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Vergleichsmessungen — ein wirksames
Instrument zur Dokumentation der eigenen

Leistungsfahigkeit

Getreidefeuchte-Vergleichsmessung zum Referenzverfahren nach ISO 712
zwischen PTB, 10 Eichbehorden und 2 freien Marktteilnehmern.

Regina KIﬁB‘,_{-\ndreas Breier?, Norbert Heine?, Thomas Kramp?, Klaus
May?, Sabine Ostreich-Schmidt®, Martin Zehetbauer®

Messgerite zur Bestimmung der Feuchte von
Getreide und Olsaaten sowie der EWG-Schiitt-
dichte unterliegen in Deutschland bei der Verwen-
dung im geschiftlichen und amtlichen Verkehr der
Eichpflicht. Die Getreidefeuchte ist ein unverzicht-
bares Entscheidungskriterium iiber eine qualitits-
erhaltende Lagerfahigkeit von Getreide. Im Wei-
teren ist diese erforderlich fiir alle Angaben von
Inhaltsstoffen, die in Relation zur Trockenmasse
stehen. Seit Jahren wird ein Zuwachs an Messgeré-
ten im Agrarhandel festgestellt, die die genannten
Qualititsparameter zur Anzeige bringen. Die PTB
priift im Rahmen von Zulassungsverfahren die
Eignung dieser Messgerite.

Vor dem Hintergrund der grofSen wirtschaft-
lichen Bedeutung ist die Riickfithrung der Mess-
gerite auf das Referenzverfahren wichtig. Eine
grundlegende Voraussetzung fiir die Eichung
von Getreidefeuchtemessgeriten ist insofern die
sichere und einheitliche Handhabung des verbind-
lichen Routine-Referenzverfahrens. Als wesent-
liches Element der Qualitatssicherung dienen
hierbei Vergleichsmessungen.

Das Ziel der durch den Arbeitsausschuss der
Vollversammlung fiir das Eichwesen ,,Getreideana-
lytik® organisierten Vergleichsmessungen bestand
im turnusmifligen Nachweis, dass die Teilnehmer
die Anforderungen an die Feuchtebestimmung
von Getreideproben mittels Referenzverfahren
einhalten. Es wurde das Routine-Referenzverfah-
ren gemaf’ Priifregel GM-P11.2 [3], das der ISO
712 (1998) entspricht, vorgegeben. Hierin ist auch
die Priifausstattung festgelegt. Da alle Teilnehmer
mit der gleichen Priifausstattung und den vor-
gegebenen detaillierten Verfahrensschritten der
GM-P11.2 die Proben analysierten, wurde kein
Referenzlabor bestimmt.

Zur Vorbereitung gehorte die Beschaffung quali-
tativ geeigneter Getreideproben durch die Mit-
glieder des Ausschusses aus den Landern Bayern,
Rheinland-Pfalz und Niedersachsen. Probenaufbe-
reitung, -teilung und -versand erfolgten durch die
PTB.

Die Teilnehmer PTB, Mess- und Eichwesen
Baden-Wiirttemberg, Bayerisches Landesamt fiir

Mafd und Gewicht (Landshut-Passau und Wiirz-
burg), Landesamt fiir Mess- und Eichwesen Berlin-
Brandenburg (Kleinmachnow und Eberswalde),
Landesbetrieb Mess- und Eichwesen Niedersachsen,
Landesbetrieb Mess- und Eichwesen Nordrhein-
Westfalen, Eichdirektion Nord, Staatsbetrieb fiir
Mess- und Eichwesen Sachsen, Landeseichamt
Sachsen-Anhalt, Landesamt fiir Mess- und Eichwe-
sen Rheinland-Pfalz, Pfeuffer Mess- und Priifgeréte
GmbH in Kitzingen sowie die DLG e.V. - Testzen-
trum Technik und Betriebsmittel in Grof§ Umstadt
erhielten via Postversand je drei verschiedene
Weizen- und Gersteproben in Form von Ganzkorn-
proben, die mit ,Weizen 1% ,Weizen 2% ... ,Gerste 3
gekennzeichnet waren. Hiervon war durch Dop-
pelbestimmung mit dem Referenzverfahren je ein
Getreidefeuchtemesswert zu bestimmen.

Insgesamt ergaben sich 90 Messwerte zur
Auswertung, wobei von der PTB fiir jede Probe
2 Messwerte in die Auswertung einflossen. Diese
wurden zu Beginn und zum Ende der vorgegebe-
nen Untersuchungszeit bestimmt, um mogliche
Veridnderungen der Proben iiber die Zeit zu erken-
nen (Driftkontrolle).

13 der 14 Teilnehmer verwendeten fiir die
Feuchtebestimmung das Referenzverfahren gemafd
GM-P 11.2, ein Teilnehmer verwendete ein abwei-
chendes Verfahren.

Die Auswertung der Ergebnisse wurde unter
Federfithrung der PTB und des Landesbetriebes
Mess- und Eichwesen Niedersachsen durch die
Mitglieder des Arbeitsausschusses durchgefiihrt.

Fiir die Auswertung wurden die folgenden
Bewertungskriterien aus dem Leitfaden fiir die
Vorbereitung, Durchfithrung und Auswertung von
Ringversuchen [1] bzw. dem Entwurf der GM-EP
[2] und der GM-P 11.2 [3] gebildet.

Ausreiflerkriterium
Nach dem Leitfaden [1] liegt ein Ausreifler vor,

wenn ohne Beteiligung eines Referenzlabors fol-
gende Bedingung erfiillt wird:

X auslab X lab
S

>4
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Auswertung ohne Messwerte des
. Standard- . .
Mittel- bweich Medi 1 abweichenden Teilnehmers
wert aller abweichung edian aller
Probe Messwerte aller Mes§werte Stan'dard- Maximaler | Minimaler
in Messwerte in abweichung | Messwert Messwert
1 0, . . .
9% Feuchte . m % Feuchte in in in
% Feuchte % Feuchte | % Feuchte | % Feuchte
Weizen 1 13,08 0,12 13,11 0,04 13,17 13,03
Weizen 2 14,73 0,07 14,74 0,05 14,85 14,67
Weizen 3 14,91 0,11 14,94 0,07 15,06 14,83
Gerste 1 13,55 0,06 13,54 0,06 13,65 13,46
Gerste 2 14,08 0,09 14,07 0,09 14,12 13,97
Gerste 3 13,97 0,10 13,96 0,07 14,18 13,93

Der maximale Wert tiber alle Teilnehmer und
Proben wurde mit 3,6 ermittelt. Damit liegt kein
Ausreif3er vor.

Festzustellen ist jedoch, dass Proben, deren Wert
beim AusreifSerkriterium > 2 betrégt, deutlichen
Einfluss auf den gebildeten Mittelwert haben. Bei
Verwendung dieses Mittelwertes erhalten alle
anderen Teilnehmer rechnerisch trotz deutlich
beieinander liegender Messwerte eine signifikante
Abweichung vom Mittelwert.

Als Konsequenz wurde der Medianwert fiir
die Auswertung herangezogen, da er sich als der
gegeniiber den genannten Einfliissen robustere
Wert erweist.

Genauso ist der Einfluss auf die Standardabwei-
chung deutlich, die in den meisten Fillen deutlich
geringer ausfillt, wenn nur die Teilnehmer, die
das Referenzverfahren verwendeten, betrachtet
werden.

Normierte Abweichung E

Die Berechnung der normierten Abweichung E|
unter Beriicksichtigung der Messunsicherheit
stellt nach GM-EP [2] eine geeignete Methode dar,
um {iber die Qualitét eines Messergebnisses zu
entscheiden.

Sie wird berechnet nach der Formel:

X, —X
lab ref
En 0

[ 2 2
lab + Urel‘

Das Messergebnis sollte fiir die Auswertung akzep-
tiert werden, wenn E, kleiner oder gleich 1 ist.

Da kein Referenzlabor festgelegt wurde, gilt fiir
X,.¢ der Mittelwert der Messwerte aller Teilnehmer.
Kein Teilnehmer hat eine gegeniiber der in der
GM-P11.2 [3] fur das standardisierte Referenzver-

fahren ermittelten Messunsicherheit abweichende

Normierte Abweichung E,,

X - X
n En - lab ref
Uy + Urzef
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Tabelle 1: Zusammen-
fassung der Messwerte

der Proben

Bild 1: Normierte Abwei-
chung der Messergeb-

nisse vom Mittelwert
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Messunsicherheit angegeben. Damit wird fiir
Uy = User = 0,2 % Feuchte angenommen.

Alle Messergebnisse, die mit dem Referenzver-
tahren (d. h. auler T13) ermittelt wurden, liegen
signifikant unter dem Wert 1.

Abweichung der Einzelwerte vom Mittel-
wert der Doppelbestimmung

Nach [3] diirfen sich die Werte der Doppelbestim-
mung maximal um einen bestimmten Wert A,
unterscheiden, andernfalls ist die Bestimmung zu
wiederholen. A, wird berechnet nach:

max

A =0,013-Mittelwert — 0,06

max

Bezogen auf die Mediane; ergeben sich daraus fiir
die erlaubten Differenzen fiir die Doppelbestim-
mung folgende Werte:

Median aller . max. ermittelte Diffe-
erlaubte Differenz
Probe Messwerte A in % Feuchte | €M% A der gemeldeten
in % Feuchte max ? Messwerte in % Feuchte
Weizen 1 13,11 0,11 0,10
Weizen 2 14,74 0,13 0,10
Weizen 3 14,94 0,13 0,10
Gerste 1 13,54 0,12 0,10
Gerste 2 14,07 0,12 0,08
Gerste 3 13,96 0,12 0,20

Tabelle 2: Erlaubte und
max. erzielte Differenz
fur die Doppelbestim-
mung
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Eine Uberschreitung der erlaubten Differenz
wurde nur in einem Fall bei der Verwendung eines
alternativen Verfahrens festgestellt.

Abweichung des Mittelwertes der Doppelbe-
stimmung vom Mittelwert aller Teilnehmer

(Xlab_xmiltel)

Anders als beim Kriterium E, ergibt sich nach

[3] (Nr.4.2.6) fur das standardisierte Referenzver-
fahren eine maximal zuldssige Abweichung vom
Mittelwert aller Teilnehmer, die festgelegt ist auf:

X ~ Xl < 0,15%

mittel

Unter Einbeziehung aller Messwerte, d. h. ohne
Vernachldssigung von stark abweichenden Werten
wie beim Ausreiflerkriterium beschrieben, ergeben
sich die folgenden 8 Abweichungen. Alle anderen
Messwerte halten das Kriterium ein. Als x;, gilt
der Mittelwert der Teilnehmer, die das Referenz-
verfahren angewandt haben.

Weiterhin wurde untersucht, inwieweit systema-
tische Fehler auftreten. Ein systematischer Fehler
kann vermutet werden, wenn in folgender Abbil-
dung die Abweichungen von den Mittelwerten
bei allen 6 Proben in eine Richtung zeigen. Ohne
Beriicksichtigung des Teilnehmers, der nicht das

Referenzverfahren verwendete, konnen systemati-
sche Abweichungen bei den Teilnehmern T4 und
T8 vermutet werden. Hierbei muss aber betont
werden, dass die festgestellten Abweichungen vom
Mittelwert nicht zur Uberschreitung der angegebe-
nen erweiterten Messunsicherheit fithren, also die
Bewertungskriterien erfiillen.

Quellen fiir Abweichungen und systema-
tische Fehler

Groflere Abweichungen und systematische Fehler
werden erfahrungsgemif insbesondere verursacht
durch Abweichungen der Ofentemperatur von

der vorgegebenen Solltemperatur und durch die
Qualitdt der Vermahlung bzw. die Einstellung der
Miihle.

Selbstverstandlich erweist sich auch die Qua-
litat der Proben als grofler Einflussfaktor. Als
keimfahiges Naturprodukt ist es Verainderungen
unterworfen, die die Homogenitit, die Drift und
den Vorbereitungsprozess der Proben beeinflussen
konnen.

Diese Faktoren sind in die Berechnung des Mes-
sunsicherheitsbudgets einbezogen worden.

Teilnehmer T8 hat bei seinen Messungen eine
systematische Abweichung festgestellt, darauthin
die Ursache behoben und ausgewéhlte Proben
einer erneuten Messung unterzogen. Mit diesen
Wiederholungsmessungen konnte die Abweichung
zu den Mittelwerten der Vergleichsmessungen
stark verringert werden.

Zusammenfassung

Das verfolgte Ziel des Ringvergleiches wurde
erreicht. Alle Messergebnisse, die unter Anwen-
dung des standardisierten Referenzverfahrens
ermittelt wurden, liegen innerhalb der in der
GM-P 11.2 fiir dieses Verfahren abgeschitzten
erweiterten Messunsicherheit.

Den Teilnehmern kann bei Verwendung des
Referenzverfahrens bescheinigt werden, den
Referenzwert innerhalb der abgeschatzten Mes-
sunsicherheit ermitteln zu konnen. Die Teilneh-
mer sind damit in der Lage, Referenzgetreide fiir
die Verwendung bei der Eichung von Messgeriten
zur Bestimmung von Getreidefeuchte innerhalb
der vorgegebenen Fehlergrenzen bestimmen
zu konnen. Die Grundvoraussetzung fiir eine
qualitativ exakte Eichung ist somit gegeben. Die
Vorgehensweise nach GM-P 11.2 sichert hierbei
die Einheitlichkeit der Messwerte. Eine sorgsame
Auswahl des als Probe zu verwendenden Getreides
und eine gute Lagerung und Homogenisierung
sind notwendige Voraussetzung fiir die Einhaltung
der Grenzwerte.

Die Verwendung alternativer Bestimmungs-
methoden bedarf einer kritischen Betrachtung.
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Teilnehmer

Probe

Xigp—X

Bemerkung / mogliche Ursachen

mittel
T13 Weizen 1 -0,46 % abweichendes Verfahren verwendet
T13 Weizen 2 -0,19 % abweichendes Verfahren verwendet
T13 Weizen 3 -0,31 % abweichendes Verfahren verwendet
Bei der Wiederholung der Messung wurden die Grenz-
T8 Gerste 1 +0,16 % bedingungen deutlich eingehalten. Die Ursachen der
Abweichung werden durch den Teilnehmer ermittelt.
Bei der Wiederholung der Messung wurden die Grenz-
T8 Gerste 2 +0,18 % bedingungen deutlich eingehalten. Die Ursachen der
Abweichung werden durch den Teilnehmer ermittelt.
Der Teilnehmer stellte bei der mehrmaligen Messung
erhohte Streuungen ausschliefilich bei dieser Probe fest.
T9 Gerste 2 +0,20 % Insofern wird die Ursache in der Probe gesehen. Derar-
tige Proben werden vom Teilnehmer nicht fiir Eichun-
gen verwendet.
Bei der Wiederholung der Messung wurden die Grenz-
T8 Gerste 3 +0,19 % bedingungen deutlich eingehalten. Die Ursachen der
Abweichung werden durch den Teilnehmer ermittelt.
T13 Gerste 3 -0,16 % abweichendes Verfahren verwendet
Abweichungen vom Mittelwert
0.25
0.20
£ 015
i @ Weizen 1
E ®Weizen 2
3
£ OWeizen 3
k=]
s OGerste 1
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:, B Gesrte 3
3 TIO  T1 T
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<
-0,15
Teilnehmer
Hier kann nicht ohne besondere Betrachtung des ~ Quellen
Verfahrens davon ausgegangen werden, dass die
Fehlergrenzen und die in der GM-P 11.2 berech- [1] Leitfaden fiir die Vorbereitung, Durchfithrung und
nete Messunsicherheit des Referenzverfahrens in Auswertung von Ringversuchen, Eichbehorden der

allen Fillen eingehalten wird. m

Lander, Stand 08.08.2000

[2] Entwurf Gesetzliches Messwesen Eignungsprii-
fungen GM-EP, Eichbehorden der Lander, Stand
02.02.2012

[3] Gesetzliches Messwesen Priifregel GM-P 11.2, Eich-

behorden der Lander, Stand Januar 2011

Tabelle 3: unzuléssig
groBe Abweichungen
des Messwertes vom
Mittelwert

Bild 2: Abweichungen
der gemeldeten Mess-
werte vom Mittelwert
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