,840
4 i, G0 0. 00 01, D00 1, D00

10 1, 00 0, O O, 00 O, OO0

1i O, 00 0, O 0, 000 O, 000

= 3 I i | 0. 00 by 555 Fx1lle

&

~

Results of repsatability /reproducibility calculations

MEAN of the results of 11 labs : 0. 08Y

REFESTABILITY 0.8%9 REFRODUCIBILITY 0,839
8D reo. 0,297 SD repr. 0. 297 SD betw. labs 0. 000

CV rep. Sob. 82 7% CV repr. 254.827%4 CV betw. labs 0. 000

i

'ft:st-a : Tab. values: 9% jif Test value i.ab nr Femarks

Cochran @ 0,570 0. &84 0, 4636 & 12 Straggler

0,902 0. 605 0. 000 11 NO OUTLIER

Dison

0. 247 12 NO OUTLIER

& s



Histognan shuwin¥ the distribution of lab-means, with fitted normal distrihution
( the shaded areas comprise 5% of the total avea )
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Graph of the pesults and lah-means , with indication of the mean of the results
(each horizontal line represents lab nean +/- 2 * standard deviation)
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L.apo nr

fesults of

karnemelkpoeder (k) + 2,5% weip.

repeatabi

Hoesults

ZL. A0
295
0, 30

2.80

4, 40
205
3. 95
e O

05

Flean

Ga 750
2.985
1578
= D00
1 Emas

0,00 Fvia 1.080
.28 34T 3
2,73 2,20 2
2. 90 3.53 5
0. 00 3. 31 1
.97 0. 00 1.485
2,23 2, 14 2,185
2 72 2.78 2. 750

MEARN o

REFEATARILITY

S5 ren.

CY rep.

-

the

5. 445874

Tab.

£.52%9

REFRODUCIEILITY 3.967

sh

L
A

=

values: 5%

mepr .

repr .

Dit+erence

0. &HO0

2. 050

0, 150

L3, 5
DL E270
P 210
ZFEU
0, 0F0

0y, D50

5D

c¥

L.ab nr

betw. 13

bhetw. 1a

e
e
o
)

0.479

G.i018

0. 01E

MO OUTLIER

MO OUTLIER

NO DUTLIER



Graph of the results and lah-means

with indication of the mean of the results

(each horizontal line peppesents lah mean +/- 2 * standand deviation)
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karnemelkpoeder (k) + 2,5% weip.

Histogran showin% the distribution of lah-means, with fitted normal distrihution
he shaded areas comprise 3% of the total avea )
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2o ek, vols nxﬁgr&ké())Qaa,

karnemel kpoeder (k) + Z2.5% weip.

Lab nr Results Mean Difference
1 EaLo 4,40 2.750 1. 300
2 2. PR e 05 2.9859 0, 130
I 5.2 2250 0. 000
4 2.80 2.20 2,500 0, 600G
3] F.09 2,050 Q. 000
b L A e 0. 150
7 2 TS 2,20 2.465 0. 530
8 b 5 7 T Sa 215 0. 570
9 s O O, OO0
10 2 T 2.970 0, 000
11 28 2.14 2% 155 0,090
12 2 X2 2.78 2780 0,060
Results of repeatability /reproducibility calculations
MEAN of the results of 12 labs : 5 DB
REFEATABILITY 1.122 REFRODUCIBILITY 1.759
SD rep. 0. 397 SD repr. 0. 622 SD betw. labs 0.479
CV rep. 12.075% CV repr. 20, 492% CY betw. labs 15.778
%
Tests H Tab. wvalues: 9% 1% Test value Lab nr Remar ks
Cochran = 0. 680 0.794 0.671 i NO OUTLIER
Dixon 5 0.608 Q717 0w 17% 11 NO QUTLIER

0. 135

MO OUTLIER
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With 1ndication of the mean of the results

(each horizontal line Pepresents lah mean +/- 2 # standard deviation)
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karnemelkpoeder (a)

Q. OO0
1.40
0, 00
O, 00
0,00
2.49
0,00
0 O0)
0. Q0
1=

0, OO
0, 00
0, D0
r. 00
0,00
0. 00
0, 00
2,00
0, 00
0, Q0
e B0
s B

O, 750
{1, Q00
O, 000

O, 700

01, OO0

2. 285

Q, 000

1, Q00D

0, 000
0. 980

1800
0, OO0
0, 000
1. 400
O, Q00

O, 000

0L D00
0,490
0. 000
0, OO0
0, Q00
1.9240

wesults of

MEAN of
REFEATARILITY
5D rep.
CV rep.
4
Tests i

Coohran =

Dixon

the results of

1.662
0. 588

150.873%

values:

12 labs 0, 590

REFRODUCIBILITY
5D repr.

CV repr.
S% 1% i i
541 0.653
479 007D

repeatability /reproducibility calculations

est

value

83
e

betw.

betw.

1L abs 0950
labs 141.2460
Remar ks

MO OUTLIER

MO QUTLIER

Straggler



Graph of the results and lah-neans , with indication of the mean of the vesults
(each honizontal line pepvesents lah mean +/- 2 * standand deviation)
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Histogram showing the distribution of lah-means, with fitted normal distribution
%he shaded areas comprise 57 of the total area )
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karnemelkpoeder (a) + 1,5% weip.

mne Results Mean Difierence
! 2. 40 1 - & D000 O, 800
0, 06 0,00 O, CHOO 0, 000
o W | 0. 00 1.655 3. 310
. 50 O, 00 0. &G0 1. 300
1+81 0, 00 0. 205 1.810
G, OO O, OO 0y, GO0 O, OO0

0,00 0,00 O, 000 0,000
o i 2.5 2,740 0, 740
0, OO 0,00 O, OO0 0, 000
g (i, OO0 0. 000 0, OO0

a 1.48 1. 550 0,100
o R 1.870 £¥ 50

R o a N I & o R O

-
Ul
e

ults of repeatability Sreproducibility calculations

Ak of the results of 12 labs 0,244

FEATARILITY 2.452 REFRODUCIBILITY 3.273
D rep. 0. 847 S repr. I.157F 3D betw. labs 0. 7466

Vo orep. 3 IS S CY repr. 22. ZEEE CV betw. labs 80.999

sts 2 Tab. values: 5% 1% Test wvaluse Labh nr Remarks

chran : 0.541 06853 0. 507 & Stragaler
Mon - 0,479 0.579 O, 000 10 MO OQUTLIER

Di

0,270 =] MO OUTLIER



Graph of the results and lab-means , with indication of the mean of the results
(each hovizontal line vepresents lab nean +/- 2 % standard deviation)
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karnemelkpoeder (a) + 1,5% weip.

Histogran shuwin% the distribution of lah-neans, with fitted normal distribution
he shaded areas comprise 5% of the fotal area )
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2occh. \)qkb Fﬂdéy&kuekﬂh\

kEarnemel kpoeder (a) + 1.5%4 weip.

Lab nr Resul ts Mean Difference
1 2. 40 1.60 2,000 0.800
3 S g o) 0,000
4 1320 1.3200 0. 000
o 183 1.810 0. 000
8 L e | 2.5 2.740 0.740
11 1.58 1.48 1.530 0. 100
12 1.39 Zs 29 1.870 0,960
Results of repeatability /reproducibility calculations
MEAN of the results of 7 labs 2,064
REFEATARBILITY 1.456 REFRODUCIRBILITY 2.000
5D rep. 0518 SD repr. 6 FOF 5D betw. labs 0. 485
CV rep. 24.941% CV repr. T4 2627 CV betw. labs 23.491
%
Tests i Tab. values: S%4 1% Test value Lab nr Remar ks
Ct...hran 0.906 0.9248 0. 435 L NO OUTLIER
Dixon : 0., 82 0.9226 0.114 4 NO OQUTLIER
: 0.284 = NO OUTLIER

B



WEQEI UL WIE FEIULVS dll0 LaTmEds , WITR INAICATION 0t the Mean of the pesults
(each horizontal line neppesents lah nean +/- 2 * standard deviation)
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Histogran shouin% the disteibution of lah-neans, with fitted nopmal distribution
he shaded areas comprise 54 of the total area )
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karnemelkpoeder (s)

Lab nr Resul tas Mean Difference

0, 00 0, GO0

i, D00 8]
0, 000 i
12, 400
0, OO0

M v

n

O, 00
0, 00 3, 013 0, 000

0, 00 L 00 0, 000 3, i

-

U B T T P 5

& 0, D0 O, 0 G, QOO0 ), O30
16 2. O 0, 00 i, 000 i, 00

11 O, D0 O, 00 0,000 Y. O
L2 (3, 0 0. 00 3, 00 O, 000

Jrenroduciiblilty calcul ations

&
Ui
o
s
i
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o
-+
n
T
1
L
T
i
e
nt
=
5

055

MEAKN of the results of 12 Labs i S 0 A

EFEATABILITY 0.4468 REPRODUCIBILLTY 10,130

S50 rep. 0.1463 S repr. 2. 881 :

Il

D bhetw. labs . 078

il

GV rep. 15, 8035% CY repr. G448, 390% CY betw. labs 3456, 2

Tests g Tab. values: 3% 7 Test value Lab nre

i, 000 4 Outlier

z 1.000 4 Qutlier



Graph of the results and lah-weans , with indication of the wean of the vesults
(each hovizontal line represents lah wean +/- 2 % standard deviation)
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Histogpan shnwin% the distribution of lah-means, with fitted nopwal distrihution
( the shaded aveas comprise 57 of the total area )
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karnemelkpoeder (s) + 1,5% weip.

Lab nr Rezults Mean
1 0. 00 0, 00 O, 000
2 0, OO 0,00 0, 000
0, 00 O, 00 0, 000
4 15,00 12,60 12,800
5 0, 00 & i O, 000
& O, 00 0, 00 0, Q00
i 0. 00 O, 00 0, 000
8 14,60 G 00 7 o H00
a2 0, 00 0. 00 0, 000
10 O, 00 0, 00 0, Q00
i1 ), Q0 0, 0O QL D00
2 11 w50 0. 00 . 750

Difference

0. 000

0,000
0, 400

G, OO0

G, DO0

11,560

Resullts of

MEAN of the results of 12 labs : 2. 1594

REFEATARBILITY 10.733 REFRODUCIEBILITY 14.109

repeatability Jreproducibility calculations

5D rep. s 795 SD repr. 4,288 5D betw. labs T 258
CY rep. 1 7G5 TEA CV repr. 23531 .509%%4 CV betw. labs 150.30%
%
Tests z Tab. values: 5% 1% Test value Lab nr Remarks
CL nran = 0.541 0.655 0.617 8 Straggler
Dixon - 0.479 0. 579 Q. 000 i1 MO OUTLIER
0. 430 4 NO OUTLIER



Histognan Shauin? the distpihution of lah-means, with fitted normal distribution
he shaded aveas comprise 3% of the total area )
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Graph of the vesults and lab-means , with indication of the mean of the results
(each horizontal line vepresents lah mean #/- 2 % standand deviation)
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karnemelkpoeder (s) + 3% weip.

.ab nr Results Mean Difference

i 0, 00 ) 6 0, QG0 i, D00

2 G, 00 .00 O, OO0 0, 000
% 0,00 0, 00 0. 000 0,000

4 i, 00 12,20 b 100 12,200

0,000

5 O, 00 0, 00 0, 000
4 0, 00 0. 00 0, 3030
7 0, 00 0. 00 0. 000 0, 000
=] F2.94 11.45 2.46%95 2.490
Q O, 06 0. 00 0, 000 O, OO0

' 0, 00 0, 00 G D30 0, D00

0, 00 (), 0, 000 0, 000

[,

1
2 11.70 0,00 S.8590 11.700

malts of repeatability /reproducibility calculations

Fizar of the resulits of 12 labs ZL.054

REFEATABILITY 92.845 REFRODUCIBILITY 1732.454
S o rep. 2. 488 5D repr. 4.75 S0 betw. labs N

CY rep. 1628197 CV repr. 231 .607% CV betw. labs 157.491

Tests 2 Tab. values: 9% 1% Test value Lab nr Remarks

e e e e S i
Cochran 2 0,541 0. 695 0.510 4 MO OUTLIER
Dixon s 0,474 0.579 O, 000 13 NO OUTLIER

. G519 3 Straggler



Histogpan shouin% the distribution of lah-means, with fitted nopmal distribution
he shaded areas comprise 37 of the total area )
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karnemelkpoeder (s) + 3% weip.

Graph of the vesults and lab-means , with indication of the mean of the results
(each horizontal line represents lah wean +/- 2 * standard deviation)
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