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Statistisches Protokoll / Statistical Protocol

Das Statistische Protokoll beschreibt samtliche statistische
Berechnungen, welche zur Auswertung von Datensatzen
bzw. zur Bewertung der analytischen Leistung der Labora-
torien bei der muva kempten GmbH verwendet werden.

The statistical protocol describes all statistical calculations
that are used for the evaluation of datasets and for the as-
sessment of the laboratory’s performance.
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1. BEGRIFFE UND DEFINITIONEN / TERMS AND DEFINITIONS
. Abk.
Begriffe Formel / formula Terms
abbr.
Laboreinzelwert: Laboratory single value:
Einzelwert einer Doppelbestim- X1lab,X2lab Single value of a double determi-
mung nation
Labormittelwert [5, 6]: Laboratory mean value [5, 6]:
n
Mittelwert einer Doppelbestim- 1 Mean of a double determination
mung Xlab X =— Xlabl
n 55

Anzahl der Werte eines Datensat- N Number of values of a dataset
zes
Mittelwert eines Datensatzes [5, Mean of a dataset [5, 6]:
6]:

_ — 1 < Mean of all laboratory mean val-
Mittelwert samtlicher Labormittel- X X = _Z Xi ues (before or after elamination
werte (vor bzw. nach Eliminierung g of outliers)
der AusreilRer)
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Begriffe Formel / formula Terms
abbr.
Spannweite [3, 11]: Range [2, 11]:
Differenz des groRten und des w W =X —X Difference of the major and the
. . max min .
kleinsten Wertes eines Datensat- minor value of the dataset
zes
Median: M = med{y[} Median:
Ist der Zentralwert, d.h.: Is the central value, that is:
. M = y n+l . .
falls n ungerade ist (7) if nis odd
Mpt
M= 1
falls n gerade ist - E yg + y(ﬁﬂ) if nis even
2 2
Zugewiesener Wert [2, 5, 6]: Assigned value [2, 5, 6]:
Mittelwert der Teilnehmer ohne Mean value of all participants,
AusreiBer, die eine zur Analyse ge- using an adequate method for
eignete Methode eingesetzt ha- analysis. The statistical methods
ben. Zur Festlegung des zugewie- « described below are used for de-
senen Wertes wird die unten be- e termination of the assigned value
schriebene Statistik verwendet. .
For reference material the as-
Beim Referenzmaterial entspricht signed value is the reference
der zugewiesene Wert dem Refe- value.
renzwert.
Konsenswert nach robuster Aus- Consensus value by robust statis-
wertung (Hampelschiatzer) [2, 3, 5, tics (Hampelschdtzer) [2, 3, 5, 6]
6] The consensus value is used for
Der Konsenswert dient zur weite- Xpt,robust hedging the assigned value.
ren Absicherung des ewiesenen .
! ung zugewl Calculation see page 8.
Wertes.
Berechnung s. Seite 8.
Zugewiesener Wert in relativer Assigned value in relative con-
Konzentration [2, 5, 6, 12] centration [2,5, 6, 12]
z.B.: 1 mg/kg = 0,000001 kg/kg Xpt, rel e.g: 1 mg/kg = 0,000001 kg/kg
Standardabweichung [5, 6] Standard deviation [5, 6]
n
Drickt die Streuung der Datens- s s — 1 Z(X _ ;)2 Expresses the deviation around
dtze um den Mittelwert aus. n—1*“ - ! the mean
1=
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Begriffe Formel / formula Terms
abbr.
Standardabweichung des zuge- Standard deviation of the as-
wiesenen Wertes signed value
Spt
Driickt die Streuung der Werte um Expresses the deviation of the
den zugewiesenen Wert aus. values around the assigned value.
Einfache Unsicherheit des zuge- Simple Uncertainty of the as-
wiesenen Wertes [2, 3] Spi signed value [2, 3]
Upt Upr =—F—
Wird als Standardunsicherheit des \/; Is expressed as standard uncer-
zugewiesenen Wertes ausgedriickt tainty of the assigned value.
Erweiterte Unsicherheit des zuge- Expanded Uncertainty of the as-
wiesenen Wertes signed value
Erweiterung durch Multiplikation Upt U, S 2 Calculation by multiplication of
der einfachen Unsicherheit mit \/; the simple uncertainty by the use
dem Erweiterungsfaktor k = 2 (95% of the coverage factor k = 2 (95%
statistische Wahrscheinlichkeit) statistical probability)
Einfache Unsicherheit der Ergeb- Simple Uncertainty of the homo-
nisse aus dem Homogenitatstest geneity results [3, 19]
[3, 19]
Uhom u =3 The standard deviation between
. . . hom bb
Die Standardabweichung zwischen the packages expresses the heter-
den Packungen driickt die Hetero- ogeneity of the material
genitat des Materials aus
Vergleichsstandardabweichung [2, Reproducibility standard devia-
11] tion [2, 11]
In Ringversuchen zur Validierung It is determined under reproduci-
von Methoden unter Vergleichsbe- ble conditions in collaborative
dingungen ermittelte Standardab- studies for validation of methods.
weichung. It is mentioned as precision data
Sie ist unter dem Begriff Prazisi- s(R) in national and international

onsdaten in national und internati-
onal standardisierten Methoden
angegeben.

Sie dient als Standardabweichung
zur Eignungsbewertung bei der Be-
rechnung der z-Scores (= opt, 2).

standardized methods.

It is used as standard deviation
for the performance assessment
for the calculation of the z-scores
(=O'pt, z).

Wiederholstandardabweichung:

In Ringversuchen zur Validierung
von Methoden unter Wiederholbe-
dingungen ermittelte Standardab-
weichung.

Sie ist unter dem Begriff Prazisi-
onsdaten in national und internati-
onal standardisierten Methoden
angegeben.

s(r)

Repeatablility standard devia-
tion:

It is determined under repeatable
conditions in collaborative studies
for validation of methods.

It is mentioned as precision data
in national and international
standardized methods.
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Begriffe Formel / formula Terms
abbr.
Relative Standardabweichung Relative standard deviation acc.
nach Horwitz [12]: to Horwitz [12]:
Berrechnet in Abhingigkeit von s(H)rel S(H), o7 = 2(1_095'10g(xref,rel)) Calculated on the basis of the rel-
der relativen Konzentration des rel ative concentration of the analyte
Analyten (zugewiesener Wert) (assigned value) xrefrel.
Xref,rel.
Relative Standardabweichung Relative standard deviation acc.
nach Horwitz-Thompson [3, 21]: to Horwitz-Thompson [12]:
Berrechnet in Abhangigkeit von Sa(HD)ptret = 0,22%ref ret | Calculated on the basis of the rela-
der relativen Konzentration des tive concentration of the analyte
Analyten (zugewiesener Wert) 8495 | (assigned value) xrefrel.
et S(HTperer | Ss(HDperer = 002020775 o
AiXpepre < 121077
A:x <12-1077 _
refrel sc(HT)ptrer = 0'01"3&3‘ rel B:12-107" < Xrefrer < 0,138
B:12-1077 <«x <0,138 '
refirel C: Xpefrer > 0,138
C:Xpepret > 0,138
Standardabweichung nach Hor- Standard deviation acc. to Hor-
witz bzw. Horwitz-Thompson [3, witz resp. Horwitz-Thompson [3,
12, 21]: 12,21]:
Standardabweichng berechnet aus Standard deviation calculated on
der relativen Standardabweichung S(HT) the basis of the relative standard
und dem zugewiesenen Wert in S(HT)pt s(HT) = VT Jptrel Xref deviation and the assigned value
der Ublichen Konzentration. 100 (in original concentration).
Sie dient in einigen Eignungspri- It is used as standard deviation
fungen als Standardabweichung for the performance assessment
zur Berechnung der z-Scores. for the calculation of the z-scores
in some PT schemes.

Standardabweichung innerhalb Standard deviation within the
der Proben (= analytische Unsi- bottles (= analytical uncertainty
cherheit aus dem Homogenitats- deriving from the homogeneity
test) [3, 11]: test) [3, 11]:

Swb
Drickt die analytische Streuung Expresses the analytical deviation
der Datensatze um den zugehori- around the mean within the sam-
gen Mittelwert innerhalb der Pro- ples of the homogeneity test.
ben im Homogenitatstest aus.
Standardabweichung zwischen Standard deviation between the
den Proben (= Materialunsicher- bottles (=uncertainty of the ma-
heit aus dem Homogenitatstest) terial deriving from the homoge-
[3, 11]: neity test) [3, 11]:

Sbb

Drickt die Streuung der Datens-
atze einer reprasentativen Anzahl
von Stichproben um den zugehori-
gen Mittelwert aus dem Homoge-
nitatstest aus.

Expresses the deviation around
the mean of a representative
number of samples of the homo-
geneity test.
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Begriffe abbr Formel / formula Terms
Standardabweichung der Mittel- Standard deviation of the means
werte [3]: 3]

Berechnet aus den zwei Teilstich- Sxt Calculated of the two sub sam-

proben des Homogenitatstest nach ples in the homogeneity test of

DIN ISO 13528 DIN ISO 13528

Homogenitatskriterium [3, 11]: Criterion for homogeneity [3, 11]:

Dient zur Bewertung der Homoge- Ser It is used for the assessment of

nitdt der Priifmaterialien the homogeneity of the testing
materials

Unsicherheit Stabilitat Uncertainty stability

(Referenzmaterial) [19] (reference material) [19]

Standardabweichung aus dem Sta- Ustab u — Standard uncertainty, calculation

bilitatstest flr ausgewahlte Para- stab stab is based on standard deviation of

meter the stability test for selected pa-
rameters

Robuste Standardabweichung [3] Robust standard deviation [3]

Ermittelt aus der Q-Methode SR Q-method

Unsicherheit eines Datensatzes Uncertainty of a dataset (sen-

ensori sory,
(s ik) )
Unsicherheitsinterval (95% Wahr- MU Uncertainty interval (95 % proba-

scheinlichkeit) um den Mittelwert
eines Datensatzes

bility) around the mean value of a
dataset

Erweiterte Unsicherheit des Refe-
renzwertes [17]
(Referenzmaterial)

Berechnet sich als kombinierte, er-
weiterte Unsicherheit mit den Gro- U
Ren uref (= einfache Unsicherheit,
d.h. Standardunsicherheit des Re-
ferenzwertes), Uhom und Ustab. Er-
weiterungsfaktor k = 2 (95% statis-
tische Wahrscheinlichkeit)

2 2 2
U= \/uref + Ujiom + Ugzap * 2

Extended uncertainty of the ref-
erence value [17]
(reference material)

Calculated as combined, ex-
panded uncertainty based ures (=
simple uncertainty, i.e. standard
uncertainty of the reference
value), unom and ustap. Coverage
factor k=2(95% statistical proba-
bility)

Kritische Differenz:

Die kritische Differenz ist unter
dem Begriff Prazisionsdaten in na- D
tional und international standardi-
sierten Methoden angegeben.

Critical difference

The critical difference is men-
tioned as precision data in na-
tional and international standard-
ized methods.
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Begriffe abbr. Formel / formula Terms
Studentfaktor [5, 6]: Student factor [5, 6]:

Erweiterungsfaktor zur Bestim-
mung der erweiterten Unsicher- t
heit (95% Wahrscheinlichkeit) fur
kleine Datensatze. Er ist von der

Anzahl der Datensatze abhangig.

Coverage factor for calculating
the extended uncertainty (95%
probability) for small datasets. It
depends on the number of da-
tasets.

Streubereich [5, 6]:

Unsicherheitsintervall (95% Wahr- T T=g-t
scheinlichkeit) um einen Mittel-
wert

Range of variation [5, 6]:

Uncertainty interval (95% proba-
bility) around the mean value

Vertrauensbereich [5, 6]:

Unsicherheitsintervall (95% Wahr- B AX = S-t
scheinlichkeit) um den wahren Ax X= T
Wert (MaR fur die Zuverlassigkeit n

des Mittelwertes)

Confidential interval [5, 6]:

Uncertainty interval (95% proba-
bility) around the true value (di-
mension for the ,reliability” of
the mean)

PriifgroBe David-Test zur Normal-
verteilung [10]:

Test statistic for the check for
normal distribution (David-Test)

PG 10]:
Gegebener tabellarischer Ver- 10}
gleichswert Given tabulated standard value
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ANGEWANDTE STATISTIK / USED STATISTICS

Priifung auf Normalverteilung — Vortest nach David
[10]:

Voraussetzung fiir die weiter angewendete Statistik in
Eignungspriifungen (Mittelwert, Standardabweichung,
Streubereich, Vertrauensbereich) ist die Priifung der Ver-
teilung der Daten auf Normalverteilung. Sie erfolgt in
mehreren Schritten:

1. Berechnung der Spannweite w des Datensatzes

W= (Xmax - Xmin)

Check for normal distribution — Test David [10]:

Condition for all further statistical calculations of the pro-
ficiency testing (mean, standard deviation, dispersion
range) is the check of the data for a normal distribution. It
is performed by the following steps:

1. Calculation of the range w of the data

w= (Xmax - Xmin)

2. Berechnung der PriifgréRe
PG=w/s

3. Xmax: groBRter Wert des Datensatzes
Xmin: kleinster Wert des Datensatzes
s: Standardabweichung des Datensatzes

Suchen der Werte fiir die kritischen Grenzen in der
Tabelle von Pearson und Stephens in dem Signifi-
kanzniveau von 95 %

Liegt die PriifgroBe PG innerhalb dieser kritischen
Grenzen ist die Verteilung normal.

2. Calculation of the test statistic
PG=w/s

major value of the dataset
Xmin: minor value of the dataset
s: standard deviation of the dataset
Looking for the values of the critical limits in the ta-
ble of Pearson and Stephens with the significant
level of 95 %

Is the test statistic PG between the two critical limits,
the distribution is normal

3.

Xmax.

AusreiRer Test (Grubbs) [3, 5, 9]:

Fir die Ermittlung von Ausreilern innerhalb eines Daten-
satzes, der sich aus Ergebnissen von mehreren Laborato-
rien zusammensetzt, wird der AusreilRer Test nach Grubbs
herangezogen [6]. Die AusreifRer werden wie folgt be-
stimmt.

Outlier test (Grubbs) [3, 5, 9]:

For detection of outliers in a dataset, obtaining results of
different laboratories, the outlier test according to Grubbs
is used [6]. The outliers are determined as follows.

1. Berechnung der PuffergrofRRe:

1. Calculation of the difference of the buffer size:

xiab = Labormittelwert / laboratory mean

. . Xjgp — X x  =Gesamtmittelwert / total mean
Puffergrifse/ buffersize = s s = Standardabweichung / standard deviation
2. Vergleich der PuffergroRe mit den Grubbs-Werten 2. Comparing the buffer size with the Grubbs-value

(Abhangig von der Anzahl der Teilnehmer)

AusreilSer liegt vor, wenn die PuffergroRe groRRer als
der Grubbs-Wert ist.

Kein AusreiRer liegt vor, wenn die PuffergroRer klei-
ner als der Grubbs-Wert ist.

An outlier is detected, if the buffer size is bigger than
the Grubbs-value.

No outlier is detected, if the buffer size is smaller than
the Grubbs-value.
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Zugewiesener Wert [2, 5, 6]:
Der zugewiesene Wert wird wie folgt festgelegt:

1. Fur chemische Eignungspriifungen dienen als Aus-
gangsdatensatze die Labormittelwerte, die mit Hilfe
einer standardisierten Methode ermittelt wurden.

Wourde fiir einen Parameter eine definierende Me-
thode (Codex Typ 1) international festgelegt, so wer-
den zur Festlegung des zugewiesenen Wertes nur
Werte beriicksichtigt, die nach dieser Methode ermit-
telt wurden.

Bei eindeutig chemisch definierten Parametern wer-
den alle unabhangigen Methoden insoweit berlick-
sichtigt, als die Vertrauensbereiche der Mittelwerte
nach den einzelnen Methoden (berlappen.

Fiir mikrobiologische Eignungsprifungen werden die
Labormittelwerte zur Basis 10 logarithmiert. Alle wei-
teren Berechnungen von statistischen Daten und Be-
wertungskriterien erfolgen auf Basis dieser logarith-
mierten Werte.

2. Prufung des Datensatzes auf Normalverteilung (Da-
vid-Test) und Vergleich der Ergebnisse mit denen der
robusten Statistik (Mittelwert, Standardabweichung,
Chi%-Wert).

3. Beinormaler Verteilung, entweder Berechnung des
Mittelwertes des ausreillerbereinigten Datensatzes
(Grubbs-Test) bzw. des Konsenswertes (robust). Plau-
sibilitatstest durch Vergleich der Ergebnisse (sensible
Statistik, Median, Hampel-Schitzer)

4. Bei nicht normaler Verteilung wird der Median oder
der robuste Konsenswert herangezogen.

Assigned value [2, 5, 6]:
The assigned value is determined as follows:

1. For the chemical proficiency testing schemes, the ini-
tial dataset is based on the mean values of the labor-
atories, which used standardized methods for analy-
sis.

For parameters where a defining method (Codex type
1) has been internationally established, only results
obtained using this method were considered.

For chemically defined parameters all results ob-
tained using independent methods were considered
as far as confidence intervals of means for a particu-
lar method overlap with others.

For microbiological proficiency testing schemes, the
initial dataset of the mean values of the laboratories
are calculated to common logarithms (base 10).Further
calculation of statistical values and performance cri-
teria are based on the logarithm of these values.

2. Check of the normal distribution of the dataset (test
David) and comparison of the results with the results
of the robust statistics (mean value, standard devia-
tion, Chi*-value).

3. Ifthe distribution is normal, calculation of the mean
value of the outlier-cleaned dataset (Grubbs-test) or
robust consensus value. Plausibility check via compar-
ison of the results (sensitive statistics, Median, Ham-
pel-Schdtzer)

4. Ifthe distribution is not normal, the median or the
consensus value is determined as assigned value.

Unsicherheit des Zugewiesener Wertes [2, 3, 5, 6]:

Als Unsicherheit des zugewiesenen Wertes dient die er-
weiterte Standardunsicherheit (Upr)(95% statistische
Wahrscheinlichkeit). Die einfache Standardunsicherheit
(upt) wird hierbei mit dem Erweiterungsfaktor k = 2 multi-
pliziert und entspricht somit weitgehend dem Vertrauens-
bereich des zugewiesenen Wertes:

Uncertainty of the assigned value [2, 3, 5, 6]:

The expanded standard uncertainty (Urr) is determined as
uncertainty of the assigned value (95% statistical proba-
bility). Hereby the simple standard uncertainty (upr) is
multiplied with the expansion factor k = 2 and is therefore
largely related to the confidence interval of the assigned
value:

9 Uptzi'z
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Robuster Mittelwert [3]: Robust mean [3]:
Hampelschatzer: Hampel estimator:
0 x<-45
—-45-—x —45<x<-3
-15 -3<x<-15
Sl Y Tm
> =0 P(x) = x —15<x<15
j=1 Sr
1,5 ,5<x<3
45—x 3<x<45
0 x>4,5

Robuste Standardabweichung [3]:
Q-Methode:

Robust standard deviation [3]:

Q-method:

__ G'@
207 (0,5+0,5¢)

R

q= Quantilparameter

o= Verteilungsfunktion der Standardnormal
verteilung
Gi(xi)) = Funktion zur Stetigkeitskorrektur

Abschatzung der erweiterten Messunsicherheit der
Laborergebnisse [18, 20]:

Ab drei Laborergebnissen, bezogen auf ein Verfahren,
werden die Beitrdge zur Unsicherheit aus der Standardab-
weichung der einzelnen Ergebnisse (= Reproduzierbarkeit)
sowie aus der Abweichung der einzelnen Ergebnisse zum
zugewiesenen Wert (= BIAS) in Anlehnung an den NORD-
TEST berechnet.

Die Abweichung der Einzelergebnisse zum zugewiesenen
Wert wird berechnet (= BIAS), indem vom Laborergebnis
der zugewiesene Wert subtrahiert wird:

Estimation of the expanded measurement uncer-
tainty of the laboratories results [18, 20]:

Starting at 3 results provided from a laboratory by the use
of one method, the following contributions of the uncer-
tainty are determined from the standard deviation calcu-
lated on basis of the single results (= reproducibility) and
the bias of the single results in relation to the assigned
value by following the NORDTEST.

To calculate the bias of the single results in relation to the
assigned value, the assigned value will be substracted
from the laboratory result:

bias . 1abi = Xiabi...1abi —* pt

EP, bias =

(biaSlabl )2 + (bias,abz )2 to.t (bias labi )2

l

Xiab Laborergebnis (evtl. Mittelwert)

Xpt = Zugewiesener Wert

biasiab Abweichung der Einzelergebnisse zum zuge-
wiesenen Wert

Xiab Laboratory result (possibly mean)

Xpt = Assigned value

biasiab Deviation of the single laboratory result to the
assigned value

Verantwortlich: Anita Schott; Home
Revisions-Nr.: 25
Seite: 9 von 23

Revision erstellt von:
Revision geprift von:
Revision genehmigt von: Anita Schott (18.11.2025 14:07) M

Dr. Anna Fichtner, 29.06.2023
Sabine Klee (18.11.2025 13:54)




col"

Dokument "Statistisches Protokoll / Statistical proto-

muvda

kempten

EPbias = Abweichung des Laborergebnisses zum zuge-

wiesenen Wert

Bei der Berechnung der einfache Unsicherheit ubias (= Bei-
trag der Richtigkeit) wird auch die Standardunsicherheit
upt des zugewiesenen Wertes berlicksichtigt. ubias berech-
net sich demnach als kombinierte Unsicherheit aus EPbias
und der Unsicherheit des zugewiesenen Wertes upt:

EPvias = Deviation of the laboratory result to the as-

signed value

The standard uncertainty of the assigned value up: is also
considered by the calculation of the simple uncertainty
Unias (= contribution of accuracy). uvias Will therefore be
caluculated as a combined uncertainty of EPpias and the
uncertainty of the assigned value upt:

, 2 2
Upias = upt +EB)ias

Upt = Standardunsicherheit des zugewiesenen Wer-
tes
EPbias = Abweichung des Laborergebnisses zum zuge-

wiesenen Wert

AnschlieRend wird eine kombinierte Unsicherheit uiab aus
der Standardabweichung der Labor-Einzelergebnisse sxiab
(= Reproduzierbarkeit) und der einfachen Unsicherheit
Ubias:

standard uncertainty of the assigned value
Deviation oft he laboratory result to the as-
signed value

Upt
EPbias

In the following the combined uncertainty ui is calcu-
lated by the standard deviation of the single laboratories
results sxab (= reproducibility) and the simple uncertainty
Ubias!

_ , 2 2
Ulgh =\ Upias T Sxlab

Ubias
Sxlab

Einfache Unsicherheit (Beitrag der Richtigkeit)
Standardabweichung der Labor-Einzelergeb-
nisse (Beitrag der Reproduzierbarkeit)

Die erweiterte kombinierte Unsicherheit Uiab des Labors
wird durch Multiplikation der einfachen Unsicherheit uiab
mit dem Erweiterungsfaktor k=2 (fir 95% Wahrscheinlich-
keit) berechnet:

uvies = Ssimple uncertainty (contribution of accuracy)
standard deviation of the single results of the

laboratory (contribution of reproducibility)

Sxlab

The expanded combined uncertainty Ui of the laboratory
is calculated by multiplication of the simple uncertainty of
the laboratory us with the coverage factor k=2 (for 95%
probability):

Uiwp= 2 u
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3. AUSWERTUNG DER SENSORISCHEN EIGNUNGSPRUFUNGEN MIT LEISTUNGSBEWERTUNG /
EVALUATION OF THE PROFICIENCY TESTING SCHEMES IN SENSORY AND ASSESSMENT OF THE PER-

FORMANCE

Page Test [8]:

Der Test basiert auf Rangsummen, die in die natirliche
Reihenfolge gebracht werden kénnen.

L=R +2R, +3R, +....+ kR,

Ist der berechnete L-Wert gleich oder groRer dem tabel-
lierten kritischen Wert, daraus folgt, dass die Rangreihen-
folge, wie sie von den Priifern wahrgenommen wird, mit
der vorgegebenen Reihenfolge libereinstimmt.

Page test [8]:

The test is based of the rank data, which should be ar-
ranged in the correct order.

L=R +2R, +3R;, +....+ kR,

If the calculated L-value is equal or higher as the critical
value, is the conclusion, that the rank data, identified of the
panellist, agrees with the given order.

Fehlersumme:

Die Fehlersumme wird aus der Reihenfolge und den Ab-

stdanden der 4 Priifproben berechnet. Die Abstidnde der 4
Priifproben werden aus dem Homogenitatstest entnom-
men.

Die ermittelte Rangreihenfolge wird anschlieRend mit der
tatsachlichen verglichen und fiir jede Fehlplatzierung die
Fehlerpunkte aus den Abstanden ermittelt. Die Summe
der Fehlerpunkte ergibt die Fehlersumme.

Error sum:

The error sum is calculated out of the sequence and the in-
tervals of the four ranking test samples. The intervals are
taken from the homogeneity test.

The ranking test of each panellist is compared with the
real sequence and the error points are calculated out of
the intervals (table) and the sum makes the error sum.

Punktesystem zur Leistungsbewertung fiir die Er-
kennung des Attributes und Bildung der richtigen
Rangfolge [3]:

In Anlehnung an den Page Test und mit Beriicksichtigung
der Erkennung der Grundgeschmacksart werden Punkte
zwischen 0 und 10 je nach Ergebnis vergeben. Die Hochst-
punktzahl 10 wird bei korrekter Rangfolge und richtig er-
kannter Grundgeschmacksart bzw. Aroma vergeben.

point system for performance evaluation for the de-
tection of the attribute and for the correct building
of the rank order [s]:

According to the page test and regarding the identification
of the correct basic taste points between 0 and 10 are as-
signed. The top of the score 10 is given for the correct rank
order and the correct identification of the basic taste or fla-
vour.

Dreieckstest Signifikanzermittlung [14]:

Die Signifikanz wird fiir jeden Priifer und fiir jedes Panel
nach der Signifikanztabelle in DIN EN ISO 4120 ermittelt.
Zur Auswertung werden die Signifikanzniveaus a = 0,1
(bedingt signifikant), a = 0,05 (signifikant), a = 0,01 (hoch
signifikant) und a = 0,001 (hochst signifikant) herangezo-
gen. Panellisten und Panel, die die Mindestanzahl korrek-
ter Antworten nicht erfiillen erhalten das Ergebnis ,,nicht
signifikant”.

Triangle test calculation of the significance level
[14]:

For each panel and each panellist the significance level is
calculated by the table of DIN EN ISO 4120. The signifi-
cance levels a = 0,1 (limited significant), a = 0,05 (signifi-
cant), a = 0,01 (high significant) and a = 0,001 (highest
significant) are used for the evaluation.

Panels and panellists who did not fulfil the minimum num-
ber of correct responses get the result “not significant”.
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I1SO 22935 [16]:

Die Beurteilung von Lebensmitteln nach DIN ISO 22935 ist
eine deskriptive sensorische Analyse anhand einer 5
Punkte Skala. Der optimale Qualitatsstandard entspricht
der Hochstnote von 5,0 Punkten. Die Prifung und
Bewertung der Lebensmittel erfolgt nach produkt-
spezifischen Prifschemen in gegebenen Attributen.

Bewertungstabelle nach DIN ISO 22935:

Punkte Beschreibung in Worten
5 Keine Abweichung von der sensorischen Spezifikation
4 Geringfligige Abweichung von der sensorischen Spezifikation
3 Erkennbare Abweichung von der sensorischen Spezifikation
2 Deutliche Abweichung von der sensorischen Spezifikation
1 Sehr deutliche Abweichung von der sensorischen
Spezifikation

Bewertungskriterium z-Score in der 1ISO 22935 Eig-
nungsprifung

Der z-Score stellt eine Bewertung der Leistungsfahigkeit
eines Laboratoriums dar. Er errechnet sich wie folgt:

Xlab — X pt
z—Score= P
O pt

Xiab = Labormittelwert
Xpt = zugewiesener Wert
opt = Standardabweichung zur Eignungsbewertung (op: = 1)

Fiir die Standardabweichung zur Eignungsbewertung opt
wurde der Wert 1 festgelegt, da dadurch die Grenzen
der Leistungsbewertung mit der Range > 2 sehr gut ver-
deutlicht werden.

Fiir absolute z-Scores (d. h. ohne Vorzeichenberticksich-
tigung) gelten folgende Grenzen
e |zl < 1; gute (zufriedenstellende) Leistung
e 1<zl < 2; fragliche Leistung (Warnsituation)
e |zl > 2; unzureichende Leistung (Eingriffssituation;
Range > 2)

Unsicherheit des Zug. Wertes in der ISO 22935 Eig-
nungsprifung

Zur Abschatzung der Unsicherheit der zugewiesenen
Werte wird zunéchst die Standardunsicherheit up: be-
rechnet. Aufgrund des Priifdesigns mit nur ganzzahligen
Bewertungsstufen, wird im Anschluss diese Unsicherheit
auf die nachst hohere ganze Zahl Uy erweitert:

1SO 22935 [16):

The evaluation of food according to DIN ISO 22935 is a
descriptive sensory analyzes according to a 5 point scale. The
optimum of quality standard is the highest rate of 5.0 points.
The testing and evaluation of the foods is based on product
specific testing schemes in given attributes

Evaluation table of DIN ISO 22935:

Points Description in words
5 No deviation from the sensory specification
4 Minor deviation from the sensory specification
3 Recognizable Deviation from the sensory specification
2 Clear deviation from the sensory specification
1 Very clear deviation from the sensory specification

Performance criterion z-score in the ISO 22935 profi-
ciency testing study

The z-score is a performance criterion for the laboratory. It
is calculated as follows:

Xlab — X pt
z—Score= P

pt

Xab = laboratory mean
Xpt = assigned value
ox = Standard deviation for performance assessment

(Upt = 1)

The standard deviation for performance assessment Opt
with the value 1 is set, as limits for the performance evalua-
tion, to illustrate the range > 2 very well.

Performance is for absolute z-scores
e [zl <1, satisfactory

1<zl < 2; questionable (warning signal)

I1zI > 2; unsatisfactory (action signal; range > 2))

Uncertainty of the assigned value in 1SO 22935 profi-
ciency testing study

To estimate the uncertainty of the assigned values, first the
standard uncertainty upt is calculated. Due to the test de-
sign with only integer evaluation levels, this uncertainty is
then expanded to the next higher integer Upt:

Verantwortlich: Anita Schott; Home
Revisions-Nr.: 25
Seite: 12 von 23

Revision erstellt von:
Revision geprift von:
Revision genehmigt von: Anita Schott (18.11.2025 14:07) M

Dr. Anna Fichtner, 29.06.2023
Sabine Klee (18.11.2025 13:54)




Dokument "Statistisches Protokoll / Statistical proto-

muvda

upt = Einfache Unsicherheit des zugewiesenen Wertes

Upt = Erweiterte Unsicherheit des zugewiesenen
Wertes

npt = Anzahl Datensatze zur Festlegung des zugewie-
senen Wertes

Profilprifung:

Bei der Profilprifung werden die Intensitaten der ge-
fragten Attribute der Priifproben anhand von zwei Refe-
renzproben ermittelt und entsprechend auf Skalen zwi-
schen 1 bis 10 eingetragen.

Statistische Auswertung:
e AusreiRertest nach Grubbs (ab 3 Panellisten)

e  Mittelwert, Standardabweichung Standardunsicher-
heit eines Panels

e  Gesamtmittelwert und Gesamtstandardabweichung
Uber alle Panel

e Kombinierte Unsicherheit

Die kombinierte Unsicherheit errechnet sich folgender-
malen:

col” kempten
Spt 1, falls O0<upr<1
u,, = _ ) PT =
s \/;pz > Upr= {2, falls upr > 1

upt = Simple uncertainty of the assigned value

Upt = Expanded uncertainty of the assigned value

npt = number of datasets used for determination of
the assigned value

Profile testing

In the proficiency test profile testing, the intense of the de-
manded attributes are determined with the help from two
references. The results are plotted on scales from 1 to 10.

Statistical evaluation:
e  OQutlier test according to Grubbs (more than 2 panellists)

e Mean value, standard deviation and standard uncer-
tainty for every single panel

e Mean value and standard deviation for all panels
e  Confidence interval
e combined uncertainty

It is calculated as follows:

zn:(ui)z
=1

Rapsol:

Die Priifproben werden nach der DGF-Einheitsmethode
Abteilung C - Fette C-lIl (14) in arteigenen und artfremden
Attributen bewertet. Die Arteigenen Attribute werden in
Punkten von weniger intensiv (1 Punkt) bis sehr intensiv
(5 Punkte) bewertet, die artfremden Attribute nur als
,vorhanden” bzw. ,nicht vorhanden®”.

Bei den arteigenen Attributen werden folgende statisti-
sche KenngroRen in der Auswertung ermittelt:

e  Anzahl

e  Mittelwert

e Median

e Standardabweichung

Rapeseed oil:

The samples have to be analysed according to the DGF-
Einheitsmethode Abteilung C - Fette C-ll (14) in character-
istic and dissimilar attributes. The characteristic attributes
are evaluated with a point system (1Point) not so inten-
sive to (5 points) very intensive. The dissimilar attributes
are only named as “detected” or “not detected”.

For the characteristic attributes following statistical at-
tributes were calculated:

e  Number

e Mean

e Median

e Standard deviation
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Bewertungskriterium z-Score in der Eignungspri-
fung Rapsél

Der z-score wird exakt berechnet wie in der Eignungspri-
fung ISO 22935. Siehe dazu Punkt:

Bewertungskriterium z-Score in der 1ISO 22935 Eig-
nungsprifung

Performance criterion z-score in the proficiency
testing study rapeseed oil

The calculation of the z-score corresponds exactly with the
calculation in 1ISO 22935. See point:

Performance criterion z-score in the I1SO 22935 pro-
ficiency testing study

Unsicherheit des zugewiesenen Wertes in der Eig-
nungspriifung Rapsol

Die Unsicherheit wird exakt berechnet wie in der Eig-
nungsprifung ISO 22935. Siehe dazu Punkt:

Unsicherheit des Zug. Wertes in der ISO 22935 Eig-
nungsprifung

Uncertainty of the assigned value in proficiency
testing study rapeseed oil

The calculation of the uncertainty corresponds exactly
with the calculation in ISO 22935. See point:

Uncertainty of the assigned value in I1SO 22935 pro-
ficiency testing study

Frittierfett:

Die Priifproben werden in Anlehnung an die DGF-Einheits-
methode Abteilung C - Fette C-ll (14) in typischen artfrem-
den Attributen anhand einer Intensitdtsskala von 1 bis 5
bewertet.

Es werden folgende statistische KenngréRen in der Aus-
wertung ermittelt:

e Anzahl
e Mittelwert
e Median

e  Standardabweichung

Frying fat:

The samples were evaluated in accordance to the DGF-Ein-
heitsmethode Abteilung C - Fette C-ll (14) in typical non-
characteristic attributes by using an intensity scale from 1
to 5.

For the characteristic attributes following statistical at-
tributes were calculated:

e  Number

e Mean

e Median

e Standard deviation

Trinkwasser:
Geruchsschwellenwert TON
Geschmacksschwellenwert TFN

Es werden 8 paarweise Tests in gegebener Reihenfolge mit
immer schwacher werdender Intensitdt des Aromas/der
Grundgeschmacksart verkostet. Wird eine Priifprobe nicht
richtig erkannt, gilt der Test als beendet.

A+ B

TFN/TON =

A: Probenvolumen
B: Volumen des Referenzwassers

Zur Leistungsbewertung werden die Ergebnisse auf Basis
10 logarithmiert um statistisch vergleichbare Ergebnisse zu
erhalten. Die Leistungsbewertung wird in Anlehnung an
die Berechnung der z-scores ermittelt. Als zugewiesener
Wert wird log(TON10) = 1 festgelegt. Als Zielstandardab-

weichung opr wird die Standardabweichung der

Drinking water:
TON: Threshold odour number

TFEN: Threshold flavour number

8 present pairwise tests were tasted in the given order with
decreasing intensity of the odour/flavour. As soon as a test
sample has not been recognized correctly, the test series in
the evaluation is considered to be finished.

A+ B

TFN/TON =

A: volume of the analysing water
B: volume of the reference water

The performance evaluation results are logarithmized on
the basis of 10 to obtain statistically comparable values.
The performance evaluation of the individual test persons
is determined on the basis of the calculation of the z-scores.
The assigned value is set to log (TON10) = 1. The standard
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logarithmierten Werte (TON bzw. TFN) der Teilnehmer
herangezogen.

Flir absolute z-Scores (d. h. ohne Vorzeichenberlicksichti-
gung) gelten folgende Grenzen

Q lds1

O 1<lzl<2 fragliche Leistung (Warnsituation)

@ 122

gute (zufriedenstellende) Leistung

unzureichende Leistung (Eingriffssi tua-
tion)

deviation of the logarithmic values (TON or TFN) of the par-
ticipants is taken as the target standard deviation opr.

Performance is for absolute z-Scores

O lzZ=1

O 1<lzl <2 questionable performance
(warning signal)

satisfactory performance

@ 2122 unsatisfactory performance (action signal)

log(' x;) — log( x,; )

zZz — Score =

GPT

Verpackung:

Bei der Intensitatspriifung Geruch handelt es sich um
eine Intensitatsprifung der vorbereiteten Priifprobe mit
Probenmaterial im Vergleich zu einer Nullprobe. Die Er-
gebnisse sollten von jedem Priifer nach folgender Intensi-
tatsskala eingestuft werden.

Intensitatsskala Geruch:
0 = kein wahrnehmbarer Geruch
1 = gerade eben wahrnehmbarer Geruch (noch
schwierig zu bestimmen)
2 = maRiger Geruch
3 = mittelmaRig starker Geruch
4 = starker Geruch

Es werden folgende statistische KenngrofRen in der Aus-
wertung ermittelt:

e Anzahl
e Mittelwert
e Median

e Standardabweichung

Bei der Intensitatspriifung Geschmack handelt es sich um
das Erkennen der vorbereiteten Priifprobe mit Probenma-
terial im Dreieckstest und anschlieRender Intensitatspri-

fungen im Aussehen, Geruch und Geschmack im Vergleich
zu einer Nullprobe. Die Ergebnisse sollten von jedem Pri-
fer nach folgender Intensitatsskala eingestuft werden.

Intensitatsskala:
0 = keine wahrnehmbare Abweichung
1 = gerade eben wahrnehmbare Abweichung (noch
schwierig zu bestimmen)
2 = maRige Abweichung
3 = mittelmaRig starke Abweichung

Packaging material:

In the test for intensity of odour of a prepared sample
with testing material in comparison to a blank sample
(zero level). The results should be classified of each asses-
sor as follows:

The scale of intensity for odour:

0 = no noticeable odour

1 = only just noticeable odour (hardly to determine)
2 = moderately odour

3 = moderately strong odour

4 = strong odour

For the characteristic attributes following statistical at-
tributes were calculated:

e  Number

e Mean

e  Median

e  Standard deviation

It is a test for intensity of flavour of a prepared sample
with testing material in comparison to a blank sample
(zero level) in the attributes appearance, odour and taste.
The results should be classified of each assessor as fol-
lows:

The scale of intensity:

0 = no noticeable deviation

1 = only just noticeable deviation (hardly to determine)
2 = moderately deviation

3 = moderately strong deviation

4 = strong deviation

Triangle test calculation of the significance level
[14]: see point triangle test
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4 = starke Abweichung

Dreieckstest Signifikanzermittlung [14]: siehe Punkt Drei-

eckstest
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HOMOGENITAT DES PRUFMATERIALS / HOMOGENEITY OF THE TESTING MATERIAL

Homogenitatstest nach DIN I1SO 13528 [3]:

Die Homogenitat zwischen den Probenpackungen wird —
wenn moglich — flir samtliche Parameter bestimmt und
als Streubereich (95 % statistische Sicherheit) ausge-
drickt.

e Aus der Charge wird eine reprasentative Anzahl an
Proben zufallig verteilt entnommen, aus jeder Probe
werden jeweils zwei Teilstichproben hergestellt.

e Die Teilproben werden unter Wiederholbedingungen
analysiert.

e Die Standardunsicherheit unom des Materials (= einfa-
che Unsicherheit) wird aus der Standardabweichung
zwischen den Proben (swb) wie folgt berechnet:

Homogeneity test according to DIN ISO 13528 [3]:

If possible — the homogeneity between sample packages
was determined for all parameters and expressed as the
range of variation (95 % probability level).

e A statistical representative number of random distrib-
uted samples are taken from the whole charge. Each
sample is divided into two subsamples.

e The subsamples are analysed under repeatable condi-
tions.

e The standard uncertainty of the material (= simple
uncertainty) is calculated out of the standard devia-
tion between the bottles (spb) as follows:

2
2w

mit / with: Swb 2+n und / and: Wi :|Xt1_xt2|
seb = Standardabweichung zwischen den Proben / standard deviation between the bottles
ss« = Standardabweichung der Mittelwerte / standard deviation mean values
swb = Standardabweichung innerhalb der Proben / standard deviation within the bottles
xx1 = Ergebnisse in Teilstichprobe 1 / result in subsample 1
Xt = Ergebnisse in Teilstichprobe 2 / result in subsample 2

n = Anzahl der Stichproben / number of samples

Wt =

Spannweite zwischen den Teilproben / between-test-portion ranges

Und / and:

Unom = Sbb

Kriterien zur Bewertung der Homogenitat [3, 11]:

Die Homogenitat des Materials, ausgedriickt durch die im
Homogenitatstest ermittelte Standardabweichung (sub),
ist unter anderem fir die Leistungsbewertung der Teil-
nehmer entscheidend. Die Kriterien zur Bewertung der
Homogenitat eines Probenmaterials sind in der Norm DIN
I1SO 13528 sowie im IUPAC Harmonized Protocol festge-
legt.

Criteria for the assessment of the homogeneity [3,
11]:

The homogeneity of the material, expressed as the stand-
ard deviation (spb) deriving from the homogeneity test, is
amongst others important for the assessment of the per-
formance of the participants. The standard DIN ISO 13528
and the IUPAC Harmonized Protocol define the criteria for
the assessment of sufficient homogeneity.

Verantwortlich: Anita Schott; Home
Revisions-Nr.: 25
Seite: 17 von 23

Revision erstellt von:
Revision geprift von:
Revision genehmigt von: Anita Schott (18.11.2025 14:07) M

Dr. Anna Fichtner, 29.06.2023
Sabine Klee (18.11.2025 13:54)




col"

Dokument "Statistisches Protokoll / Statistical proto-

muvda

kempten

Nach DIN 13528 gilt die Homogenitat eines Materials als
bestatigt, wenn die Standardabweichung aus dem Homo-
genitatstest das 0,3-fache der Standardabweichung zur
Eignungsbewertung (SAE) fur die Berechnung der z-
Scores betragt.

Seit Einfihrung des z-Scores in der Lebensmittelanalytik
dient als SAE fiir die Berechnung dieses Bewertungskrite-
riums die Vergleichsstandardabweichung (s(R)) der jewei-
ligen national und international anerkannten (Referenz-)
Methode. Sie stellt eine von den Ergebnissen aus der vor-
liegenden Eignungspriifung unabhangige GroRe dar und
hat sich als Zielvorgabe in der Praxis bestens bewahrt. Die
Prazision (Genauigkeit) eines Verfahrens wird durch die
Prazisionsdaten (Vergleichs- und Wiederholstandardab-
weichung) definiert und vor allem limitiert. Aus diesem
Grund kénnen Materialien deren Homogenitat mit Hilfe
dieser Methoden ermittelt wird nach dem oben genann-
ten Kriterium falschlicherweise als nicht homogen bewer-
tet werden.

According to DIN 13528, the material is sufficient homo-
geneous if the standard deviation of the homogeneity test
is the 0.3-fold of the standard deviation for the perfor-
mance assessment (SDPA), which is used for the calcula-
tion of the z-scores.

Since the implementation of the z-score in food analysis,
the reproducibility standard deviation (s(R)) of the na-
tional and international accredited (reference) method is
used as SDPA for the calculation of the z-scores. This pa-
rameter is independent from the results of the proficiency
testing and they delivered an optimal set target in prac-
tice over the years. The precision of a method is defined
and above all limited by the precision data (reproducibility
and repeatability standard deviation). For that reason the
materials, which are analysed with those methods in the
homogeneity test, may show a lack of sufficient homoge-
neity according to the above named criterion.

Das Harmonized Protocol tragt diesem Umstand Rech-
nung, indem ein weiteres Kriterium (c) zur Bewertung der
Homogenitat aufgefiihrt wird, das die methodisch be-
dingte analytische Streuung starker bericksichtigt.

Dieses Kriterium wird zur Beurteilung der Homogenitat

The harmonized protocol takes this circumstance into ac-
count by including a second criterion (c) for the assess-
ment of the homogeneity. It considers the analytical vari-
ation of the results more intensely.

That criterion is used for the assessment of the homoge-

der chemischen und mikrobiologischen Priifmaterialien

neity of the testing materials in chemistry and microbiol-

herangezogen.

Berechnung des Kriteriums (c):

ogy.

Calculation of the criterion (c):

¢ = [F1*(sen)’] + [F2*(swb)’]

Homogenitat ausreichend / Homogeneity sufficient

Homogenitat nicht ausreichend / Homogeneity not sufficient

Spp> < C:
Spp> > C:

Serl = Homogenitatskriterium nach DIN 13528
(= 0,3 * SAE; hier: s(R))

Swb = Standardabweichung innerhalb der
Packungen

Sbb = Standardabweichung zwischen den
Packungen

Fi/F2= Faktoren, im Harmonized Protocol

angegeben (abhangig von n)

Serl = criterion for homogeneity accord. to DIN
13528 (= 0,3 * SDPA; here: s(R))

Swb = standard deviation within the packages

Sbb = standard deviation beween the packages

F1/F2=  factors, given in the harmonized protocol

(dependent from n)
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Homogenitatstest fiir sensorische Priifmaterialien
in Anlehnung an BCR [7]:

Die Homogenitat zwischen den Probenpackungen wird
Uber ein spezielles Verfahren in Anlehnung an BCR/48/93
bestimmt. Dabei wird sowohl geprift, ob die Konzentrati-
onsstufen unterscheidbar sind (Priifung auf Uberlappung
der Vertrauensbereiche) und ob bei Wiederholung der
sensorischen Tests fir die einzelnen Konzentrationsstufen
reproduzierbare Ergebnisse erzielt werden.

Der Vertrauensbereich einer Konzentrationsstufe stellt
das Mafd der Variabilitdt von 8 - 12 Messungen um den Mit-
telwert dar.

Die Homogenitat zwischen den Probenpackungen wird fir
alle Parameter bestimmt und als Streubereich (95 % statis-
tische Sicherheit) ausgedruickt.

Homogeneity test for sensory testing materials on
the basis of BCR [7]:

The homogeneity between sample packages is determined
with a special procedure following the principles of
BCR/48/93. In the process is checked, if the concentration-
levels of the four samples are discriminable or not (testing
of overlapping the confidence interval) and if the repeat in
the sensory tests provides reproducible results for each
concentration level.

The confidence interval of each sample presents the meas-
ure of variability from eight to twelve measurements
around the mean value.

The homogeneity between sample packages is determined
for all parameters and expressed as the range of variation
(95 % probability level).

BEWERTUNG DER ANALYTISCHEN LEISTUNG /ASSESSMENT OF THE ANALYTICAL

PERFORMANCE

z-Score [2, 3, 12]:

Der z-Score ist ein von der vorliegenden Eignungspriifung
normalerweise unabhangiges Bewertungskriterium.

Zur Berechnung des z-Scores wird die Differenz des Labor-
mittelwertes und des zugewiesenen Wertes durch eine
von der Eignungspriifung unabhéngige Standardabwei-
chung zur Eignungsbewertung opt (SAE) dividiert.

z-Score [2, 3,12]:

The performance criterion z-score is normally independent
from the present proficiency test.

For calculation of the z-score, the difference of the labora-
tory mean value and the assigned value is divided by a
standard deviation for performance assessment Opt
(SDPA).

z-Score auf der Grundlage von Prazisionsdaten:

Als Standardabweichung zur Eignungsbewertung (SAE)
wird bei den Eignungsprifungen in der Regel die Ver-
gleichsstandardabweichung s(R) der national bzw. inter-
national standardisierten Methoden (Prazisionsdaten)
eingesetzt.

Ausnahme:

Falls flir ein neues Eignungspriifungsschema keine geeig-
neten Prazisionsdaten vorliegen bzw. eine Bewertung auf
Grundlage der Horwitz-Thompson-Standardabweichung
nicht moglich ist (s. unten), wird als SAE die Standardab-
weichung des zugewiesenen Wertes aus der vorliegenden
Eignungsprifung herangezogen.

In den mikrobiologischen Eignungspriifungen wird als SAE
die 0,5 log10-Regel eingesetzt [11], wonach Erfahrungs-
werte gezeigt haben, dass sich 95% der Werte innerhalb
des Bereiches + 0,5 log10 KBE bewegen [18].

z-score on the basis of precision data:

Generally in the proficiency testing schemes the reproduci-
bility standard deviation s(R) of the national and interna-
tional standardized methods (precision data) is used as
standard deviation for performance assessment.

Exception:

If no suitable precision data are available and the evalua-
tion based on the Horwitz-Thompson standard deviation is
not appropriate (see below), the standard deviation of the
assigned value is used for the calculation of the z-score.

In the microbiological proficiency tests the SDPA is based
on the 0.5 log10-rule [11] whereupon experiences have
shown that 95% of the values are within the range + 0.5
log10 KBE [18].
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Xab — X pt
z—Score =—""FP
Gpt,z
Xiab Labormittelwert Xab = Laboratory mean
Xpt = Zugewiesener Wert Xpt = Assigned value
opt,z = Standardabweichung zur Eignungsbewertung opt,z = Standard deviation for proficiency assessment
Bewertung: Assessment:
|z] €2 analytische Leistung ist zufriedenstellend |z] <2 analytical performance is satisfactory
2 < |z| <3 analytische Leistung ist fragwirdig 2< |z] <3 analytical performance is questionable,
(Warnsignal) (warning signal)

|z] =3 analytische Leistung ist nicht zufrieden- |z 23 analytical performance is unsatisfactory,

stellend (Eingriffssignal)

(action signal)

z-Score auf der Grundlage der Horwitz-Thompson Stan-
dardabweichung:

Der z-Score (HT) kommt zur Anwendung, wenn:

e keine geeigneten Prazisionsdaten fiir den Parameter
existieren

e die Parameter in Konzentrationen im Bereich mg/kg
(ppm) vorliegen

Nicht geeignet sind Parameter die ohne Einheit angege-
ben werden, wie z.B. der pH-Wert.

Vor allem in niedrigen Konzentrationsbereichen sind auf-
grund der Analytik groRere Streuungen der Datensatze
durchaus Ublich.

z-Score on the basis of standard deviation according to
Horwitz-Thompson:

The z-score (HT) is applied, if:

e applicable precision data do not exist for the parame-
ters

e the concentration of the parameter is in the range of
mg/kg (ppm).

Parameters indicated without a measurement unit are not
suitable, e.g. pH value.

Due to the analytical methods, especially in low concen-
tration a wide variation of the results is usual.

Aus diesem Grund hat Horwitz auf der Basis von zahlrei-
chen Ringversuchen eine Funktion entwickelt, mit deren
Hilfe, in Abhangigkeit von der Konzentration, eine Stan-
dardabweichung zur Eignungsbewertung berechnet wer-
den kann. Die Grundlagen von Horwitz wurden von
Thompson modifiziert, um ein breiteren Konzentrations-
bereich abdecken zu kénnen [21].

Mit Hilfe des sogenannten Horrat-Wertes (Horwitz-ratio)
wird anschliefend gepriift, ob sich die mittels der SAE
nach Horwitz(-Thomson) errechneten z-Scores zur Beur-
teilung der Laborleistung eignen. Dies ist nach Horwitz
der Fall, wenn nicht mehr als 22 % der Labore als Ausrei-
Rer gewertet werden und der Quotient aus der Stan-
dardabweichung des zugewiesenen Wertes und der SAE
kleiner 1,5, im ungtinstigsten Fall kleiner 2 ist [10].

AnschlieRend wird der z-Score (Horwitz-Thompson) wie
bekannt ermittelt:

For that reason, on the basis of a great number of interla-
boratory studies Horwitz developed a function for the
evaluation of a standard deviation for performance as-
sessment in dependence of the concentration. Horwitz's
bases were modi-fied by Thompson to cover a broader
range of concentrations.

Than it is checked by the help of the so called Horrat-value
(Horwitz(-Thomson)-ratio) if the z-scores, which are calcu-
lated on the basis of the SDPA, are suitable for the assess-
ment of the laboratory’s performance. According to Hor-
witz, the z-scores are suitable if less than 22 % of the la-
boratories are detected as outliers and the ratio of the
standard deviation of the assigned value and the SDPA is
less than 1.5. In the most inappropriate case the ration
should be less than 2 [10].

Finally, the z-score (Horwitz-Thompson) is calculated as
known:

z — Score =

Xiab — Xpt
s(HT)
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Bewertung:

|z] €2 analytische Leistung ist zufriedenstellend

2 < |z| <3 analytische Leistung ist fragwirdig

(Warnsignal)

|z] 23 analytische Leistung ist nicht zufrieden-

stellend (Eingriffssignal)

Assessment:
|z] <2
2<[z] <3

analytical performance is satisfactory

analytical performance is questionable,
(warning signal)

|z] 23 analytical performance is unsatisfactory,

(action signal)

z’-Score [2,3]:

Zur Berechnung des z'-Scores wird als SAE eine kombi-
nierte Standardabweichung des zugewiesenen Wertes
(spt) aus vorangegangenen Eignungsprifungsrunden so-
wie die einfache Unsicherheit des zugewiesenen Wertes
(upt) herangezogen.

z’-Score [2, 3]:

The SDPA for the calculation of the z’-score is based on a
combined standard deviation of the assigned value (spt)
deriving from previous PT rounds and the simple uncer-
tainty of the assigned value (up).

, Xlab ~— Xpt
z'—=Score = “ L
2 2
O pt,z Hlpy
Xiab Labormittelwert Xiab Laboratory mean
Xpt = Zugewiesener Wert Xpt = Assigned value
Opt, - = Standardabweichung zur Eignungsbewertung opt,zz = Standard deviation for proficiency assessment
(hier: Kombinierte Standardabweichung aus (here: combined standard deviation of previous
vorangegangenen Eignungsprifungsrunden) PT rounds)
upt = Einfache Unsicherheit des zugewiesenen Wertes | upt = Simple uncertainty of the assigned value
Bewertung: Assessment
[z2']| £ 2 analytische Leistung ist zufriedenstellend |z’] <2 analytical performance is satisfactory

2 < |z'| <3 analytische Leistung ist fragwuirdig
(Warnsignal)

|z'| =23 analytische Leistung ist nicht zufrieden-

stellend (Eingriffssignal)

2< |z’| <3 analytical performance is questionable,
(warning signal)

|z’ =23 analytical performance is unsatisfactory,

(action signal)
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6. VERZEICHNIS DER VERWENDETEN STANDARDS / NORMEN UND LITERATUR / REGISTER OF USED STANDARDS /

(1]

(2]

(3]

(4]

(5]

(6]

(7]

(8]

[0l

(10]

(11]

(12]

(13]

(14]

NORMS AND LITERATURE

DIN EN ISO/IEC
17025:2018-03

DIN EN ISO/IEC
17043:2023-10

DIN ISO 13528:2025-07

DIN ISO
38402-45:2024-09

DIN ISO
5725-2:2022-05

ISO
5725-4:2020-03

BCR/48/93

DIN ISO
8587:2010-08

Amtliche Sammlung von
Untersuchungsverfahren
§ 64 LFGB

T.J. Simat,
TU-Dresden

Thomson, M., Ellison S.L.R,,
Wood R.

Horwitz, W.

Horwitz, W., Britton, P.,
Chirtel, St. J.

DIN EN 1SO 4120:2021-06

Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Prif- und Kalibrierlaborato-
rien / General requirements for the competence of testing and calibration labo-
ratories

Konformitdtsbewertung — Allgemeine Anforderungen an Eignungsprifungen /
Conformity assessment — General requirements for proficiency testing

Statistische Verfahren fur Eignungsprifungen durch Ringversuche / Statistical
methods for use in proficiency testing by interlaboratory comparison

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung - Allgemeine Angaben (Gruppe A) - Teil 45: Ringversuche zur Eignungs-
prifung von Laboratorien (A 45)

Genauigkeit und (Richtigkeit und Prazision von Messverfahren und Messergeb-
nissen, Teil 2 / Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and
results — Part 2

Genauigkeit und (Richtigkeit und Préazision von Messverfahren und Messergeb-
nissen, Teil 4 / Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and
results — Part 4

European Commission, “Guidelines for the production and certification of BCR
reference materials”, Doc. BCR/48/93, Brussels (B), 15 December 1994

Sensorische Analyse — Priifverfahren — Rangordnungsprifung / Sensory analysis
— Methodology - Ranking

Planung und statistische Auswertung von Ringversuchen zur
Methodenvalidierung

Professur fur Lebensmittelkunde und Bedarfsgegenstande, 2008

The international harmonized protocol for the proficiency testing of analytical
chemistry laboratories, Pure Appl. Chem., Vol.78, No. 1, pp. 145-196, 2006

doi:10.1351/pac200678010145

Evaluation of analytical methods used for regulation of foods and drugs.
Anal Chem 54 (1): 67A-76A, 1982

Journal of AOAC International 81, 1257-1265, 1998

Sensorische Analyse — Prifverfahren Dreiecksprifung mit Berichtigung / Sensory
analysis - Methodology -Triangle test
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(15]

(16]

(17]

(18]

(19]

[20]

[21]

DIN EN I1SO 22117:2019-08

DIN ISO 22935:2025-04;
Teil 1-3

ISO 33405:2024-05

NORDTEST

DIN EN ISO 17034:2017-04

DIN 1SO 11352:2013-03

Thompson, M.

Mikrobiologie der Lebensmittelkette - Spezielle Anforderungen und Anleitungen
an die Eignungsprufung durch Ringversuche / Microbiology of food and animal
feeding stuffs — Specific requirements and guidance for proficiency testing by in-
terlaboratory comparison

Milch und Milcherzeugnisse — Sensorische Analyse / Milk and milk products —
Sensory analysis

Referenzmaterialien - Leitfaden fur die Charakterisierung und Bewertung von
Homogenitat und Stabilitat / Reference materials - Approaches for characteriza-
tion and assessment of homogeneity and stability

Handbook for calculation of measurement uncertainty in environmental labora-
tories (2004); (Deutsche Ubersetzung tiber Eurolab D erhiltlich) /

Handbook for calculation of measurement uncertainty in environmental labora-
tories (2004)

Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Referenzmaterialherstellern /
General requirements for the competence of reference material producers

Wasserbeschaffenheit - Abschatzung der Messunsicherheit beruhend auf Vali-
dierungs- und Kontrolldaten /Water quality - Estimation of measurement uncer-
tainty based on validation and quality control data

Recent trends in inter-laboratory precision at ppb and sub-ppb concentrations
in relation to fitness for purpose criteria in proficiency testing, Analyst (Lond.).
2000, 125 pp. 385-386
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