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Nationales Vorwort 

Dieses Dokument (EN 15948:2015) wurde vom Technischen Komitee TC 338 „Getreide und Getreide-
erzeugnisse“ (Sekretariat: Frankreich) des Europäischen Komitees für Normung (CEN) erarbeitet. 

Das zuständige deutsche Arbeitsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 057-05-06 AA „Getreide und 
Getreideerzeugnisse“ im DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL). 

Die Abkürzung „TS“ bedeutet „Trockensubstanz“. 

Für die in diesem Dokument zitierten Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden Deutschen Normen 
hingewiesen: 

EN ISO 12099  siehe DIN EN ISO 12099 

ISO 5725-2   siehe DIN ISO 5725-2 

EN ISO 712   siehe DIN EN ISO 712  

EN ISO 5983-2  siehe DIN EN ISO 5983-2 

CEN ISO/TS 16634-2 siehe DIN SPEC 1138 (DIN ISO/TS 16634-2) 

EN ISO 20483  siehe DIN EN ISO 20483 

EN ISO 24333  siehe DIN EN ISO 24333 

ISO 5725-1   siehe DIN ISO 5725-1 

Änderungen 

Gegenüber DIN EN 15948:2012-05 wurden folgende Änderungen vorgenommen: 

a) der Anhang A „Ergebnisse von Ringversuch-Beispielen“ umfasst neben den Ergebnissen des FOSS-
Ringversuchs neu auch die Ergebnisse eines PERTEN-Ringversuchs und eines CHOPIN Technologies-
Ringversuchs; 

b) es wurde ein informativer Anhang C „Validierung der Inframatic-9500-Vorhersagemodelle“ aufgenommen; 

c) es wurde ein informativer Anhang D „Validierung der Infraneo-Vorhersagemodelle“ aufgenommen; 

d) die Norm wurde redaktionell überarbeitet. 

Frühere Ausgaben 

DIN EN 15948: 2012-05 
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Nationaler Anhang NA 
(informativ) 

 
Literaturhinweise 

DIN EN ISO 12099, Futtermittel, Getreide und gemahlene Getreideerzeugnisse — Anleitung für die 
Anwendung von Nahinfrarot-Spektrometrie 

DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Präzision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 2: 
Grundlegende Methode für die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichpräzision eines vereinheitlichten 
Messverfahrens 

DIN EN ISO 712, Getreide und Getreideerzeugnisse — Bestimmung des Feuchtegehaltes — 
Referenzverfahren 

DIN EN ISO 5983-2, Futtermittel — Bestimmung des Stickstoffgehaltes und Berechnung des 
Rohproteingehaltes — Teil 2: Blockaufschluss- und Dampfdestillationsverfahren 

DIN SPEC 1138 (DIN ISO/TS 16634-2), Lebensmittelerzeugnisse — Bestimmung des Gehaltes an Gesamt-
stickstoff mit dem Verbrennungsverfahren nach Dumas und Berechnung des Gehaltes an Rohprotein — 
Teil 2: Getreide, Hülsenfrüchte und gemahlene Getreideerzeugnisse 

DIN EN ISO 20483, Futtermittel, Getreide und Hülsenfrüchte — Bestimmung des Stickstoffgehaltes und 
Berechnung des Rohproteingehaltes — Kjeldahl-Verfahren 

DIN EN ISO 24333, Getreide und Getreideerzeugnisse — Probenahme 

DIN EN ISO 5725-1, Genauigkeit (Richtigkeit und Präzision) von Meßverfahren und Meßergebnissen — 
Teil 1: Allgemeine Grundlagen und Begriffe 
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Vorwort 

Dieses Dokument (EN 15948:2015) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 338 „Getreide und 
Getreideerzeugnisse“ erarbeitet, dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten wird. 

Diese Europäische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veröffentlichung 
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Oktober 2015, und etwaige entgegenstehende 
nationale Normen müssen bis Oktober 2015 zurückgezogen werden. 

Es wird auf die Möglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte berühren 
können. CEN [und/oder CENELEC] sind nicht dafür verantwortlich, einige oder alle diesbezüglichen 
Patentrechte zu identifizieren. 

Dieses Dokument ersetzt EN 15948:2012. 

Die folgenden Änderungen wurden in dieser neuen Ausgabe vorgenommen: 

  Die Anhänge wurden mit Informationen über zwei andere NIR-Geräte auf Basis von 
Ringversuchsergebnissen und Vorhersagemodellen erweitert. 

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschäftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden 
Länder gehalten, diese Europäische Norm zu übernehmen: Belgien, Bulgarien, Dänemark, Deutschland, die 
ehemalige jugoslawische Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, 
Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Österreich, Polen, Portugal, 
Rumänien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Türkei, Ungarn, 
Vereinigtes Königreich und Zypern. 
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1 Anwendungsbereich 

Diese Europäische Norm legt ein routinemäßiges Verfahren für die Bestimmung der Feuchte und des 
Proteingehalts in ganzen Gersten- und Weizenkörnern unter Anwendung eines Nahinfrarot-
Spektrophotometers in den folgenden Bestandteilbereichen fest: 

a) Für Weizen: 

1) Feuchtegehalt von mindestens 8 % bis 22 %; 

2) Proteingehalt von mindestens 7 % bis 20 %. 

b) Für Gerste: 

1) Feuchtegehalt von mindestens 8 % bis 22 %; 

2) Proteingehalt von mindestens 7 % bis 16 %. 

In der vorliegenden Europäischen Norm sind die Modalitäten beschrieben, die vom Lieferanten (5.3 und 5.4) 
und vom Anwender des Verfahrens umzusetzen sind. 

2 Normative Verweisungen 

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind für die 
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene 
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments 
(einschließlich aller Änderungen).  

EN ISO 12099:2010, Futtermittel, Getreide und gemahlene Getreideerzeugnisse — Anleitung für die Anwen-
dung von Nahinfrarot-Spektrometrie (ISO 12099:2010) 

ISO 5725-2, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 2: Basic method 
for the determination of repeatability and reproducibility of a standard measurement method 

3 Begriffe 

Für die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach EN ISO 12099:2010. 

4 Kurzbeschreibung 

Das Verfahren beruht auf der Nahinfrarot- (NIR-)Spektroskopie, einer indirekten, korrelativen Technik zur 
Vorhersage der Konzentration von verschiedenen Bestandteilen in organischen Proben. Um die NIR-Spektren 
mit den Konzentrationen von Feuchte oder Protein, die nach offiziell zugelassenen Standardverfahren 
bestimmt wurden, in Zusammenhang zu bringen, werden lineare und nichtlineare Regressionsmodelle 
angewendet (z. B. künstliches neuronales Netzwerk — en: artificial neural network - ANN, Regression nach 
der Methode der kleinsten Quadrate — en: Partial Least Square Regression - PLS). 

5 Analysenverfahren 

5.1 Allgemeines 

Dem vorliegenden Dokument entsprechend ist das Analysenverfahren durch eine Kombination zwischen 
NIR-Gerät und Vorhersagemodell definiert. 
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5.2 Nahinfrarot-Gerät 

Die Messung beruht auf den Messmethoden der diffusen Reflexion oder Transmission; hierbei wird der 
Wellenlängenbereich von 700 nm bis 2 500 nm oder Teile davon erfasst oder bei ausgewählten Wellenlängen 
gemessen. 

5.3 Vorhersagemodell 

Jedes Modell für die Vorhersage des Protein- und Feuchtegehalts in ganzen Weizen- und Gerstenkörnern ist 
unter anderem definiert durch: 

  die Anzahl der für die Kalibrierungsentwicklung verwendeten Proben; 

  die durch das Modell abgedeckten Bestandteilbereiche für Feuchte und Protein; 

  den Temperaturbereich der Proben; 

  die Anzahl an beteiligten Referenzlaboratorien und deren Leistung; 

  die Robustheit des Modells, d. h. die Anzahl der erfassten Ernten; 

  die Kalibrierungsdatei, die durch ihren Namen und IT-Namen (zum Beispiel CHECKSUM) zur Sicher-
stellung der Integrität definiert ist; 

  die erfassten saisonalen, geographischen und genetischen Variationen. 

5.4 Anfangsvalidierung des Modells 

5.4.1 Allgemeines 

Da es sich bei der NIR-Analyse um eine indirekte, korrelative Technik handelt, müssen die Ergebnisse gegen 
analytische, chemische Referenzverfahren validiert werden. Es ist von Bedeutung, dass es sich bei den 
angewendeten Referenzverfahren um offiziell zugelassene Verfahren handelt, wie z. B. bei den vorstehend 
angegebenen Normen (Abschnitt 2). Die Validierung dient der Bestimmung des mittleren quadratischen 
Fehlers (des Unsicherheitsmaßes) der Vorhersage, der gleichzeitig von der Korrelation, der systematischen 
Abweichung (en: bias) und der Steigung (en: slope) abhängt. 

Der mittlere quadratische Fehler zwischen den Verfahren zur chemischen Analyse und den Vorhersagen 
muss mit den Leistungsspezifikationen der Kalibrierung und/oder der früheren Leistungsfähigkeit der 
Kalibrierung verglichen werden. 

5.4.2 Probensatz für die Anfangsvalidierung 

Die Anfangsvalidierung eines Kalibriermodells muss in Übereinstimmung mit der EN ISO 12099 unter 
Anwendung unabhängiger Prüfsätze von Weizen- und Gerstenproben aus verschiedenen Ländern, die mit 
Hilfe der in Abschnitt 2 angegebenen Referenzverfahren analysiert wurden, durchgeführt werden. 

Anforderungen an den Probensatz für die Validierung sind: 

  mindestens 200 Proben aus 10 Ländern (mindestens 20 repräsentative Proben je Land), gleichmäßig 
über den Bestandteilbereich verteilt; 

  die Größe eines Teilbereichs ohne Referenzprobe darf 0,3 % nicht überschreiten; 

  unterschiedliche Scans von einer Probe dürfen nicht als unterschiedliche Proben betrachtet werden; 

  im Datensatz müssen saisonabhängige Einflüsse über einen Zeitraum von mindestens drei Jahren, 
temperaturbedingte Einflüsse, Geräteabweichungen und die Variabilität der Referenzdaten enthalten 
sein. 
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5.4.3 Leistungsdaten der Anfangsvalidierung 

Die Ergebnisse der Anfangsvalidierung müssen mindestens die in Tabelle 1 angeführten Festlegungen 
erfüllen. 

Tabelle 1 — NIR Leistungsdaten für die Bestimmung von Feuchte und Protein (siehe auch Anhang B) 

 Feuchte 

Weizen und Gerste 

Protein 

Weizen 

Protein 

Gerste 

Gesamtgenauigkeit, angegeben als SEP (en: 
Standard Error of Prediction), als Massenanteil 
des Bestandteils in % 

0,24 % 0,27 % 0,27 % 

Konzentration des Bestandteils im 
unabhängigen Validierungsdatensatz 

min. 8 % 7 % i. TS 7 % i. TS 

max. 22 % 20 % i. TS 16 % i. TS 

 

ANMERKUNG Die in Tabelle 1 angeführten Mindestleistungsanforderungen schließen die von allen beteiligten 
Referenzlaboratorien dokumentierte Streuung der Referenzdaten, die regionalen Unterschiede und genetischen 
Variationen, die Anzahl der Länder sowie die mit einbezogenen Arten von Kulturpflanzen und deren Robustheit im Verlauf 
der letzten fünf Jahre ein (siehe auch Anhang B). 

5.5 Aktualisierung des Kalibriermodells und Validierung des neuen Modells 

Das Vorhersagemodell nach der vorliegenden Norm muss durch den Hersteller des Kalibriermodells 
aktualisiert werden, um sicherzustellen, dass neue klimatische Anbaubedingungen und neu auf dem Markt 
eingeführte Sorten mit aufgenommen werden. Diese Aktualisierungen müssen so durchgeführt werden, dass 
die ursprüngliche Datenbasis beibehalten wird und die erforderlichen neuen Proben hinzugefügt werden. 

Das neue Vorhersagemodell muss nach EN ISO 12099 aktualisiert werden. 

Die Validierung ist gemäß der Anfangsvalidierung (5.4) durchzuführen und muss mindestens 20 neue Proben 
umfassen. 

6 Probenahme 

Die Probenahme ist nicht Teil des in dieser Europäischen Norm festgelegten Verfahrens. Ein empfohlenes 
Probenahmeverfahren wird in EN ISO 24333 [5] angegeben. 

Es ist wichtig, dass die routinemäßig analysierte Probe für die Charge tatsächlich repräsentativ ist und nicht 
beschädigt oder verändert wurde. 

7 Durchführung 

7.1 Vorbereitung der Untersuchungsprobe 

Es ist keine spezielle Probenvorbereitung erforderlich. 

7.2 Messung 

Die Anweisungen des Geräteherstellers sind zu befolgen. 
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7.3 Lokale Validierung des Verfahrens 

Vor dem Einsatz muss das Verfahren an einem unabhängigen Prüfsatz validiert werden, der für die zu 
analysierende Proben-Grundgesamtheit repräsentativ ist. Für die Bestimmung der systematischen 
Abweichung sind mindestens 10 Proben erforderlich; für die Bestimmung des Standardfehlers der Vorhersage 
(SEP, en: Standard Error of Prediction, siehe EN ISO 12099:2010, 6.5) sind mindestens 20 Proben 
erforderlich. Die Validierung muss für jeden Probentyp, Bestandteil/Parameter und jede Temperatur 
ausgeführt werden (siehe EN ISO 12099:2010, 5.4). 

Die systematische Abweichung (en: bias) oder der systematische Eigenfehler, wie in EN ISO 12099:2010, 
Abschnitt 6 beschrieben, tritt auf, wenn die vorhergesagten Ergebnisse einer spezifischen Probengruppe oder 
eines spezifischen Produkts beim Vergleich mit den Referenzwerten eine mittlere Regelabweichung auf-
weisen. Dies darf bei einzelnen Probenarten auftreten. 

Die systematische Abweichung (d. h. die mittlere Differenz zwischen den Ergebnissen der chemischen 
Analyse und den vorhergesagten Ergebnissen) darf statistische Signifikanz besitzen, muss jedoch nicht. Auf 
der Grundlage des in EN ISO 12099 beschriebenen Verfahrens darf eine Vertrauensgrenze der 
systematischen Abweichung (BCL, en: Bias Confidence Limit) berechnet werden. 

Wenn diese Grenze überschritten wird, wird die systematische Abweichung in die Gerätesoftware implemen-
tiert und der Validierungsprozess wiederholt. Für die Verfahrensweise wird auf die Anweisungen des Her-
stellers und EN ISO 12099 verwiesen. 

7.4 Regelmäßige Einstellung des Gerätes 

Zur Sicherstellung der Genauigkeit muss jedes Gerät mindestens jährlich gegen das Referenzverfahren 
entweder direkt oder mit einem Hauptgerät überprüft werden. 

Diese Überprüfung muss an Proben erfolgen, die einen möglichst breiten Bereich erfassen, wobei die 
saisonalen, geographischen und genetisch bedingten Abweichungen zu berücksichtigen sind. 

Zur Einstellung des Geräts sollte eine ausreichende Probenanzahl für die angewendete Statistik zur 
Leistungsprüfung vorhanden sein. Zur Bestimmung der systematischen Abweichung sind mindestens 
10 Proben erforderlich; für die Bestimmung des Standardfehlers der Vorhersage (SEP, en: Standard Error of 
Prediction) und für die Korrektur der Steigung sind mindestens 20 Proben erforderlich. 

7.5 Überprüfung der Messbeständigkeit 

Siehe EN ISO 12099:2010, Abschnitt 9. 

7.6 Überwachung der Leistungsdaten des Verfahrens 

Die Leistungsdaten des Verfahrens müssen mindestens jährlich gegen Referenzverfahren überprüft werden, 
um eine gleichbleibende Eignung des Modells entsprechend den Anforderungen dieser Norm sicherzustellen 
(siehe 5.4.2). 

Diese Leistungsprüfung muss an Proben durchgeführt werden, die aus dem Vorrat an analysierten Proben 
ausgewählt wurden. Eventuell muss ein Stichprobenverfahren angewendet werden, um eine ausgeglichene 
Probenverteilung über den gesamten Kalibrierbereich sicherzustellen und um sicherzustellen, dass Proben 
aus dem kommerziell wichtigen Bereich abgedeckt werden. Es werden mindestens 20 Proben benötigt (um 
eine normale Verteilung der Varianz zu erhalten). 

Falls mehrere Geräte in einem Netzwerk betrieben und gegen ein Hauptgerät abgeglichen werden, reicht es 
aus, die Leistungsprüfung des Verfahrens nur am Hauptgerät durchzuführen. 

Die Einstellung des Geräts (7.4) darf mit Einbezug der Anforderungen dieses Abschnitts zur Überwachung der 
Leistungsdaten des Verfahrens verwendet werden. 

Es wird empfohlen, an einem international anerkannten Eignungsprüfungsprogramm (PTS, en: Proficiency 
Testing Scheme) teilzunehmen, das die vorhergesagten Ergebnisse von NIRS und die erhaltenen Ergebnisse 
bei Anwendung der in Abschnitt 2 festgelegten Normen einschließt.  
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8 Berechnung und Angabe der Ergebnisse 

Die Gerätesoftware berechnet die Ergebnisse für Feuchte- und Proteingehalt und zeigt sie als Massenanteil in 
Prozent (g/100 g) mit zwei Dezimalstellen an. 

Wenn an der gleichen Probe mehrere Messungen durchgeführt werden, muss der arithmetische Mittelwert 
berechnet werden. 

Die Endergebnisse werden auf zwei Dezimalstellen genau angegeben. 

9 Genauigkeit und Präzision des Verfahrens 

9.1 Genauigkeit 

Die Genauigkeit des Vorhersagemodells wird durch Validierung nach EN ISO 12099 bestimmt und als 
Standardfehler der Vorhersage (siehe EN ISO 12099:2010, Tabelle 1) angegeben. Der Standardfehler der 
Vorhersage (en: Standard Error of Prediction, SEP) ist die um die systematische Abweichung korrigierte 
mittlere Differenz zwischen den vorhergesagten und den Referenzwerten bei Anwendung des Modells auf 
einen Probensatz, welcher nicht für die Herleitung des Modells verwendet wurde. Die Werte schließen auch 
die Unsicherheit der Referenzergebnisse ein. 

Die vorhergesagten Ergebnisse werden in nicht mehr als 5 % der Fälle um mehr als 1,96 x SEP (bestimmt 
nach dem vorstehend angeführten Absatz) vom besten Schätzwert des wahren Werts abweichen. 

ANMERKUNG Da NIR ein indirektes Verfahren ist, sind nachstehend zum Vergleich die typischen Vergleichstandard-
abweichungen der angewendeten Referenzverfahren aufgeführt: 

  Feuchte (EN ISO 712) ! 0,16 %; 

  Protein (EN ISO 20483) ! 0,20 %; 

  Protein (EN ISO 5983-2) ! 0,20 %; 

  Protein (CEN ISO/TS 16634-2) ! 0,21 % bis 0,26 %. 

9.2 Präzision 

9.2.1 Allgemeines 

Die Präzision des Vorhersagemodells ist in einem nach ISO 5725-2 organisierten Ringversuch zu bestimmen 
und muss mindestens die nachstehend angeführten Leistungskriterien für die Wiederhol- und Vergleich-
präzision erfüllen. 

Einzelheiten zu einem Beispiel für einen Ringversuch sind im Anhang A zusammengefasst. Die nachstehend 
angeführten Präzisionsdaten sind aus diesem Beispiel abgeleitet. 

Die Bilder A.1 und A.2 zeigen, dass die Wiederhol- und die Vergleichpräzision unabhängig von der 
Konzentration sind. Die Bilder in Anhang B zeigen, dass die Streuung über den validierten Bereich identisch 
ist (Bilder B.1 und B.2). Das Modell kann daher über den gesamten validierten Bereich angewendet werden, 
auch wenn im Ringversuch ein kleinerer Bereich erfasst wurde. 

9.2.2 Wiederholpräzision 

Die absolute Differenz zwischen zwei unabhängigen einzelnen Untersuchungsergebnissen, die unter 
Anwendung desselben Verfahrens an identischem Untersuchungsmaterial im selben Laboratorium durch 
denselben Bearbeiter mit derselben Geräteausrüstung innerhalb einer kurzen Zeitspanne gewonnen wurden, 
wird in nicht mehr als 5 % der Fälle größer sein als die Wiederholgrenze r (r ! sr x 2,8), wobei gilt: 

 rProtein ! 0,42 %; 

 rFeuchte ! 0,15 %. 
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9.2.3 Vergleichpräzision 

Die absolute Differenz zwischen zwei einzelnen Untersuchungsergebnissen, die unter Anwendung desselben 
Verfahrens an identischem Untersuchungsmaterial in verschiedenen Laboratorien durch verschiedene 
Bearbeiter mit verschiedenen Geräteausrüstungen gewonnen wurden, wird in nicht mehr als 5 % der Fälle 
größer sein als die Vergleichgrenze R (R   sR x 2,8), wobei gilt: 

 RProtein   0,45 %; 

 RFeuchte   0,25 %. 

9.2.4 Kritische Differenz 

9.2.4.1 Allgemeines 

Wenn die Differenz zwischen zwei Mittelwerten beurteilt werden muss, die aus zwei 
Untersuchungsergebnissen unter Wiederhol- oder Vergleichbedingungen erhalten wurden, kann die 
Wiederhol- bzw. Vergleichgrenze nicht angewendet werden. Hier ist die kritische Differenz (en: critical 
difference, CD) anzuwenden. 

9.2.4.2 Vergleich von zwei Gruppen von Messungen in einem Labor 

Die kritische Differenz (CD) zwischen zwei Mittelwerten, die aus zwei Untersuchungsergebnissen unter 
Wiederholbedingungen erhalten wurden, ist gleich: 

rrr 981
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nn
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Dabei ist 

sr die Wiederholstandardabweichung; 

n1 und n2 die zu den jeweiligen Mittelwerten zugehörige Anzahl von Untersuchungsergebnissen; 

CDr (Protein)   0,30; 

CDr (Feuchte)   0,11. 

9.2.4.3 Vergleich von zwei Gruppen von Messungen in zwei Laboratorien 

Die kritische Differenz (CD) zwischen zwei Mittelwerten, die in zwei verschiedenen Laboratorien aus zwei 
Untersuchungsergebnissen unter Wiederholbedingungen erhalten wurden, ist gleich: 
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Dabei ist 

sr die Wiederholstandardabweichung; 

sR die Vergleichstandardabweichung; 

n1 und n2 die zu den jeweiligen Mittelwerten zugehörige Anzahl von Untersuchungsergebnissen; 

CDR (Protein)   0,32; 

CDR (Feuchte)   0,23. 
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10 Untersuchungsbericht 

Der Untersuchungsbericht muss Folgendes enthalten: 

a) alle für die vollständige Identifizierung der Probe erforderlichen Angaben; 

b) das angewendete Probenahmeverfahren (sofern bekannt); 

c) eingesetztes Anwendungsmodell und Gerät mit Verweisung auf diese Europäische Norm; 

d) alle nicht in dieser Europäischen Norm festgelegten oder als optional angesehenen Details zur 
Durchführung, zusammen mit Details zu jeglichen Zwischenfällen, die das (die) 
Untersuchungsergebnis(se) beeinflusst haben können; 

e) das/die erhaltene(n) Untersuchungsergebnis(se). 
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