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INTRODUCAO

De acordo com padrées internacionais da ISO/IEC 17025 (2001), laboratérios
devem implementar e manter um sistema de qualidade apropriado para o escopo de suas
atividades, sendo que os procedimentos tipicos de controle de qualidade incluem analises
de amostras referéncia e amostras fortificadas, andlises em duplicatas, brancos analiticos
e participacdo em ensaios de proficiéncia (EP). A participacdo em atividades de EP
fornece informagdes para que o laboratorio possa detectar resultados com desempenhos
insatisfatorios e aplicar acdes corretivas ou preventivas, alcancando um percentual
minimo de acertos para atingir niveis de desempenho satisfatérios. A estrutura
organizacional de Ensaio de Proficiéncia em Laboratérios Analiticos emprega
procedimentos operacionais baseados nas normas ABNT ISO/IEC GUIA 43-1:19998 e no
Protocolo Internacional Harmonizado para Ensaio de Proficiéncia em Laboratérios
Analiticos (Quimicos).

Baseado nestes critérios e com o propdsito de conferir confianca e credibilidade
dos resultados fornecidos por laboratérios que executam analise de alimentos utilizados
em Nutricdo Animal (forrageiras, concentrados e misturas minerais), foi criado e
implementado um programa interlaboratorial, intitulado: “Ensaio de Proficiéncia para
Laboratérios de Nutricdo Animal (EPLNA)”, cuja estrutura e a normatizacao foi planejada
em conformidade com o Protocolo Internacional Harmonizado para Ensaio de Proficiéncia
em Laboratérios Analiticos (Quimicos).

O EPLNA prevé a avaliagdo dos principais ensaios executados por laboratérios de
Nutricdo Animal, tais como: matéria seca (MS), digestibilidade “in vitro” da matéria seca
(DIV-MS), fibra em detergente acido (FDA), fibora em detergente neutro (FDN), proteina
bruta (PB), extrato etéreo (EE), lignina, cinzas, nitrogénio nao protéico (NNP), nitrogénio
insoluvel em detergente neutro (NIDN), nitrogénio insolivel em detergente acido (NIDA),
nitrogénio insoluvel em tampéo borato-fosfato (NITBF) e os macro e micro nutrientes (Ca,
P, Mg, K, S, Cu, Fe, Mn, Zn e Na).
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OBJETIVOS

Entre os objetivos do EPLNA estdo: comparar o desempenho de diferentes
métodos analiticos utilizados; promover uma melhoria quanto a qualidade dos dados
analiticos; produzir materiais de referéncia para utilizacao no controle interno de qualidade
(CIQ); fornecer regularmente uma avaliacdo de desempenho enfocando a exatiddo e
precisdo dos resultados analiticos; reduzir a variabilidade dos resultados fornecidos por
diferentes laboratérios, assegurando a uniformidade e comparabilidade das medicoes, e

gerar maior confianca dos analistas no fornecimento dos resultados aos clientes.

AVALIACAO ESTATISTICA

O projeto estatistico empregado seguiu 0s conceitos recomendados pelas normas
ABNT ISO/IEC GUIA 43-1 e pelo protocolo internacional harmonizado para ensaio de
proficiéncia em laboratorios analiticos (Quimicos). Varias técnicas estatisticas podem ser

adotadas para avaliagdo dos resultados. O EPLNA adotou a técnica do “indice z’

(Formula 1), onde x, € o resultado informado pelo laboratério participante; X é o valor
designado (é uma estimativa do valor verdadeiro), e foi considerada a média (M2) dos
resultados apo6s exclusao dos valores discrepantes €” s “ é o desvio padrao.

(xi B X)

S
Formula 1. Equacao empregada para calcular o Indice z.

Z:

O critério utilizado para definir o valor designado (M2) e o desvio padrao "s*“ dos
ensaios foi: considerando todos os resultados enviados pelos participantes, realizou-se a
média (M1), o desvio padrao (s) e o coeficiente de variacao (cv) . Os resultados que
ficaram fora do intervalo entre M1 % 1s foram separados. Com os outros dados (os que
ficaram entre M1 & 1s) , foi determinada a média (M2), o respectivo desvio padrao (s) € o
coeficiente de variacao (cv).
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AVALIACAO DE DESEMPENHO DOS LABORATORIOS

O desempenho dos laboratérios foi avaliado para cada ensaio considerando o valor
do indice z. Para definir os resultados que estdo fora do intervalo de confianca foi
adotado o seguinte critério: o resultado que estivesse dentro do intervalo |z|< 2 foi
considerado satisfatorio e portanto nao recebeu asterisco; o resultado que estivesse no
intervalo 2<|z| <3 foi considerado resultado questionavel e recebeu um asterisco (*); € o
resultado que estivesse acima do intervalo |z|> 3 foi considerado insatisfatério e
recebeu dois asteriscos (**).

Para o ranqueamento dos laboratérios foram considerados a quantidade de
ensaios com desempenho satisfatério e o nimero de ensaios com asteriscos. Foram
designados peso dois (2) para os resultados com dois asteriscos (**), A2, e peso um (1)
para os dados com um asterisco (*), A1. O indice de acerto do laboratério (IA) foi

calculado da seguinte maneira.

(N*=[(AIx 1) +(A2x2)]/3)

%IA= 100 - [N* X 100}

Onde: N* quantidade de asteriscos recebidos; NE: quantidade de ensaios enviados.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Avaliacao das amostras do segundo lote.

Considerando as amostras 13, 15 e 17, dos 38 laboratérios participantes, 33
enviaram resultados nesse primeiro lote. Isso significa 87% de participacao (freqiéncia)
nesse primeiro lote. Salientamos que os resultados das amostras referéncia (ARV6,
ARM3 e ARC1), apenas serao informados no relatério final. O indice de acertos (lA) foi
calculado pela quantidade de resultados satisfatorios obtido pelo laboratério participante.
Ele indica quanto o laboratério foi preciso e serve de guia para orienta-lo quanto ao seu
desempenho em relacao aos outros participantes.

Todas informacdes relacionadas ao primeiro lote sdo apresentadas nos anexos:
resultados das andlises e dados com asteriscos (Anexo A); valores do “indice z” (Anexo
B); grafico do “indice z” (Anexo C) e resumo do desempenho (Anexo D).
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Amostra de volumoso (am. 13):

Foram realizadas 359 determinac6es (média de 11,2 ensaios por laboratoério).

Foram distribuidos 72 asteriscos (média de 2,3 resultados com asterisco por
laboratério), sendo 20 dados com um (1) asterisco (desempenho questionavel) e 52
dados com dois (2) asterisco (desempenho insatisfatorio).

O valor médio para o indice de acertos (IA) foi de 78,9% (isto significa que em média
78,9% dos resultados enviados obtiveram desempenho satisfatério).

A média do coeficiente de variacao considerando todos os resultados (cv1) foi 42,4% e
apos a exclusao dos resultados considerados discrepantes (cv2) foi 20,3%. Sendo as
andlises que apresentaram maior variabilidade considerando o coeficiente de variacao
foram: entre as analises bromatolégicas o nitrogénio insollvel em detergente acido
(NIDA) com maior cv (cv1=96,9% e cv2=34,7%) e entre as analises de minerais o

cobre com maior cv (cv1=138,5% e cv2=68,2%).

Amostra de concentrado (am. 15):

Foram realizadas 357 determinagbes (média de 10,8 ensaios por laboratorio).

Foram distribuidos 52 asteriscos (média de 1,6 resultados com asterisco por
laboratério), sendo 20 dados com um (1) asterisco (desempenho questionavel) e 32
dados com dois (2) asterisco (desempenho insatisfatério).

O valor médio para o indice de acertos (IA) foi de 84,4% (isto significa que em média
84,4% dos resultados enviados obtiveram desempenho satisfatério).

A média do coeficiente de variacao considerando todos os resultados (cv1) foi 69,4% e
apos a exclusao dos resultados considerados discrepantes (cv2) foi 37,8%. Sendo as
andlises que apresentaram maior variabilidade considerando o coeficiente de variacao
foram: entre as analises bromatologicas o nitrogénio insolivel em detergente acido
(NIDA) com maior cv (cv1=147,2% e cv2=138,9%) e entre as analises de minerais o

sodio com maior cv (cv1=242,6% e cv2=134,7%).
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Amostra de mistura mineral (am. 17):

e Foram realizadas 139 determinagdes (média de 7,3 ensaios por laboratério).

e Foram distribuidos 24 asteriscos (média de 1,3 resultados com asterisco por
laboratério), sendo 4 dados com um (1) asterisco (desempenho questionavel) e 20
dados com dois (2) asterisco (desempenho insatisfatorio).

e O valor médio para o indice de acertos (lA) foi de 81,6% (isto significa que em média
81,6% dos resultados enviados obtiveram desempenho satisfatério).

e A média do coeficiente de variagao considerando todos os resultados (cv1) foi 50,2% e
apos a exclusao dos resultados considerados discrepantes (cv2) foi 12,1%. Sendo as
andlises que apresentaram maior variabilidade considerando o coeficiente de variagao
foram: entre 0os macronutrientes 0 magnésio apresentou o maior cv (cvi=142,8% e

cv2=12,5%) e os micronutrientes o ferro com o maior cv (cv1=44,4% e cv2=17,6%).
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Tabela com os indices de Acertos considerando as amostras dos lotes um, dois e trés.

INDICE DE ACERTOS - FINAL (IA FINAL)

LAB | AMO1 | AMO07 | AM13 | AM03 | AM09 | AM15 | AMO5 | AM11 | AM17 | Média
1 55 100 100 71 100 85 85,2
2 88 87 74 76 100 100 87,5
3 70 82 87 88 82 81 76 76 100 82,4
4 70 76 84 62 70 85 65 76 76 73,8
5 80 100 50 100 82,5
6 56 56 56 56,0
7 100 67 87 84,7
8 85 83 49 100 79,3
9 100 66 100 100 66 100 88,7
10 56 74 40 55 53 70 65 56 85 61,6
11 91 91 82 91 100 91 100 100 50 88,4
12 100 100 85 100 85 100 100 60 100 92,2
13 100 100 87 100 100 74 93,5
14 92 92 75 42 50 75 18 18 41 55,9
15 90 79 100 80 79 90 100 56 85 84,3
16 70 75 100 76 86 82 0 83 71,5
17
18 81 100 86 94 100 80 90,2
19 100 85 85 100 85 100 92,5
20 79 84 50 92 71 92 53 100 64 76,1
21 63 52 65 70 81 86 88 53 85 71,4
22 89 95 84 87 79 100 88 77 88 87,4
23 68 27 38 74 61 67 100 100 100 70,6
24 85 91 82 100 100 100 64 65 100 87,4
25 85 100 48 39 100 85 76,2
26 31 31 83 13 13 83 423
27 29 42 34 35,0
28 48 61 100 55 85 100 0 64,1
29 85 69 79 89 85 89 88 88 88 84,4
30 73 81 91 51 74,0
31
32 100 93 93 85 93 92 100 83 92,4
33 83 100 91,5
34 70 64 88 70 74 48 69,0
35 100 90 90 100 90 100 100 100 88 95,3
36 95 72 89 84 84 100 100 100 100 91,6
37
38 59 59 80 80 100 100 79,7

MEDIA GLOBAL 78,2
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ANEXO A: Resultados das analises das amostras 9/13, 9/15 e 9/17.

EPLNA ANO 9 - RESULTADOS DE ANALISES 3° LOTE - AMOSTRA 13 (VOLUMOSO)

MS |DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG [CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF

LAB
% (m/m)
1 92,94 47,62| 80,91 3,90, 0,90 5,76/ 38,50
2 91,76 **35,13| 82,000 4,08/ 1,33] **3,30/ 5,55/ 36,42
3 93,01 45,95 79,77, 3,32 1,01 5,80/ 36,36| **0,24
4 92,91 *4,24) 1,54 5,49 34,98
5 93,34 46,54 81,56| 3,37 5,37
6
7
8 91,64 47,82/**84,99] 3,89 1,68 5,60
9 93,29 1,43 5,43
10 *93,92 3,72
11 **95,42 46,04) 78,04/ 3,59, 1,15 6,67 **5,07] 33,53 0,17/ 0,13
12 91,49
13  ™90,46] 42,61| 4528 77,80 3,64 1,17 5,72 34,67
14 91,71 3,66/ **3,76 5,55
15 92,82 3,75 5,61
16 91,96 46,37 79,27 3,87, 1,66 0,21 0,14
17
18 92,95 40,04 47,48 79,88 3,86) 0,94 645 5,69 38,52
19 91,89 44,87) 80,27, *3,20 7,11 5,83 37,24
20 |*94,57 43,29/**73,39] *3,19 **6,50
21 **95,55 46,54 77,84 *426] 1,27 6,83] 5,51 33,26] **0,01
22 *93,82/**48,17| 46,08/ 80,46/ **3,05 1,54 5,74 0,14, 0,29 0,08 0,26
23 91,68 **35,36| 80,90, **4,75| **2,28/**14,28/ 5,58/**17,92/ **0,02| **0,88] **0,75
24 92,50 *3,28 5,75
25 *90,86 *42,29| 79,75 **4,62| 0,91 6,41| **4,87| 36,42
26 92,14 44,17, 82,000 3,90 *0,62 5,33
27 3,81
28 93,00 44,60, 77,50, 3,700 1,60] 6,90 5,90 36,20
29 *91,02| 41,05/**53,58| 77,01 3,63 1,07 *9,52| **3,67| 37,54/ 0,14 0,18 0,16 0,46
30 92,34 43,93 *7543 *4,23] 087 6,24 559 3744 0,13} 0,200 0,15
31
32 92,10 45,09 78,73] 3,64 1,25 5,69 574 0,20/ 0,09
33
34 [*"90,30 48,10 80,95 3,40, 1,19 6,64 5,52 0,40/ 0,24
35 92,44 3,46/ 0,96 593 37,76 0,12
36 92,94 48,16/**84,74/ 3,59 1,27 7,81 587 3883 0,14, 0,35 0,18
37
38 92,18 3,60, 1,18 6,04
MS | DIVMS | FDA FDN PB EE LIG |CINZAS| FB NNP | NIDN | NIDA | NITBF
mi1 92,55 | 42,97 | 45,20 | 79,69 | 3,74 | 1,36 | 722 | 557 | 3535 | 0,12 | 0,32 | 0,21 0,36
s 1,26 | 3,63 | 394 | 2,71 0,40 | 062 | 2,52 | 0,48 | 3535 | 0,07 | 0,22 | 0,21 0,36
Cv 1,35 | 844 | 872 | 3,40 | 10,78 | 45,67 | 34,93 | 8,59 | 13,99 | 62,50 | 70,30 | 96,92 | 39,28
mil-s | 91,30 | 39,34 | 41,26 | 76,98 | 3,34 | 0,74 | 470 | 5,09 | 30,41 | 0,05 | 0,10 | 0,00 | 0,22
mi1+s | 93,80 | 46,60 | 49,14 | 8240 | 414 | 1,98 | 9,74 | 6,05 | 4029 | 0,19 | 0,54 | 0,42 | 0,50
MS | DIVMS | FDA FDN PB EE LIG |CINZAS| FB NNP | NIDN | NIDA | NITBF
m2 92,41 | 41,23 | 45,80 | 79,70 | 3,70 | 1,23 | 6,93 | 566 | 36,51 | 0,13 | 0,25 | 0,15 | 0,36
s 05 | 1,29 | 168 | 1,58 | 0,19 | 0,26 | 1,01 0,18 | 1,75 | 0,01 0,09 | 0,05 | 0,14
Cv 063 | 3,14 | 366 | 1,98 | 503 | 21,09 | 14,56 | 3,21 4,78 | 6,67 | 34,48 | 34,66 | 39,28
m2-s | 91,82 | 39,94 | 44,12 | 78,12 | 3,51 097 | 592 | 548 | 34,76 | 0,12 | 0,16 | 0,10 | 0,22
m2+s | 93,00 | 4252 | 47,48 | 8128 | 3,89 | 1,49 | 794 | 584 | 3826 | 0,14 | 0,34 | 0,20 | 0,50
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EPLNA ANO 9 - RESULTADOS DE ANALISES 32 LOTE - AMOSTRA 13 (VOLUMOSO)
LAB Ca | Mg P | K Na Cu | Fe | 2n Mn
g kg™ (m/m) mg kg (m/m)
1
2
3 **5,64 2,59 1,15 9,25 0,25 4,54 315,02 17,20 129,66
4 2,69 2,65 1,038 6,93 0,33 6,21 267,79 22,22| **104,61
5
6
7
8
9
10 **0,95 **1,08 1,62 0,24 **103,10
11 2,07 1,18
12 2,52 9,76 0,01 202,48 19,71, **104,10
13
14 3,50 2,88 1,62 8,20 *0,81 *10,70 188,61 21,44 138,91
15 3,01 2,33 1,21 2,71 245,00 20,10 125,00
16 2,70 2,60 1,40 4,76 260,52 19,79 137,78
17
18 3,50 3,00 **3,50 3,23 225,00 *33,35 140,00
19
20 **6,24 2,60 1,43 9,62 **1,06 342,07 24,85 136,41
21 1,60 **4,30 1,50 3,65 164,58 12,75/ **101,70
22 2,67 2,61 1,09 7,56 0,01 2,76 252,10 21,36 132,03
23 2,60 2,20 1,10 6,80 **1,40 **38,00 248,00 22,00/ **106,00
24 3,56 **3,87 1,16 7,34 0,19 1,02 299,13 14,64 131,86
25
26
27 **6,48 2,36 **2,73 **11,24 **29,24| **533,21 **95,53 129,50
28
29 2,29 2,73 1,19 8,94 0,26 3,31 307,59 22,72 135,86
30
31
32 2,53 0,96 8,01 0,02 1,69 **157,58
33
34
35 2,09 2,53 1,29 *11,11 0,12
36 2,91 2,38 1,20 8,22 0,16 1,48 196,16 24,34 *116,36
37
38 **0,23
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m1 2,99 2,67 1,46 8,68 0,37 8,09 269,82 30,94 126,71
S 1,58 0,70 0,64 1,45 0,44 11,21 88,66 27,11 0,14
Cv 52,81 26,20 43,91 16,71 117,01 138,54 32,86 87,61 12,58
m1-s 1,41 1,97 0,82 7,23 -0,07 -3,12 181,16 3,83 110,76
mi+s 4,57 3,37 2,10 10,13 0,81 19,30 358,48 58,05 142,66
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m2 2,68 2,57 1,26 8,53 0,22 3,84 257,65 21,18 132,12
S 0,56 0,22 0,20 0,87 0,22 2,62 48,03 4,89 6,96
Cv 20,84 8,64 15,94 10,16 103,08 68,16 18,64 23,09 5,27
m2-s 2,12 2,35 1,06 7,66 0,00 1,22 209,62 16,29 125,16
m2+s 3,24 2,79 1,46 9,40 0,44 6,46 305,68 26,07 139,08
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EPLNA ANO 9 — GRAFICO COEFICIENTE DE VARIAGAO - AMOSTRA 13 (VOLUMOSO)
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EPLNA ANO 9 - RESULTADOS DE ANALISES 32 LOTE - AMOSTRA 15 (CONCENTRADO)

MS |DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG [CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF

LAB
% (m/m)
1 90,37 4,37 *23,08/ 8,58 3,09 1,23 2,50
2 89,33 2,84 19,29] 997 423 062 096 3,10
3 **88,03 3,71, 15,70 9,01 3,00 1,41 2,01 *0,32
4 90,13 8,60, 4,40 1,38] *1,24
5 90,26 4,32 8,24 1,13
6 88,88 *5,47| 13,83 9,92 3,58 **3,62/**11,36
7
8 89,14 8,90 4,68 1,31
9 90,69 3,16 1,24
10 91,25 8,42
11 **92,67 3,60, 10,98 893 387 160 1,19 1,94 0,27 0,23
12 91,31
13  |*87,14) 78,18/ 3,28 1226] 7,85 *2,20 1,37 2,52
14 89,61 9,01] **5,78 1,39
15 *91,81 8,34 1,28
16 89,53 2,83] 14,000 9,04] 4,70
17
18 90,33) 82,15/ 4,08/ 1537 9,15 4,47 0,75 **4,17, 2,30
19 89,44 3,70, 12,10 8,21 0,48 1,25 3,07
20 91,22 3,24 13,35 1,58
21 **92,93 3,29, 11,07] 896 **1,18 1,56 1,21 2,22 0,01
22 91,11] 82,04 4,61 18,05 791 4,41 1,20 0,20] 0,05 0,01 0,92
23 90,80 3,77| 17,31 8,36| 3,62 *2,58 1,37] 1,74 0,03] **1,12| *1,40
24 90,15 8,18 1,32
25 *88,42 4,10 7,600 3,28 164 120 243
26 89,58 2,51*%42,81 9,66/ 3,10 1,31
27 8,31
28 90,30 3,60 8,700 460 1,40 1,30 2,30
29 90,07 *75,10, **7,88| 16,02] 852 4,15 253 085 2,16] 0,20, 0,27 046 1,22
30 90,94 **9,18| 11,81/**52,23] **1,25| 0,75| **5,75/ **6,39] 0,21 0,48/ 0,18
31
32 89,81 3,09 9,73] 8,68 0,38 1,24 0,09/ 0,02
33
34 |*"86,88 3,86 10,60/ *10,71| *2,49) 2,49 1,30 **2,70
35 90,01 8,06/ 3,78 1,39 1,96/ 0,09
36 89,64 4,90 15,91 7,89, 437, 0018 1,35 252 0,08 0,22/ 0,14
37
38 89,71 8,75 4,09 **2,65
MS | DIVMS | FDA FDN PB EE LIG |CINZAS| FB NNP | NIDN | NIDA | NITBF
mi1 90,05 | 79,37 | 4,19 | 1596 | 10,16 | 3,63 | 147 | 1,92 | 253 | 0,14 | 0,36 | 0,64 | 1,07
s 1,33 | 339 | 158 | 733 | 798 | 1,09 | 1,08 | 2,07 | 2553 | 0,11 0,36 | 0,95 | 1,07
Cv 1,48 | 4,27 | 37,75 | 45,91 | 78,53 | 29,88 | 69,76 |108,00| 44,69 | 74,81 102,03 |147,24| 19,83
mi-s | 88,72 | 75,98 | 2,61 863 | 2,18 | 254 | 044 | 0,15 | 1,40 | 0,03 | 0,00 | -0,31 | 0,86
mi+s | 91,38 | 82,76 | 5,77 | 23,29 | 18,14 | 4,72 | 250 | 3,99 | 366 | 0,25 | 0,72 | 1,69 | 1,28
MS | DIVMS | FDA FDN PB EE LIG |CINZAS| FB NNP | NIDN | NIDA | NITBF
m2 90,14 | 80,79 | 3,82 | 14,47 | 8,71 3,91 1,26 | 1,32 | 234 | 0,14 | 0,23 | 0,35 | 1,07
s 069 | 226 | 0,70 | 3,48 | 0,70 | 0,58 | 0,65 | 0,31 0,40 | 0,08 0,15 | 0,49 | 0,21
Cv 0,77 | 2,80 | 18,20 | 24,04 | 8,01 | 14,75 | 52,12 | 23,10 | 16,89 | 57,52 | 66,74 |139,88| 19,83
m2-s | 89,45 | 78,53 | 3,12 | 10,99 | 8,01 3,33 | 0,60 | 1,01 1,94 | 0,06 | 0,08 | -0,14 | 0,86
m2+s | 90,83 | 83,05 | 4,52 | 17,95 | 9,41 449 | 190 | 163 | 2,74 | 0,22 | 0,38 | 0,84 | 1,28
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EPLNA ANO 9 - RESULTADOS DE ANALISES 32 LOTE - AMOSTRA 15 (CONCENTRADO)
LAB Ca. | Mg | P | K | Na Cu | Fe | zn Mn
g kg’ (m/m) mg kg™ (m/m)
1
2
3 0,12 2,22 2,45 3,86 0,09 3,41 79,52 22,72 3,74
4 0,12 1,10 2,04 2,49 0,15 5,06 126,13 *37,60 4,68
5
6
7
8
9
10 0,36 0,82 **0,90 0,13 **106,05
11 0,44 2,23
12 0,27 3,54 0,02 115,58 21,93 7,10
13
14 0,57 1,27 *2,95 2,77 0,72 **19,06 116,74 23,91 10,16
15 0,33 0,91 2,31 3,23 126,00 25,40 7,90
16 0,00 1,00 *2,90 1,37 163,41 18,59 **0,59|
17
18 0,70 1,20 **0,70 2,20 120,00 34,00 *10,50
19
20 0,77 1,14 2,36 3,23 *0,88 3,29 147,99 31,79 9,87
21 0,13 1,00 2,10 2,58 78,00 18,75 6,07
22 0,13 1,00 2,16 2,94 0,01 2,51 117,37 20,44 6,09
23 **1,60 0,80 2,30 2,30 **5,60 **11,00 130,00 32,00 9,00|
24 0,80 0,86 2,23 3,26 0,03 2,59 151,58 21,78 4,66
25
26
27 **1,57 1,02 2,59 **10,31 *5,78, **511,62 24,39 *11,91
28
29 0,11 1,09 2,31 3,41 0,08 1,97 139,74 22,22 7,44
30
31
32 0,05 *1,81 3,16 0,04 1,19 7,81
33
34
35 0,16 1,03 2,64 4,22 0,14
36 0,10 0,96 2,70 3,01 0,25 1,56 69,01 20,81 6,05
37
38 0,03
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m1 0,42 1,09 2,20 3,73 0,63 4,45 146,18 30,15 7,10
S 0,47 0,33 0,59 2,04 1,52 4,73 104,66 21,03 0,21
Cv 112,44 30,15 26,73 54,79 242,62 106,14 71,60 69,75 40,71
mi-s -0,05 0,76 1,61 1,69 -0,89 -0,28 41,52 9,12 4,21
mi+s 0,89 1,42 2,79 5,77 2,15 9,18 250,84 51,18 9,99
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m2 0,29 1,01 2,30 3,18 0,21 2,83 120,08 25,09 6,97
S 0,26 0,13 0,24 0,54 0,29 1,36 28,10 5,9 1,65
Cv 90,99 13,21 10,52 17,06 134,70 48,10 23,41 23,52 23,73
m2-s 0,03 0,88 2,06 2,64 -0,08 1,47 91,98 19,19 5,32
m2+s 0,55 1,14 2,54 3,72 0,50 419 148,18 30,99 8,62
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EPLNA ANO 9 — GRAFICO COEFICIENTE DE VARIAGAO - AMOSTRA 15 (CONCENTRADO)

Coeficiente de variagdo por Ensaio

EPLNA ANO 9

Amostra 15

W FE IN MM

FE EE LIz CMZAS FB MNP MDN MDA MTF CA Mz MA
Ensaio

FOM

Mz DIvMZ FDA
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EPLNA ANO 9 - RESULTADOS DE ANALISES 22 LOTE - AMOSTRA 17 (Mistura Mineral)
Ca Mg P | K Na Cu Fe Zn Mn
LAB 3 A
d kg (m/m) mg kg~ (m/m)
1
2
3 179,32 7,49 79,89 1,20 126,84 1091,00f 1915,00/ 3650,00 479,70]
4 154,85 8,11 76,29 0,67 **97,17 890,22| 1524,46| **5405,24 378,40|
5
6
7
8
9
10 150,00 7,00 77,70 131,40/ **1790,00 3000,00 560,00]
11 **72,88 82,47
12 189,55 129,54 1653,00| 3260,00 346,00]
13
14 184,72 **66,55 73,08 **6,93| *150,30| 1081,48| **3755,66| **2106,12 434,94
15 168,96 6,10 79,40 1067,00f 1366,00| *4167,00 444,00}
16 179,30 6,90 1292,60/ 1395,80| **6915,30 421,75
17
18
19
20 176,85 7,79 77,30 1,40 144,00 **1897,00, **480,50/ 3438,50) **1013,00]
21 **235,20 6,70 78,80 776,25 1279,50| 3350,00 525,00|
22 178,55 7,40 74,69 0,94| *148,50| 1193,77, 1111,94| 3367,50 341,81
23 174,20 6,80 76,80 0,60 140,00 1017,00/ 1396,00/ 3190,00 413,00}
24 152,06 5,50 75,81 0,95 122,57 975,86/ 1788,53| 3365,67 404,58
25
26
27 **127,62 *4,95 **55,23 **9,54 911,69| 1153,18| **2274,95 331,57
28
29 **119,18 6,91 81,00 0,99 131,89| 1094,83| 1848,66| 3290,05 441,15
30
31
32 157,12 **61,08 0,92 119,81 840,39 535,36
33
34
35 169,85 7,01 82,28 1,35 **155,40 902,00 1711,00f 2877,00 453,00]
36 151,39 7,37 78,68 0,90 129,17 1087,42| 1688,36| 3419,69 455,06
37
38 164,11
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m1 162,41 10,84 75,66 2,20 132,81 1119,28 | 1604,51 | 3567,31 469,31
S 32,81 15,43 7,37 2,88 15,40 312,64 697,12 1155,77 0,00
Cv 20,20 142,40 9,75 131,11 11,59 27,93 43,45 32,40 32,96
mi-s 129,60 -4,59 68,29 -0,68 117,41 806,64 907,39 | 2411,54 | 314,63
mi+s 195,22 26,27 83,03 5,08 148,21 1431,92 | 2301,63 | 4723,08 | 623,99
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
m2 168,72 6,86 78,16 0,99 130,58 1034,25 | 1525,49 | 3364,62 | 435,33
S 13,05 0,86 2,75 0,26 7,65 129,02 263,27 323,57 67,69
Cv 7,74 12,48 3,52 26,32 5,86 12,47 17,26 9,62 15,55
m2-s 155,67 6,00 75,41 0,73 122,93 905,23 1262,22 | 3041,05 | 367,64
m2+s 181,77 7,72 80,91 1,25 138,23 1163,27 | 1788,76 | 3688,19 | 503,02
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IEPLNA ANO 9 — GRAFICO COEFICIENTE DE VARIAGAO - AMOSTRA 17 (Mistura Mineral)

EPLNA ANO 9

Amostra 17

Coeficiente de variagio por Ensaia

Ensaio

Gilberto Batista de Souza



Ensaio de Proficiéncia para Laboratérios de Nutrigdo Animal - ANO 9 (2006)

16

ANEXO B: Valores para o indice z das analises das amostras 9/07, 9/09 e 9/11.

EPLNA ANO 9 — INDICE Z - 32 LOTE - AMOSTRA 13 (VOLUMOSO)

ap M /DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG [CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
iNDICE Z
1 0,9 11 ] 08 | 1,0 | -1,3 06 | 1,1
2 1,1 63 | 1,5 | 20 | 04 | -36 | 06 | -0,1
3 1,0 01 | 00 | 20 | -09 08 | -01 | 11,0
4 0,9 28 | 1.2 09 | -09
5 1,6 04 | 12 | 17 -1,6
6
7
8 1,3 12 | 33 | 1,0 | 17 -0,3
9 1,5 0,8 -1,3
10 2,6 0,1
11 5,1 o1 | 1,0 | -06 | 03 | 03 | 33 | -17 09 | -04
12 -1,6
13 33 | 11 [ 03] 12 | 03 | -02 03 | -1,0
14 1,2 02 | 97 -0,6
15 0,7 0,3 -0,3
16 -0,8 03 | 03 | 09 | 16 04 | -02
17
18 09 | 09 | 10 | 01 | 08 | 1,1 | 05 | 02 | 1,
19 -0,9 06 | 04 | -26 02 | 09 ,
20 3,7 15 | 40 | 27 4,7
21 5,3 04 | 12 ] 30 | 02 | 01 | -08 | -1,9 | -120
22 24 | 54 | 02 | 05 | 34 | 1.2 0,4 10 | 04 | 14 | 07
23 1,2 62 | 08 | 55 | 40 | 73 | 04 |-106 | -11,0 | 7,0 | 12,0
24 0,2 2,2 0,5
25 2,6 21| 00 | 48 | 1,2 | 05 | 44 | -0,1
26 -0,5 1,0 | 1,5 | 1,0 | -23 -1,8
27 0,6
28 1,0 07 | 14 ] 00 | 14 | 00 | 1,3 | -02
29 24 | 01 ] 46 | 1,7 | 09 | 06 | 26 |-11,1] 06 | 10 | -08 | 02 | 07
30 -0,1 11| 27 ] 28 | 14 ] 07 04 ] 05 | 00 | -06 | 00
31
32 -0,5 04 | 06 | 03 | 01 | -12 | 04 06 | -1.2
33
34 -3,6 14 | 08 | 16 | 02 | -03 | -08 1,7 | 18
35 0,1 1,3 | 1,0 15 | 07 | 10
36 0,9 14 | 32 | 06 02 | 09 | 12 | 13 | 10 | 11 | 06
37
38 -0,4 05 | 02 2,1
MS |DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG |CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
VALOR ALVO PARA A MEDIA [X |
m2 | 924141234580 79,70 3,70 | 1,23 | 6,93 | 566 | 3651 | 0,13 | 0,25 | 0,15 | 0,36

VALOR ALVO PARA O DESVIO PADRAO |s]

S

059 | 129 | 168 | 1,58 | 0,19 | 0,26 | 1,01 | 0,18 | 1,75 | 0,01 | 0,09 | 0,05 | 0,14
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EPLNA ANO 9 - iNDICE Z - 32 LOTE - AMOSTRA 13 (VOLUMOSO)
LAB Ca Mg | P K_| Na . Cu | Fe Zn Mn
INDICE Z
1
2
3 53 0,1 -0,6 0,8 0,1 0,3 1,2 -0,8 -0,3
4 0,0 0,4 1,1 1,8 0,5 0,9 0,2 0,2 -4,0
5
6
7
8
9
10 -3,1 -6,8 1,8 0,1 16,8
11 1,1 -0,4
12 -0,3 1,4 -0,9 1,1 -0,3 -4,0
13
14 1,5 1,4 1,8 -0,4 2,7 2,6 1,4 0,1 1,0
15 0,6 -1,1 -0,3 -0,4 -0,3 -0,2 -1,0
16 0,0 0,1 0,7 0,3 0,1 -0,3 0,8
17
18 1,5 2,0 11,2 0,2 0,7 25 1,1
19
20 6,4 0,1 0,9 1,1 3,8 1,8 0,8 0,6
21 1,9 7.9 1,2 -0,1 -1,9 1,7 -4,4
22 0,0 0,2 -0,9 -1,1 -0,9 -0,4 -0,1 0,0 0,0
23 -0,1 1,7 -0,8 -2,0 5,4 13,0 -0,2 0,2 -3,8
24 1,6 59 -0,5 1,4 -0,1 -1,1 0,9 -1,3 0,0
25
26
27 6,8 -0,9 7.3 3,1 9,7 5,7 15,2 -0,4
28
29 -0,7 0,7 -0,3 0,5 0,2 -0,2 1,0 0,3 0,5
30
31
32 -0,3 -1,5 -0,6 -0,9 -0,8 3,7
33
34
35 -1,0 0,2 0,2 3,0 0,4
36 0,4 -0,9 -0,3 0,4 -0,3 -0,9 -1,3 0,6 -2,3
37
38 -4,4
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
VALOR ALVO PARA A MEDIA [X |
m2 2,68 257 | 126 | 853 | 022 | 384 | 25765 | 21,18 | 132,12
VALOR ALVO PARA O DESVIO PADRAO |s]

s 0,56 022 | 020 | 087 | 022 | 262 | 4803 | 48 | 6,96
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EPLNA ANO 9 — iNDICE Z - 32 LOTE - AMOSTRA 15 (CONCENTRADO)

Lag MS 'DIVMS | FDA | FDN | PB | EE | LIG [CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
iNDICE Z
1 0,3 08 | 25 | -02 | -14 03 | 04
2 1,2 14 | 1,4 | 18 | 06 | -10 | 12 | 19
3 -3,1 02 | 03 | 04 | -16 03 | 08 | 23
4 0,0 02 | 08 02 | 2,8
5 0,2 0,7 -0,7 -0,6
6 1,8 24 | 02 | 1,7 | -06 | 37 | 324
7
8 1,5 03 | 1.3 0,0
9 0,8 -1,3 -0,3
10 1,6 -0,4
11 3,7 03 | 10 03 | 01 | 05 | 04 | -1,0 03 | 02
12 1,7
13 43 | 11 ] 08 | -06 | -12 | -30 02 | 04
14 -0,8 04 | 32 0,2
15 2,4 -0,5 -0,1
16 -0,9 14 | 01 | 05 | 14
17
18 03 | 06 | 04 | 03 | 06 | 04 | -08 | 92 | -0,
19 -1,0 02 | 07 | 07 12 | 02 | 18
20 1,6 -08 | -03 0,8
21 4,0 08 | 10 | 04 | 47 | 05 | 03 | -03 | -1,6
22 14 | 06 | 1,1 10 | 1,1 | 09 -0,4 08 | -1,2 | -07 | -07
23 1,0 01| 08 | 05| -05 | 20 | 02 | 1,5 | 14 | 59 | 21
24 0,0 -0,8 0,0
25 -2,5 0,4 1,6 | 11 | 06 | 04 | 02
26 -0,8 1,9 | 8,1 1,4 | 14 0,0
27 -0,6
28 0,2 -0,3 00 | 12 | 02 | -01 | -0,1
29 01| 25| 58 | 04 | 03 04 | 20 | 15 | 04 | 08 | 03 | 02 | 07
30 1,2 77 | 08 | 622 | 46 | 08 | 143 | 101 | 09 | 1,7 | -03
31
32 -0,5 1,0 | 1,4 | 00 1,3 | 03 09 | -07
33
34 -4,7 01 | 1,1 ] 29 | 25| 19 | -0,1 4,8
35 -0,2 09 | 02 02 | 09 | -06
36 -0,7 1,5 | 04 | 12 | 08 | -16 | 01 | 04 | -08 | -01 | -04
37
38 -0,6 01 | 03 4,3
MS |DIVMS| FDA | FDN | PB | EE | LIG |CINZAS| FB | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
VALOR ALVO PARA A MEDIA [X |
m2 | 90,14 | 80,79 | 3,82 | 14,47 | 871 | 391 | 1,25 | 1,32 | 234 | 0,14 | 0,23 | 0,35 | 1,07
VALOR ALVO PARA O DESVIO PADRAO |s]
s | 069 | 226 | 070 | 348 | 0,70 | 0,58 | 0,65 | 0,31 | 0,40 | 0,08 | 0,15 | 0,49 | 0,21
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EPLNA ANO 9 - iNDICE Z - 32 LOTE - AMOSTRA 15 (CONCENTRADO)
Ca | Mg | P K | Na | Cu | Fe Zn Mn
LAB -
INDICE Z
1
2
3 -0,6 9,3 0,6 1,3 -0,4 0,4 1,4 -0,4 -2,0
4 -0,6 0,7 1,1 1,3 -0,2 1,6 0,2 2,0 1,4
5
6
7
8
9
10 0,3 1,5 -5,8 -0,3 13,2
11 0,6 -0,3
12 -0,1 0,7 -0,7 -0,2 -0,5 0,1
13
14 1,1 2,0 2,7 -0,8 1,8 11,9 -0,1 -0,2 1,9
15 2 -0,8 0,0 0,3 0,2 0,1 0,6
16 1,1 -0,1 25 -1,1 1,5 -1,1 -3,9
17
18 1,6 1,5 -6,7 -0,5 0,0 1,5 2,1
19
20 1,9 1,0 0,3 0,1 23 0,3 1,0 1,1 1,8
21 -0,6 -0,1 -0,8 -0,2 1,5 -1,0 -0,6
22 -0,6 -0,1 -0,6 -0,4 -0,7 -0,2 -0,1 -0,8 -0,5
23 5,0 1,6 0,0 1,6 18,6 6,0 0,3 1,1 1,2
24 2,0 -1,1 -0,3 0,2 -0,6 -0,2 1,1 -0,5 1,4
25
26
27 4,9 0,1 1,2 13,2 2,2 13,9 -0,1 3,0
28
29 -0,7 0,6 0,0 0,4 -0,4 -0,6 0,7 -0,5 0,3
30
31
32 -0,9 -2,0 0,0 -0,6 1,2 0,5
33
34
35 -0,5 0,2 1,4 1,9 0,2
36 -0,7 -0,4 1,7 -0,3 0,1 -0,9 1,8 -0,7 -0,6
37
38 -1,0
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
VALOR ALVO PARA A MEDIA [X |
m2 | 029 | 101 | 230 | 318 | 021 | 283 | 120,08 | 2509 | 697
VALOR ALVO PARA O DESVIO PADRAO |s]
s | 02 | 013 | 024 | 054 | 029 | 13 | 2810 | 59 | 1,65
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EPLNA ANO 9 - iNDICE Z - 32 LOTE - AMOSTRA 17 (Mistura Mineral)

Ca | Mg | P K | Na | Cu | Fe Zn Mn

LAB -
INDICE Z

1
2
3 0,8 0,7 0,8 0,8 -0,5 0,4 1,4 1,7 0,6
4 -1,0 1,4 -0,5 1,2 -4,4 -1,0 -0,1 10,0 -0,8
5
6
7
8
9
10 1,4 0,1 0,0 0,1 5,6 1,4 1,8
11 7,3 1,6
12 1,5 -0,1 0,4 -0,2 1,3
13
14 1,2 69,3 -1,8 229 2,6 0,4 8,2 -5,6 0,0
15 0,0 -0,9 0,5 0,3 -0,6 25 0,1
16 0,8 0,0 1,9 -0,5 17,1 -0,2
17
18
19
20 0,6 1,0 -0,2 1,6 1,8 6,4 -3,9 0,7 8,3
21 4,9 -0,3 0,4 -1,9 -1,0 0,3 1,3
22 0,7 0,6 -1,1 -0,2 23 1,2 -1,6 0,4 1,3
23 0,4 -0,1 -0,3 -1,5 1,2 -0,1 -0,5 -0,5 -0,3
24 1,2 -1,6 -0,7 -0,2 -1,0 -0,4 0,9 0,3 -0,4
25
26
27 -3,0 2,3 -8,6 32,9 -0,9 1,4 -4,8 1,5
28
29 -3,7 0,0 1,3 0,0 0,2 0,5 1,1 0,0 0,1
30
31
32 -0,9 -6,3 -0,3 1,4 1,4 1,4
33
34
35 0,1 0,1 1,8 1,4 3,2 -1,0 0,6 -2,0 0,3
36 1,3 0,5 0,4 -0,3 -0,2 0,4 0,6 0,6 0,3
37
38 -0,3

Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn

VALOR ALVO PARA A MEDIA [X |
m2 | 168,72 | 686 | 78,16 | 099 | 130,58 | 1034,25 | 1525,49 | 3364,62 | 435,33
VALOR ALVO PARA O DESVIO PADRAO |s]

s | 1305 | 08 | 275 | 026 | 765 | 129,02 | 26327 | 32357 | 67,69
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ANEXO C: Graficos do indice z das analises das amostras 9/13, 9/15 e 9/17.

EPLNA ANO 9 (2006)
Graficos do Indice z- Amostra 13 (volumoso)

EPLNA ano9 - indice Z MS - Amostra 13 (volumoso)

EPLNA ano9 - indice Z DIVMS - Amostra 13 (volumoso)
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EPLNA ANO 9 (2006)
Graficos do Indice z- Amostra 13 (volumoso)

EPLNA ano9 - indice Z FB - Amostra 13 (volumoso)

EPLNA ano9 - indice Z NNP - Amostra 13 (volumoso)
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EPLNA ANO 9 (2006)
Graficos do Indice z - Amostra 13 (volumoso)

EPLNA ano9 - indice Z Sédio - Amostra 13 (volumoso)
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EPLNA ANO 9 (2006)
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ANEXO D: Tabelas com resumo do desempenho dos laboratérios para as amostras

9/13, 9/15 e 9/17.

EPLNA ANO 9 - INDICE DE ACERTO - AMOSTRA 13
ENSAIOS
LAB (N) Z* 1A Al A2 MP IA_FINAL
1 7 0 100 0 0 0| 100
2 2 75 0 2 1,33 74
3 17 2 88 0 2 1,33 87
4 14 2 85 1 1 1 84
5 5 0 100 0 0 0| 100
6
7
8 6 1 83 0 1 0,67 83
9 3 0 100 0 0 0| 100
10 7 4 42 1 3 2,33 40
11 12 2 83 0 2 1,33 82
12 7 1 85 0 1 0,67 85
13 8 1 87 0 1 0,67 87
14 13 3 76 2 1 1,33 75
15 10 0 100 0 0 0| 100
16 14 0 100 0 0 0| 100
17
18 16 2 87 1 1 1 86
19 7 1 85 1 0 0,33 85
20 13 6 53 1 5 3,67 50
21 16 5 68 1 4 3 65
22 20 3 85 1 2 1,67 84
23 20 11 45 0 11 7,33 38
24 12 2 83 1 1 1 82
25 8 4 50 2 2 2 48
26 6 1 83 1 0 0,33 83
27 9 6 33 0 6 4 29
28 8 0 100 0 0 0/ 100
29 22 4 81 2 2 2 79
30 11 2 81 2 0 0,67 81
31
32 15 1 93 0 1 0,67 93
33
34 9 1 88 0 1 0,67 88
35 11 1 90 1 0 0,33 90
36 20 2 90 1 1 1 89
37
38 5 2 60 1 1 1 59

EPLNA ANO9
Am ostra13

Classificagao dos Lahoratorios por Amostra

30 d Fl d d| d| Fl .I d i Fl d| d d| A d dl 4 [l .l

123 45 8 910111213 14 15 16 1
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EPLNA ANO 9 - INDICE DE ACERTO - AMOSTRA 15

ENSAIOS
LAB (N) Z* 1A Al A2 MP IA_FINAL

1 7 1 85 1 0 0,33 85
2 8 0 100 0 0 0| 100
3 17 3 82 1 2 1,67 81
4 14 2 85 2 0 0,67 85
5 4 0 100 0 0 0| 100
6 7 3 57 1 2 1,67 56
7

8 4 0 100 0 0 0| 100
9 3 0 100 0 0 0| 100
10 7 2 71 0 2 1,33 70
11 12 1 91 0 1 0,67 91
12 7 0 100 0 0 0| 100
13 8 2 75 1 1 1 74
14 13 3 76 1 2 1,67 75
15 10 1 90 1 0 0,33 90
16 12 2 83 1 1 1 82
17

18 16 3 81 1 2 1,67 80
19 7 0 100 0 0 0| 100
20 13 1 92 1 0 0,33 92
21 16 2 87 0 2 1,33 86
22 20 0 100 0 0 0| 100
23 20 6 70 2 4 3,33 67
24 12 0 100 0 0 0| 100
25 7 1 85 1 0 0,33 85
26 6 1 83 0 1 0,67 83
27 9 5 44 2 3 2,67 42
28 7 0 100 0 0 0/ 100
29 22 2 90 1 1 1 89
30 11 5 54 0 5 3,33 51
31

32 14 1 92 1 0 0,33 92
33

34 8 4 50 2 2 2 48
35 11 0 100 0 0 0| 100
36 20 0 100 0 0 0/ 100
37

38 5 1 80 0 1 0,67 80

EPLNA ANO 9
Am ostra15
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| I |
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EPLNA ANO 9 - INDICE DE ACERTO - AMOSTRA 17
ENSAIOS
LAB (N) z* 1A Al A2 MP IA_FINAL
1
2
3 9 0 100 0 0 0| 100
4 9 2 77 0 2 1,33 76
5
6
7
8
9
10 7 1 85 0 1 0,67 85
11 2 1 50 0 1 0,67 50
12 5 0 100 0 0 0| 100
13
14 9 5 44 1 4 3 41
15 7 1 85 1 0 0,33 85
16 6 1 83 0 1 0,67 83
17
18
19
20 9 3 66 0 3 2 64
21 7 1 85 0 1 0,67 85
22 9 1 88 1 0 0,33 88
23 9 0 100 0 0 0| 100
24 9 0 100 0 0 0| 100
25
26
27 8 5 37 1 4 3 34
28
29 9 1 88 0 1 0,67 88
30
31
32 6 1 83 0 1 0,67 83
33
34
35 9 1 88 0 1 0,67 88
36 9 0 100 0 0 0/ 100
37
38 1 0 100 0 0 0| 100

Tla
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