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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 demostracién de la
competencia técnica mediante la participacién 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 y genuinidad de aceites vegetales
comestibles.

Este es el 3er ejercicio que se organiza en aceites vegetales, por lo que en esta
oportunidad se decidioé incrementar la complejidad incorporando la medicion de nuevos
parametros significativos para la evaluacion del producto.

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

Lic. Lucia Tomada (INTI — Cereales y oleaginosas)

Lic. Zulma Rodriguez (INTI — Cereales y oleaginosas)

Dra. Celia Puglisi (INTI — Programa de Metrologia Quimica)
Lic. Liliana Castro (INTI — Programa de Metrologia Quimica)
Tco. Juan José Polari (INTI — Cereales y oleaginosas)

INTI - Programa de Metrologia Quimica :: INTI— Cereales y Oleaginosas Pagina 3 de 62



interlaboratorios

2. MUESTRAS ENVIADAS
2.1. Preparacioén de la muestra

Se prepararon las muestras partiendo de dos lotes iniciales de aproximadamente 10 litros
de aceite de oliva y de soja previamente homogeneizados por agitacion. Se fraccionaron
las muestras, cuidando de no dejar una porcién significativa de aire en el recipiente.

Se numeraron los envases de acuerdo con la secuencia de llenado a fin de poder
descartar posibles fallas inadvertidas de homogeneidad entre las mismas.

Una vez envasadas, etiquetadas y numeradas, las muestras fueron embaladas en cajas
con material protector para evitar posibles dafios durante el envio.

Las muestras fueron conservadas en camara frigorifica hasta el momento del envio.

2.2. Homogeneidad

Se determind la homogeneidad de las muestras analizando el 10% del lote preparado.
Se obtuvieron valores satisfactorios de acuerdo con las variaciones asociadas a la
repetibilidad de los métodos de medicién utilizados.

3. RESULTADOS ENVIADOS POR LOS PARTICIPANTES

Los resultados informados por los participantes se muestran en las Tablas 1 y 2. El
numero de cifras significativas figuran tal como fueron informadas por los participantes.

En los graficos 1 al 29, se muestran los datos enviados por los participantes y los
valores medios interlaboratorio obtenidos con el procedimiento descripto en el item 5.

A continuacion se detallan los métodos utilizados por los participantes para las diferentes
determinaciones.

Acidez volumétrica indice de peréxido Acidos grasos Absorbancias
IRAM 5512 e IRAM 5551 e |SO 5508:90 e AOCS Ch 5-91
ISO 660:96 ¢ Reglamento CEE e IS0 5509:78 e IRAM 5605
IUPAC 2.201 (1991) N°2568/91 e |RAM 5650 e COI/T20/ Doc.n°19,
AOCS Ca 5a-40 e AOCS Cd 8-53 e IRAM 5651 Rev.1 (2001)
Reglamento CEE e |SO 3960:01 e |RAM 5652
N°2568/91 e CAA e AOCS Ce-1-62 e Diario Oficial
Handbook of Food e Normas Analiticas e AOCS Ce-2-66 Comunidades
Analytical Chemistry do instituto Adolfo e AOAC 969.33 Europeas, L248
(2005),ChD, D1.4.5. Lutz, 3%d., 1985 e Met. Oficial Espafiol Anexo V 5.9.91
Normas Analiticas UNE 55.037
do instituto Adolfo Polifenoles e COI/T20 /Doc. N° Esteroles
Lutz, 3%d., 1985 e JAFC,40:1571-1576 24,2001 e COI/T20/ Doc.n°10,
Rev1 2001 (con y
e espectrofotometria sin derivatizacion)
usando reactivo de ¢ |IRAM 5660
Folin-Ciocalteau e Diario Oficial
e JAOCS (58):966- Comunidades
968 (1981), #4 Europeas, L248
e Método Vasquez, A Anexo V 5.9.91
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4. TRATAMIENTO ESTADISTICO DE LOS RESULTADOS

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

En la etapa siguiente se procedid al analisis estadistico. Para ello se tuvieron en cuenta
los laboratorios que enviaron un numero de replicados igual a tres.

A estos datos se los sometio a las pruebas de Cochran y Grubbs, que se describen en el
anexo 2. Los resultados obtenidos pueden verse en las Tablas 3 y 4.

Este procedimiento permitid seleccionar los datos estadisticamente aceptables, a partir
de los cuales se calcul6 el valor medio y la desviacion estandar interlaboratorio.
El resumen de los resultados obtenidos puede observarse a continuacion.

Muestra A — Aceite de Oliva

Desviacion Desviacion N° de
Valor medio . estandar interlab.
interlab. . estandar relativa porcentual resu!tados
interlab. (SL) (SL relativa °/) enviados
Acidez volumétrica
(9/100g de ac. oleico) 0,31 0,03 9,7 % 27
Indice de peroxido

(meq. O./kg) 8,5 1,0 11,7 % 28
Ac. Palmitico

' (9/100 g de éster metilico) 16,1 0,5 3,2 % 19

Ac. Palmitoleico

' (9/100 g de éster metilico) 1,56 0,06 41 % 20
Ac. Estearico

' (9/100 g de éster metilico) 1,83 0,05 2,8 % 20

Ac. Oleico

' (9/100 g de éster metilico) 63,2 0,6 0,9 % 20
Ac. Linoleico

' (9/100 g de éster metilico) 15,2 0,2 1,3 % 20
Ac. Linolénico

' (9/100 g de éster metilico) 0,89 0,02 2,7 % 20
Ac. Araquidico

' (9/100 g de éster metilico) 0,40 0,02 57 % 18
Ac. Gadoleico

' (9/100 g de éster metilico) 0,35 0,04 11,0 % 15
Ac. Behénico

(g/100 g de éster metilico) 0,11 0,01 13,9 % 17

Absorbancia UV a 232 nm 2,21 0,13 6,1 % 15

Absorbancia UV a 270 nm 0,17 0,03 15,5 % 15

Polifenoles (ppm) 212 42 19,9 % 6
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Muestra B — Aceite de Soja
Desviacion Desviacion N° de
Valor medio and estandar interlab. ltados
interlab. . estandar relativa porcentual resu’
interlab. (s.) enviados
(SL relativa %)
Acidez volumétrica
(9/100g de ac. oleico) 0,37 0,05 14,4 % 25
Indice de peroxido
(meq. O,/kg) 6,6 1,1 17,2 % 26
Ac. Palmitico
(9/100 g de éster metilico) 11,2 0,3 3,0 % 20
Ac. Palmitoleico
(9/100 g de éster metilico) 0,09 0,01 15,0 % 17
Ac. Estearico
(9/100 g de éster metilico) 4,25 0,15 3,5 % 20
Ac. Oleico
(g/100 g de éster metilico) 20,4 0,2 0,8 % 20
Ac. Linoleico
(9/100 g de éster metilico) 54,8 0,5 0,9 % 20
Ac. Linolénico
(g9/100 g de éster metilico) 8,4 0,2 22 % 20
Ac. Araquidico
(9/100 g de éster metilico) 0,31 0,02 6,6 % 17
Ac. Gadoleico
(g/100 g de éster metilico) 0,16 0,03 19,0 % 14
Ac. Behénico
(9/100 g de éster metilico) 0,32 0,04 13,4 % 17

Los valores de desviacion estandar obtenidos son satisfactorios teniendo en cuenta lo
especificado en las normas de referencia (ref. 8 y 9).

En las Tablas 5 y 6 pueden verse los desvios del promedio de los resultados de cada
laboratorio respecto del valor medio interlaboratorio.

INTI - Programa de Metrologia Quimica
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5. EVALUACION DEL DESEMPENO DE LOS LABORATORIOS

La evaluacion del desempefio de los laboratorios participantes se realizé de acuerdo con

los procedimientos aceptados internacionalmente y que se citan en la Bibliografia.

Se utilizé como criterio el calculo del parametro “z”, definido de la siguiente manera:
Z=(X12 -Xref )/ SL

Donde:

X1;2 = promedio para cada laboratorio =2 x; /r

Xref = Valor asignado a la concentracidn 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 = numero 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 30 al 53.

De acuerdo con la definicion dada en el anexo 2, 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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A continuacion se presenta un resumen del numero de determinaciones

satisfactorias,
parametro z.

cuestionables y no satisfactorias evaluadas mediante el

Muestra A - Oliva

Parametro Satisfactorio | Cuestionable . No .
Satisfactorio
Acidez volumétrica 23 2 2
indice de peréxido 22 2 4
Ac. palmitico 19 --- -
Ac. palmitoleico 17 1 2
Ac. estearico 15 1 4
Ac. oleico 19 - 1
Ac. linoleico 19 1 -
Ac. linolénico 16 1 3
Ac. araquidico 14 2 2
Ac. gadoleico 15 -—- -
Ac. behénico 14 - 3
UV a 232 nm 13 - 2
UV a 270 nm 12 1 2
Muestra B - Soja
Parametro Satisfactorio | Cuestionable . No .
Satisfactorio
Acidez volumétrica 24 - 1
indice de peréxido 21 2 3
Ac. palmitico 18 2 -—-
Ac. palmitoleico 14 1 2
Ac. estearico 19 - 1
Ac. oleico 16 - 4
Ac. linoleico 15 2 3
Ac. linolénico 18 1 1
Ac. araquidico 14 --- 3
Ac. gadoleico 13 - 1
Ac. behénico 15 - 2

En las tabla de datos enviados (Tablas 1 y 2) puede observarse que algunos
de los laboratorios no informaron todos los parametros.
Un ejemplo de esto es el caso de los acidos miristico, margarico y
heptadecenoico. Los valores informados para estos parametros son muy bajos
y presentan una dispersion importante. En algunos casos los laboratorios
informan que el valor esta por debajo de su limite de cuantificacion.

INTI - Programa de Metrologia Quimica
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Por este motivo se evaluaron solamente los resultados correspondientes a los
acidos grasos relevantes para la calidad y genuinidad de los dos tipos de
aceite analizado.

La absorbancia en la zona del espectro UV es uno de los parametros que
evaluan la calidad del aceite de oliva virgen, segun lo definido en Normas
nacionales e internacionales (Por ej., IRAM 5523).

El valor de AK también es utilizado para este fin.

Puede verse, como era de esperar, que para los valores de absorbancia
elevados la dispersion de resultados es menor y que aumenta
considerablemente para absorbancias mas bajas.

Esto afecta el calculo del AK de tal modo que los resultados obtenidos para
este parametro no son comparables.

Sin embargo, a pesar de que los valores de AK obtenidos son muy dispersos,
en todos los casos corresponden a los requeridos por la IRAM 5523 para
aceite de oliva virgen.

Los polifenoles se consideran criticos en la calidad organoléptica del aceite de
oliva y en su estabilidad frente a procesos oxidativos, ademas de los efectos
beneficiosos para la salud que les son atribuidos.

Para su medicion los participantes utilizaron métodos espectrofotométricos con
el reactivo de Folin. Estos métodos no estdn normalizados, por lo que no
puede asegurarse que todos los participantes los hayan implementado de la
misma forma.

Por otro lado las concentraciones medidas pueden considerarse pequefias.,
por lo cual puede justificarse la desviacion estandar obtenida.

Solo cuatro participantes midieron esteroles, por o que no fue posible realizar
una evaluacion estadistica de los resultados.

Dado que los esteroles son muy importantes para la evaluacion de la
genuinidad de los aceites, en especial del de oliva por su costo, seria de
interés fomentar la implementacioén y validacidon de esta metodologia analitica.

Una dificultad, reiterada en distintos ejercicios organizados por INTI, radica en
la diferente cantidad de cifras significativas utilizadas por los laboratorios en los
datos que envian.

El nimero de cifras significativas con que los laboratorios deben consignar sus
resultados queda determinado por la incertidumbre de medicion del parametro
en cuestion.

La incertidumbre de medicion depende del método, del procedimiento y de las
condiciones en que fue realizada la medicion en cada laboratorio. Por este
motivo, es importante que cada laboratorio evalue sus propias fuentes de
incertidumbre y realice el calculo de la misma. Para esto es necesario
implementar y aplicar las recomendaciones internacionales para la estimacion
correcta de la incertidumbre de medicion, como las citadas en la bibliografia.

A continuacion se muestra una tabla con resultados obtenidos para algunos de
los parametros en ejercicios interlaboratorios del Programa INTER2000
organizado en Espafia por la Direccidon General de Industrias y Calidad
Agroalimentaria de Catalufa (ver www.gencat.net).
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Aceite de oliva
Valor medio Desviacion estandar interlab.
Ano interlab relativa porcentual
) (sL relativa %)
1997 0,37 9.1%
1998 0,06 42,0 %
1998 0,37 8,8 %
Acidez volumétrica 1999 0,97 4.1 %
(g9/100g de ac. 2000 0,19 15,8 %
oleico) 2000 0,08 5,9 %
2001 0,14 9,3 %
2002 0,26 9,8 %
2003 0,49 45 %
1997 5,84 24,4 %
1998 45 48,0 %
1998 5,39 23,6 %
Indice de perdxido

(meq. O,/kg) 1999 13,2 15,2 %
2000 5,9 20,5 %
2002 7,3 20,6 %
2003 5,26 15,2 %

Puede verse que los valores que aqui figuran son comparables a los obtenidos en
el presente ejercicio para valores equivalentes de los parametros.

e Afin de lograr un mecanismo de mejora continua, solicitamos a los laboratorios
gue 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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Tablal

Resultados enviados por |os participantes - Muestra A — Aceite de oliva

Part |Muestra| Acidez volumétrica indice Peréxido Ac. Miristico Ac. Palmitico Ac. Palmitoleico
N N (9/100 g ac. oléico) (meq O,/ kg) (9/100g ester metilico) (g/100g ester metilico) (g/100g ester metilico)
Datol | Dato2 | Dato 3 |Dato 1| Dato2 | Dato3 | Dato 1l | Dato 2 | Dato 3 | Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 | Dato 1 | Dato 2 | Dato 3
1 32 0,29 0,31 0,31 8,5 8,60 8,60 <0,1 <0,1 <0,1 15,80 | 15,95 | 15,82 1,57 1,62 1,31
2 19 0,33 0,31 0,32 8,3 8,0 8,0 0,02 0,02 0,03 16,23 | 16,21 | 16,19 1,66 1,68 1,69
3 0,68 0,71 0,67 | 10,48 | 10,61 10,66 0,01 0,01 0,01 17,32 | 17,17 | 16,97 1,80 1,32 1,31
4 21 0.38 0,32 0,33 9,5 9,5 10 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 27 NA NA NA 8,19 7,98 8,39 0 0,15 0 16,2 16,19 | 16,84 1,54 1,56 1,64
6 30 0,3 0,3 0,3 42 3,7 4,0 16,5 16,5 16,6 1,6 1,6 1,6
7 9 0,31 0,31 0,30 8,5 8,2 8,7 ND ND ND 16,1 16,2 16,5 1,6 1,6 1,6
8 5 0,28 0,28 0,28 7,8 7,6 8,2 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8b 3 0,28 0,29 0,29 9,2 8,6 8,6 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 15 0,28 0,28 0,29 8,05 8,15 7,99 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 0,27 0,28 0,28 9 9 9 0,02 0,02 0,02 16,25 | 16,16 | 16,25 1,58 1,57 1,58
11 40 0,26 0,25 0,24 8,32 8,30 8,34 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 12 0,37 0,37 0,38 7,42 8,18 7,97 0,00 0,00 0,00 16,69 | 17,15 | 16,83 1,51 1,56 1,52
13 22 0,34 0,33 0,34 39,7 39,5 39,3 <0,1 <0,1 <0,1 15,5 15,9 15,7 1,6 1,6 1,6
14 0,30 0,31 0,31 7,54 7,52 7,50 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
15 38 0,31 0,34 0,30 8,33 8,26 8,31 trazas | trazas | trazas 15,9 16,0 15,8 1,5 15 1,5
16 44 0,29 0,28 0,29 9,45 8,71 9,45 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 0,30 0,31 0,28 7,21 7,3 7,38 --- --- 16,24 16,2 17,22 1,72 1,74 1,74
18 0,31 0,32 0,32 8,27 8,33 8,31 0,0 0,0 16,1 15,9 1,8 1,8
19 0,36 0,37 0,35 | 13,10 | 12,90 13,20 | 0,000 | 0,000 | 0,000 | 15,88 | 15,32 | 15,52 1,65 1,64 1,64
20 14 0,31 0,31 0,31 4,58 4,63 4,53 0,02 0,02 0,02 16,53 | 16,51 | 16,61 1,60 1,60 1,61
21 33 NA NA NA NA NA NA 0,02 0,02 0,02 16,01 | 15,99 | 15,97 1,57 1,56 1,56
22 37 0,33 0,34 0,34 11,28 11,61 11,36 ND ND ND 15,23 15,04 15,03 1,71 1,71 1,65
23 36 0,3 0,31 0,31 6,97 6,96 6,99 ND ND ND 15,72 15,90 15,73 1,43 1,44 1,44
24 39 0,3031 | 0,3106 | 0,3089 |9,1630| 10,9736 | 10,0848 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
25 0,6196 | 0,6197 | 0,6187 |7,8201| 8,0676 | 8,0168 NA NA NA 16,28 | 16,27 | 16,24 1,76 1,77 1,85
26 13 0,38 0,34 8,8 8,2 <0,05 | <0,05 15,85 | 15,94 1,62 1,65
27 7 0,30 0,32 0,32 8,5 8,33 8,40 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28 4 0,31 0,31 0,31 8,5 8,6 8,5 ND ND ND 15,6 15,6 15,6 1,5 1,5 1,5
NA: No Andiza ND: No detecta
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Tabla 1 (continuacion)
Resultados enviados por |os participantes - Muestra A — Aceite de oliva

Part |Muestra Ac. Margarico Ac. Heptadecendico Ac. Esteéarico Ac. Oleico Ac. Linoleico
N NP (g/100g ester metilico) (g/100g ester metilico) (9/100g ester metilico) (g/100g ester metilico) (g/100g ester metilico)
Datol | Dato2 | Dato 3 | Dato1l | Dato2 | Dato3 | Dato1l | Dato2 | Dato 3 | Dato1 | Dato 2 | Dato 3 | Dato 1 | Dato 2 | Dato 3
1 32 <0,1 <0,1 <0,1 0,14 0,14 0,13 1,70 1,67 1,65 63,89 | 64,26 | 64,27 15,1 15,04 | 15,13
2 19 0,07 0,07 0,07 0,14 0,13 0,14 1,81 1,84 1,82 63,22 | 63,32 | 63,07 | 15,22 15,13 | 15,12
3 0,03 0,03 0,02 0,10 0,10 0,09 1,83 1,39 1,82 61,76 | 62,67 | 62,57 | 15,38 | 15,78 | 15,63
4 21 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 27 NA NA NA NA NA NA 1,92 1,87 2,2 63,79 63,25 62,74 15,19 15,24 15,53
6 30 menor al area de integracion menor a la incertidumbre 1,9 1,7 1,7 63,4 63,5 63,5 14,9 15,0 15,0
7 9 <0,1 <0,1 <0,1 0,2 0,2 0,2 1,9 1,9 1,9 63,3 63,1 63,0 15,2 15,2 15,2
8 5 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8b 3 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 15 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 0,08 0,08 0,08 1,91 1,90 1,91 63,01 | 62,66 | 63,04 | 15,17 | 15,07 | 15,16
11 40 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 12 0,08 0,06 0,07 0,15 0,15 0,15 1,97 1,97 1,97 62,73 | 62,22 | 62,61 | 15,18 | 15,12 | 15,18
13 22 <0,1 <0,1 <0,1 0,1 0,1 0,1 1,9 1,9 1,7 63,3 62,9 63,1 15,2 15,2 15,0
14 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
15 38 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 1,9 1,9 2,0 63,7 63,7 63,6 15,0 15,0 15,0
16 44 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 0,21 0,1 0,09 0,15 0,15 0,15 1,86 1,86 1,84 61,79 | 62,52 | 61,64 | 15,22 15,21 | 15,14
18 0,1 0,1 0,2 0,1 2,0 2,0 62,6 62,9 15,5 15,5
19 1,88 1,72 1,69 62,99 | 63,25 | 63,01 | 15,29 | 16,17 | 1543
20 14 0,09 0,09 0,09 0,15 0,15 0,15 1,82 1,83 1,81 62,48 | 62,36 | 62,39 | 15,16 | 15,24 | 15,16
21 33 0,08 0,08 0,08 0,15 0,15 0,15 1,89 1,90 1,90 59,91 | 59,76 | 59,82 | 1524 | 1525 | 15,22
22 37 0,07 0,07 0,07 0,15 0,15 0,15 1,83 1,84 1,85 63,58 | 63,66 | 63,90 | 15,77 | 15,87 | 15,66
23 36 0,07 0,07 0,07 0,15 0,15 0,14 1,73 1,70 1,78 63,71 | 63,64 | 63,66 | 1537 | 1535 | 15,39
24 39 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
25 NA NA NA NA NA NA 1,76 1,74 1,73 64,08 63,98 63,74 15,29 15,37 15,59
26 13 0,08 0,08 0,14 0,14 1,81 1,78 63,23 | 63,21 15,07 | 15,02
27 7 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28 4 0,1 0,1 0,1 0,2 0,2 0,2 19 19 1,9 63,3 63,3 63,3 15,1 15,1 15,1
NA: No Analiza ND: No detecta
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Tabla 1 (continuacion)

Resultados enviados por |os participantes - Muestra A — Aceite de oliva

Part Muestra Ac. Linolénico Ac. Araquidico Ac. Gadoleico Ac. Behénico
NP NP (g/100g ester metilico) (g/100g ester metilico) (9/100g ester metilico) (9/100g ester metilico)
Dato 1 Dato 2 Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3
1 32 0,93 0,82 0,83 0,38 0,38 0,38 0,32 0,32 0,32 0,11 0,10 0,10
2 19 0,86 0,85 0,87 0,36 0,36 0,38 0,30 0,29 0,30 0,11 0,1 0,13
3 0 1,09 0,96 0,95 0,24 0,23 0,26 0,36 0,26 0,29 0,08 0,08 0,08
4 21 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 27 0,87 0,89 0,93 0,41 0,4 0,11 NA NA NA 0,06 0,03 0,03
6 30 0,8 0,8 0,8 0,4 0,4 0,4 menor a la incertidumbre
7 9 0,9 0,9 0,9 0,4 0,4 0,4 0,3 0,3 0,3 0,1 0,1 0,1
8 5 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8b 3 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 15 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 0,92 0,92 0,89 0,40 0,41 0,41 0,12 0,12 0,12
11 40 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 12 0,85 0,87 0,85 0,45 0,45 0,45 0,35 0,34 0,34 0,15 0,12 0,14
13 22 0,9 0,9 0,9 0,4 0,40 0,4 0,4 0,4 0,4 0,1 0,1 0,1
14 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
15 38 0,8 0,8 0,8 0,5 0,4 0,5 0,4 0,4 0,4 0,1 0,1 0,1
16 44 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 0,95 0,93 0,94 0,40 0,39 0,38 0,33 0,32 0,32 0,12 0,11 0,10
18 0,9 0,9 0,4 0,4 0,4 0,4 0,0 0,0
19 0,9 0,86 0,87 0,4 0,37 0,4 0,35 0,33 0,34 0,12 0,1 0,1
20 14 0,89 0,89 0,89 0,38 0,37 0,37 0,31 0,31 0,31 0,10 0,10 0,10
21 33 0,91 0,91 0,9 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
22 37 0,89 0,89 0,90 0,43 0,44 0,44 0,36 0,37 0,38 0,00 0,00 0,00
23 36 0,89 0,89 0,89 0,43 0,4 0,41 0,35 0,34 0,34 0,14 0,13 0,14
24 39 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
25 0,83 0,87 0,84 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
26 13 0,85 0,87 0,42 0,41 0,34 033 | - 0,12 0,12
27 7 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28 4 0,9 0,9 0,9 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,1 0,1 0,1
NA: No Anadliza ND: No detecta
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Tabla 1 (continuacion)
Resultados enviados por |os participantes - Muestra A — Aceite de oliva

Part |Muestra Absorbancias Absorbancias Absorbancias Polifenoles Campesterol
N° N° en el UV a 232 nm en el UVa270 nm en el UV: DK ppm g/100 g Esteroles
Datol | Dato2 | Dato 3 | Dato1l | Dato 2 | Dato 3 | Dato 1 Dato 2 |Dato 3| Dato1l | Dato 2 | Dato 3 | Dato 1 | Dato 2 | Dato 3
1 32 2,177 | 2,148 | 2,165 | 0,183 | 0,174 | 0,171 0,002 0,002 ]0,002| NA NA NA NA NA NA
2 19 2,295 | 2,312 | 2,352 | 0,156 | 0,159 | 0,181 0,002 0,003 |0,002| NA NA NA NA NA NA
3 0 2,32 2,36 2,36 0,16 0,17 0,16 <0,01 <0,01* |<0,01*| NA NA NA NA NA NA
4 21 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 27 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
6 30 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
7 9 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8 5 1,952 | 2,020 | 2,060 | 0,162 | 0,167 | 0,169 | -2x10-3 |-1,50x10-3-2x10-3| 265,8 | 263,3 | 268,3 NA NA NA
8b 3 2,070 | 2,070 | 2,080 | 0,177 | 0,263 | 0,182 }|-2,50x10-3] -2x10-3 [2x10-3| 255,8 | 250,0 | 257,5 NA NA NA
9 15 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 2,25 2,27 2,34 0,16 0,15 0,16 -0,001 -0,001 |-0,001)|188,52 | 178,17 | 191,12 | 4,30 4,38 4,29
11 40 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 12 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
13 22 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
14 2,107 | 2,110 | 2,108 0,15 0,148 | 0,151 | 0,0020 | 0,0019 |0,0020] NA NA NA NA NA NA
15 38 2,31 2,34 2,40 0,17 0,17 0,16 0,0002 | -0,0003 |-0,0017] 222 227 226 NA NA NA
16 44 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
18 0,228 | 0,231 0,009 | 0,009 0,00 0,00 NA NA NA NA NA NA
19 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
20 14 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA 4,03 3,96 4,02
21 33 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
22 37 2,19 2,17 2,20 0,15 0,16 0,16 -0,001 -0,001 |-0,001| 161,6 | 167,12 | 163,7 4,18 4,16 4,16
23 36 1,97 1,99 2,00 0,102 | 0,101 | 0,101 -0,002 -0,002 |-0,004| NA NA NA NA NA NA
24 39 2,305 | 2,322 | 2,369 | 0,176 | 0,181 | 0,206 | 0,0045 0,006 0,0 NA NA NA NA NA NA
25 NA NA NA NA NA NA NA NA NA ]179,15|176,29 | 179,.15 NA NA NA
26 13 2,3 2,4 0,31 0,30 <0,001 | <0,001 NA NA NA NA NA NA
27 7 1,503 | 1,586 | 1,539 0,13 0,15 0,15 0,002 0,004 0,01 117 |[112,00| 112,00 NA NA NA
28 4 2,29 2,32 2,32 0,21 0,20 0,23 0,00 0,00 0,00 NA NA NA 3,9 3,8 3,7
NA: No Analiza ND: No detecta
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Tabla 1 (continuacion)
Resultados enviados por |os participantes - Muestra A — Aceite de oliva

Part Muestra Estigmasterol b - Sitoesterol D - Avenaesterol
N NP g/100 g Esteroles g/100 g Esteroles g/100 g Esteroles
Dato 1 Dato 2 Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3
1 32 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
2 19 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
3 0 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
4 21 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 27 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
6 30 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
7 9 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8 5 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8b 3 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 15 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 XX 0,92 0,91 0,91 87,60 89,04 87,98 4,68 4,82 4,67
11 40 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 12 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
13 22 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
14 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
15 38 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
16 44 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
18 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
19 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
20 14 1,36 1,86 1,79 86,20 83,32 85,15 3,22 3,27 3,31
21 33 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
22 37 0,97 0,99 0,99 93,77 93,86 93,87 4,73 4,50 4,52
23 36 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
24 39 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
25 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
26 13 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
27 7 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28 4 0,7 0,9 0,9 89,5 89,8 89,9 4,9 4,3 4,2
NA: No Analiza ND: No detecta
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Tabla2
Resultados enviados por |os participantes - Muestra B — Aceite de soja

Part |[Muestra| Acidez volumétrica indice Peréxido Ac. Miristico Ac. Palmitico Ac. Palmitoleico
NP NP (g/100 g &c. oléico) (meq 02/ kg) (g/100g ester metilico) (9/100g ester metilico) (g/100g ester metilico)
Datol | Dato 2 | Dato 3 | Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 | Dato1l | Dato2 | Dato 3 | Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 | Dato 1 | Dato 2 | Dato 3
1 10 0,34 0,34 0,35 7,1 7,0 7,0 <0,1 <0,1 <0,1 11,23 11,10 11,11 0,15 0,11 0,10
2 11 0,37 0,35 0,33 6,2 6,3 6,4 0,08 0,07 0,07 11,29 | 11,30 | 11,29 0,08 0,08 0,08
3 0,52 0,53 0,51 7,22 7,19 7,24 0,04 0,04 0,05 12,07 | 12,00 | 11,99 0,08 0,06 0,06
4 35 0,38 0,37 0,39 11,9 11,5 11,9 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 5 NA NA NA 6,65 7,14 6,82 0,1 0,48 0,8 11,4 11,3 12,57 0,08 0,07 0,14
6 27 0,3 0,3 0,3 4,8 4,4 4,8 |menor al area de integracién| 11,1 11,2 11,2 |Menor al area de integracién
7 17 0,37 0,37 0,38 6,3 6,2 6,5 <0,1 <0,1 <0,1 11,4 11,4 11,4 <0,1 <0,1 <0,1
8 7 0,36 0,37 0,37 7,2 7,6 7,0 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8b 30 0,37 0,37 0,37 7,6 6,8 7,4 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 42 0,36 0,36 0,35 6,46 6,57 7,02 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 21 0,33 0,33 0,34 7 7 7 0,08 0,08 0,08 11,29 | 11,33 | 11,34 0,10 0,09 0,10
11 28 0,28 0,29 0,26 5,92 5,93 5,94 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 40 0,47 0,47 0,49 6,07 5,86 5,78 0,08 0,08 0,08 11,63 | 11,52 | 11,62 0,08 0,08 0,08
13 12 0,32 0,34 0,33 25,1 249 25,4 <0,1 <0,1 <0,1 11,1 11,2 11,1 <0,1 <0,1 <0,1
14
15 38 0,40 0,41 0,40 7,40 7,39 7,37 0,1 0,1 0,1 11,20 11,6 11,3 0,1 0,1 0,1
16 23 0,34 0,33 0,34 6,3 6,1 5,9 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 0,35 0,36 0,36 5,45 5,44 5,54 0,09 0,07 0,07 12,74 | 10,81 | 11,57 0,12 0,09 0,09
18 0,37 0,38 0,39 6,90 6,94 6,97 0,1 0,1 11,3 11,3 0,0 0,0
19 0,46 0,45 0,45 11,93 | 12,00 | 12,23 0,07 0,06 0,07 11,12 | 11,02 | 11,08 0,08 0,06 0,06
20 2 0,34 0,35 0,35 4,09 3,99 4,09 0,08 0,08 0,08 11,27 | 11,26 | 11,40 0,10 0,11 0,10
21 34 NA NA NA NA NA NA 0,08 0,08 0,08 11,16 | 11,14 | 11,10 0,09 0,09 0,09
22 16 0,39 0,37 0,37 9,60 9,29 9,38 ND ND ND 10,58 | 10,50 | 10,61 0,07 0,08 0,08
23 13 0,36 0,37 0,36 6,47 6,40 6,45 0,06 0,07 0,08 10,91 | 11,36 | 11,36 0,08 0,08 0,08
24 24 0,3350 | 0,3337 | 0,3324 | 6,8195 | 7,1511 | 7,0060 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
25 0,3375 | 0,3375 | 0,3383 | 8,3372 | 8,3731 | 8,4075 NA NA NA 12,34 | 11,93 | 12,21 0,43 0,30 0,32
26 43 0,46 0,42 7,3 6,9 0,08 0,09 11,11 | 11,04 0,11 0,10
27 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28 19 0,33 0,34 0,35 6,6 6,3 6,4 0,1 0,1 0,1 10,9 10,9 10,9 0,1 0,1 0,1
NA: No Andiza ND: No detecta
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Tabla 2 (continuacion)
Resultados enviados por |os participantes - Muestra B — Aceite de soja

Part |[Muestra Ac. Margarico Ac. Heptadecendico Ac. Esteéarico Ac. Oleico Ac. Linoleico
NP NP (g/100g ester metilico) (g/100g ester metilico) (g/100g ester metilico) (g/100g ester metilico) (g/100g ester metilico)
Datol | Dato2 | Dato 3 | Dato 1l | Dato2 | Dato 3 | Dato1 | Dato2 | Dato 3 | Dato1l | Dato 2 | Dato 3 | Dato 1 | Dato 2 | Dato 3
1 10 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 4,08 4,07 4,08 20,30 | 20,01 | 20,17 | 55,24 | 55,56 | 55,44
2 11 0,09 0,09 0,09 0,05 0,05 0,05 4,20 4,20 4,19 20,35 | 20,32 | 20,32 | 54,79 | 54,94 | 54,79
3 0,08 0,08 0,07 0,04 0,03 0,03 4,46 4,50 4,50 2153 | 2155 | 21,54 | 52,64 | 52,69 | 52,67
4 35 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 5 NA NA NA NA NA NA 4,37 4,32 4,83 20,65 20,53 21 54,37 54,39 52,26
6 27 menor al rea de integracion menor al area de integracion 4.0 4.1 4.1 20,2 20,2 20,3 56,0 56,0 55,8
7 17 0,1 0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 4,3 4,3 4,3 20,5 20,4 20,4 54,4 54,4 54,4
8 7 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8b 30 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 42 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 21 0,10 0,10 0,10 --- --- 4,35 4,36 4,35 20,41 | 20,49 | 20,42 | 54,08 | 53,95 | 53,97
11 28 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 40 0,09 0,09 0,10 0,05 0,05 0,05 4,54 4,55 4,54 20,08 | 20,04 | 20,03 | 54,58 | 54,71 | 54,64
13 12 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 4,3 4,30 4,1 20,6 20,6 20,6 54,9 54,8 54,6
14
15 38 0,1 0,1 0,1 Trazas | Trazas | Trazas 4,3 4,3 4,3 20,5 204 20,4 54,4 54,2 54,4
16 23 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 0,11 0,11 0,11 0,05 0,05 0,05 4,14 4,30 4,27 20,37 | 20,26 | 20,06 | 54,76 | 54,48 | 53,95
18 0,1 0,1 0,1 0,1 4.5 4.5 21,3 21,3 53,1 53,1
19 4,3 4,12 4,25 20,36 | 20,51 | 20,48 | 54,66 | 54,97 | 54,62
20 2 0,11 0,11 0,11 0,06 0,06 0,06 4,16 4,16 4,15 20,22 | 20,21 | 20,26 | 54,71 | 54,69 | 54,68
21 34 0,10 0,10 0,10 0,06 0,06 0,05 4,29 4,31 4,32 19,00 | 19,01 | 19,03 | 54,34 | 54,30 | 54,30
22 16 0,10 0,10 0,10 0,05 0,06 0,06 4,27 4,30 4,28 20,68 | 20,69 | 20,70 | 55,17 | 55,18 | 55,19
23 13 0,10 0,10 0,10 0,05 0,05 0,05 4,29 4,15 4,17 20,48 | 20,16 | 20,27 | 54,78 | 54,78 | 54,70
24 24 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
25 NA NA NA NA NA NA 3,82 4,01 3,90 26,22 | 25,17 | 24,68 | 49,83 | 50,94 | 51,26
26 43 0,11 0,10 0,05 0,06 4,19 4,21 20,21 | 20,23 54,97 | 54,99
27 --- NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28 19 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 4,3 44 4,3 20,4 20,5 20,4 54,7 54,5 54,6
NA: No Anadliza ND: No detecta
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Tabla 2 (continuacion)

Resultados enviados por |os participantes - Muestra B — Aceite de soja

Part Muestra Ac. Linolénico Ac. Araquidico Ac. Gadoleico Ac. Behénico
NP NP (g/100g ester metilico) (g/100g ester metilico) (9/100g ester metilico) (9/100g ester metilico)
Dato 1 Dato 2 Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3
1 10 8,02 8,18 8,13 0,31 0,30 0,31 0,17 0,17 0,17 0,29 0,29 0,30
2 11 8,29 8,30 8,35 0,28 0,28 0,29 0,13 0,13 0,13 0,28 0,29 0,30
3 8,66 8,71 8,74 0,08 0,04 0,05 0,02 0,02 0,03 0,3 0,28 0,27
4 35 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 5 8,3 8,39 8,29 0,3 0,3 0,11 NA NA NA 0,21 0,19 0
6 27 8,1 8,1 8,2 Menor a la incertidumbre Menor a la incertidumbre Menor a la incertidumbre
7 17 8,4 8,4 8,4 0,3 0,3 0,3 0,1 0,1 0,1 0,3 0,3 0,3
8 7 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8b 30 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 42 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 21 8,43 8,34 8,38 0,33 0,33 0,33 0,33 0,33 0,32
11 28 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 40 7,97 8,00 7,98 0,36 0,35 0,35 0,15 0,15 0,15 0,39 0,39 0,38
13 12 8,5 8,5 8,5 0,3 0,30 0,3 0,2 0,2 0,2 0,3 0,3 0,3
14
15 38 8,7 8,6 8,7 0,3 0,3 0,3 Trazas Trazas Trazas 0,3 0,30 0,30
16 23 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 8,36 8,58 8,52 0,28 0,33 0,34 0,14 0,17 0,17 0,29 0,35 0,36
18 8,6 8,6 0,4 0,4 0,2 0,2 0,3 0,3
19 8,43 8,31 8,39 0,3 0,28 0,3 0,18 0,16 0,17 0,32 0,26 0,3
20 2 8,40 8,39 8,41 0,31 0,31 0,29 0,13 0,15 0,13 0,29 0,29 0,28
21 34 8,45 8,43 8,44 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
22 16 8,56 8,58 8,49 0,35 0,34 0,34 0,19 0,20 0,18 0,01 0,00 0,01
23 13 8,37 8,47 8,37 0,33 0,30 0,31 0,19 0,17 0,18 0,37 0,31 0,34
24 24 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
25 7,35 7,64 7,63 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
26 43 8,24 8,26 0,35 0,33 0,17 0,17 0,32 0,31
27 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28 19 8,3 8,3 8,4 0,3 0,3 0,3 0,2 0,2 0,2 0,4 0,4 0,4
NA: No Andiza ND: No detecta
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Tabla3
Resultados luego del tratamiento estadistico -Muestra A- Aceite de oliva

P A. Volumétrica indice Peroxido Ac. Palmitico Ac. Palmitoleico Ac. Margérico
Ne (9/100 g &c. oléico) T (meq O/ kg) T | (g/100g ester metilico) | T | (g/100g ester metilico) | T (g/100g ester metilico)
Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3
1 0,29 0,31 0,31 8,5 8,60 8,60 15,80 15,95 15,82 1,57 1,62 1,31 C <0,1 <0,1 <0,1
2 0,33 0,31 0,32 8,3 8,0 8,0 16,23 16,21 16,19 1,66 1,68 1,69 C 0,07 0,07 0,07
3 0,68 0,71 0,67 | 10,48 10,61 10,66 17,32 17,17 16,97 1,80 1,32 1,31 C 0,03 0,03 0,02
4 0.38 0,32 0,33 9,5 9,5 10 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 NA NA NA 8,19 7,98 8,39 16,2 16,19 16,84 | C 1,54 1,56 1,64 C NA NA NA
6 0,3 0,3 0,3 4.2 3,7 4.0 | 16,5 16,5 16,6 1,6 1,6 1,6 menor al &rea de integracion
7 0,31 0,31 0,30 8,5 8,2 8,7 16,1 16,2 16,5 1,6 1,6 1,6 <0,1 <0,1 <0,1
8 0,28 0,28 0,28 7,8 7,6 8,2 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8b 0,28 0,29 0,29 9,2 8,6 8,6 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 0,28 0,28 0,29 8,05 8,15 7,99 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10| 0,27 0,28 0,28 9 9 9 16,25 16,16 16,25 1,58 1,57 1,58 0,08 0,08 0,08
11 0,26 0,25 0,24 8,32 8,30 8,34 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12| 0,37 0,37 0,38 7,42 8,18 7,97 16,69 17,15 16,83 1,51 1,56 1,52 C 0,08 0,06 0,07
13| 0,34 0,33 0,34 39,7 39,5 39,3 | 15,5 15,9 15,7 1,6 1,6 1,6 <0,1 <0,1 <0,1
14 0,30 0,31 0,31 7,54 7,52 7,50 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
15| 0,31 0,34 0,30 8,33 8,26 8,31 15,9 16,0 15,8 1,5 1,5 1,5 0,1 0,1 0,1
16 0,29 0,28 0,29 9,45 8,71 9,45 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 0,30 0,31 0,28 7,21 7,3 7,38 16,24 16,2 17,22 | C 1,72 1,74 1,74 C 0,21 0,1 0,09
18] 0,31 0,32 0,32 8,27 8,33 8,31 16,1 15,9 <3 1,8 1,8 0,1 0,1
19| 0,36 0,37 0,35 13,10 12,90 13,20 | 15,88 15,32 15,52 1,65 1,64 1,64
201 0,31 0,31 0,31 4,58 4,63 4,53 G | 16,53 16,51 16,61 1,60 1,60 1,61 0,09 0,09 0,09
21 NA NA NA NA NA NA 16,01 15,99 15,97 1,57 1,56 1,56 0,08 0,08 0,08
22 0,33 0,34 0,34 11,28 11,61 11,36 15,23 15,04 15,03 1,71 1,71 1,65 |C 0,07 0,07 0,07
23 0,3 0,31 0,31 6,97 6,96 6,99 15,72 15,90 15,73 1,43 1,44 1,44 0,07 0,07 0,07
241 0,3031 | 0,3106 | 0,3089 9,1630 | 10,97 10,08 | C NA NA NA NA NA NA NA NA NA
251 0,6196 | 0,6197 | 0,6287 | | | 7,8201 | 8,0676 | 8,0168 16,28 16,27 16,24 1,76 1,77 1,85 |C NA NA NA
26| 0,38 0,34 <3 8,8 8,2 15,85 15,94 <3| 1,62 1,65 0,08 0,08
27 0,30 0,32 0,32 8,5 8,33 8,40 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28| 0,31 0,31 0,31 8,5 8,6 8,5 15,6 15,6 15,6 1,5 1,5 1,5 0,1 0,1 0,1

T: resultado del tratamiento estadistico.

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

I: laboratorio eliminado en el examen preliminar de los datos.
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Tabla 3 (continuacion)
Resultados luego del tratamiento estadistico -Muestra A- Aceite de oliva

P Ac. Heptadecenoéico Ac. Esteérico Ac. Oleico Ac. Linoleico Ac. Linolénico
N° | (g/100g ester metilico) T | (g/100g ester metilico) | T | (g/100g ester metilico) | T | (g/100g ester metilico) | T (9/100g ester metilico) T
Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3
1 0,14 0,14 0,13 1,70 1,67 1,65 63,89 | 64,26 | 64,27 15,1 15,04 | 15,13 0,93 0,82 0,83 C
2 0,14 0,13 0,14 1,81 1,84 1,82 63,22 | 63,32 | 63,07 15,22 | 15,13 | 15,12 0,86 0,85 0,87
3 0,10 0,10 0,09 1,83 1,39 1,82 [ C | 61,76 | 62,67 | 62,57 15,38 | 15,78 | 15,63 1,09 0,96 0,95 C
4 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA G
5 NA NA NA 1,92 1,87 2,2 C | 63,79 | 63,25 | 62,74 15,19 | 15,24 | 15,53 0,87 0,89 0,93 C
6 menor a la incertidumbre 1,9 1,7 1,7 63,4 63,5 63,5 14,9 15,0 15,0 0,8 0,8 0,8
7 0,2 0,2 0,2 1,9 1,9 1,9 63,3 63,1 63,0 15,2 15,2 15,2 0,9 0,9 0,9
8 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8h NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 1,91 1,90 1,91 63,01 | 62,66 | 63,04 15,17 | 15,07 | 15,16 0,92 0,92 0,89
11 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12| 0,15 0,15 0,15 1,97 1,97 1,97 62,73 | 62,22 | 62,61 15,18 | 15,12 | 15,18 0,85 0,87 0,85
13 0,1 0,1 0,1 1,9 1,9 1,7 63,3 62,9 63,1 15,2 15,2 15,0 0,9 0,9 0,9
14 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
15 0,1 0,1 0,1 1,9 1,9 2,0 63,7 63,7 63,6 15,0 15,0 15,0 0,8 0,8 0,8 G
16 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17| 0,15 0,15 0,15 1,86 1,86 1,84 61,79 | 62,52 | 61,64 15,22 | 15,21 | 15,14 0,95 0,93 0,94
18 0,2 0,1 <3| 20 2,0 <3| 62,6 62,9 <3| 155 15,5 <3 0,9 0,9 <3
19 1,88 1,72 1,69 62,99 | 63,25 | 63,01 15,29 | 16,17 | 1543 | C 0,9 0,86 0,87
20| 0,15 0,15 0,15 1,82 1,83 1,81 62,48 | 62,36 | 62,39 15,16 | 15,24 | 15,16 0,89 0,89 0,89
21| 0,15 0,15 0,15 1,89 1,90 1,90 59,91 | 59,76 | 59,82 | G| 15,24 | 1525 | 15,22 0,91 0,91 0,9
22| 0,15 0,15 0,15 1,83 1,84 1,85 63,58 | 63,66 | 63,90 15,77 | 15,87 | 15,66 0,89 0,89 0,90
23] 0,15 0,15 0,14 1,73 1,70 1,78 63,71 | 63,64 | 63,66 15,37 | 15,35 | 15,39 0,89 0,89 0,89
24 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
25 NA NA NA 1,76 1,74 1,73 64,08 | 63,98 | 63,74 15,29 | 15,37 | 15,59 0,83 0,87 0,84
26 0,14 0,14 <3| 1,81 1,78 <3| 63,23 63,21 <3| 15,07 15,02 <3 0,85 0,87 <3
27 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28 0,2 0,2 0,2 1,9 19 19 63,3 63,3 63,3 15,1 15,1 15,1 0,9 0,9 0,9

T: resultado del tratamiento estadistico.

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

I: laboratorio eliminado en el examen preliminar de los datos.
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Tabla 3 (continuacion)
Resultados luego del tratamiento estadistico -Muestra A- Aceite de oliva

P Ac. Araquidico Ac. Gadoleico Ac. Behénico Absorbancias Absorbancias
N° [ (g/100g ester metilico) | T | (g/100g ester metilico) | T | (g/100g ester metilico) | T en el UV a232nm T en el UV a270 nm T
Dato 1l | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 | Dato 2 | Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3
1 0,38 0,38 0,38 0,32 0,32 0,32 0,11 0,10 0,10 2,177 2,148 2,165 0,183 0,174 0,171
2 0,36 0,36 0,38 0,30 0,29 0,30 0,11 0,1 0,13 2,295 2,312 2,352 0,156 0,159 0,181
3 0,24 0,23 0,26 G 0,36 0,26 0,29 C 0,08 0,08 0,08 2,32 2,36 2,36 0,16 0,17 0,16
4 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 0,41 0,4 0,11 C NA NA NA 0,06 0,03 0,03 | NA NA NA NA NA NA
6 0,4 0,4 0,4 menor a la incertidumbre NA NA NA NA NA NA
7 0,4 0,4 0,4 0,3 0,3 0,3 0,1 0,1 0,1 NA NA NA NA NA NA
8 NA NA NA NA NA NA NA NA NA 1,952 2,020 2,060 0,162 0,167 0,169
8b NA NA NA NA NA NA NA NA NA 2,070 2,070 2,080 0,177 0,163 0,182
9 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 0,40 0,41 0,41 0,12 0,12 0,12 2,25 2,27 2,34 0,16 0,15 0,16
11 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 0,45 0,45 0,45 0,35 0,34 0,34 0,15 0,12 0,14 NA NA NA NA NA NA
13 0,4 0,40 0,4 0,4 0,4 0,4 0,1 0,1 0,1 NA NA NA NA NA NA
14 NA NA NA NA NA NA NA NA NA 2,107 2,110 2,108 0,15 0,148 0,151
15 0,5 0,4 0,5 C 0,4 0,4 0,4 0,1 0,1 0,1 2,31 2,34 2,40 0,17 0,17 0,16
16 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 0,40 0,39 0,38 0,33 0,32 0,32 0,12 0,11 0,10 NA NA NA NA NA NA
18 0,4 0,4 <3 0,4 0,4 <3 0,0 0,0 <3| 0,228 0,231 <3| 0,009 0,009 <3
19 0,4 0,37 0,4 0,35 0,33 0,34 0,12 0,1 0,1 NA NA NA NA NA NA
20| 0,38 0,37 0,37 0,31 0,31 0,31 0,10 0,10 0,10 NA NA NA NA NA NA
21 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
221 0,43 0,44 0,44 0,36 0,37 0,38 0,00 0,00 0,00 [ 2,19 2,17 2,20 0,15 0,16 0,16
23| 0,43 0,4 0,41 0,35 0,34 0,34 0,14 0,13 0,14 1,97 1,99 2,00 0,102 0,101 0,101
24 NA NA NA NA NA NA NA NA NA 2,305 2,322 2,369 0,176 0,181 0,206
25 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
26| 0,42 0,41 <3| 0,34 0,33 <3| 0,12 0,12 <3 2,3 2,4 <3 0,31 0,30 <3
27 NA NA NA NA NA NA NA NA NA 1,503 1,586 1,539 | G 0,13 0,15 0,15
28 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 0,1 0,1 0,1 2,29 2,32 2,32 0,21 0,20 0,23

T: resultado del tratamiento estadistico.
C: datos eliminados por aplicacién de la prueba de Cochran
G: datos eliminados por aplicacion de la prueba de Grubbs.
< 3: laboratorio que envié menos de 3 datos.

I: laboratorio eliminado en el examen preliminar de los datos.
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Tabla4

Resultados luego del tratamiento estadistico -Muestra B- Aceite de soja

Part A. Volumétrica indice Peréxido Ac. Miristico Ac. Palmitico Ac. Palmitoleico
Ne (9/100 g &c. oléico) T (meq O/ kg) T (g/100g ester metilico) T (g/100g ester metilico) T (g/100g ester metilico) | T
Datol | Dato2 | Dato 3 Datol | Dato 2 | Dato 3 Datol | Dato 2 | Dato 3 Datol | Dato 2 | Dato 3 Datol | Dato 2 | Dato 3
1 0,34 0,34 0,35 7,1 7,0 7,0 <0,1 <0,1 <0,1 11,23 11,10 11,11 0,15 0,11 0,10 C
2 0,37 0,35 0,33 6,2 6,3 6,4 0,08 0,07 0,07 11,29 11,30 11,29 0,08 0,08 0,08
3 0,520 0,530 0,510 7,22 7,19 7,24 0,04 0,04 0,05 12,07 12,00 11,99 0,08 0,06 0,06
4 0,38 0,37 0,39 119 11,5 11,9 | NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 NA NA NA 6,65 7,14 6,82 0,1 0,48 0,8 | 114 11,3 1257 | C 0,08 0,07 0,14 C
6 0,3 0,3 0,3 4.8 4.4 4.8 Menor al area de integracion 11,1 11,2 11,2 Menor al area de integracion
7 0,37 0,37 0,38 6,3 6,2 6,5 <0,1 <0,1 <0,1 11,4 11,4 11,4 <0,1 <0,1 <0,1
8 0,36 0,37 0,37 7,2 7,6 7,0 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8b 0,37 0,37 0,37 7,6 6,8 7,4 C NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 0,36 0,36 0,35 6,46 6,57 7,02 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 0,33 0,33 0,34 7 7 7 0,08 0,08 0,08 11,29 11,33 11,34 0,10 0,09 0,10
11 0,28 0,29 0,26 5,92 5,93 5,94 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 0,47 0,47 0,49 6,07 5,86 5,78 0,08 0,08 0,08 11,63 11,52 11,62 0,08 0,08 0,08
13 0,32 0,34 0,33 25,1 24,9 25,4 | <0,1 <0,1 <0,1 11,1 11,2 11,1 <0,1 <0,1 <0,1
14
15 0,4 0,41 0,4 7,40 7,39 7,37 0,1 0,1 0,1 11,20 11,6 11,3 C 0,1 0,1 0,1
16 0,34 0,33 0,34 6,3 6,1 5,9 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 0,35 0,36 0,36 5,45 5,44 5,54 0,09 0,07 0,07 12,74 10,81 1157 | C 0,12 0,09 0,09 C
18 0,37 0,38 0,39 6,90 6,94 6,97 0,1 0,1 <3| 11,3 11,3 <3 0,0 0,0 <3
19 0,46 0,45 0,45 11,93 12,00 12,23 [ 0,07 0,06 0,07 11,12 11,02 11,08 0,08 0,06 0,06
20 0,34 0,35 0,35 4,09 3,99 4,09 0,08 0,08 0,08 11,27 11,26 11,40 0,10 0,11 0,10
21 NA NA NA NA NA NA 0,08 0,08 0,08 11,16 11,14 11,10 0,09 0,09 0,09
22 0,39 0,37 0,37 9,60 9,29 9,38 ND ND ND 10,58 10,50 10,61 0,07 0,08 0,08
23 0,36 0,37 0,36 6,47 6,40 6,45 0,06 0,07 0,08 10,91 11,36 11,36 | C 0,08 0,08 0,08
24| 0,335 | 0,3337 | 0,3324 6,8195 | 7,1511 | 7,0060 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
251 0,3375 | 0,3375 | 0,3383 8,3372 | 8,3731 | 8,4075 NA NA NA 12,34 11,93 1221 | C 0,43 0,30 0,32 |l
26 0,46 0,42 <3 7,3 6,9 <3| 0,08 0,09 <3| 11,11 11,04 <3| 0,11 0,10 <3
27 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28 0,33 0,34 0,35 6,6 6,3 6,4 0,1 0,1 0,1 10,9 10,9 10,9 0,1 0,1 0,1
T: resultado del tratamiento estadistico.
C: datos eliminados por aplicacién de la prueba de Cochran
G: datos eliminados por aplicacion de la prueba de Grubbs.
< 3: laboratorio que envié menos de 3 datos.
I: laboratorio eliminado en el examen preliminar de los datos. Pag- 23 de 62




Tabla 4 (continuacion)
Resultados luego del tratamiento estadistico -Muestra B- Aceite de soja

Part Ac. Margaérico Ac. Heptadecenéico Ac. Esteérico Ac. Oleico Ac. Linoleico
Ne (9/100g ester metilico) T (g/100g ester metilico) (g/100g ester metilico) T (g/100g ester metilico) T (g/100g ester metilico) | T
Datol | Dato2 | Dato 3 Datol | Dato 2 | Dato 3 Datol | Dato 2 | Dato 3 Datol | Dato 2 | Dato 3 Datol | Dato 2 | Dato 3
1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 4,08 4,07 4,08 20,30 20,01 20,17 55,24 55,56 55,44
2 0,09 0,09 0,09 0,05 0,05 0,05 4,20 4,20 4,19 20,35 20,32 20,32 54,79 54,94 54,79
3 0,08 0,08 0,07 C 0,04 0,03 0,03 4,46 4,50 4,50 21,53 21,55 2154 | G| 52,64 52,69 52,67 |G
4 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 NA NA NA NA NA NA 4,37 4,32 4,83 C | 20,65 20,53 21 C | 54,37 54,39 52,26 | C
6 |Menor al 4rea de integracion Menor al &rea de integracion 4.0 4.1 4.1 20,2 20,2 20,3 56,0 56,0 55,8
7 0,1 0,1 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 4,3 4,3 4,3 20,5 20,4 20,4 54,4 54,4 54,4
8 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8b NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 0,10 0,10 0,10 4,35 4,36 4,35 20,41 20,49 20,42 54,08 53,95 53,97
11 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 0,09 0,09 0,10 C 0,05 0,05 0,05 4,54 4,55 4,54 20,08 20,04 20,03 54,58 54,71 54,64
13 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 4,3 4,30 4,1 20,6 20,6 20,6 54,9 54,8 54,6
14
15 0,1 0,1 0,1 Trazas | Trazas | Trazas 4,3 4,3 4,3 20,5 20,4 20,4 54,4 54,2 54,4
16 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 0,11 0,11 0,11 0,05 0,05 0,05 4,14 4,30 4,27 20,37 20,26 20,06 54,76 54,48 53,95 | C
18 0,1 0,1 --- <3 0,1 0,1 --- 4,5 4,5 --- <3| 21,3 21,3 --- <3| 53,1 53,1 --- <3
19 4,3 4,12 4,25 20,36 20,51 20,48 54,66 54,97 54,62
20 0,11 0,11 0,11 0,06 0,06 0,06 4,16 4,16 4,15 20,22 20,21 20,26 54,71 54,69 54,68
21 0,10 0,10 0,10 0,06 0,06 0,05 4,29 4,31 4,32 19,00 19,01 19,03 |G| 54,34 54,30 54,30
22 0,10 0,10 0,10 0,05 0,06 0,06 4,27 4,30 4,28 20,68 20,69 20,70 55,17 55,18 55,19
23 0,10 0,10 0,10 0,05 0,05 0,05 4,29 4,15 4,17 20,48 20,16 20,27 54,78 54,78 54,70
24 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
25 NA NA NA NA NA NA 3,82 4,01 3,90 26,22 25,17 24,68 | C| 49,83 50,94 51,26 |C
26 0,11 0,10 <3| 0,05 0,06 4,19 4,21 <3| 20,21 20,23 <3| 54,97 54,99 ---  |<3
27 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 4,3 4.4 4,3 20,4 20,5 20,4 54,7 54,5 54,6

T: resultado del tratamiento estadistico.
C: datos eliminados por aplicacién de la prueba de Cochran
G: datos eliminados por aplicacion de la prueba de Grubbs.

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

Pag. 24 de 62




Tabla 4 (continuacion)

Resultados luego del tratamiento estadistico -Muestra B- Aceite de soja

Part Ac. Linolénico Ac. Araquidico Ac. Gadoleico Ac. Behénico
Ne (g/100g ester metilico) T (g/100g ester metilico) T (g/100g ester metilico) T (g/100g ester metilico) T
Dato 1 Dato 2 Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3 Dato 1 Dato 2 Dato 3
1 8,02 8,18 8,13 0,31 0,30 0,31 0,17 0,17 0,17 0,29 0,29 0,30
2 8,29 8,30 8,35 0,28 0,28 0,29 0,13 0,13 0,13 0,28 0,29 0,30
3 8,66 8,71 8,74 0,08 0,04 0,05 | 0,02 0,02 0,03 | 0,3 0,28 0,27 C
4 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
5 8,3 8,39 8,29 0,3 0,3 0,11 C NA NA NA 0,21 0,19 0 |
6 8,1 8,1 8,2 Menor a la incertidumbre Menor a la incertidumbre Menor a la incertidumbre
7 8,4 8,4 8,4 0,3 0,3 0,3 0,1 0,1 0,1 0,3 0,3 0,3
8 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
8b NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
9 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
10 8,43 8,34 8,38 0,33 0,33 0,33 0,33 0,33 0,32
11 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
12 7,97 8,00 7,98 0,36 0,35 0,35 0,15 0,15 0,15 0,39 0,39 0,38
13 8,5 8,5 8,5 0,3 0,30 0,3 0,2 0,2 0,2 0,3 0,3 0,3
14
15 8,7 8,6 8,7 0,3 0,3 0,3 Trazas Trazas Trazas 0,3 0,30 0,30
16 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
17 8,36 8,58 8,52 0,28 0,33 0,34 C 0,14 0,17 0,17 0,29 0,35 0,36 C
18 8,6 8,6 <3 0,4 0,4 <3 0,2 0,2 <3 0,3 0,3 <3
19 8,43 8,31 8,39 0,3 0,28 0,3 0,18 0,16 0,17 0,32 0,26 0,3 C
20 8,40 8,39 8,41 0,31 0,31 0,29 0,13 0,15 0,13 0,29 0,29 0,28
21 8,45 8,43 8,44 NA NA NA NA NA NA NA NA NA
22 8,56 8,58 8,49 0,35 0,34 0,34 0,19 0,20 0,18 0,01 0,00 0,01 |
23 8,37 8,47 8,37 0,33 0,30 0,31 0,19 0,17 0,18 0,37 0,31 0,34 C
24 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
25 7,35 7,64 7,63 C NA NA NA NA NA NA NA NA NA
26 8,24 8,26 <3 0,35 0,33 <3 0,17 0,17 <3 0,32 0,31 <3
27 NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA NA
28 8,3 8,3 8,4 0,3 0,3 0,3 0,2 0,2 0,2 0,4 0,4 0,4

T: resultado del tratamiento estadistico.
C: datos eliminados por aplicacién de la prueba de Cochran
G: datos eliminados por aplicacion de la prueba de Grubbs.
< 3: laboratorio que envié menos de 3 datos.
I: laboratorio eliminado en el examen preliminar de los datos.
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Tabla5
Desvio respecto del valor medio interlaboratorio -Muestra A- Aceite de Oliva

A. Volumétrica

indice Peréxido

Ac. Palmitico

Ac. Palmitoleico

Ac. Margérico

Part |[Muestra (g/100 g &c. oléico) (meq O/ kg) (9/100g estermetilico) (g/100g estermetilico) (g/100g estermetilico)
Ne Ne Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio
medio valor medio medio valor medio medio valor medio medio valor medio medio valor medio
1 32 0,30 -1,4 8,57 0,7 15,86 -1,5 1,50 -4,0
2 19 0,32 4.0 8,10 -4.8 16,21 0,7 1,68 7,3 0,07 -12,5
3 0,69 123,2 10,58 24,3 17,15 6,5 1,48 -5,5 0,03 -66,7
4 21 9,67 13,6
5 27 8,19 -3,8 16,41 1,9 1,58 1,1
6 30 0,30 -2,5 3,97 -53,4 16,53 2,7 1,60 2,4
7 9 0,31 -0,3 8,47 -0,5 16,27 1,0 1,60 2,4
8 5 0,28 -9,0 7,87 -7,6
8b 3 0,29 -6,8 8,80 3,4
9 15 0,28 -7,9 8,06 -5,3
10 0,28 -10,1 9,00 5,7 16,22 0,7 1,58 0,9 0,08 0,0
11 40 0,25 -18,7 8,32 2,2
12 12 0,37 21,4 7,86 -7,7 16,89 4.9 1,53 -2,1 0,07 -12,5
13 22 0,34 9,4 39,50 364,1 15,70 -2,5 1,60 2,4
14 0,31 -0,3 7,52 -11,6
15 38 0,32 2,9 8,30 -2,5 15,90 -1,2 1,50 -4,0 0,10 25,0
16 44 0,29 -6,8 9,20 8,1
17 0,30 -3,6 7,30 -14,3 16,55 2,8 1,73 10,9 0,13 66,7
18 0,32 2,9 8,30 -2,4 16,00 -0,6 1,80 15,2 0,10 25,0
19 0,36 17,0 13,07 53,5 15,57 -3,3 1,64 5,2
20 14 0,31 0,8 4,58 -46,2 16,55 2,8 1,60 2,6 0,09 12,5
21 33 15,99 -0,7 1,56 0,1 0,08 0,0
22 37 0,34 9,4 11,42 34,1 15,10 -6,2 1,69 8,2 0,07 -12,5
23 36 0,31 -0,3 6,97 -18,1 15,78 -2,0 1,44 -8,0 0,07 -12,5
24 39 0,31 0,0 10,07 18,4
25 0,62 101,3 7,97 -6,4 16,26 1,0 1,79 14,8
26 13 0,36 17,0 8,50 -0,1 15,90 -1,3 1,64 4,7 0,08 0,0
27 7 0,31 1,9 8,41 -1,2
28 4 0,31 0,8 8,53 0,3 15,60 -3,1 1,50 -4.0 0,10 25,0

Pag. 26 de 62




Tabla 5 (continuacion)
Desvio respecto del valor medio interlaboratorio -Muestra A- Aceite de Oliva

Ac. Heptadecendico Ac. Esteérico Ac. Oleico Ac. Linoleico Ac. Linolénico
Part |Muestra| (g/100g estermetilico) (g/100g estermetilico) (g/100g estermetilico) (9/100g estermetilico) (9/100g estermetilico)
NP NP Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio
medio valor medio medio valor medio medio valor medio medio valor medio medio valor medio

1 32 0,14 -4,8 1,67 -8,8 64,14 15 15,09 -1,0 0,86 -3,4

2 19 0,14 -4,8 1,82 -0,6 63,20 0,1 15,16 -0,5 0,86 -3,4

3 0,10 -32,7 1,68 -8,4 62,33 -1,3 15,60 2,3 1,00 12,4

5 27 2,00 8,8 63,26 0,1 15,32 0,5 0,90 0,7

6 30 1,77 -3,7 63,47 0,5 14,97 -1,8 0,80 -10,1
7 9 0,20 39,3 1,90 3,5 63,13 -0,1 15,20 -0,3 0,90 1,1

9 15

10 1,91 3,9 62,90 -0,4 15,13 -0,7 0,91 2,2
11 40

12 12 0,15 4,5 1,97 7,4 62,52 -1,0 15,16 -0,5 0,86 -3,7
13 22 0,10 -30,4 1,83 -0,1 63,10 -0,1 15,13 -0,7 0,90 1,1
15 38 0,10 -30,4 1,93 54 63,67 0,8 15,00 -1,6 0,80 -10,1
17 0,15 4,5 1,85 1,0 61,98 -1,9 15,19 -0,3 0,94 5,6
18 0,15 4,5 2,00 9,0 62,75 -0,7 15,50 1,7 0,90 1,1
19 1,76 -3,9 63,08 -0,1 15,63 2,6 0,88 -1,5
20 14 0,15 4,5 1,82 -0,8 62,41 -1,2 15,19 -0,3 0,89 0,0
21 33 0,15 4,5 1,90 3,4 59,83 -5,3 15,24 0,0 0,91 1,9
22 37 0,15 4,5 1,84 0,3 63,71 0,9 15,77 3,5 0,89 0,4
23 36 0,15 21 1,74 -5,4 63,67 0,8 15,37 0,9 0,89 0,0
25 1,74 -5,0 63,93 1,2 15,42 1,2 0,85 -4,9
26 13 0,14 -2,5 1,80 -2,2 63,22 0,1 15,05 -1,3 0,86 -3,4
28 4 0,20 39,3 1,90 3,5 63,30 0,2 15,10 -0,9 0,90 1,1
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Tabla 5 (continuacion)
Desvio respecto del valor medio interlaboratorio -Muestra A- Aceite de Oliva

Ac. Araquidico Ac. Gadoleico Ac. Behénico Absorbancias en el Absorbancias en el

Part |Muestra (9/100g estermetilico) (g/100g estermetilico) (g/100g estermetilico) UV a 232 nm UV a 270 nm

N N Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio

medio valor medio medio valor medio medio valor medio medio valor medio medio valor medio

1 32 0,38 -5,0 0,32 -8,6 0,10 -6,1 2,16 -2,1 0,18 10,0

2 19 0,37 -8,3 0,30 -15,2 0,11 3,0 2,32 5,0 0,17 3,3

3 0,24 -39,2 0,30 -13,3 0,08 -27,3 2,35 6,2 0,16 2,1

4 21

5 27 0,31 -23,3 0,04 -63,6

6 30 0,40 0,0

7 9 0,40 0,0 0,30 -14,3 0,10 -9,1

8 5 2,01 -9,0 0,17 3,8
8b 3 2,07 -6,2 0,17 8,8

9 15

10 0,41 1,7 0,12 9,1 2,29 3,5 0,16 21
11 40

12 12 0,45 12,5 0,34 -1,9 0,14 24,2

13 22 0,40 0,0 0,40 14,3 0,10 -9,1
14 2,11 -4,6 0,15 -6,5
15 38 0,47 16,7 0,40 14,3 0,10 -9,1 2,35 6,3 0,17 4.2
17 0,39 -2,5 0,32 -7,6 0,11 0,0

18 0,40 0,0 0,40 14,3 0,00 -100,0 0,23 -89,6 0,01 -94.4
19 0,39 -2,5 0,34 -2,9 0,11 -3,0
20 14 0,37 -6,7 0,31 -11,4 0,10 -9,1
22 37 0,44 9,2 0,37 5,7 0,00 -100,0 2,19 -1,1 0,16 -2,1
23 36 0,41 3,3 0,34 -1,9 0,14 24,2 1,99 -10,1 0,10 -36,7
24 39 2,33 5,5 0,19 17,3
26 13 0,42 3,7 0,34 -4,3 0,12 9,1 2,35 6,3 0,31 90,6
27 7 1,54 -30,2 0,14 -10,4
28 4 0,40 0,0 0,40 14,3 0,10 -9,1 2,31 4.5 0,21 33,3
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Tabla6
Desvio respecto del valor medio interlaboratorio -Muestra B- Aceite de Soja

A. Volumétrica

indice Peroxido

Ac. Miristico

Ac. Palmitico

Ac. Palmitoleico

Part |Muestra (9/100 g &c. oléico) (meqg O/ kg) (9/100g estermetilico) (9/100g estermetilico) (9/100g estermetilico)
N N Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio
medio valor medio medio valor medio medio valor medio medio valor medio medio valor medio

1 32 0,34 7,2 7,0 6,4 11,15 -0,8 0,12 41,2

2 19 0,35 -5,4 6,3 -4,7 0,07 -4,8 11,29 0,5 0,08 -5,9

3 0,52 40,5 7,2 9,2 0,04 -43,7 12,02 6,9 0,07 -21,6
4 21 0,38 2.7 11,8 78,0

5 27 6,9 3,9 0,46 497,4 11,76 4.6 0,10 13,7

6 30 0,30 -18,9 4,7 -29,4 11,17 -0,7 --

7 9 0,37 0,9 6,3 -4,2 11,40 1,4 -

8 5 0,37 -0,9 7,3 9,9 -

8b 3 0,37 0,0 7,3 9,9 -

9 15 0,36 -3,6 6,7 1,1

10 0,33 -9,9 7,0 5,9 0,08 3,9 11,32 0,7 0,10 13,7
11 40 0,28 -25,2 5,9 -10,3

12 12 0,48 28,8 5,9 -10,7 0,08 3,9 11,59 3,1 0,08 -5,9
13 22 0,33 -10,8 25,1 280,2 11,13 -0,9 -

15 38 0,40 9,0 7,4 11,7 0,10 29,9 11,37 1,1 0,10 17,6
16 44 0,34 -9,0 6,1 -7,7

17 0,36 -3,6 5,5 -17,1 0,08 -0,4 11,71 4,2 0,10 17,6
18 0,38 2,7 6,9 4.9 11,30 0,5 0,00 -100,0
19 0,45 22,5 12,1 82,3 0,07 -13,4 11,07 -1,5 0,07 -21,6
20 14 0,35 -6,3 4.1 -38,6 0,08 3,9 11,31 0,6 0,10 21,6
21 33 0,08 3,9 11,13 -0,9 0,09 5,9
22 37 0,38 1,8 9,4 42,6 10,56 -6,0 0,08 -9,8
23 36 0,36 -1,8 6,4 -2,6 0,07 -9,1 11,21 -0,3 0,08 -5,9
24 39 0,33 -9,8 7,0 5,8

25 0,34 -8,7 8,4 26,7 12,16 8,2 0,35 311,8
26 13 0,44 18,9 7,1 7,4 0,09 10,4 11,08 -1,5 0,11 23,5
28 4 0,34 -8,1 6,4 -2,7 0,10 29,9 10,90 -3,0 0,10 17,6
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Tabla 6 (continuacion)
Desvio respecto del valor medio interlaboratorio -Muestra B- Aceite de Soja

Ac. Margérico

Ac. Heptadecendico

Ac. Esteérico

Ac. Oleico

Ac. Linoleico

Part |Muestra (9/100g estermetilico) (9/100g estermetilico) (9/100g estermetilico) (9/100g estermetilico) (9/100g estermetilico)
N N Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio
medio valor medio medio valor medio medio valor medio medio valor medio medio valor medio

1 32 4,08 -4,1 20,16 -1,0 55,41 1,2

2 19 0,09 -10,9 0,05 0,0 4,20 -1,3 20,33 -0,1 54,84 0,1

3 0,08 -24,1 0,03 -33,3 4,49 5,6 21,54 5,8 52,67 -3,8

4 21

5 27 4,51 6,0 20,73 1,8 53,67 -2,0

6 30 4,07 -4,3 20,23 -0,6 55,93 2,1

7 9 0,10 -1,0 4,30 1,2 20,43 0,4 54,40 -0,7

9 15

10 0,10 -1,0 4,35 2.4 20,44 0,4 54,00 -1,4
11 40

12 12 0,09 -7,6 0,05 0,0 4,54 6,9 20,05 -15 54,64 -0,2
13 22 4,23 -0,4 20,60 1.2 54,77 0,0
14

15 38 0,10 -1,0 4,30 1,2 20,43 0,4 54,33 -0,8
17 0,11 8,9 0,05 0,0 4,24 -0,3 20,23 -0,6 54,40 -0,7
18 0,10 -1,0 0,10 100,0 4,50 5,9 21,30 4,6 53,10 -3,0
19 4,22 -0,6 20,45 0,4 54,75 0,0
20 14 0,11 8,9 0,06 20,0 4,16 -2,2 20,23 -0,6 54,69 -0,1
21 33 0,10 -1,0 0,06 13,3 4,31 1,3 19,01 -6,6 54,31 -0,8
22 37 0,10 -1,0 0,06 13,3 4,28 0,8 20,69 1,6 55,18 0,8
23 36 0,10 -1,0 0,05 0,0 4,20 -1,1 20,30 -0,3 54,75 0,0
25 3,91 -8,0 25,36 24,5 50,68 -7,5
26 13 0,11 4,0 0,06 10,0 4,20 -1,2 20,22 -0,7 54,98 0,4
28 4 0,10 -1,0 0,10 100,0 4,33 2,0 20,43 0,4 54,60 -0,3
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Tabla 6 (continuacion)

Desvio respecto del valor medio interlaboratorio -Muestra B- Aceite de Soja

Ac. Linolénico

Ac. Araquidico

Ac. Gadoleico

Ac. Behénico

Part Muestra (g/100g estermetilico) (g/100g estermetilico) (g/100g estermetilico) (g/100g estermetilico)
Ne Ne Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio Valor % desvio
medio valor medio medio valor medio medio valor medio medio valor medio
1 32 8,11 -3,2 0,31 -1,1 0,17 6,3 0,29 -8,3
2 19 8,31 -0,8 0,28 -8,6 0,13 -18,8 0,29 -9,4
3 8,70 3,9 0,06 -81,7 0,02 -85,4 0,28 -115
5 27 8,33 -0,6 0,24 -23,7 0,13 -58,3
6 30 8,13 -2,9
7 9 8,40 0,2 0,30 -3,2 0,10 -37,5 0,30 -6,3
10 8,38 0,0 0,33 6,5 0,33 2,1
11 40
12 12 7,98 -4,7 0,35 14,0 0,15 -6,3 0,39 20,8
13 22 8,50 14 0,30 -3,2 0,20 25,0 0,30 -6,3
15 38 8,67 3,4 0,30 -3,2 0,30 -6,3
16 44
17 8,49 1,3 0,32 2,2 0,16 0,0 0,33 4,2
18 8,60 2,6 0,40 29,0 0,20 25,0 0,30 -6,3
19 8,38 0,0 0,29 -5,4 0,17 6,3 0,29 -8,3
20 14 8,40 0,2 0,30 -2,2 0,14 -14,6 0,29 -10,4
21 33 8,44 0,7
22 37 8,54 1,9 0,34 10,8 0,19 18,8 0,01 -97,9
23 36 8,40 0,3 0,31 1,1 0,18 12,5 0,34 6,3
24 39
25 7,54 -10,0
26 13 8,25 -1,6 0,34 9,7 0,17 6,3 0,32 -1,6
28 4 8,33 -0,6 0,30 -3,2 0,20 25,0 0,40 25,0
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interlaboratorios

Grafico 1
Datos enviados por los participantes — Muestra A- Acidez volumétrica
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Grafico 3
Datos enviados por los participantes — Muestra A- A. Palmitico
Valor medio interlaboratorio
18,00 - .
——————— v. medio +-sL
¢  Valor medio informado
= 17,50 |
S
g .
£ 17,00 -
5 .
& 16,50 - o ¢ *
-
@ * * PS *
£ 16,00 - . R PY R
2 <
= . .
E 15,507,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, Y ..
<
>
15,00 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
123 456 7 88b9 10111213 141516 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28
Laboratorio
Grafico 4
Datos enviados por los participantes — Muestra A- A. Palmitoléico
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Grafico 5
Datos enviados por los participantes — Muestra A- A. Margarico
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Grafico 6
Datos enviados por los participantes — Muestra A- A. Heptadecenoico
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Grafico 7
Datos enviados por los participantes — Muestra A- A. Estearico
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Grafico 8
Datos enviados por los participantes — Muestra A- A. Oleico
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Grafico 9
Datos enviados por los participantes — Muestra A- A. Linoleico
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Grafico 10
Datos enviados por los participantes — Muestra A- A. Linolénico
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Grafico 11
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Datos enviados por los participantes — Muestra A- A. Araquidico
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Grafico 12
Datos enviados por los participantes — Muestra A- A. Gadoleico
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Grafico 13
Datos enviados por los participantes — Muestra A- A. Behénico
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Grafico 14

Datos enviados por los participantes — Muestra A- Absorbancias en el U.V. a 232 nm
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Grafico 15
Datos enviados por los participantes — Muestra A- Absorbancias en el U.V. 270 nm
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Grafico 16
Datos enviados por los participantes — Muestra B- Acidez volumétrica
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Grafico 17
Datos enviados por los participantes — Muestra B- Indice de perdxido
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Grafico 18
Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. Miristico
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Grafico 19
Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. Palmitico
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Grafico 20
Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. Palmitoleico
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Grafico 21
Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. A. Margarico
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Grafico 22
Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. Heptadecenoico
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Grafico 23
Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. Estearico
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Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. Oleico
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Grafico 25
Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. Linoleico
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Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. Linolénico
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Grafico 27

Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. Araquidico
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Grafico 28
Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. Gadoleico
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Grafico 29
Datos enviados por los participantes — Muestra B- A. Behénico
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Parametro Z — Muestra A- Acidez volumétrica
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Grafico 31
Parametro Z — Muestra A- Indice de peréxido
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Parametro Z — Muestra A- A. Palmitico
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Grafico 33
Parametro Z — Muestra A- A. Palmitoleico
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Parametro Z — Muestra A- A. Estearico
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Grafico 35

Parametro Z — Muestra A- A. Oleico
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Grafico 37
Parametro Z — Muestra A- A. Linolénico
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Grafico 39
Parametro Z — Muestra A- A. Gadoleico
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Grafico 40
Parametro Z — Muestra A- A. Behénico
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Grafico 41
Parametro Z — Muestra A- Absorbancias en el U.V. a 232 nm
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Grafico 43
Parametro Z - Muestra B- Acidez volumétrica
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Grafico 45
Parametro Z - Muestra B- A. Palmitico
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Parametro Z - Muestra B- A. Palmitoleico

-4
3019 22 2 12 23 21 5 10 15 17 28 20 26 1
Laboratorio
. L. . Laboratorio Z
Laboratorios cuyos valores exceden el ambito del grafico: 18 6.7
-9,
25 20,6

INTI - Programa de Metrologia Quimica INTI — Cereales y Oleaginosas

Pagina 54 de 62



interlaboratorios

Grafico 47
Parametro Z - Muestra B- A. Estearico
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Parametro Z - Muestra B- A. Oleico
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Grafico 49
Parametro Z - Muestra B- A. Linoleico

18 5 10 21 15 17 7 28 12 20 19 23 13 2 26 22 1 6
Laboratorio

Laboratorios cuyos valores exceden el ambito del grafico:

Laboratorio Z
3 -4,3
25 -8,4

Grafico 50
Parametro Z - Muestra B- A. Linolénico
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Grafico 51
Parametro Z - Muestra B- A. Araquidico
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Parametro Z - Muestra B- A. Gadoleico
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Grafico 53
Parametro Z - Muestra B- A. Behénico
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ANEXO 2
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.

Desviacion estandar de repetibilidad: Es la desviacion estandar de los resultados de
un ensayo obtenido en las condiciones mencionadas en el parrafo anterior. Es un
parametro de la dispersién 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.

Desviacion estandar de la reproducibilidad: Es la desviacién estandar de resultados
de ensayos obtenidos en condiciones de reproducibilidad. Es un parametro de 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 reproducibilidad.
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Tratamiento de los resultados

Definiciones Generales

n = numero de datos

x; = datos

Valor medio = x 1 = media aritmética= (2 x)/n
Desviacién estandar = Sq = [ X (X - X 12 )?/ (n - 1)] 2

% de desviacion respecto del valor medio = [ ( X - X1/2 ) / X12 ] 100

% de desviacion respecto del valor de referencia = [ ( x; - val. ref.) / val. ref.] 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; - val. ref. ( 5).

Muchos esquemas de evaluacion de datos utilizan la relacidén entre esta diferencia y el
valor de la desviacion estandar para comparar los resultados.

El valor de la desviacion estandar que se utiliza puede ser fijado a priori por acuerdo de
los participantes basandose en expectativas de desempefio. También puede ser
estimado a partir de los resultados del interlaboratorio luego de eliminar los datos
discordantes 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 una
desviacion estandar unitaria. 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
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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 la desviacion estdandar de esos L
promedios (designada como la s original). Se calcula la desviacion estandar del conjunto
de los promedios luego de haber eliminado el promedio mas alto (s,) y lo mismo luego de
haber eliminado el promedio mas bajo (sp).

Entonces se calcula la disminucion porcentual en la desviacion estandar como sigue:

100x[1-(sp/8)] v 100 x[1-(sals)]

El mas alto 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 desviaciones estandar s;, todas calculadas a partir del mismo
numero de replicados de resultados de ensayo, el criterio de Cochran resulta:

C= SZmax D3 52i

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.
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