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INTRODUCAO

ABNT ISO/IEC GUIA 43-1:1999

Ensaios de proficiéncia por comparacoes interlaboratoriais




RESUMO

v Os programas de ensaios interlaboratoriais
envolvem subamostras selecionadas aleatoriamente de
uma fonte de material, sendo distribuidas

simultaneamente aos laboratorios participantes para
ensaios em paralelo. Apos a conclusao dos ensaios, os
resultados sao retornados a coordenacao, sendo
comparados com os valores designados, para que se
tenha uma indicacao do desempenho individual dos
laboratorios e do grupo como um todo




RESUMO

1- VALORES CONHECIDOS: FORMULAGCOES ESPECIFICAS DO
ITEM DE ENSAIO.

= ADICIONA QUANTIDADE CONHECIDA.

2- VALORES DE REFERENCIA

= DETERMINADOS POR ANALISE DO ITEM DE
ENSAIO EM RELACAO A UM MATERIAL OU PADRAO
DE REFERENCIA.




RESUMO

3- VALORES DE CONSENSO DE LABORATORIOS ESPECIALISTAS

= VALORES DETERMINADOS POR LABORATORIOS
DE REFERENCIA

4- VALORES DE CONSENSO DOS LABORATORIOS PARTICIPANTES

= VALOR CENTRAL DO GRUPO DE PARTICIPANTES

= NORMALMENTE A MEDIA DOS RESULTADOS DE
TODOS PARTICIPANTES




ORGANIZACAO

» O coordenador organiza a preparacao, teste de
homogeneidade e validagcao do material de ensaio

> O coordenador distribui as amostras de ensaio de
acordo com um cronograma

»0Os participantes analisam as amostras e relatam os
resultados ao coordenador

> 0Os resultados sao submetidos a analise estatistica e
o laboratorio é avaliado quanto ao seu desempenho

»Quando solicitado, e disponibilizada orientacao para
aqueles que tiverem desempenho fraco

»0 coordenador faz a analise critica do desempenho
do programa




ORGANIZACAO

v Os materiais de ensaio, devem ser similares aos
rotineiramente analisados pelos Ilaboratorios:
quanto a composicao da matriz e faixa de
concentracao

v Devem ser homogéneos e possuir estabilidade
aceitaveis

v' Os participantes devem ser informados, quando
o material apresentar caracteristicas que possam
inserir erro em algum ensaio




OBJETIVOS

O ENSAIO DE PROFICIENCIA E UMA FERRAMENTA
UTILIZADA POR LABORATORIOS PARA A VERIFICAGAO
DA CONFIABILIDADE DOS DADOS POR ELE PRODUZIDOS.

:

ESTA ATIVIDADE ESTA INTEGRADA AO PROCESSO DE
CREDENCIAMENTO DEVENDO O LABORATORIO TER
PARTICIPACAO EM, PELO MENOS, UMA ATIVIDADE DE
ENSAIO DE PROFICIENCIA.




OBJETIVOS

v FORNECER SUPORTE PARA CREDIBILIDADE DO LABORATORIO

v FORNECER REGULARMENTE UMA AVALIACAO DA EXATIDAO E
PRECISAO DOS RESULTADOS ANALITICOS DO LABORATORIO

v PROMOVER UMA MELHORIA QUANTO A QUALIDADE DOS
DADOS ANALITICOS

v COMPARAGAO DO DESEMPENHO DE DIFERENTES METODOS
ANALITICOS UTILIZADOS PELOS LABORATORIOS PARTICIPANTES

v PRODUGCAO DE MATERIAIS PARA UTILIZACAO EM CONTROLE DE
QUALIDADE

v' DETERMINAGAO DAS CARACTERISTICAS DE DESEMPENHO E
VALIDAGAO DE METODOS E TECNOLOGIAS
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8° EPLNA 36 LABORATORIOS

VOLUMOSO E MISTURA
CONCENTRADO MINERAL

MS, DIVMS, FDA, FDN, PB,
EE, Lignina, Cinzas, Ca, Mg
P, K, Na, S, Cu, Fe, Mh e Zn

Ca, Mg, P, Na, K,
Cu, Fe, Mn e Zn
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v 13 Instituicoes de Ensino Superior
v 04 Instituicoes de Pesquisa Estaduais

Perfil dos participantes - EPLNA ano8

0,
0
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20 AMOSTRAS / ANO 05 POR BIMESTRE

01 - VOLUMOSO

01 - CONCENTRADO

01 - AMOSTRA REFERENCIA DE VOLUMOSO - AR 5
01 — MISTURA MINERAL (MM)

01- AMOSTRA DE MISTURA MINERAL - ARM 2
v

FORMACAO DOS CARACTERISTICA
GRUPOS POR SORTEIO RELEVANTE

AR 4e ARM 1
AMOSTRA REPETIDA REPETIDA NOS 4

EM DOIS LOTES LOTES E ANALISES EM
DUPLICATAS
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Subamostras sao selecionadas
aleatoriamente de uma fonte de
material.

Distribui-se as subamostras
aos laboratorios participantes

para realizacao, em paralelo, dos
ensaios.

E essencial que o lote de itens
de ensaio seja homogéneo,
assim possiveis valores
identificados como extremos
nao poderao ser atribuidos a
variabilidade do item de ensaio.
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COMPOSICAO DOS LOTES

N° SEQUENCIA N° AMOSTRA IDENTIFICAGAO

Volumoso: CNPGC (Leguminosa: Foliolos de Estilosantes
8/01
Campo Grande)
1° LOTE 8/02 Concentrado: FMVZ-USP (Farelo de trigo)
8/03 AR 5: FMVZ-USP (Feno de Tifton)
8/04 Mistura Mineral: CPPSE 1 (Sal mineral para vacas secas)
8/05 ARM 2: CPPSE 2 (Sal mineral para vacas em lactacio)

8/06 Volumoso: CPPSE (Capim Tanzania)
8/07 Concentrado: CPPSUL (Farelo de Arroz Integral)
2° LOTE 8/08 AR 5: FMVZ-USP (Feno de Tifton)
8/09 Mistura Mineral: CNPSA (Sal Mineral para Suinos)
8/10 ARM 2: CPPSE 2 (Sal mineral para vacas em lactagio)

8/11 Volumoso: CNPGL (Capim Elefante)
8/12 Concentrado: FMVZ-USP (Farelo de trigo)
3° LOTE 8/13 AR 5: FMVZ-USP (Feno de Tifton)
8/14 Mistura Mineral: CNPGL (Sal Mineral)
8/15 ARM 2: CPPSE 2 (Sal mineral para vacas em lactagao)
8/16 Volumoso: CPPSE (Capim Tanzénia)
8/17 Concentrado: CNPSA (Farelo de Soja)
4° LOTE 8/18 AR 5: FMVZ-USP (Feno de Tifton)
8/19 Mistura Mineral: CPPSE 1 (Sal mineral para vacas secas)
8/20 ARM 2: CPPSE 2 (Sal mineral para vacas em lactacao)
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RESULTADOS

Simbolo Unidades

Ensaios

Matéria seca

Digestibilidade in Vitro da matéria seca
Fibra em detergente neutro

Fibra em detergente acido

Proteina bruta

Extrato etéreo

Lignina via acido sulfurico

Cinzas

Nitrogénio nao protéico

Nitrogénio insoluvel em detergente neutro
Nitrogénio insoluvel em detergente acido
Calcio

Magnésio

Fosforo

Potassio

Sédio

Cobre

Ferro

Manganés

Zinco

MS
DIVMS
FDA
FDN
PB
EE
Lignina
Cinzas
NNP
NIDN
NIDA
Ca
Mg
P
K
Na
Cu
Fe
Mn
Zn

%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
g kg’
g kg’
g kg’
g kg
g kg’

Formulario Padrao

Volumosos e Concentrados — 100% MS
Mistura Mineral — como fornecido
Média exceto para AR4 e ARM1
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TESTES DE HOMOGENEIDADE

N° da amostra Ensaio M cv % Teste Fy 10
Amostras de volumoso
8/01 PB (%) 16,46 0,68 4,14 3,28
8/06 e 8/16 PB (%) 9,17 0,41 4,47 1,53
8/11 PB (%) 5,93 0,33 5,49 2,05
8/03, 08,13 ¢ 18 (AR5) PB (%) 12,44 0,49 3,96 0,93
Amostras de concentrado
8/02 e 8/12 PB (%) 14,91 0,51 3,43 1,23
8/07 PB (%) 11,71 0,52 4,44 0,85
8/17 PB (%) 45,05 0,80 1,78 1,82
Amostras de mistura mineral
8/04 e 19 P (g/kg) 65,51 3,68 5,61 1,00
Mn (mg/kg) 482,51 34,32 7,11 1,22
8/09 P (g/kg) 60,50 3,80 6,29 0,39
Mn (mg/kg) 6826,38 448,57 6,57 1,65
8/14 P (g/kg) 91,93 6,35 6,90 1,85
Mn (mg/kg) 412,93 60,47 14,65 0,87
7/05, 10,15 e 20 (ARM2) P (g/kg) 81,90 3,12 3,81 2,29
Mn (mg/kg) 581,80 27,56 4,74 1,01
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*» Apenas os resultados das analises que realiza.

* Para a Coordenacao via e-mail com arquivo
anexado, via correio ou digitar diretamente na
Internet

** O laboratério que nao enviar resultados de duas
remessas consecutivas de amostras, sem
justificativa para a Coordenacao, sera
automaticamente desligado do Programa.
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v’ Mé dias ( } )
v Desvios-padrao (s)

v'  Coeficiente de variacao (cv)
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* %
Recebem

Resultados fora da faixa - mé dia £ 1s

Resultados fora da faixa - mé dia £ 1s

%*
Recebem
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% 1A =100 - [H*x 100]
NE

MP = [(Al x 1) +(A2 x 2)]
3

% IA final =% IA - MP
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Amostras

8/01 a 8/05
8/06 a 8/10
8/11 a 8/15
8/16 a 8/20

CRONOGRAMA

Epoca de analises

Abril e Maio
Junho e Julho
Julho e Agosto

Setembro e Outubro

Data limite para envio de
resultados
20/05/2005
20/07/2005
20/08/2005
20/10/2005
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PROGRAMA PARA DIGITAR OS RESULTADOS
“SEPROLAB”

Laboratono

Pecudarra Sudeste

Laboratorio |
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I I-‘SEPHULAB - Sistema Ensaio Proficiéncia para Laboratirios

Ensaio de Proficiéncia para Laboratérios de Nutricdo Animal 2005 - Ano 8
Laboratorio N® 36 Lote 1

Resultados de Analises - Volumosos e Concentrados
FOM| PB | EE | LIG |CINZAS| MNP |MIDM | HIDA] Ca kg F k. Cu
o g/kg
[782|[1.25 ] ] || [
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Resultados de Analises - Mistura mineral
Amoztra Mg R K. MNa Fe Mn Zh
g/kg mag/kg

Yerzdo 3.0 :

Legenda @ Informacioes [| Fechar

Para obter Ajuda, clique em 'Topicos da Ajuda’ no menu ‘Ajuda’. I?EIE,242 |
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s /- SEPROL

Ensaio de Proficiéncia para Laboratorios de Nutrigdo Animal 2005 - Ano 8
Laboratorio N® 36  Lote 1
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Legenda

Resultados de Analises - Volumosos e Concentrados
1 - Wolumoso k5 - Maténa seca a 105°C Ca - Calcio
Z - Concentrado D%BAS - Digestibilidade "in vitro'' da matéria seca kg - Magnésio
-AF 5 FDut - Fibra em detergente acido E - Fosforo
HA O 5Fil:ura errédeteruente hiELtio 2 - :'gtédssiu
: F - Proteina bruta a - Sodio
ARA: Amostra de referéncia - volumoso BT % T Fabie
3 - Lignina via acido sulfdrico Fe - Fern
hzaz - Cinzas £h - Sinco
HE - Mitrogénio Mo Protéico b - M anganés
O - Mitrogénio Ihzolivel em D etergente Meutro
D&, - Mitrogénio [nsoldvel em Detergente Acido

OBS. Todos os resultados corrigidos pela matéria seca a 105°C

Cf—|{m|m|m
jmm

Resultados de Analises - MIstura mineral
4 - Amostra de mistura mineral Ca - Calcio Fe - Feno
B - AR 2 kg - Magnésio fdn - Manganés
5B - ARM 2 F - Fasforo gfkg | Zn-Zinco
ARKZ: Amostra de referéncia de mistura - Potazzio Cu - Cobre
ririeral Ma - Sddio

OBS. Todos os resultados expressos no material como fornecido

Wersdio 3.0 | |

H Salvar E rviar Legenda @; Informacioes [| Fechar
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l:nrm :.l-:w I:nw-':hmn:hnl' 2r  fArvacanbarfac lanals fAbGoda

Instalacio

Salve o programa SEPROLAE . EXE em uma pazta identificada como SEFROLAR
has raiz do seu comptadar.
Obz.: Crie a pasta SEFROLAR, caso a mesma ndo exdista.

Acessando
Clicando duas wezes no programa SEPROLAR.E=E, abrird uma tela de acesso
an zistema, onde deverd zer digitado o ndmera do labaratdrio & o ndmera do lake.
Apdz 0 acezso, digite oz resulkados nos camposz.

Salvando
Clique nio botdo zalvar.
Obs: Clicando nio botdo zalvar o sistema criard um arquivo na pasta SEFROLAR
fna raiz do sigtema. 0 arquivo terd a seguinte denominag3o:
LAB[HE do laboratdrio] _LOTE[n® dao lake]
ou zeja, comegard com LAB seguido do namero do laboratdrio, um trago, a palavra
LOTE & finalizanda o nimera do lote, este arquiva terd a extensdo <L
Ewemplo de um arquivo; LAET_LOTET . #ML, este arquivo no caso
zena do laboratano 1 e resultados do lote 1.

Aozt )
bR Enviando

Yerfique qual & sua situacao.
* Computadaor com acesso a internet.
- Chque no botdo enviar [como o propho nome diz] para enviar oz resultados
para a coordenacdo do EFLMNA. Espere a menzagem de confirmcio de envio, caso
nao aparega repita a operagao ou ziga a outra orentagao,

* Computadaor sem aceszo a internet,

- Procure o arquivo referente ao seu laboratano e lote na paszta SEFROLAR
ha raiz de seu sigtemna (Ex LABT_LOTEY =ML, copie o mesmo para um disquete
ou midia a qual vocé gosta de utilizar & Procure um computador com acesso &
internet, em seguida abra zeu email & envie o arquivo como anexo para a Yers&o 3.0

coordenacdo do EPLMA [gilbertaf@cppze. embrapa. br).
“ H sabvar | =1 Enwiar
D
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RESULTADOS

' SEPROLAB - SISTEMA ENSAIO DE PROFICIENCIA LABORATORIAL - [Resultados]

Inportar Darlos Resultados Resumos Fechar

*44 0C
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1820

*5.49

*1.38

480.0C

*352.90

#1451

4151

18.10

1.9

8.51

a.74

'MS  |DIVM{FDA |FDN PB

EE

\LIG |CINZ{NNP |NIDN NIDA |CA

MG |P

K

NA |Cu [FE

ZN  |MN

92,23
0.33
0.36

91,34

a312

BE.1
8.13
124
579
74,23

28,74

3.88
15,43
24 86
3252

44,48
11,99
2695
3249
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17.3
3.45
19.41
1435
21,25

'MS  |DIVM:FDA [FDN PB
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0.55
a7.04
1.5
3.26

EE

5.8
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2345
4.07
7.55

.23
0.47
E.86
.42
7.36

0.42
0.07
15,38
0.35
0.43

0.47
0.6
33583
0.31
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07y
0.ov
4304
01
024

10,82
2,81
25,96
2.0
13,63

LIG |CINZ{ NNP |NIDN NIDA CA

MG P

2.7
0.54
19.91
217
2.25
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014
11 81
1.1
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1.5
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1.0
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0.7
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=' SEPROLAB - SISTEMA ENSAID DE PROFICIENCIA LABORATORIAL - [Coeficiente de vanagao por Ensaio]
Iportar Daros Resultados Resumos Fechar

'I- Coeficiente de variagcao por Ensaio

Coeficiente de variacao pur EHSEIID

e T Ty Sy S e
1 1 1 1 1 1 1 1

S T B Sy S,
1 1 1 1 1 1 1

._—|-———|-———|-— rI]-E—— Jingdls .'l‘ a__:_ 15% {
o4s 581 5120 o0 20t 4 10 20

EBE

. .I .I II IL-J’ a LW II IL- IL-

P 9 e

M= DivM= FDLA FDM PH EE LIG ClkELs DM MIDE  CA MG P [ MaeCU
Ensaio

Fechar

AT S.00 92100 Saa e 0a1200 5111000 .01 10.90] T2.9] 309 .09 O, 10 0,03 12,98 900 .28 6.9 ]
91,9)34,8327.81 36,42 |17.45| 1,82| 545 665 035 044 0131009 237 11114920 0 46539,7133,6813.57
92872573081 4641947 252 701 726 049 052 019)1257] 287 131756 031493 279)12,22/19.83
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' SEPROLAB - SISTEMA ENSAIO DE PROFICIENCIA LABORATORIAL - [Resumos]

Importar Dados Resultados Resumos Fechar

7|LAB ENSAIDS SOMA_ASTERIS[IA A1 A2 MP 14_FINAL
4 1 75 033 75

2 64
067 25
167 54
267 60
1 70
3.33 54
067 7a
2,33 33
1.33 70
267 B0
2 73
4,33 34
1.33 43
3 il
267 B2

L I ey O e et I N et B el Ml S
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Bl W 0 e O ey O el I o L O

Classificagdo dos Laboratorios por Amostra

i b am)

34 5 B 7 8 9 10 12 13 16 17 18 a0 M 24 25 26 2F 28 29 30 A 32 33 34 36
H® do laboratdrio
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Bem-vindo(a)

Mavegacdo

i Pagina Inicial

ENSAIO DE PROFICIENCIA PARA LABORATORIOS DE
NUTRICAO ANIMAL “"EPLNA"

Acessar

Usuario

Entre as indmeras medicdes quimicas realizadas anualmente no mundo para
diferentes propdsitos e tomadas de decis3o, pode ser destacada, entre outras, a
garantia da gualidade de alimentos. Um resultado analitico ndo pode ser interpretado
Acessar a nao ser gue o valor de sua incerteza associada seja conhecido, Por outro lado,
essas incertezas devem ser continuamente reavaliadas, pois apresentam grandes
variagies dentro do proprio laboratdrio e entre laboratarios, Para conferir confianca e
credibilidade em laboratdrios de rotina, foi otimizado um programa de controle de
gualidade interlaboratorial *ENSAID DE PROFICIEMNCIA PARA LABORATORIOS DE
MUTRICAD AMIMAL - EPLMA”, envolvendo determinacties normalmente feitas em
laboratdrios de nutricdo. Criado em 1997 durante o III Encontro Macional Sobre
Buscar por: Métodos dos Laboratdrios da Embrapa - MET, que ocorreu na Embrapa Pecuaria

Senha

B Esgueceu sua
sanha?

Busca

<]
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{3 Wocé estd aquid Pagina Inicial

Havegarsn [ Bem-vindo! Yocé esti autenticado agora.

i@ Pagina Inicial EPLNA Ano 8

(3 Resultados 2005 Bem-vindo({a)

Busca ENSAIO DE PROFICIENCIA PARA LABORATORIOS DE
Buscar por: NUTRIGAO ANIMAL “"EPLNA"

< Buscar
Entre as indmeras medicdes guimicas realizadas anualmente no mundo para

Busca avangada diferentes propdsitos e tomadas de decisio, pode ser destacada, entre outras, a
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Classificacao dos Ensaios

Coeficiente de Variacao (cv) - Amostra 01 ﬂ gx;

—— Media cv1
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Classificacao dos Ensaios

. n . ~ | 1
Coeficiente de Variacao (c . — o2
—— Média cv1
— Média cv2
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Na Fe Zn Mn
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B |
Coeficiente de Variacao dos Ensaios: MS, DIVMS, FDA, FDN e PB

—e—MS
Coeficientes de variagao (CV2) — = DIVMS

Amostras de concentrado e volumoso FDA
FDN
¥— PB
— - = Média
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Coeficiente de Variacao dos Ensaios: EE, Lignina, Cinzas, NNP,
NIDN e NIDA

—eo—EE
Coeficientes de variagao (CV2)  m LG
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NNP
—e—NIDN

—x— NIDA
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Coeficiente de Variacao dos Ensaios: Ca, Mg, P, K e Na

——C
Coeficientes de variagcao (CV1) . MS

Amostras de concentrado e volumoso —A—P
K
—%—Na
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Coeficiente de Variacao dos Ensaios: Cu, Fe, Mn, e Zn

Coeficientes de variagcao (CV1)
Amostras de concentrado e volumoso
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TN
UTILIZAGAO DO INDICE Z W

indice z - Amostra 01 - FDA

N
Q
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E

12 6 8 26202131 3 16362725 5 13 1434 32 29 30 33 28

Laboratoérios

Z < 2 = SATISFATORIO 2 < Z < 3 = QUESTIONAVEL Z 2 3 = INSATISFATORIO
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UTILIZACAO DO iNDICE Z

Z SCORE PARA O ENSAIO DEPB - AMOSTRA 01 (2a média)

28 8 33295 9 32 6 2630252021 1831 1636 1413 2712 17 10 34 1
LABORATORIOS

Z < 2 = SATISFATORIO 2 < Z < 3 = QUESTIONAVEL Z 2 3 = INSATISFATORIO
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RESULTADOS

Ano-Amostra

(meta aceitavel entre -2 e 2 residuo studentizado)

CONTROLE DE QUALIDADE DA DETERMINAGAO DA FIBRA DETERGENTE ACIDO
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CONTROLE DE QUALIDADE DA DETERMINAGAO DO CALCIO

(meta aceitavel entre -2 e 2 residuo studentizado)
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AVALIACAO DA PRECISAO E EXATIDAO

Fibra em Detergente Neutro (AR 4)

012345678 9101112131415161718192021222324 252627282930 31323334 3536 37
Laboratorios

Alta Precisao
Baixa Exatidao
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B 000 ]

AVALIACAO DA PRECISAO E EXATIDAO

Fosforo AR 4
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B 0 ]

AVALIACAO DA PRECISAO E EXATIDAO

Caicio - ARM 1

o ©O
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Laboratérios




EPLNA 2005

MS DIVMS FDA FDN PB EE Lignina Cinzas
% (m/m)

M 92,38 52,58 44,74 7496 9,54 1,28 558 10,26

S 0,88 5,21 2,08 2,1 0,65 0,31 1,42 0,42
cv (%) 0,95 9,9 4,66 2,78 6,86 24,25 254 4.1

N 192 49 157 150 183 138 110 189
M+1s 9326 57,79 4682 77,06 10,19 1,59 7 10,68
M-1s 915 47,37 4266 72,86 8,89 0,97 4,16 0,84

g kg-1 (m/m) mg kg-1 (m/m)

5,3 2,04 19,46 9,57 806,74 43,02

115 023 1,78 289 12171 643

2,11 11,04 913 3014 1583 1496
65 89 62 59 57 57

645 221 21,24 1246 934,44 49,45

4,15 1,81 17,68 6,66 679,04 36,59
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Amostras
mg kg-1 (m/m)
107,6 152,85 9134 18875 55464 259,98
17,84 19,13 158,77 4011 706,4 48,98

16,58 1251 1738 21,25 12,74 18,81
80 66 80 76 /1 73
125,44 171,98 107217 22886 62528 308,96
M-1s 89,76 133,72 754,63 14864 4840 211
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