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optimalisering av metoden A 104 ANKOM fiber med fokus på disse prøvetypene. Denne optimaliseringen 

innebærer en endring i vasketrinnene på den automatiserte fiberanalysatoren ANKOM2000. 

English summary/recommendation: 

 

Based on challenges with fine grinded plant-based ingredients, an optimalization in the method A 104 ANKOM 

fiber has been carried out with focus on these products. This optimalization involves a change in the washing 

steps in the automated fiber analyzer ANKOM2000. 
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1 Formål  

Ved BioLab benytter den etablerte metoden A 104 Fiber ANKOM en automatisert fiberanalysator fra 

produsenten ANKOM. Prøvene veies inn i ANKOM sine fiberposer (F57, F58). Disse posene avfettes via 

metodikken BIOLAB A 03 Fett Soxhlet. Dette er en kalddestillasjon med petroleumsbensin som foregår 

over en tid på 4 timer eller over natten. De avfettede prøvene tørkes i varmeskap for så å hydrolyseres 

på den automatiserte fiberanalysatoren. Etterpå tørkes prøvene og foraskes i askeovn.  

Over en periode har det blitt observert resultater ved ringtester (SLP) analysert ved BioLab som har 

hatt stor differanse i forhold til middelverdien. Det har også vært stor differanse mellom parallellene 

for noen av disse SLP prøvene. Dette er ringtester arrangert av the Association of American Feed 

Control (AAFCO) og Masterlab. For de fleste av disse SLP prøvene er ikke sammensetningen kjent, men 

det antas at vegetabilske ingredienser utgjør en stor del.  

Av analytikere og metodeansvarlig har det også fra starten av 2020 blitt observert en trend rundt 

enkelte vegetabilske ingredienser som eksempelvis soyaproteinkonsentrat (SPC), soya, erteprotein, 

guarmel og bønner. Fellestrekket ved mange av disse er at det er et veldig finmalt produkt. Det har 

også kommet reklamasjon fra en kunde med spørsmål om uvanlige resultater (SAK-01655).  

På bakgrunn av disse utfordringene har det blitt gjennomført en optimalisering rundt denne 

metodikken for å forbedre den med tanke på disse prøvematerialene.  
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2 Optimalisering  

Metoden A 104 Fiber ANKOM følger metodereferansen AOCS Ba 61-05. Se vedlegg 1.  

Den automatiserte fiberanalysatoren ANKOM2000 har ferdiglagde programmer som er basert på de 

oppgitte spesifikasjonene i metodereferansen. For metoden A 104 er dette Crude Fiber (CDF) med 

programoppsettet nevnt i Tabell 1.  

Tabell 1  Programoppsett for CDF ANKOM2000 

 Antall Tid [min] 

Syrevask (0,255 N Svovelsyre) 1 40 

Vask med vann 2 5 

Basevask (0,255 N natriumhydroksid) 1 40 

Vask med vann 3 5 

 
 

Denne optimaliseringen har hovedfokus på å forbedre metoden med hensyn til endringer i disse 

oppgitte trinnene i metodikken. En teori er at partikler fra de finmalte prøvene beveger seg mellom 

fiberposene underveis i hydrolyseringen eller at det er noe som forårsaker en ujevn vasking underveis 

i analysene.  

En analyseserie av A 104 Fiber gjennomføres oftest over et tidsrom på 3-4 dager. For å kunne se 
forskjeller mellom ulike variasjoner av parameterendringer ble det bestemt å holde analyseserien 
med hensyn til prøvevalg og antall innveiinger konstant. Se Tabell 2. 
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Tabell 2  Analyseserie benyttet under uttesting 

 KP Internkontrollprøve  

 KP Internkontrollprøve  

 KP Internkontrollprøve  

 KP Internkontrollprøve  

 19-3238-01 SLP prøve  

 19-3238-01 SLP prøve  

 19-3238-01 SLP prøve  

 19-3238-01 SLP prøve  

 19-3238-01 SLP prøve  

 19-3238-01 SLP prøve  

 19-7294-01 SLP prøve  

 19-7294-01 SLP prøve  

 19-7294-01 SLP prøve  

 19-7294-01 SLP prøve  

 19-7294-01 SLP prøve  

 19-7294-01 SLP prøve  

 20-0331-01 SLP prøve  

 20-0331-01 SLP prøve  

 20-0331-01 SLP prøve  

 20-0331-01 SLP prøve  

 20-2579-01 Finmalt vegetabilsk kundeprøve (erteprotein)  

 20-2579-01 Finmalt vegetabilsk kundeprøve (erteprotein)  

 20-2579-01 Finmalt vegetabilsk kundeprøve (erteprotein)  

 20-2579-01 Finmalt vegetabilsk kundeprøve (erteprotein)  

 

Den interne kontrollprøven (KP) består av fiskemel. SLP prøvene 19-3238-01, 19-7294-01 og 20-0331-

01 er fôr som sannsynligvis består av store deler vegetabilske ingredienser, og som vi har hatt 

utfordringer med å analysere. Kundeprøven 20-2579-01 er en prøve bestående av finmalt erteprotein 

som vi har hatt utfordringer med på grunn av stor spredning i resultatene.  

2.1 Syre-/basevask 

Teorien om en ujevn eller utilstrekkelig vasking av prøvene ble testet ved å doble tiden i 

fiberanalysatoren. Først ble en analyseserie analysert som vanlig. Deretter ble en annen analyseserie 

også analysert som vanlig, men den ble tatt igjennom fiberanalysatoren to ganger. Serie nr. to ble da 

utsatt for to ganger det som står nevn i programmet i Tabell 1. For resultater se vedlegg 2 og 3.  

Det var en tydelig forskjell på de to resultatsettene. Analyseserien med 1 runde gjennom ANKOM2000 

fikk som forventet stor spredning mellom parallellene og det var en trend med for høye verdier i 

forhold til hva som var forventet i ringtesten. Den interne kontrollprøven antas å være upåvirket. Se 

Tabell 3. De oppgitte resultatene for SLP er snittet av SLP deltagerne.  

 



 

4 
 

Tabell 3  Resultater etter analyse under ordinære forhold 

 Midtlinje KP/snitt SLP deltagere/tidligere resultat [%] Nytt resultat [%] 

KP (intern kontrollprøve) 2,10 2,20 

19-3238-01 (SLP) 4,04 12,19 

19-7294-01 (SLP) 3,19 6,76 

20-0331-01 (SLP) 3,51 5,70 

20-2579-01 5,90 4,00 

 

Analyseserien med 2 runder gjennom ANKOM2000 fikk liten spredning mellom parallellene og resultatet 

kom nært det som var forventet i ringtestene. Det ble her observert en trend der aller resultatene var 

lavere enn det som var i ringtesten. Den interne ringtesten var også lavere enn det som var forventet. 

Se Tabell 4.  

 

Tabell 4  Resultater etter endring syre-/basevask 

 Midtlinje KP/snitt SLP deltagere/tidligere resultat [%] Nytt resultat [%] 

KP (intern ringtest) 2,10 1,50 

19-3238-01 (SLP) 4,04 3,60 

19-7294-01 (SLP) 3,19 2,74 

20-0331-01 (SLP) 3,51 3,00 

20-2579-01 5,90 2,29 

 

Ut ifra denne uttestingen virket det som om en forbedring av hydrolyserings-/vaskemetodikken på 

ANKOM2000 kan være en løsning. Det antas at en økning i hydrolysetiden med syre/base har bidratt til 

å gi de usedvanlig lave resultatene, og at dette vil gi en for stor endring i metoden. Videre vil 

uttestingen basere seg på vasketrinnene da de vil ha mindre betydning for prøveresultatene. Dette vil 

ikke gi noen videre endring i den kjemiske sammensetningen i prøven, men kun vaske vekk det som er 

vanskelig å fjerne ved ordinær vask.  

2.2 Vasketrinn 

2.2.1 Vasketrinnet etter basehydrolysering 

For å teste ut påvirkning av vasketrinnene ble programmet på ANKOM2000 endret. Se Tabell 5. 
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Tabell 5  Endret programoppsett for ANKOM2000 

 Antall Tid [min] 

Syrevask (0,255 N Svovelsyre) 1 40 

Vask med vann 2 5 

Basevask (0,255 N natriumhydroksid) 1 40 

Vask med vann 5 20 

 

Endringen i det siste vasketrinnet hadde liten eller ingen påvirkning på resultatet sammenlignet med 

ordinære forhold. Se resultater i Tabell 6 og vedlegg 4. 

Tabell 6  Resultater etter endring i vasketrinn etter basehydrolyse 

 Midtlinje KP/snitt SLP deltagere/tidligere resultat [%] Nytt resultat [%] 

KP (intern ringtest) 2,10 1,80 

19-3238-01 (SLP) 4,04 9,31 

19-7294-01 (SLP) 3,19 6,21 

20-0331-01 (SLP) 3,51 4,80 

20-2579-01 5,90 3,50 

 
 

Temperaturen på det inngående vaskevannet ble målt med et kalibrert termometer (NR.:408 HN) til å 

være 51 °C. Det observeres at temperaturen til vaskevannet i ANKOM2000 øker fra 51 °C til 100 °C på 

litt under 10 minutter. Hvis problemet er vandring av fint partikulært materiale i fiberposene, kan det 

være en effekt å bytte til fiberposer med noe større åpning. Frem til nå har det blitt benyttet F58. 

Videre i denne optimalisering byttes det til F57. F57 har noe større åpning enn F58, men det er opplyst 

av leverandør at dette ikke skal ha større betydning enn opptil 0,5 % fall på resultatet (AOCS Ba 6a-05). 

2.2.2 Endring av vasketrinnet etter både syre- og basehydrolysering 

Endret programmet på ANKOM2000 til å endre på vasketrinnet etter både syre- og basehydrolysering. 

Se Tabell 7.  

Tabell 7  Endret programoppsett for ANKOM2000 etter både syre- og basehydrolyse 

 Antall Tid [min] 

Syrevask (0,255 N Svovelsyre) 1 40 

Vask med vann 8 5 

Basevask (0,255 N natriumhydroksid) 1 40 

Vask med vann 8 15 

 

Resultatet fra endringen var noe bedre. Det var mindre spredning mellom parallellene, men fortsatt 
var resultatet høyere enn det som var forventet ut ifra ringtestene. Se Tabell 8 og vedlegg 5. 
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Tabell 8  Resultater etter endring i vasketrinn etter syre- og basehydrolyse 

 Midtlinje KP/snitt SLP deltagere/tidligere resultat [%] Nytt resultat [%] 

KP (intern ringtest) 2,10 2,40 

19-3238-01 (SLP) 4,04 6,92 

19-7294-01 (SLP) 3,19 4,36 

20-0331-01 (SLP) 3,51 4,63 

20-2579-01 5,90 2,78 

 

2.2.3 Videre endring av vasketrinn etter både base- og syrehydrolyse 

For å teste videre ble vasketrinnet etter syrehydrolysen økt, og vasketrinnet etter basehydrolysen ble 

økt så mye instrumentet tillatte.  Se Tabell 9. 

Tabell 9  Videre endring av programoppsett for ANKOM2000 etter både syre- og basehydrolyse 

 Antall Tid [min] 

Syrevask (0,255 N Svovelsyre) 1 40 

Vask med vann 8 15 

Basevask (0,255 N natriumhydroksid) 1 40 

Vask med vann 8 30 

 

Dette resultatet hadde liten spredning mellom parallellene og resultatet var nærmere det som var 

forventet i ringtestene (vedlegg 6, vedlegg 7). Det er fortsatt en differanse mellom ringtestresultatene 

og de nye resultatene fra A 104, men det er redusert betydelig fra tidligere. Se Tabell 10 og vedlegg 8.  

Tabell 10  Resultater etter ytterligere endring i vasketrinn etter syre- og basehydrolyse 

 Midtlinje KP/snitt SLP deltagere/tidligere resultat [%] Nytt resultat [%] 

KP (intern ringtest) 2,10 2,20 

19-3238-01 (SLP) 4,04 5,43 

19-7294-01 (SLP) 3,19 4,06 

20-0331-01 (SLP) 3,51 3,97 

20-2579-01 5,90 2,52 

2.3 Reanalyse av prøver etter reklamasjonssak 

BioLab mottok en kundehenvendelse der kunden har opplevd en stor differanse av resultater oppgitt 

av BioLab i forhold til hva de selv har målt ved NIR. Det kan nevnes at kundens NIR instrument er 

kalibrert basert på BioLab sine analyser ved A 104 Fiber ANKOM. Kunden hadde så sendt de samme 

prøvene til reanalyse hos BioLab og til et eksternt laboratorium (Eurofins). Dette er prøver av typen 

SPC.  

Det ble utført en reanalyse av disse prøvene for å sammenligne med kundens henvendelse. De 

benyttede betingelsene er de testet ut under avsnitt 2.2.3. Se Tabell 11 for resultater. 
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Tabell 11  Sammenligning resultater fra kundehenvendelse med reanalyse under nye betingelser 

Prøvenummer A104 #1 A104 #2 NIR Leverandør Eurofins A104 - reanalyse nye betingelser 

2020-4144-01 9,2 7,8 6,3  5,0 4,8 

2020-4144-02 9,9 6,4 6,1 4,6 5,0 5,1 

2020-4144-03 10,2 7,2 5,7 4,5 5,1 5,0 

2020-4144-04 14,2 6,4 6,3 4,4  5,2 

2020-4145-01 8,7 8,6 5,7  5,1 5,0 

2020-4146-01 7,6 7,7 6,1  5,3 5,1 

2020-4147-01 8,4 5,2 5,7  5,2 4,7 

 

De tidligere resultatene mottatt av kunden (A104#1, A104#2) har en tydelig trend med høye verdier.  

I tillegg er det stor spredning mellom resultatene. Reanalysene av de samme prøvene gir verdier som 

er direkte sammenlignbare med de oppgitt av Eurofins, og det er en mye mindre spredning mellom 

parallellene.  

2.4 Prøvematriksen feces 

Optimaliseringen i denne rapporten er gjort med fokus på finmalte vegetabilske ingredienser. 

Fôrprøver består hovedsakelig av vegetabilske ingredienser, og vil derfor kunne analyseres med de 

samme optimaliserte betingelsene. Prøvetypen feces er også vanlig å analysere for fiber. Siden feces 

ofte er veldig finmalt kan det tenkes at de optimaliserte betingelsene vil kunne påvirke resultatet av 

denne prøvetypen og gi lavere resultat. Før feces kunne analyseres under de optimaliserte 

betingelsene måtte det testes ut ved reanalyse av tidligere prøver.  

Et utvalg av ordinære feces prøver ble tatt ut for reanalyse av fiber. For resultater se Tabell 12 og 

vedlegg 9.  

Tabell 12  Sammenligning av A 104 ANKOM fiber mellom tidligere analyserte feces og reanalyser under 
optimaliserte betingelser 

Prøvenummer A 104 ANKOM fiber A 104 ANKOM fiber reanalyse (071020) 

2019-1958-03 2,4 2,5 

2019-1958-08 2,8 3,9 

2019-1958-12 3,0 3,4 

2019-1958-19 4,8 5,6 

2019-1958-23 7,6 7,7 

2019-1958-26 6,4 6,6 

2019-1959-01 2,4 3,6 

2019-1959-05 2,6 3,4 

 

Resultatet er for de fleste tilfellene like, og i noen tilfeller høyere. De noe høyere enkeltverdiene kan 

argumenteres med den økte måleusikkerheten som antas å ligge i prøvematriksen feces. Det 

observeres ikke det forventede lavere resultatet.  
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3 Konklusjon 

Det er ikke ønskelig å gjøre store inngrep i metodens prinsipper som gjør at den ikke er sammenlignbar 

med andre metodikker. Derfor var hovedfokuset på denne optimaliseringen å se på vasketrinnene i 

programmet for den automatiserte fiberanalysatoren ANKOM2000. Resultatene ble vurdert på 

bakgrunn av en intern kontrollprøve (KP), SLP (19-3238-01, 19-7294-01, 20-0331-01), en ordinær 

kundeprøve med SPC (20-2579-01) og reanalyse av kundeprøver.  Den endringen som ble vurdert som 

mest akseptabel sett ut ifra disse sammenligningene er vist i Tabell 13. 

Tabell 13  Endelige endringer for metodikk ved ANKOM2000 

 Antall Tid [min] 

Syrevask (0,255 N Svovelsyre) 1 40 

Vask med vann 8 15 

Basevask (0,255 N natriumhydroksid) 1 40 

Vask med vann 8 30 

 

De nye optimaliserte betingelsene ble innført fra og med 01.10.20 for fôringredienser og fôr. For feces 

ble de nye betingelse innført fra og med 12.10.20. 

En teori på årsaken bak dette problemet var at små partikler vandret mellom fiberposene underveis i 

hydrolyseringen og vaskingen i ANKOM2000. Hvis dette skulle vært tilfellet ville dette også vises like 

tydelig på resultatet til KP, men det gjør det ikke.  KP ligger innenfor de aksepterte grensene og med 

liten spredning gjennom alle variasjonene i vasketrinnene.  Det er derfor ukjent hva som er årsaken til 

problemet, men de optimaliserte betingelsene med økt vasking gir en god løsning på det.  
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Vedlegg 1: Metodereferanse AOCS Ba 6a-05 
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Vedlegg 2: Analyseserie analysert ordinært med 1 runde i ANKOM2000 
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Vedlegg 3: Analyseserie analysert med 2 runder i ANKOM2000 
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Vedlegg 4: Endring av vasketrinnet etter basehydrolysering i 

ANKOM2000 
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Vedlegg 5: Endring av vasketrinnet etter både syre- og 

basehydrolysering i ANKOM2000 
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Vedlegg 6: Ringtester A 104 Fiber ANKOM 
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Vedlegg 7: Nye ringtestresultater etter problemsøking 
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Vedlegg 8: Ytterligere endring av vasketrinnet etter både syre- og 

basehydrolysering i ANKOM2000 
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Vedlegg 9: Reanalyser av A 104 ANKOM fiber ved et utvalg feces 

prøver 
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