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1. INTRODUCCION

Debido a las exigencias del mercado se requiere cada vez con mas frecuencia que los laboratorios
puedan mostrar una evaluacion de la calidad de sus servicios.

Uno de los requerimientos de los sistemas de calidad es la demostracion de la competencia
técnica mediante la participacion en ensayos interlaboratorio, ya que esto permite controlar sus
resultados y evaluar los métodos de ensayo.

En este contexto hemos querido ofrecer un ejercicio de intercomparacién para el analisis de
parametros relevantes que determinan la calidad de los alimentos balanceados.

Los profesionales que participaron en la evaluacion de este ensayo son:

Lic. Zulma Rodriguez (INTI — Cereales y oleaginosas)

Dra. Celia Puglisi (INTI — Programa de Metrologia Quimica)
Lic. Liliana Castro (INTI — Programa de Metrologia Quimica)
Tco. Mariano Tilve (INTI — Programa de Metrologia Quimica)

Se agradece al Dr. Manuel Lladser Prado del Instituto Nacional de Normalizacién de Chile (INN)
por su colaboracion en la coordinacion de la participacion de los laboratorios chilenos en el
presente ejercicio.
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2. MUESTRAS ENVIADAS
2.1. Preparacion de la muestra
Alimento balanceado: se compré un producto comercial de alimento balanceado para perros el

que se molié de forma tal que el 100 % pasara por un tamiz de 1Tmm, se homogeneizé y se
envaso en recipientes limpios, sin uso.

Aceite comestible: se prepararon las muestras partiendo de un lote de aceite de girasol comercial
previamente homogeneizado por agitacion. Se fraccionaron las muestras en frascos plasticos
color caramelo sin uso, cuidando de no dejar una porcion significativa de aire en el recipiente.

Harina de soja: Se compro el producto molido a una empresa comercial. Se tamizo eliminandose
particulas mayores de 4 mm, se homogeneizd y envaso en recipientes limpios, sin uso.

En todos los casos se numeraron los envases siguiendo la secuencia de llenado para detectar
alguna inhomogeneidad involuntaria.

2.2. Homogeneidad

Se determiné la homogeneidad de las muestras analizando el 10% del lote preparado.
Se siguid la secuencia de llenado, obteniéndose valores satisfactorios de acuerdo con las
variaciones asociadas a la repetibilidad del método de medicién.

3. RESULTADOS ENVIADOS POR LOS PARTICIPANTES

Los resultados tal como fueron informados por los participantes figuran en las Tablas 1, 2y 3.
En los graficos 1 al 12, se muestran los datos enviados por los participantes y los valores medios
interlaboratorio obtenidos con el procedimiento descripto en el item 4.

3.1. Observaciones generales

Los sistemas de calidad exigen prestar especial atencion al informe de los resultados de una
medicion, como esta expresado en la norma ISO 17025:2000 en el punto 5.10.

La redaccién y confeccidn del informe deben estar incluidos dentro del sistema de la calidad. Si el
resultado de un ensayo fue obtenido tomando todas las precauciones recomendadas por el
sistema de la calidad y las buenas practicas de laboratorio, pero luego se comete un error al
transcribir el resultado en el informe, se invalida la calidad de la medicion. Este aspecto es parte
de la capacidad técnica del laboratorio y, por lo tanto, es evaluado en estos ejercicios de la
misma forma que su capacidad de medicion.

Debido a problemas en la interpretacién de los datos recibidos, se solicita a los participantes leer
las instrucciones al momento de confeccionar el informe de los resultados respetando las
unidades y la forma de expresion de los mismos.

En algunos casos los laboratorios solicitan cambiar el dato consignado luego de haber recibido el

informe preliminar. Es obvio que una vez conocido el valor de la muestra recibida no es posible
cambiar el resultado, aun cuando se reconozca que esta puede ser una correccién valida.
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4. TRATAMIENTO ESTADISTICO DE LOS RESULTADOS

En la primera etapa de la evaluacion se procedié al examen critico de los datos, descartandose
aquellos que resultaban obviamente discordantes.

Para el caso particular del aceite comestible esto se realizé por medio de un procedimiento
especial debido a la gran dispersion de resultados.

Se calculo la mediana del total de los datos. Esta resulté:

Parametro Mediana
Aceite indice de peréxido (meq 0,/kg) 1,10
Comestible |Acidez (g/100 g) 0,044

Luego se descartaron como inconsistentes los resultados que diferian en mas de un 50% de la
mediana.

En la etapa siguiente se procedio al andlisis estadistico.

Los datos se sometieron a las pruebas de Cochran y Grubbs, que se describen en el anexo 3.
Los resultados obtenidos pueden verse en las Tablas 4, 5y 6.

En las Tablas 7, 8 y 9 pueden verse los desvios del promedio de los resultados de cada
laboratorio respecto del valor medio interlaboratorio.

La secuencia de operaciones realizadas se describe en el diagrama del anexo 2.

Este procedimiento permitié seleccionar los datos estadisticamente aceptables, a partir de los
cuales se calculé el valor medio y la desviacion estandar interlaboratorio.

El resumen de los resultados obtenidos puede observarse a continuacion.

Parametro Valor medio | Desv. estandar Desv. estandar
interlab. interlab. interlab. relativa %
Aceite indice de peréxido 11 0.2 18,2
Comestible (meq O,/kg)

Acidez (9/100 g) 0,04 0,01 25,0

Proteinas (g/100 g) 23,4 0,5 2,1

Alimento Nitrégeno (g/100 g) 3,7 0,1 2,7
balanceado Grasa (g/100 g) 9,6 1,9 19,8
Ceniza (g/100 g) 8,2 0,2 2,4
Humedad (g/100 g) 7.4 0,9 12,2

Proteinas (g/100 g) 43,6 1,8 4.1

Nitrégeno (g/100 g) 7,1 0,2 2,8
Harina de soja Grasa (g/100 g) 0,76 0,15 19,7
Ceniza (g/100 g) 6,5 0,4 6,2

Humedad (g/100 g) 9,5 0,6 6,3

Pagina 6 de 38



INTI interlaboratorios | RILSEq

5. EVALUACION DEL DESEMPENO DE LOS LABORATORIOS

La evaluacién del desempeio de los laboratorios participantes se realizé de acuerdo con los
procedimientos aceptados internacionalmente y que se citan en la Bibliografia.

“n

Se utilizé6 como criterio el calculo del parametro “z” , definido de la siguiente manera:
Z=(X1/2 ‘Xref)/SL

Donde:

X412 = promedio para cada laboratorio =X x; /r

Xref = Valor asignado a la concentracion de los analitos de la muestra enviada.

En este caso se utilizé el valor medio interlaboratorio obtenido con el procedimiento descripto en
el item 4.

r = niumero de replicados informados (1, 2, 3)

s = desviacién estandar (estimador de la reproducibilidad o variancia entre laboratorios)

Este ultimo parametro es el obtenido mediante el tratamiento estadistico, es decir, representa el
desvio estandar de los datos estadisticamente aceptables.

Los valores del parametro z asi obtenido pueden verse en los graficos 3y 4.

De acuerdo con la definicion dada en el anexo 3, es posible clasificar a los laboratorios de la

siguiente forma:

|z| <2 satisfactorio, 2<|z|<3 cuestionable, |z| > 3 no satisfactorio
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6. CONCLUSIONES

En la siguiente tabla se observan, para cada parametro, el nimero de determinaciones
satisfactorias, cuestionables y no satisfactorias evaluadas mediante el pardmetro z.

Parametro Satisfactorio |Cuestionable| No satisfactorio
Indice de

Aceite Comestible peréxido 12 4 9
Acidez 13 3 9

Proteinas 23 2 2

Alimento Nitréogeno 21 1 3
balanceado Grasa 20 2 5
Ceniza 26 1 -—--

Humedad 27 1 1

Proteinas 22 3 3

Nitrégeno 19 3 3

Harina de soja Grasa 27 _— 1
Ceniza 27 - 1
Humedad 27 2 -

La dispersion de resultados obtenida para los distintos parametros es en general la esperada
para este tipo de mediciones, excepto para lo que se discute a continuacion.

En las rondas anteriores se encontré que la dispersiéon en la determinacién de indice de peréxido
y acidez era elevada. Se atribuy6é esto al tratamiento previo de la muestra, es decir, a la
extraccion de la materia grasa.

A fin de verificar esta suposicion en la presente ronda se decidié cambiar la harina de carne por
un aceite comercial donde tal extraccion no es necesaria.

La dispersion de resultados no disminuyo.

En lo que se refiere a los parametros proteinas y nitrégeno es necesario tener en cuenta que la
determinacion que se realiza es la del nitrégeno. El valor de proteinas se obtiene por calculo,
multiplicando por un determinado factor. El factor utilizado debe explicitarse y debe indicarse la
Norma de referencia.

En el presente ejercicio puede observarse que la desviacién estandar obtenida para el parametro
nitrdogeno es menor que la obtenida para el parametro proteinas. Esto se debe a que los
laboratorios utilizaron distintos factores para el célculo. Sin embargo, la dispersion encontrada
para el parametro proteinas es aceptable, por lo que en este caso las diferencias generadas por
el uso de diferentes factores no afecté considerablemente la comparabilidad de los resultados.

A modo de comparacion, en la siguiente tabla se resumen los valores de las concentraciones, el

valor medio interlaboratorio, la desviacién estandar y la desviacion estandar relativa porcentual
para las distintas muestras analizadas en los tres ejercicios efectuados hasta la fecha.
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1ra ronda - 2004

2da ronda - 2004

3a ronda - 2005

Desv. Desv. Desv.
Valor Desv. est. Valor Desv. est. Valor Desv. est.
Parametro medio est. Interlab | medio est. interlab.| medio est. interlab.
interlab | interlab | relativa | interlab | interlab | relativa | interlab | interlab | relativa
] % % %
Harinade | Indicede | 5,5 | 557 | 475 | 130 | 026 | 200 | 1.1 0.2 | 182
carne / Aceite peréxido
comestible Acidez 1,82 0,20 1 2,34 0,47 20,1 0,04 0,01 25,0
Proteinas 23,25 0,61 2,6 21,7 0,70 3,2 23,4 0,5 2,1
] Nitréogeno 3,72 0,095 2,6 3,47 0,10 2,8 3,7 0,1 2,7
Alimento
balanceado Grasa 10,59 2,07 19,5 9,17 1,68 18,3 9,6 1,9 19,8
Ceniza 6,94 0,29 4,2 7,76 0,09 1,1 8,2 0,2 2,4
Humedad 7,47 0,56 7,5 7,83 0,66 8,5 7,4 0,9 12,2
Proteinas 41,73 1,54 3,7 46,1 1,69 3,7 43,6 1,8 4.1
Nitrégeno 6,71 0,16 24 7,45 0,19 2,5 71 0,2 2,8
Harina de soja Grasa 1,88 0,25 13,3 3,11 0,28 8,9 0,76 0,15 19,7
Ceniza 6,35 0,39 6,1 6,36 0,32 5,0 6,5 0,4 6,2
Humedad 12,82 0,80 6,2 10,81 0,43 4,0 9,5 0,6 6,3

A fin de lograr un mecanismo de mejora continua, solicitamos a los laboratorios que nos envien
cualquier sugerencia o comentario que consideren oportuno.
Por otro lado, en caso de tener alguna duda sobre la ejecucion de los métodos de ensayo o de
las causas de diferencias en los resultados, rogamos nos consulten.
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ANEXO 1
Tablas y graficos
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Tabla 1
Datos enviados por los participantes - Aceite Comestible

n° de n°de |Indice de Peroxido (meq (-)zlkg) Acidez g/100g (expresada como acido oleico)
participante | envase | dato1 dato2 dato3 dato1 dato2 dato3
1 5 1,02 1,02 0,95 libre libre libre
2 8 1,33 1,31 1,39 0,02 0,02 0,02
3 NI 0,48 0,43 0,45 0 0 0
4 15 2,04 1,99 2,08 0,04 0,04 0,04
5 24 2,0 1,7 1,9 0,03 0,020 0,02
6 25 1,6 1,7 1,6 0,032 0,050 0,051
7 21 1,8 2,0 1,9 0,05 0,06 0,06
8 NI NI NI NI NI NI NI
9 29 0,03 0,03 0,03 1,55 1,50 1,52
10 26 0,2 0,2 0,2 0,04 0,04 0,04
11 19 1,0 1,0 1,1 0,06 0,05 0,07
12 23 0,4 0,5 0,5 0,1 0,1 0,1
13 18 1,7 1,7 1,6 0,04 0,05 0,03
14 17 1,0 1,0 1,0 0,6 0,6 0,6
15 9 0 0 0 0,089 0,091 0,075
16 NI 0,8 1,0 1,5 0,3 0,2 0,2
17 4 0,774 0,770 0,778 0,017 0,018 0,017
18 14 1,10 1,11 1,07 0,04 0,04 0,04
19 30 1,17 1,04 1,09 0,053 0,053 0,055
20 11 NI NI NI 0,23 0,17 0,23
21 16 0,8 0,9 0,8 0,03 0,03 0,03
22 NI NI NI NI NI NI NI
23 NI 4,68 4,68 4,71 0,05 0,05 0,06
24 NI 1,776 1,728 1,859 0,0346 0,0304 0,0277
25 27 2,27 2,45 2,32 0,13 0,13 0,13
26 28 1,06 1,16 1,09 0,09 0,10 0,09
27 31 1,16 1,16 1,17 0,02 0,02 0,02
28 32 ND ND ND ND ND ND
29 3 1,1 1,1 1,1 0,04 0,04 0,04
30 NI NI NI NI NI NI NI

NI=No Informa

ND: No detecta
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Datos enviados por los participantes - Harina de Soja

Tabla 2

Contenido de Grasa

Cont. de Cenizas

n° n° Proteina (g/100g) Nitrégeno total (g/100g) Cont. de Humedad (g/1009)
(9/1009) (9/1009)

part. | envase dato1 | dato2 | dato3 | dato1 | dato2 dato3 dato1 | dato2 | dato3 | dato1 | dato2| dato3 | dato1 | dato2 dato3
1 5 42,80 | 42,10 | 4260 ]| 6,84 6,73 6,81 0,60 1,20 0,80 NA NA NA 10,70 | 10,60 10,70
2 2 42,76 | 42,65 | 4280 | 6,84 6,82 6,85 0,84 0,89 0,88 580 | 5,64 5,70 10,20 | 10,35 10,17
3 NI 23,42 | 23,51 | 23,42 NI NI NI 9,46 9,34 9,11 775 | 7,75 7,82 7,25 7,2 7,23
4 15 4464 | 44,84 | 4455 | 7,14 717 7,13 0,34 0,35 0,40 6,42 | 6,33 6,35 9,03 9,09 8,92
5* 24 NI NI NI NI NI NI 0,73* 1,00 | 0,92* 6,29 | 6,26 6,23 9,38 9,03 9,25
6 25 440 | 44,2 | 44,2 NI NI NI 0,7 0,7 0,7 7,2 7,3 7,3 9,2 9,2 9,2
7 21 444 | 445 | 443 71 71 71 0,6 0,6 0,6 7,1 7,1 7,1 9,5 9,2 9,3
8 13 43,79 | 43,87 | 43,67 | 7,01 7,02 6,99 3,74 3,57 3,57 6,32 | 6,25 6,37 9,47 9,60 9,55
9 29 4508 | 4523 | 4483 | 7,21 7,24 717 0,62 0,60 0,50 6,70 | 6,57 7,07 9,23 9,23 9,20
10 26 40,6 | 40,7 | 40,7 7,11 7,13 7,13 1,0 1,0 1,0 6,5 6,5 6,5 9,3 9,4 9,3
11 19 4469 | 44,78 | 4460 7,15 7,16 7,13 0,67 0,52 0,62 6,40 | 6,53 6,55 9,50 9,46 9,77
12 23 82,0 | 82,0 81,8 14,4 14,4 14,4 0,6 0,4 0,4 6,0 6,1 6,0 9,6 9,6 94
13 18 4519 | 45,06 | 44,81 ] 7,23 7,21 7,17 0,74 0,90 0,83 6,73 | 6,67 6,69 9,41 9,50 9,48
14 17 40,05 | 40,02 | 40,09 | 7,01 7,01 7,01 2,30 2,39 2,31 6,42 | 6,43 6,45 9,54 9,53 9,59
15 9 4451 | 44,71 | 4424 | 7122 | 7,154 7,078 0,99 0,97 1,03 6,16 | 6,19 9,01 9,72 9,75 9,59
16 NI 44 1 43,8 | 43,3 70,6 70,0 69,3 0,8 0,8 0,9 7,7 7,3 7,2 8,2 7,9 8
17 4 4187 | 41,78 | 41,83 | 6,70 6,68 6,69 0,86 0,81 0,79 6,65 | 6,59 6,61 9,85 9,78 9,83
18 14 42,6 | 42,7 | 42,7 6,80 6,84 6,82 0,88 0,86 0,87 6,26 | 6,25 6,32 9,84 9,83 9,84
19 30 4560 | 46,13 | 45,81 | 7,30 7,38 7,33 1,70 1,65 1,60 6,37 | 6,34 6,33 9,94 9,99 9,97
20 11 NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI 10,05 9,77 10,3
21 16 43,60 | 43,61 | 43,64 | 6,98 6,98 6,98 0,94 0,98 0,97 5,92 | 5,90 5,90 10,18 | 10,15 10,19
22 NI 38,88 | 39,16 | 41,22 | 6,22 6,27 6,71 0,78 0,74 0,76 6,16 | 6,23 6,25 10,05 9,95 9,98
23 NI 4788 | 47,38 | 47,50 | 7,66 7,58 7,60 0,78 0,74 0,77 7,06 | 6,98 7,02 8,40 8,43 8,45
24 NI 4424 | 4411 | 43,58 | 7,078 | 7,057 6,973 0,586 | 0,537 | 0,681 6,38 | 6,33 6,32 9,92 8,51 10,07
25 27 40,23 | 40,16 | 40,26 | 7,06 7,04 7,06 3,99 4,06 3,98 6,67 | 6,55 6,61 9,54 9,55 9,55
26 28 4476 | 44,57 | 44,58 | 7,16 7,13 7,13 0,69 0,74 0,74 6,44 | 6,36 6,32 9,24 9,18 9,21
27 31 43,36 | 43,56 | 43,73 | 6,94 6,97 7,00 0,90 0,87 0,94 6,42 | 6,38 6,46 8,98 8,90 8,92
28 37 42,8 | 42,8 | 42,9 6,8 6,8 6,9 0,4 0,4 0,4 6,3 6,1 6,2 9,7 9,3 9,7
29 35 419 | 41,2 | 425 6,7 6,6 6,8 0,53 0,66 0,62 6,65 | 6,28 6,52 10,59 | 10,56 10,54
30 NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI

NI=No Informa

NA: No analiza

*El laboratorio n°5 informo los valores de contenido de grasa en base humeda y en base seca.

Los valores informados en base seca son:

dato1

dato2

dato3

0,81

1,11

1,02
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Tabla 3
Datos enviados por los participantes - Alimento Balanceado Molido

Contenido de Grasa

Cont. de Cenizas

o . e s
n® part. n° de Proteina (g/100g) Nitrégeno total (g/100g) (9/100q) (9/100q Cont. de Humedad (g/100g)
envase I jato1 dato2 dato3 | dato1 | dato2 | dato3 | dato1 | dato2 | dato3 | dato1 | dato2 | dato3 | dato1 dato2 dato3
1 NI 22,50 22,90 22,60 3,60 3,66 3,61 NA NA NA 7,9 8,0 8,0 8,80 8,70 8,70
2 NI NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
3 NI 42,36 42,36 42,63 NI NI NI 0,36 0,53 0,57 6,35 6,25 6,31 8,69 8,57 8,7
4 15 24,16 24,19 24,15 3,87 3,87 3,86 7,11 7,16 7,14 8,12 7,97 8,13 7,45 7,43 7,41
5 32 NI NI NI NI NI NI 10,52 | 9,88 10,30 8,05 8,01 7,91 8,47 8,48 8,46
6 25 23,9 23,8 23,9 NI NI NI 10,3 10,2 10,3 8,2 8,1 8,2 7,8 7,8 7,9
7 21 23,9 23,6 23,8 3,8 3,8 3,8 10,6 10,5 10,6 8,5 8,6 8,6 7,7 7,6 7,7
8 13 23,32 23,46 23,42 3,73 | 3,75 3,75 11,94 | 11,87 | 12,07 8,17 8,08 8,15 7,73 7,75 7,77
9 29 23,83 24,00 23,70 3,81 3,84 3,79 10,42 | 10,48 | 10,59 8,18 8,30 8,14 6,21 6,23 6,14
10 26 23,4 23,4 23,3 3,74 3,74 3,73 8,5 8,9 8,9 8,0 8,1 8,1 6,7 6,6 6,7
11 19 23,20 23,29 22,94 3,71 3,73 3,67 11,70 | 12,19 | 12,09 8,56 8,46 8,34 5,94 6,18 6,05
12 23 47 .4 47 4 47 .4 7,6 7,6 7,6 6,6 6,5 6,8 8,4 8,4 8,3 7,7 7,7 7,5
13 18 24,13 24,06 23,81 3,86 | 3,85 3,81 11,27 | 11,31 11,00 8,31 8,21 8,25 6,41 6,50 6,33
14 17 23,31 |[23,2900| 23,36 3,73 3,73 3,74 8,46 | 8,53 8,58 8,54 8,56 8,60 5,10 5,11 5,17
15 9 23,81 23,99 23,46 | 3,810 | 3,838 | 3,754 7,75 | 7,80 7,86 8,17 8,17 8,13 7,89 7,98 8,14
16 NI 23,3 23,0 23,0 37,3 36,8 36,8 9,9 10,4 10,2 8,7 8,4 8,5 6,2 6,6 6,6
17 4 23,01 23,02 22,70 3,68 3,68 3,63 7,89 | 7,84 7,85 8,11 8,22 8,12 7,9 7,88 7,88
18 14 23,2 23,0 23,1 3,71 3,68 3,69 12,0 12,1 12,0 8,19 8,33 8,39 7,73 7,55 7,83
19 30 23,81 23,19 23,44 3,81 3,71 3,75 8,51 8,94 8,66 8,63 8,47 8,55 8,13 8,15 8,13
20 11 23,99 24,07 23,97 NI NI NI 9,8 9,93 9,93 NI NI NI 8,53 8,58 8,57
21 16 23,64 | 23,669 | 23,67 3,78 3,79 3,79 724 | 7,23 7,25 7,96 7,94 7,95 6,71 7,06 6,88
22 NI 22,05 22,35 21,95 3,53 | 3,58 3,51 10,50 | 10,37 | 10,35 8,17 8,00 8,01 7,02 7,22 7,20
23 NI 28,31 28,25 28,31 453 | 4,52 4,53 7,78 | 7,76 7,76 8,56 8,50 8,51 7,39 7,45 7,39
24 NI 25,23 25,14 2431 | 4,037 | 4,022 | 3,890 | 11,47 | 11,27 | 11,06 7,70 7,97 7,86 7,503 7,498 7,487
25 27 23,03 23,08 23,07 3,68 | 3,69 3,69 12,251 12,47 | 12,30 8,70 8,67 8,73 7,03 7,16 7,30
26 28 24,87 24,45 24,53 3,98 | 3,91 3,92 12,19 | 12,01 12,01 8,66 8,55 8,57 5,44 5,29 5,36
27 31 23,29 23,77 23,91 3,73 3,80 3,83 7,64 | 7,60 7,52 8,12 8,15 8,17 7,34 7,36 7,38
28 39 22,6 22,9 22,8 3,6 3,7 3,7 6,7 6,8 6,8 8,4 8,5 8,4 7,9 7,9 7,9
29 37 23,1 23,1 23,1 3,7 3,7 3,7 11,99 | 12,29 | 12,20 7,97 8,04 8,08 8,68 8,11 8,27
30 35 23,04 23,23 23,30 3,69 3,72 3,73 7,31 7,23 7,30 7,95 7,90 7,93 8,12 8,13 8,14

NI=No Informa

NA: No analiza




Tabla 4

Resultados luego del tratamiento estadistico - Aceite Comestible

n° de n° de Indice de Peroxido (meq 62/Kg) Acidez g/100g (expresada como

participante | envase dato1 dato2 dato3 R dato1 dato2 dato3 R

1 5 1,02 1,02 0,95 libre libre libre

2 8 1,33 1,31 1,39 0,02 0,02 0,02 I

3 NI 0,48 0,43 0,45 I 0 0 0 I

4 15 2,04 1,99 2,08 I 0,04 0,04 0,04

5 24 2,0 1,7 1,9 I 0,03 0,020 0,02

6 25 1,6 1,7 1,6 0,032 0,050 0,051

7 21 1,8 2,0 1,9 I 0,05 0,06 0,06

8 NI NI NI NI NI NI NI

9 29 0,03 0,03 0,03 I 1,55 1,50 1,52 I

10 26 0,2 0,2 0,2 I 0,04 0,04 0,04

11 19 1,0 1,0 1,1 0,06 0,05 0,07

12 23 0,4 0,5 0,5 I 0,1 0,1 0,1 I

13 18 1,7 1,7 1,6 I 0,04 0,05 0,03

14 17 1,0 1,0 1,0 0,6 0,6 0,6 I

15 9 0 0 0 I 0,089 0,091 0,075 I

16 NI 0,8 1,0 1,5 0,3 0,2 0,2 I

17 4 0,774 0,770 0,778 0,017 0,018 0,017 I

18 14 1,10 1,11 1,07 0,04 0,04 0,04

19 30 1,17 1,04 1,09 0,053 0,053 0,055

20 11 NI NI NI 0,23 0,17 0,23 I

21 16 0,8 0,9 0,8 0,03 0,03 0,03

22 NI NI NI NI NI NI NI

23 NI 4,68 4,68 4,71 I 0,05 0,05 0,06

24 NI 1,776 1,728 1,859 I 0,0346 0,0304 0,0277

25 27 2,27 2,45 2,32 I 0,13 0,13 0,13 I

26 28 1,06 1,16 1,09 0,09 0,10 0,09 I

27 31 1,16 1,16 1,17 0,02 0,02 0,02 I

28 32 ND ND ND ND ND ND

29 3 1,1 1,1 1,1 0,04 0,04 0,04

30 NI NI NI NI NI NI NI

NI: No informa

ND: No detecta

R: resultado del tratamiento estadistico.

C: datos eliminados por aplicacién de la prueba de Cochran
G: datos eliminados por aplicaciéon de la prueba de Grubbs.
R< 3: laboratorio que envié menos de 3 datos.

I: laboratorio eliminado en el examen preliminar de los datos.

Pagina 14 de 38




8¢ 8p G| eulbed

Tabla 5
Resultados luego del tratamiento estadistico - Harina de Soja

n° part n° de Proteina (g/100g) Nitrégeno total (g/100g) Contenido de Grasa Cont. de Cenizas (g/100g) | Cont. de Humedad (g/100g)
part. envase | dato1 | dato2| dato3 dato1 | dato2 | dato3 | R| dato1 | dato2 | dato3 | R | dato1 | dato2 | dato3 | R] dato1 | dato2 | dato3 | R
1 5 4280 | 42,10 | 42,60 6,84 6,73 6,81 0,60 1,20 0,80 | C NA NA NA 10,70 | 10,60 | 10,70
2 2 42,76 | 42,65 | 42,80 6,84 6,82 6,85 0,84 0,89 0,88 5,80 5,64 5,70 10,20 | 10,35 | 10,17
3 NI 23,42 | 23,51 | 23,42 - 9,46 9,34 9,11 I 7,75 7,75 7,82 7,25 7,2 723 |G
4 15 4464 | 44,84 | 44,55 7,14 7,17 7,13 0,34 0,35 0,40 | | 6,42 6,33 6,35 9,03 9,09 8,92
5 24 NI NI NI NI NI NI 0,73 1,00 0,92 1 C| 6,29 6,26 6,23 9,38 9,03 9,25
6 25 44,0 44,2 44,2 NI NI NI 0,7 0,7 0,7 7,2 7,3 7,3 9,2 9,2 9,2
7 21 444 445 443 7.1 7.1 7.1 0,6 0,6 0,6 7.1 7.1 7.1 9,5 9,2 9,3
8 13 43,79 | 43,87 | 43,67 7,01 7,02 6,99 3,74 3,57 3,57 | 1 6,32 6,25 6,37 9,47 9,60 9,55
9 29 45,08 | 45,23 | 44,83 7,21 7,24 7,17 0,62 0,60 0,50 6,70 6,57 7,07 | C|] 9,23 9,23 9,20
10 26 40,6 40,7 40,7 7,11 7,13 7,13 1,0 1,0 1,0 6,5 6,5 6,5 9,3 9,4 9,3
11 19 4469 | 44,78 | 44,60 7,15 7,16 7,13 0,67 0,52 0,62 6,40 6,53 6,55 9,50 9,46 9,77
12 23 82,0 82,0 81,8 14,4 14,4 14,4 | 0,6 0,4 0,4 6,0 6,1 6,0 9,6 9,6 9,4
13 18 4519 | 45,06 | 44,81 7,23 7,21 7,17 0,74 0,90 0,83 6,73 6,67 6,69 9,41 9,50 9,48
14 17 40,05 | 40,02 | 40,09 7,01 7,01 7,01 2,30 2,39 2,31 | 6,42 6,43 6,45 9,54 9,53 9,59
15 9 4451 | 44,71 | 44,24 7,122 | 7,154 | 7,078 0,99 0,97 1,03 6,16 6,19 9,01 |C] 9,72 9,75 9,59
16 NI 44 1 43,8 43,3 70,6 70,0 69,3 | 0,8 0,8 0,9 7,7 7,3 72 |C 8,2 7.9 8
17 4 4187 | 41,78 | 41,83 6,70 6,68 6,69 0,86 0,81 0,79 6,65 6,59 6,61 9,85 9,78 9,83
18 14 42,6 42,7 42,7 6,80 6,84 6,82 0,88 0,86 0,87 6,26 6,25 6,32 9,84 9,83 9,84
19 30 4560 | 46,13 | 45,81 7,30 7,38 7,33 1,70 1,65 1,60 | | 6,37 6,34 6,33 9,94 9,99 9,97
20 11 NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI 10,05 9,77 10,3 | C
21 16 43,60 | 43,61 | 43,64 6,98 6,98 6,98 0,94 0,98 0,97 5,92 5,90 5,90 10,18 | 10,15 | 10,19
22 NI 38,88 | 39,16 | 41,22 6,22 6,27 6,71 | C] 0,78 0,74 0,76 6,16 6,23 6,25 10,05 9,95 9,98
23 NI 47,88 | 47,38 | 47,50 7,66 7,58 7,60 0,78 0,74 0,77 7,06 6,98 7,02 8,40 8,43 8,45
24 NI 4424 | 4411 | 43,58 7,078 | 7,057 | 6,973 0,586 | 0,537 | 0,681 6,38 6,33 6,32 9,92 8,51 10,07 | C
25 27 40,23 | 40,16 | 40,26 7,06 7,04 7,06 3,99 4,06 3,98 |1 6,67 6,55 6,61 9,54 9,55 9,55
26 28 4476 | 44,57 | 44,58 7,16 7,13 7,13 0,69 0,74 0,74 6,44 6,36 6,32 9,24 9,18 9,21
27 31 43,36 | 43,56 | 43,73 6,94 6,97 7,00 0,90 0,87 0,94 6,42 6,38 6,46 8,98 8,90 8,92
28 37 42,8 42,8 429 6,8 6,8 6,9 0,4 0,4 0,4 | 6,3 6,1 6,2 9,7 9,3 9,7 C
29 35 41,9 41,2 42,5 6,7 6,6 6,8 C|] 0,53 0,66 0,62 6,65 6,28 6,52 |C] 10,59 | 10,56 | 10,54
30 NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI NI

NA: No analiza
NI.: no informa

R: resultado del tratamiento estadistico.

C: datos eliminados por aplicacién de la prueba de Cochran
G: datos eliminados por aplicacién de la prueba de Grubbs.

R< 3: laboratorio que envié menos de 3 datos.
I: laboratorio eliminado en el examen preliminar de los datos.




Tabla 6
Resultados luego del tratamiento estadistico - Alimento Balanceado Molido

8¢ op 9| euibed

n° n° de Proteina (g/100g) Nitrégeno total (g/100g) Contenido de Grasa |Cont. de Cenizas (g/100g)) Cont. de Humedad
part. | envas | dato1 | dato2 | dato3 | R | dato1 | dato2 [ dato3| R | dato1 | dato2 | dato3 | R | dato1| dato2 | dato3] R | dato1 | dato2 [ dato3| R
1 NI 22,50 | 22,90 | 22,60 3,60 | 3,66 | 3,61 NA NA NA 7,9 8,0 8,0 8,80 | 8,70 | 8,70
2 NI NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
3 NI 42,36 | 42,36 | 42,63] | NI NI NI 0,36 | 053|057 )1]635]| 625](631)1G]| 869 | 857 | 8,7
4 15 24,16 | 24,19 | 24,15 3,87 | 3,87 | 3,86 711 | 716 | 7,14 8,12 | 7,97 | 8,13 745 | 7,43 | 7,41
5 32 NI NI NI NI NI NI 10,52 | 9,88 | 10,30 8,05 | 8,01 | 7,91 8,47 | 8,48 | 8,46
6 25 23,9 | 238 | 23,9 NI NI NI 10,3 | 10,2 | 10,3 8,2 8,1 8,2 7,8 7,8 7,9
7 21 23,9 | 236 | 23,8 3,8 3,8 3,8 10,6 | 10,5 | 10,6 8,5 8,6 8,6 7,7 7,6 7,7
8 13 23,32 | 23,46 | 23,42 3,73 | 3,75 | 3,75 11,94 | 11,87 | 12,07 8,17 | 8,08 | 8,15 773 | 7,75 | 7,77
9 29 23,83 | 24,00 | 23,70 3,81 | 3,84 | 3,79 10,42 | 10,48 | 10,59 8,18 | 8,30 | 8,14 6,21 | 6,23 | 6,14
10 26 234 | 234 | 23,3 3,74 | 3,74 | 3,73 8,5 8,9 8,9 8,0 8,1 8,1 6,7 6,6 6,7
11 19 23,20 | 23,29 | 22,94 3,71 | 3,73 | 3,67 11,70 | 12,19 | 12,09 8,56 | 8,46 | 8,34 594 | 6,18 | 6,05
12 23 474 | 474 | 474 11| 7,6 7,6 76 || 6,6 6,5 6,8 8,4 8,4 8,3 7,7 7,7 7,5
13 18 24,13 | 24,06 | 23,81 3,86 | 3,85 | 3,81 11,27 | 11,31 | 11,00 8,31 | 8,21 | 8,25 6,41 | 6,50 | 6,33
14 17 23,31 | 23,29 | 23,36 3,73 | 3,73 | 3,74 8,46 | 8,53 | 8,58 8,54 | 8,56 | 8,60 510 | 511 | 517
15 9 23,81 | 23,99 | 23,46 3,810 | 3,838 | 3,754 7,75 | 7,80 | 7,86 8,17 | 8,17 | 8,13 789 | 7,98 | 8,14
16 NI 23,3 | 23,0 | 23,0 37,3 | 368 | 368 ] | 9,9 10,4 | 10,2 8,7 8,4 8,5 6,2 6,6 66 | C
17 4 23,01 | 23,02 | 22,70 3,68 | 3,68 | 3,63 789 | 7,84 | 7,85 8,11 | 822 | 8,12 7,9 7,88 | 7,88
18 14 23,2 | 23,0 | 231 3,71 | 3,68 | 3,69 12,0 | 12,1 ] 12,0 8,19 | 8,33 | 8,39 7,73 | 7,55 | 7,83
19 30 23,81 | 23,19 | 23,44 3,81 | 3,71 | 3,75 8,51 | 8,94 | 8,66 8,63 | 847 | 8,55 8,13 | 8,15 | 8,13
20 11 23,99 | 24,07 | 23,97 NI NI NI 9,8 9,93 | 9,93 NI NI NI 8,53 | 8,58 | 8,57
21 16 23,64 | 23,67 | 23,67 3,78 | 3,79 | 3,79 724 | 723 | 7,25 796 | 7,94 | 7,95 6,71 | 7,06 | 6,88
22 NI 22,05 | 22,35 | 21,95 3,53 | 3,58 | 3,51 10,50 | 10,37 | 10,35 8,17 | 8,00 | 8,01 702 | 7,22 | 7,20
23 NI 28,31 | 28,25 (28,311 G| 453 | 452 | 453 1G] 7,78 | 7,76 | 7,76 8,56 | 8,50 | 8,51 7,39 | 745 | 7,39
24 NI 25,23 | 25,14 124,311 C| 4,037 | 4,022 13,8901 C| 11,47 | 11,27 | 11,06 7,70 | 7,97 | 7,86 7,503 | 7,498 | 7,487
25 27 23,03 | 23,08 | 23,07 3,68 | 3,69 | 3,69 12,25 112,47 | 12,30 8,70 | 8,67 | 8,73 703 | 7,16 | 7,30
26 28 24,87 | 24,45 | 24,53 3,98 | 3,91 | 3,92 12,19 |1 12,01 | 12,01 8,66 | 8,55 | 8,57 544 | 529 | 5,36
27 31 23,29 | 23,77 | 23,91 3,73 | 3,80 | 3,83 764 | 760 | 7,52 8,12 | 8,15 | 8,17 7,34 | 7,36 | 7,38
28 39 226 | 229 | 22,8 3,6 3,7 3,7 6,7 6,8 6,8 8,4 8,5 8,4 7,9 7,9 7,9
29 37 23,1 23,1 | 23,1 3,7 3,7 3,7 11,99 | 12,29 | 12,20 7,97 | 8,04 | 8,08 8,68 | 811 | 827 | C
30 35 23,04 | 23,23 | 23,30 3,69 | 3,72 | 3,73 7,31 | 7,23 | 7,30 795 | 7,90 | 7,93 8,12 | 8,13 | 8,14

NA: No analiza

NI: No informa

R: resultado del tratamiento estadistico.

C: datos eliminados por aplicacion de la prueba de Cochran
G: datos eliminados por aplicacién de la prueba de Grubbs.
R< 3: laboratorio que envié menos de 3 datos.

I: laboratorio eliminado en el examen preliminar de los datos.




Tabla 7

Desvio respecto del valor medio interlaboratorio - Aceite Comestible

Acidez g/100g (expresada como

n° de n° de Indice de Peréxido (meq O,/Kg) acido oleico)
participante envase
v.medio % desv.v.medio v.medio % desv.v.medio

1 5 1,00 -9,23 NI -

2 8 1,34 22,34 0,02 -52,38
3 NI 0,45 -58,71 0,00 -100,00
4 15 2,04 85,49 0,04 -4.76
5 24 1,87 70,01 0,02 -44 44
6 25 1,63 48,76 0,04 5,56
7 21 1,90 73,04 0,06 34,92
8 NI NI -—- NI -—-

9 29 0,03 -97,27 1,52 3526,98
10 26 0,20 -81,79 0,04 -4.76
11 19 1,03 -5,89 0,06 42,86
12 23 0,47 -57,50 0,10 138,10
13 18 1,67 51,79 0,04 -4,76
14 17 1,00 -8,93 0,60 1328,57
15 9 0,00 -100,00 0,09 102,38
16 NI 1,10 0,18 0,23 455,56
17 4 0,77 -29,51 0,02 -58,73
18 14 1,09 -0,43 0,04 -4.76
19 30 1,10 0,18 0,05 27,78
20 11 NI - 0,21 400,00
21 16 0,83 -24.10 0,03 -28,57
22 NI NI --- NI -—-
23 NI 4,69 327,14 0,05 26,98
24 NI 1,79 62,81 0,03 -26,43
25 27 2,35 113,72 0,13 209,52
26 28 1,10 0,49 0,09 122,22
27 31 1,16 5,95 0,02 -52,38
28 32 NI --- NI -
29 3 1,10 0,18 0,04 -4,76
30 NI NI --- NI ---

NI=No Informa
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Tabla 8

Desvio respecto del valor medio interlaboratorio - Harina de Soja

n° part. | n° envase Proteina (g/100g) Nitrégeno total (g/100g) Contenido de Grasa (g/100g) | Contenido de Cenizas (g/100g) Contenl(tjgc;1c:)%:)umedad
v.medio %desv.v.medio v.medio %desv.v.medio v.medio %desv.v.medio v.medio %desv.v.medio v.medio %desv.v.medio

1 5 42,50 -2,50 6,79 -3,8 0,87 14,0 NI -—- 10,67 12,0
2 2 42,74 -1,96 6,84 -3,2 0,87 14,5 5,71 -12,0 10,24 7,6
3 NI 23,45 -46,20 NI -—- 9,30 1124,1 7,77 19,8 7,23 -24 1
4 15 44 68 2,49 7,15 1,2 0,36 -52,2 6,37 -1,9 9,01 -5,3
5 24 NI --- NI - NI -—- 6,26 -3,5 9,22 -3,2
6 25 4413 1,25 NI -—- 0,70 -7,9 7,27 12,0 9,20 -3,4
7 21 44 40 1,86 7,10 0,6 0,60 -211 7,10 9,4 9,33 -2,0
8 13 43,78 0,43 7,01 -0,8 3,63 377,2 6,31 -2,7 9,54 0,2
9 29 45,05 3,34 7,21 2,1 0,57 -24.6 6,78 4.5 9,22 -3,2
10 26 40,67 -6,71 7,12 0,9 1,00 31,6 6,50 0,2 9,33 -2,0
11 19 44 69 2,52 7,15 1,2 0,60 -20,6 6,49 0,1 9,58 0,6
12 23 81,93 87,96 14,40 104,0 0,47 -38,6 6,03 -7,0 9,53 0,1
13 18 45,02 3,28 7,20 2,0 0,82 8,3 6,70 3,2 9,46 -0,6
14 17 40,05 -8,11 7,01 -0,7 2,33 207,0 6,43 -0,9 9,55 0,4
15 9 44 49 2,06 7,12 0,8 1,00 31,1 7,12 9,7 9,69 1,8
16 NI 43,73 0,33 69,97 891,0 0,83 9,6 7,40 14,0 8,03 -15,6
17 4 41,83 -4,05 6,69 -5,2 0,82 7,9 6,62 2,0 9,82 3,2
18 14 42,67 -2,12 6,82 -3,4 0,87 14,5 6,28 -3,3 9,84 3,3
19 30 45,85 5,18 7,34 3,9 1,65 1171 6,35 -2,2 9,97 4,7
20 11 NI - NI -—- NI -—- NI -—- 10,04 55
21 16 43,62 0,06 6,98 -1,1 0,96 26,8 5,91 -9,0 10,17 6,9
22 NI 39,75 -8,80 6,40 -9,3 0,76 0,0 6,21 -4,3 9,99 5,0
23 NI 47,59 9,17 7,61 7,8 0,76 0,4 7,02 8,2 8,43 -11,5
24 NI 43,98 0,89 7,04 -0,3 0,60 -20,9 6,34 -2,3 9,50 -0,2
25 27 40,22 -7,74 7,05 -0,1 4,01 4276 6,61 1,8 9,55 0,3
26 28 44 64 2,40 7,14 1,1 0,72 -4.8 6,37 -1,8 9,21 -3,3
27 31 43,55 -0,09 6,97 -1,3 0,90 18,9 6,42 -1,1 8,93 -6,2
28 37 42,83 -1,74 6,83 -3,2 0,40 -47 4 6,20 -4.5 9,57 0,5
29 35 41,87 -3,95 6,70 -5,1 0,60 -20,6 6,48 -0,1 10,56 11,0
30 NI NI - NI - NI - NI - NI -
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Tabla 9
Desvio respecto del valor medio interlaboratorio - Alimento Balanceado Molido

Proteina (g/100g)

Nitrégeno total (g/100g)

Contenido de Grasa (g/100g)

Cont. de Cenizas (g/100g)

Cont. de Humedad (g/100g)

n°part | n°de envase - - - - - - - - n -
v.medio %desv.v.medio v.medio %desv.v.medio v.medio %desv.v.medio v.medio %desv.v.medio v.medio %desv.v.medio

1 NI 22,67 -3,21 3,62 -3,17 NI -—- 7,97 -3,43 8,73 18,04
2 NI NI - NI - NI - NI - NI -

3 NI 42,45 81,26 NI - 0,49 -94,93 6,30 -23,60 8,65 16,95
4 15 2417 3,19 3,87 3,33 7,14 -25,66 8,07 -2,14 7,43 0,42

5 32 NI -- NI -—- 10,23 6,60 7,99 -3,15 8,47 14,48
6 25 23,87 1,91 NI - 10,27 6,94 8,17 -1,01 7,83 5,87

7 21 23,77 1,48 3,80 1,55 10,57 10,07 8,57 3,84 7,67 3,62

8 13 23,40 -0,08 3,74 0,04 11,96 24,58 8,13 -1,41 7,75 4,75

9 29 23,84 1,81 3,81 1,91 10,50 9,34 8,21 -0,53 6,19 -16,29
10 26 23,37 -0,22 3,74 -0,14 8,77 -8,68 8,07 -2,22 6,67 -9,90
11 19 23,14 -1,18 3,70 -1,03 11,99 24,93 8,45 2,46 6,06 -18,14
12 23 47,40 102,40 7,60 103,10 6,63 -30,90 8,37 1,41 7,63 3,17

13 18 24,00 2,48 3,84 2,62 11,19 16,60 8,26 0,08 6,41 -13,32
14 17 23,32 -0,42 3,73 -0,23 8,52 -11,22 8,57 3,84 5,13 -30,71
15 9 23,75 1,43 3,80 1,57 7,80 -18,72 8,16 -1,13 8,00 8,17
16 NI 23,10 -1,36 36,97 887,89 10,17 5,90 8,53 3,43 6,47 -12,60
17 4 22,91 -2,17 3,66 -2,10 7,86 -18,13 8,15 -1,21 7,89 6,59
18 14 23,10 -1,36 3,69 -1,30 12,03 25,35 8,30 0,65 7,70 4,12
19 30 23,48 0,26 3,76 0,39 8,70 -9,34 8,55 3,64 8,14 9,97
20 11 24,01 2,52 NI - 9,89 2,99 NI - 8,56 15,69
21 16 23,66 1,03 3,79 1,19 7,24 -24,58 7,95 -3,64 6,88 -6,97
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Grafico 1
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Grafico 3
Datos enviados por los participantes
Harina de soja - Proteinas
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Grafico 5
Datos enviados por los participantes
Harina de soja - Grasa
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Grafico 7
Datos enviados por los participantes
Harina de soja - Humedad
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Grafico 8
Datos enviados por los participantes
Alimento balanceado - Proteinas
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Grafico 10
Datos enviados por los participantes
Alimento balanceado - Grasa

16,0
15,0
14,0
13,0
12,0
11,0 4
10,0 4
9,0
8,0
7,0 4
6,0 +
5,0 4
4,0 4

Valor medio (g/100g)

& Valor medio
V. medio interlaboratorio

————— V. Medio interlab +/- SL

3,0

0123456738 91011121

31415161718192
Laboratorios

021222324252627282930

Laboratorio cuyo valor excede el ambito del grafico: Laboratorio Valor (g/100g)
3 0,49
Grafico 11
Datos enviados por los participantes
Alimento balanceado - Cenizas
&  Valor medio
89 | V. medio interlaboratorio
————— V. Medio interlab +/- SL

8,7 g
=) PN * *
885 - T ¢ & ®
= ¢ .
2 *
o 831 - L
3 o ° v
€ 81 . * * o L 4
1 ’ . . .
K/ ¢ ¢ ST TSt TTTTTT e -
o *

7,9
> S

7,7

7,5 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1

012345678 9101112131415161718192021222324252627282930
Laboratorios
Laboratorio cuyo valor excede el ambito del grafico: Laboratorio Valor (g/100g)
3 6,30

Pagina 25 de 38




Grafico 12
Datos enviados por los participantes
Alimentos balanceados - Humedad
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Grafico 13
Aceite Comestible - Parametro z - Indice de peréxido
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Grafico 15
Harina de soja - Parametro z - Proteinas

22 14 25 10 17 29 1 18 2 28 27 21 16 8 24 6 7 15 26 4 m 13 9 19 23

Laboratorios

Laboratorios cuyos valores exceden el ambito del grafico: Laboratorio z
3 -11,4
12 21,7

Grafico 16
Harina de soja - Parametro z - Nitrégeno

22 17 29 1 18 28 2 27 21 8 14 24 25 7 15 10 26 4 11 13 9 19 23

Laboratorios

Laboratorio cuyo valor excede el ambito del grafico: Laboratorio z
12 36,7
16 314,5

Pagina 28 de 38



Grafico 17
Harina de soja - Parametro z- Grasa
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Grafico 19
Harina de soja - Parametro z - Humedad
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Grafico 20
Alimento Balanceado - Parametro z - Proteinas
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Grafico 22
Alimento Balanceado - Parametro z - Grasa
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Grafico 24
Alimento Balanceado - Parametro z - Humedad
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ANEXO 3
Definiciones de repetibilidad y reproducibilidad de un método de ensayo

Resultado de un ensayo: Es el valor de una caracteristica obtenido mediante la
realizaciéon de un método determinado. El método puede especificar que se realicen un
cierto numero de observaciones y que reporte el promedio como resultado del ensayo.
También puede requerir que se apliquen correcciones estandar. Por lo tanto puede
suceder que un resultado individual provenga de varios valores observados.

Precision: Es el grado de acuerdo entre resultados mutuamente independientes de un
ensayo, que se obtuvieron bajo condiciones especificadas.

Repetibilidad: Indica el grado de acuerdo entre resultados mutuamente independientes
de un ensayo, obtenidos utilizando el mismo método, en idénticos materiales, en el
mismo laboratorio, por el mismo operador, usando el mismo equipo y en un corto
intervalo de tiempo.

Desvio estandar de repetibilidad: Es el desvio estandar de los resultados de un ensayo
obtenido en las condiciones mencionadas en el parrafo anterior. Es un parametro de la
dispersion de los resultados de un ensayo en condiciones de repetibilidad.

Valor de repetibilidad r: Es el valor por debajo del cual se espera que se encuentre,
con una probabilidad del 95%, la diferencia absoluta entre dos valores individuales del
resultado de un ensayo, obtenidos en condiciones de repetibilidad.

Reproducibilidad: Indica el grado de acuerdo entre resultados mutuamente
independientes de un ensayo obtenidos con el mismo método, en idénticos materiales,
en diferentes laboratorios, con diferentes operadores y utilizando distintos equipos.

Desvio estandar de la reproducibilidad: Es el desvio estandar de los resultados de
ensayos obtenidos en condiciones de reproducibilidad. Es un parametro que indica la
dispersion de la distribucion de resultados de un ensayo en condiciones de
reproducibilidad.

Valor de reproducibilidad r: Es el valor por debajo del cual se espera que se encuentre,

con una probabilidad del 95%, la diferencia absoluta entre dos valores individuales del
resultado de un ensayo, obtenidos en condiciones de repetibilidad.
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Tratamiento de los resultados

Definiciones

n = numero de datos

Valor medio = x4 = media aritmética= (X x; )/ n

Desvio estandar = Sq = [ X (X - X 12 )*/ n-1] "2

Desvio % respecto del valor medio = [ ( X - X172 ) / X121 100

Desvio % respecto del valor de referencia = [ ( Xj - Xref ) / Xrer ] 100

Definiciéon del parametro z

El primer paso para evaluar un resultado es calcular cuan apartado esta ese dato del
valor asignado o del valor de la referencia, es decir: x; - valor ref. (ref. 2y 5).

Muchos esquemas de evaluacion de datos utilizan la relacion entre esta diferencia y el
valor del desvio estandar para comparar los resultados.

El valor del desvio estandar que se utiliza puede ser fijado a priori por acuerdo de los
participantes en base a expectativas de desempefo. También puede ser estimado a
partir de los resultados del interlaboratorio luego de eliminar los datos inconsistentes o
fijarlo en base a métodos robustos para cada combinacion de analito, material y ejercicio.
Cuando puede considerarse que un sistema analitico “se comporta bien”, z debiera
presentar practicamente una distribucion normal, con un valor medio de cero y un desvio
estandar unitario. En estas condiciones, un valor de | z | > 3 seria muy raro de encontrar
en tal sistema e indica un resultado no satisfactorio, mientras que la mayoria de los
resultados debieran tener valores tales que | z| < 2.

Es posible establecer entonces la siguiente clasificacion:

| z| <2 satisfactorio 2<|z]|<3 cuestionable | z| >3 no satisfactorio

Prueba de Grubbs

Para calcular la estadistica del test de Grubbs simple, se calcula el promedio para cada
laboratorio (por lo menos de tres datos) y luego el desvio estandar de esos L promedios
(designada como la s original). Se calcula el desvio standard del conjunto de los
promedios luego de haber eliminado el promedio mas alto (sa) y lo mismo luego de haber
eliminado el promedio mas bajo (sp).

Entonces se calcula la disminucion porcentual en el desvio estandar como sigue:

100x[1-(sp/s)] y 100x[1-(sal/s)]
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El mayor de estos dos decrecimientos porcentuales se compara con el valor critico de
Grubbs para el numero de laboratorios considerado (probabilidad = 2,5 %) y cuando lo
excede se rechaza, recomenzando el ciclo.

Prueba de Cochran

Dado un conjunto de desvios estandar s; , todas calculadas a partir del mismo numero de
replicados de resultados de ensayo, el criterio de Cochran resulta:

C= SZmax /1> 32i

Este valor de C se compara con el valor critico de las correspondientes tablas para un
95% de nivel de confianza.

Se entra en la tabla con el numero de observaciones asociadas a cada variancia
(triplicado en este caso) y el numero de variancias comparadas (numero de
participantes).

Si C excede el valor critico tabulado, el dato del laboratorio correspondiente es
rechazado y se reinicia el ciclo.

Criterio de Horwitz

De acuerdo con W. Horwitz (ref. 7) uno de los objetivos de los ensayos interlaboratorio es
el de determinar en cuanto pueden diferir los datos de analisis obtenidos por diferentes
laboratorios para que se los considere comparables. Analizando los resultados obtenidos
en mas de 150 ensayos interlaboratorio independientes traté de encontrar un enfoque
sistematico que permita estimar una precisién razonable para cierto tipo de ensayos y
poder usar ese criterio para determinar la comparabilidad de los resultados obtenidos por
distintos laboratorios.

En base al grado de acuerdo logrado por distintos laboratorios en los estudios
colaborativos que fueron analizados, se encontré una formula que permite estimar el
coeficiente de variacion en funcidn de la concentracion.

CV% - 2 (1-0,5log C)

Donde C es el valor nominal de cada analito expresado como potencia de diez (por
ejemplo 1 ppm = 10 ~°).

Por lo tanto la desviacion estandar interlaboratorio puede calcularse utilizando la

siguiente expresion:
S|_ = CV% *Xref / 100
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