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INTRODUCCION

Un requisito imprescindible de un PEA es
demostrar que las muestras distribuidas a los
participantes son compatibles entre si, para los
fines propuestos en la intercomparacion. Los
resultados de las pruebas de homogeneidad
son la garantia que este requisito se cumple.

Los criterios analiticos y estadisticos que
aseguran una homogeneidad conforme,
impactan sobre la dispersién de los resultados
y sobre la evaluacion de desempefio de los
participantes.

La metodologia implementada por INTI-
Lacteos-PTM para asegurar la homogeneidad
de las muestras, esta sustentada en un
Sistema de Gestion de la Calidad acreditado
bajo la Norma 1SO 17043: 2010.

OBJETIVO

En este trabajo se describe el procedimiento
empleado para comprobar la homogeneidad de
las muestras de leche en polvo destinadas a
los ensayos fisico-quimicos y enviadas a los
participantes de los PEA organizados por el
INTI-Lacteos-PTM, cuya evaluacion de
desempefio se realiza por z-score. Para la
elaboracién de dicho procedimiento se siguen
los lineamientos de las normas ISO 17043:
2010 e ISO 13528: 2005.

DESCRIPCION Y RESULTADOS

1° Eleccion del parametro critico

Previo al envio de las muestras, se comprueba
la homogeneidad de las mismas, para el
parametro critico involucrado en la ronda.

El parametro critico fue seleccionado a partir de
un estudio experimental, donde se control6 la
variabilidad de la totalidad de los parametros
fisico-quimicos involucrados en el PEA. Tras
dicho estudio se establecié que el parametro
critico es el contenido de humedad.

2% Toma de muestra

Para realizar la prueba de homogeneidad se
toman de manera aleatoria al menos 10
muestras ya envasados en la forma que van a
ser enviadas a los participantes.

3° Obtencion de resultados

Se analizan al azar 2 porciones de cada
muestra seleccionada y se obtienen los
resultados de cada una de las determinaciones
realizadas bajo condiciones de repetibilidad.

Luego se sigue el esquema de calculo
descripto a continuacién, donde se considerar
11 muestras:

Muestrg Contenido de analitg Media dentro de cad
N° muestra
Porcion 1 Porcion 2 Calculo
Xoj
1 X1 X 12 (X11+X12) 1 2 Xo1
2 X2 X 2 (Xar+X29)/ 2 Xoz
3 X1 X 32 (Xar+Xsp) 1 2 Xos
4 X a1 X a2 (Xar+Xa2) 1 2 Xoa
5 X o1 X s2 X% T2 Xos
6 X 61 X 62 (Kot Xe2) 1 2 Xoe
7 X7 X 72 (X7+X72)/ 2 Xo7
8 X a1 X g2 (Xar+Xsgo) / 2 Xos
9 X1 X 92 (Xor+Xgp) / 2 Xoo
10 X101 X 102 X101+ X102) / 2 Xozo
11 X 111 X 112 (Xuar+X119) /2 Xow
Media general X oo
Nota:

X: es una observacion (resultado)
Primer subindice: indica el nimero de muestra.
Segundo subindice: indica el nimero de porcion test.

Xoo: Media general. Es el promedio general de todas las
observaciones (resultados).

Xo;: Media de cada muestra. Por ejemplo para la muestra 1
seria:

Xor = (Xu+Xa2) / 2
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4° Evaluacion de los resultados

Para realizar la evaluacion de homogeneidad
se calcula el desvio estandar entre muestras
(Ss), previo célculo del promedio de cuadrados
entre los grupos de muestras (SCME) y el
promedio de cuadrados dentro de los grupos
de muestras (SCMD).

SCME —Zn Xoj — Xoo /(k 1)

k: nimero total de muestras Por lo tanto k=11
n: nimero total de observaciones por muestra. Por lo tanto n=2

=1l i=1

k: nimero total de muestras. Por lo tanto k =2 11
n: nimero total de observaciones por muestra. Por lo tanto n=2

SCMD = ZZ(X” xO,)/g(nj—

ss =,/(SCME-SCMD)/2

5° Evaluacién de la homogeneidad.
Criterios.

Para evaluar si las muestras son homogéneas
para los fines propuestos, se siguen
consecutivamente los criterios enunciados a
continuacion:

1° Criterio. Desvio estandar entre muestras (Ss)

La variacion entre muestras debe ser menor o
igual al 30% del desvio estandar target
propuesto. El desvio estandar target propuesto
previo al analisis de los resultados de los
laboratorios participantes correspondera al
desvio estandar de reproducibilidad (SR)
propuesto por la norma sugerida para la
realizacion del ensayo (o el histérico, o provenir
de literatura cientifica, segun corresponda).

Se consideran adecuadamente homogéneos si
cumplen con la siguiente condicién:

Ss/SR<0,3

2° Criterio: Desvio standard de repetibilidad
El Ss debera ser menor o igual al desvio
estandar de repetibilidad (Sr) de la norma
sugerida para la realizacion del ensayo.

Ss<Sr

3° Criterio

Si el material no es lo suficientemente
homogéneo segun los criterios 1° y 2°, dicho
material se utilizara siempre que el valor de Ss
no supere el valor de SR indicado en la norma
sugerida para la realizacion del ensayo. En
este (ltimo caso se tendrd en cuenta la
variabilidad entre muestras en la evaluacion
final de los laboratorios.

Ss <SR

Nota: Este SR podria ser modificado al final del
estudio estadistico de acuerdo a la
incertidumbre encontrada en el valor asignado
de la ronda y/o a la dispersién encontrada en la
prueba de homogeneidad (3° criterio) y/o al
desvio estandar robusto de la ronda.

4° Criterio

En los casos en que el promedio de cuadrados
dentro de las muestras resulte mayor al
promedio de cuadrados entre muestras,
originando un resultado negativo, se considera
que el material es homogéneo asumiendo que
la variabilidad entre las muestras es inferior a la
encontrada dentro de las muestras repetibles.

(SCME-SCMD) < 0

En los casos que las muestras no sean
suficientemente homogéneas, se las destina a
PEA, siempre y cuando se pueda considerar
esta dispersion en la evaluacion de los
resultados.

CONCLUSION

Se verificd que el procedimiento anteriormente
detallado  resulta  adecuado para la
comprobacion de la homogeneidad de las
muestras, destinadas a los ensayos fisico
quimicos en leche en polvo, enviadas a los
PEA que organiza INTI-Lacteos-PTM.
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