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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
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INTRODUCAO

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.
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Figure 1. Different levels of ‘QA" measurements for analytical
chemistry and food laboratories [1,4,5].

Taverniers, I.; Loose, M. D.; Van Bockstaele E. Trends in quality in the
analytical laboratory. Il. Analytical method validation and quality assurance.
Trends in Analytical Chemistry, Vol. 23, No. 8, 2004




INTRODUCAO

v FORNECER SUPORTE PARA CREDIBILIDADE DO LABORATORIO

v FORNECER REGULARMENTE UMA AVALIACAO DA EXATID[\O E
PRECISAO DOS RESULTADOS ANALITICOS DO LABORATORIO

v- PROMOVER UMA MELHORIA QUANTO A QUALIDADE DOS
DADOS ANALITICOS

v CO,IVIPARA(;AO DO DESEMPENHO DE DIFERENTES METODOS
ANALITICOS UTILIZADOS PELOS LABORATORIOS PARTICIPANTES

v PRODUCAO DE MATERIAIS PARA UTILIZAGCAO EM CONTROLE DE
QUALIDADE

v DETERJVIINAQ[\(? DAS CARACTERISTICAS DE DESEMPENHO E
VALIDACAO DE METODOS E TECNOLOGIAS




VALORES DESIGNADOS _ (X )

DEVE SER CONSIDERADO A MELHOR ESTIMATIVA DO VALOR VERDADEIRO

1- VALORES CONHECIDOS: FORMULACOES 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.




VALORES DESIGNADOS _ (X )

3- VALORES DE CONSENSO DE LABORATORIOS ESPECIALISTAS

= VALORES DETERMINADOS POR LABORATORIOS
DE REFERENCIA

4- VALORES DE CONSENSO DOS LABORATORIOS PARTICIPANTES

Estatistica Classica Estatistica Robusta

Média dos .X Mediana dos

resultados resultados




UINTERVALO DE CONFIANGA 35 |

Estatistica Classica

Desvio Padrao

Estatistica Robusta

Suep = X;— mediana Intervalo Interquartilico

$ =1,5 Sy IQN = (Q3 - Q1) x 0,7413




UINTERVALO DE CONFIANGA 35 |

EQUACAO DE HORWITZ

c <120 ppb

L c2120 ppbe =13,8%

Concentracao do valor designado

= razao adimensional da massa:

1 ppm = 105 ou % = 10-2




YOl IRAO DE OLITLIERS,

Valores tabelados

SUSp viz

‘valor —valor .
Teste de Dixon (teste Q) —

valor —valor

maior menor

Teste de Cochran

Teste de Grubbs




Residual
I"i absoluto

Teste de Hampel : : —
Mediana

OUTLIER = residual mediano

OUTLIER

Teste de z-score




[ABNT] ISO/IEC GUIA 43-1, 1999, Ensaios de Proficiéncia por Comparacoes
Interlaboratoriais - Parte 1: Desenvolvimento e Operacdo de Programas de Ensaios de
Proficiéncia.

TECNICA DO Z-SCORE

Resultado informado pelo laboratério
Estimativa do valor verdadeiro

Estimativa do desvio padrao

|z|< 2 ——— Satisfatério
2<|z|<3—— Questionavel

|z|>3 —» Insatisfatério




OBJETIVOS

Comparar os resultados das analises com técnicas estatisticas
diferentes e avaliar o quanto os tratamentos estatisticos podem
afetar a determinacao do valor designado, o intervalo de aceitacao e
a avaliacao de desempenho dos laboratorios participantes.

ESTABELECER

PROTOCOLO HARMONIZADO PARA ENSAIO DE
PROFICIENCIA EM LABORATORIOS DE NUTRICAO ANIMAL




Thomas Peter, et al. THE INFLUENCE OF DIFFERENT EVALUATION TECHNIQUES ON THE
RESULTS OF INTELABORATORY COMPARISONS. Acrred. Qual Assur (1998) 3:322-327

Programa Interlaboratorial: determinacoes de nutrientes em amostras de agua:
Ca, Mg, Na, K, NO,'-, SO,%, Cl, HCO,, B, 0-PO,% e Carbono Org. Dissolvido.

Deteccao de Outliers:

Teste de Grubs;

| —p

Teste Graf-Henning

Teste de Hampel

All data Outlier

Grubbs Hampel

Average [mg/l] .07 287
SD [mg/l] 1.00) (.26
RSD [%] 32.5% 0.0

Graf-Henning




LITERATURA

AVALIACAO DO DESEMPENHO

e Zz-score acumulado

e« soma reescalonada do z-score

 média do z-score absoluto

e desvio médio




LITERATURA

Z-EOONES
Average of absolute z-scorea

Average of absolute

3} 40 S50 B0 TOO 8D b 40 50 60 O &
rank rank -
Average deviation Average deviation

O teste de Hampel foi 0 mais rigoroso dos trés testes para outlier

A maior vantagem do teste de Hampel, € que nao requer o uso de
valores tabulados e pode ser facilmente aplicado

indices resumidos mostrou ser limitado para avaliacio de
desempenho dos laboratorios e devem ser utilizado somente em
combinacao com resultados individuais.




LITERATURA

MAIO, F. D. ; ZENEBON, O. ; TIGLEA, P. ; SAKUMA, A. M. . Avaliacdo de Técnicas
Estatisticas Aplicaveis a Programas de Ensaio de Proficiéncia para Chumbo em Sangue.
In: VI Encontro do Instituto Adolfo Lutz, 2005, Sdo Paulo. Revista do Instituto Adolfo Lutz.
S&o Paulo, 2005.

= Participacao de 30 laboratorios

= Comparar os diversos tratamentos estatisticos para obtencao dos valores
designados e dos intervalos de aceitacao

= Trés niveis de concentracao de chumbo

= Avaliar o impacto a saude de populacao exposta ao chumbo decorrente
da adocao de diferentes critérios de aceitacao dos resultados

= Avaliar os métodos mais adequados de tratamento estatistico na
presenca de resultados dispersos.




LITERATURA

Quadro 1. Critérios estatisticos utilizados para o calculo do
valor designado e do intervalo de aceitacdo baseados na

media. ,
Teste de X =MEDIA
Tecnica detecgdo Intervalo de aceitagio
estatistica de ¢
“outliers”
A Hampel | Xgesignage * 254
B Z-score X.ces.ignac{- t Jsp
C Grubbs Xdesignade * 2S¢
D Dian ){cgsignaca i QED
xces.ignac:-:- x Eh’- para
concentracdes < 40 pg/100mL
= Z-score e xdesjgna::lu + 15% }(dEEig"nadn. para
concentracdes > 40 pg/100mL

dispersos.

calculados com o0s

Cluadro 3. Percentagem de valores dispersos detectados por
teste e amosfra (X1, X2 ou X3).

Sa, Sg, Sc B Sp 540 0s desvios padrdo obtidos a partir
de cada uma das técnicas estatisticas apresentadas e
resultados validos apds a
aplicacdc dos ftestes de deteccdo de valores

Teste de Percentagem de "outliers" detectados

deteccio d
eteccio de | (n=27)

X2 (n=29) | X3 (n=27)

“outliers”
Hampel 7 10 15
Z-score 24 15

7
Grubbs T
Dixon 4

X = MEDIANA

CQuadro 2. Analises estatisticas para a determinagao do valor
designado e do intervalo de aceitacdo baseados na
mediana.

Técnica Calculo do desvio Intervalo de
estatistica padrao aceitagao

{10518 .
2 % mediana

F 5= xde-signad-::- + 25¢

100

5g = 0,020%%%,

G 12107 < C <0138 Xaesignado + 25

C = razao de concentracdo expressa em g/g.

Dixon e Grubbs: lquantidade de outliers
z-score: + rigoroso , I quantidade de outliers
Hampel: baseado em estatistica robusta;

detecta I n? de outliers




LITERATURA

|
Intervalos semelhantes

Quadro 5. Intervalo de aceitacdo para cada amostra, em
Figura 1. Intervalos de aceitagdo para a amostra X1.

pg/100mL, de acordo com a técnica estatistica.
Técnica Intervalo de aceitagao para cada amostra

25,00

estatistica

X1

X2

X3

10,683-21,33

29,72-52,90

54.18-76,89

10,83-21,33

34.68-49.54

54.18-76,89

10,83-21,33

23,80-60,70

47,711-87 18

10,22-22 652

23,80-60,70

47,711-87 18

10,08-22,08

35,79-48 43

85,711-75,37

9.60-23,26

26,69-57 31

44 33-89 97

Conc. Pb (ug/100mL})

20,00 4

15,00 4-

10,00 -

5,00

Técnica estatistica

CeD —> INADEQUADO
Fe G —> POUCO RESTRITIVO
Figura 2. Intervalos de A, B e E —» ADEQUADO

70,00

ra a amastra X3.

90,00

60,00 4 80,00

50,00 - 70,00 4+

40,00 + 60,00 +

30,00 4 50,00

Conc. Pb (ugM00mL)
Conc. Pb (ug/M100mL)

40,00

20,00

Técnica estatistica Técnica estatistica




LITERATURA

Cluadro 6. Percentagem de laboratorios com desempenho
satisfatorio por amostra, dependendo da tecnica estatistica
utilizada.

Percentagem de laboratérios
com desempenho satisfatorio
85

Técnica
estatistica

O valor designado nao sofreu influéncia significativa pelo critério estatistico
utilizado

O intervalo de aceitacao variou dependendo do critério estatistico adotado e
da faixa de concentracao

O critério estatistico “E” mostrou-se adequado aos trés niveis de
concentracao




LITERATURA

I
CHUI, Q. S. H.; BISPO, J. M. DE A.; IAMASHITA, C. O.. O papel dos programas

interlaboratoriais para a qualidade dos resultados analiticos. Quim. Nova, Vol. 27, No.
6, 993-1003, 2004

PROGRAMA INTERLABORATORIAL

Determinacao de Ca, Al, Fe Ti e Mn

Amostra de Silicio metalico Candidata a material de referéncia

Técnicas estatisticas

Elipse de confianca Outliers Desempenho

Diagrama de Youden Colchran e de Grubbs Z-score
robusto




LITERATURA

N2 de participantes = 12 laboratorios
Método de dissolucao — rotina do laboratoério
Métodos de quantificacao — FRX, ICP-OES, AAS

Através do consenso entre os participantes

Padronizacao do método de abertura e das linhas de emissao

L, B
Am.B 100
1100

A Am B
Am. B A Media: 631 |
Média - 61,9 S D. Padio: 54 |
D.Packio: 115 | -y ]

&0.04 i
B, A

AmA | - 7
| v Meda: 7.8
Wédia: 70,2 ) D. PadiSo: 65 |
D.Padréo 7.3 | 1

100
20,0 Hil

A, B,
Mumero de laboratdnios : 16

15

Too f20,0
A, &
Mamera de lsboratorios - 7 Pertias dentia da elpse

Pontos denfra da slipse 7 + ponbo lora da elpze: Lab, 5




LITERATURA

Dispersao devido as diferentes formas de abertura de amostras

Utilizacao de diferentes linhas de emissao representaram fontes de

variabilidade
Foi sugerido um procedimento para abertura das amostras

Para cada elemento foram indicados comprimento de onda a serem
determinados por ICP-OES e AAS




Materiais e Metodos PERFIL DOS PARTICIPANTES

v 09 Instituicoes de Ensino Superior

v 05 Instituicoes de Pesquisa Estaduais

EMBRAPA

Instituicoes de Ensino Superior

@ Instituicoes de Pesquisa Estaduais
B Empresas Privadas




Materiais e Metodos

AMOSTRAS

> Preparacao, teste de homogeneidade e validacao
do material de ensaio

> Distribuidas as amostras de ensaio de acordo com
um cronograma

»>0Os participantes analisam as amostras e relatam os
resultados

»0s resultados foram submetidos a analise
estatistica e o laboratorio foi avaliado quanto ao seu
desempenho




Materiais e Métodos AMOSTRAS

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 homogeéeneo,
assim possiveis valores
identificados como extremos
nao poderao ser atribuidos a
variabilidade do item de ensaio.




Materiais e Metodos AMOSTRAS

TESTE DE HOMOGENEIDADE

ANALISE DE VARIANCIA

Fonte da variacdo df Soma dos Media dos quadrados
quadrados

Entre amostras 11 2,54458 0,231326

Analitica 12 0,735000 0.06125




Materiais e Metodos

TESTES DE HOMOGENEIDADE

N2 da amostra ' D200 | D 0w , Teste Fo 10

Amostras de volumoso
9/01 e 907 : 6.46 0,20 0,2024 0,2189 1,03
9/13 : 2.76 0,09 0,0346 0,0527 1,35
9/19 : 14,90 0,40 1,2169 1,0892 1,23

Q,.ggf (9/02, 9/08, 914 e 1508 | 039 | 05141 | 0,3922 1,46

Amostras de concentrado
9/03 e 9/21 ' 22,24 0,56 3,7488 3,7909 1,11
9/09 : 12,91 0,35 0,3086 0,2933 1,18
9/15 ' 6,64 0,20 0,1104 0,1793 1,46

ARCT (9/04, 9/10, 9/16 4053 | 093 | 523270 | 45162 1,31
e 9/22)

Amostras de mistura mineral
9/05 141,80 3,77 34,3172 35,3331 1,08
9/11 e 917 136,71 3,32 290,4991 | 317,1792 1,02
9/23 131,66 3,22 439,3378 | 467,2812 1,04

g‘gﬂﬂg”‘j&g’”z‘9""159 /kg) | 115,51 | 2.88 | 2950842 | 325.8106 1,01

* a) para concentragdes entre 2120 ppb e <13,8%, ¢ = 0,02¢"% /mr, b) para concentragbes >13,8%,

o= 0,0lco’s/mr. O = desvio padrdo alvo; ¢ = concentragdo média; mr = razdo adimensional da massa
° '2
(%o =107).




Materiais e Metodos

38 LABORATORIOS

VOLUMOSO E MISTURA
CONCENTRADO MINERAL

MS, DIVMS, FDA, FDN, PB, EE,

FB, Lignina, Cinzas, NNP, NIDN, Ca, Mg, P, Na, K,

NIDA, NITBF, Ca, Mg P, K, Na, S, Cu, Fe, Mn e Zn
Cu, Fe, Mn e Zn




Materiais e Metodos
|

24 AMOSTRAS / ANO 06 POR BIMESTRE

01 - VOLUMOSO

01 - CONCENTRADO

01 - MISTURA MINERAL (MM)

01 - AMOSTRA REFERENCIA DE VOLUMOSO - ARV 6

01- AMOSTRA REFERENCIA DE CONCENTRADO - ARC 1
01- AMOSTRA DE MISTURA MINERAL - ARM 3

v

FORMACAO DOS CARACTERISTICA
GRUPOS POR SORTEIO RELEVANTE

ARV6 — ARCT1 - ARM 3
AMOSTRA REPETIDA REPETIDA NOS 4
EM DOIS LOTES LOTES




NR.SEQUENCIA

NR.
AMOSTR
A

IDENTIFICAGAO

12 LOTE

9/01

Volumoso: USP-FMVZ — Feno de Coast Cross

9/02

ARV 6: CPPSE — Capim Estrela Roxa

9/03

Concentrado: USP-FMVZ — Ragéo para Vacas Seca

9/04

ARC 1: USP-FMVZ — Farelo de Soja 46%

9/05

Mistura Mineral: CNPSA — Mistura Mineral

9/06

ARM 3: CPPSE — Mistura Mineral para Vacas em Lactagao

9/07

Volumoso: USP-FMVZ — Feno de Coast Cross

9/08

ARV 6: CPPSE — Capim Estrela Roxa

9/09

Concentrado: CPPSE — Farelo de Trigo

9/10

ARC 1: USP-FMVZ — Farelo de Soja 46%

9/11

Mistura Mineral: CPPSE — Mistura Mineral p/ Gado de Corte

9/12

ARM 3: CPPSE - Mistura Mineral para Vacas em Lactagao

9/13

Volumoso: CNPGC - Feno de Braquiaria

9/14

ARV 6: CPPSE — Capim Estrela Roxa

9/15

Concentrado: CNPGC — Milho em Grao Moido

9/16

ARC 1: USP-FMVZ — Farelo de Soja 46%

917

Mistura Mineral: CPPSE - Mistura Mineral p/ Gado de Corte

9/18

ARM 3: CPPSE - Mistura Mineral para Vacas em Lactacao

4° LOTE

9/19

Volumoso: CPATC — Leucena

9/20

ARV 6: CPPSE — Capim Estrela Roxa

9/21

Concentrado: USP-FMVZ — Ragéo para Vaca Seca

9/22

ARC 1: USP-FMVZ — Farelo de Soja 46%

9/23

Mistura Mineral: Mistura Mineral para Vacas Seca

9/24

ARM 3: CPPSE - Mistura Mineral para Vacas em Lactacao




Materiais e Metodos

EMPREGAM METODOS INDEPENDENTES

CODIGO PROTEINA BRUTA
PB 1 Método Kjeldahl - Destilacao Sistema Manual
PB 2 Método Kjeldahl - Destilacao Sistema Automatico
PB 3 Infravermelho Proximo - NIR
PB 4 DUMAS
PB1+PB3
PB1+PB4

CODIGO EXTRATO ETEREO
EE 1 Método Soxhlet -4 h
EE 2 Método Soxhlet -2 h
EE 3 Método Soxhlet - 6:00 h
EE 4 Método Soxhlet - 16-20 h
EE 5 Método Goldisch - 04:00 h
EE 6 Método Goldisch - 06:00 h
EE 7 Método Goldisch - 06:00 h
EE 8 Extrator Tecator - 45 min
EE9 Extrator Ankom - 40 min

EE 10 Infravermelho Proximo - NIR
EE3+EE10




Materiais e Métodos EXCLUSAO DE OUTLIERS

CINZAS
6,89
0,47
6,86
6,42
7,36

CINZAS
6,97
0,29
411
6,68
7,26




Materiais e Métodos
UTILIZACAO DO INDICE Z

RESULTADO INFORMADO PELO LABORATORIO PARTICIPANTE

MEDIA () OBTIDA NA SEGUNDA RODADA, APOS EXCLUSAO
%€l DOS RESULTADOS DISCREPANTES

DESVIO PADRAO

CLASSIFICACAO

Z <2 = SATISFATORIO

2<Z<3=QUESTIONAVEL jo——> 3K

Z23=INSATISFATORIO mm———> 3K K




Materiais e Metodos AVALIACAO DE DESEMPENHO

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

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

% IA final =% IA - MP




Materiais e Méetodos ENVIO DOS RESULTADOS

“* Apenas os resultados das analises que realiza.

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

“* O laboratorio que nao enviar resultados de duas
remessas consecutivas de amostras, sem justificativa
para a Coordenaciao, sera automaticamente desligado

do Programa.




Materiais e Métodos http://eplna.cppse.embrapa.br

Pagina Inicial

Elnm:va

Pecuaria Sudeste

Mapa do Site Fonte normal Fonte grande

Acessar

Wocd estd aquii Pagina Inicial

Mavegacio

(3 Pagina Inicial

Buzca neste zite

Buscar por:
A, Buscar
Busca avancada

Acessar

Mome do Usuario

Senha

_._a Ezgqueceu sua
senha?

Julha 2006
Do Se Te Qu Qu Se

2 2 4 5 & 7
21011)12)13 14
16 17 18 19 20 21
23 24 25 Z6 27 28
20321

EPLNA
Ultirna modificacie 12/07/2006 11:03
Bem-vindo(a)

ENSAIO DE PROFICIENCIA PARA LABORATORIOS DE NUTRIGAO ANIMAL “EPLNAY

Entre as indmeras medigies guimicas realizadas anualmente no mundo para diferentes propdsitos e tormmadas de decisdo, pode ser
destacada, entre outras, a garantia da qualidade de alimentos. Urn resultado analitico ndo pode ser interpretado a ndo ser que o valor de sua
incerteza associada seja conhecido. Por outro lado, essas incertezas devem ser continuamente reavaliadas, peois apresentam grandes
variagdes dentro do propric laboratdrio e entre laboratarios. Para conferir confianca e credibilidade em laboratarios de rotina, foi otimizado um
programa de controle de qualidade interlaboratorial “EMSAIO DE PROFICIEMCIA PARA LABORATORICS DE MUTRICAC AMIMAL - EPLMAY,
envolvendo determinagdes normalmente feitas em laboratarios de nutricdo. Criado emn 1997 durante o III Encontro Nacional Sobre Meétodos
dos Laboratarios da Embrapa - MET, que ocorreu na Embrapa Pecudria Sudeste, em 3530 Carlos, SP. Mo primeiro ano o EPLMA contou com

quatorze membros participantes,

£ estrutura e normatizacio do prograrma seguem protocolo internacional harmonizado para ensaio de proficiéncia em laboratdrios analiticos e
conta corm a participag8o de 36 |laboratdrios, sendo 16 unidades da Embrapa, 13 instituigSes de ensino superior, 4 instituicdes de pesquiza
estaduaiz & 3 ermnpresas privadas, com representantes de todas as regifes brasileiras,

De forma geral, os materiais de ensaio distribuidos no programa sio similares quanto ao tipo dos materiais rotineiramente analisados
(volurmosas, concentrados e riistura rineral] & s30 avaliados oz resultados referentes 4z seguintes determinacgdes: rmatéria seca (MS),
digestibilidade “in wvitro” da matéria seca (DIV-MS5), fibra ermn detergente dcido (FDA), fibra emn detergente neutro (FDM), proteina bruta (FB],

extrato etéren [EE], lignina e cinzas, além de Ca, P, Mg, K, Cu, Fe, Mn, S, Na e Zn.

Entre seus objetivos estdo a reduclo da variabilidade entre oz resultados formecidos por diferentes labaoratdrios, assegurando a unifermidade
e comparabilidade das redicies, gerando rmaior confianga dos analistas no fornecimento dos resultados acs cientes dos labaoratdrios,

Lista dos participantes

Para cadastrar-se envie um email para : =dgilberto@cppse. embrapa.br



Materiais e Metodos

ENSAIO DE PROFICIENCIA PARA LABORATORIOS DE NUTRICﬁD AMIMAL
2006 - ANO 9
LABORATORIO N2 LOTE N? 2
Embrapa Pecudria Sudeste - GILBERTO BATISTA DE SOUZA
gilberto@cppse.embrapa . br

RESULTADOS DE ANALISES - YOLUMOSOS E CONCENTRADOS
DIVYMS FDA FDM PB EE LIG CINZAS FB MNP NIDM NIDA
0o

Amostra

7

9
10

Amostra

7
2

RESULTADOS DE MISTURA MINERAL
P K Ma Cu

Amostra
0/kg

11
12

Obs.: Utilizar ponto(.) como separador decimal.
Enviar




RESULTADOS

Resultados da analise de proteina bruta (PB) da amostra repetida (9/01 e 9/07).

1 2 3 4101113141516 18 1920 21 22 23 24 25 26 28 29 32 34 35 36
Numero dos laboratorios




RESULTADOS
T —

Diagrama de dispersao para a analises de PB da amostra repetida (9/01 e 9/07).
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RESULTADOS

Resultados da analise de extrato etéreo (EE) da amostra repetida (9/01 e 9/07).

1 2 3 4 9 11 13 14 16 18 21 22 23 25 26 28 29 34 36
Numero dos laboratorios




RESULTADOS

Diagrama de dispersao para a analise de EE da amostra repetida (9/01 e 9/07).
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ANALISE DE COMPONENTES PRINCIPAIS
ENSAIO DE CALCIO

Cdbdigo |Método de digestao
Ca DIG 1 |Nitrico — Perclérico (4:1)
Ca DIG 2 |Nitrico — Perclérico (2:1)
Ca DIG 3 |Viaseca/HCI
Ca DIG 4 |Viaseca/HNO3
Ca DIG 5 |AGUA REGIA (1:1)

Ca DIG 6 |SEM DIGESTAO
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Coeficiente de variacao das analises bromatologicas realizadas para nas
amostras de volumoso (9/01, 9/07, 9/13 e 9/19).

CV 2 (%)

LIG CINZAS FB

Ensaios




Coeficiente de variacao das analises de macro e micronutrientes
realizadas nas amostras de volumoso (9/01, 9/07, 9/13 e 9/19).

CV 2 (%)

Ensaios




RESULTADOS

Grafico da soma escalonada dos indices z (RSZ) para a analises de matéria
seca das amostras de volumoso e concentrado.

T ——
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Numero dos laboratorios

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




RESULTADOS

Analise de Matéria Seca — Iindice z
Amostras de Volumoso e Concentrado

7 9 13 15 19
1,9 1,3 0,9 0,3
-0,6 0,7 1,1 1,2 2,5
0,6 0,4 1 3,1 0.4
5,7 3,7 3,7 1,6 4,5
-0,8 -0,3 5,3 4 1,4
1,8 1,4 2,4 1,4 0,5
1,8 0,9 1,2 1 1,4
0,3 -0,7 0,2 0 1,1
-0,8 -0,3 2,6 -25 -45
-0,4 -0,3 -0,5 -0,8 -1
3,4 2,7 1 0,2 1
-3,3 15 2,4 -0,1 -3,4
-0,1 1,2 o
0.2 -0,3 -0,5 -0,5 -0,4

-6,9 -5,3 -3,6 -4,7

0,7 -0,3 0,1 -0,2 -0,5
-1,5 0,9 -0,7 1
-1,2 -0,4 -0,6 -0,7
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EPLNA -INDICE DE ACERTOS - FINAL (IA FINAL) - ANO 09
VOLUMOSOS CONCENTRADOS MISTURA MINERAL
1 | 7 | 13 | 19 3 | 9 | 15 | 21 5 | 11 | 17 | 23
55 700 100 71 100 85
88 87 74 76 76 100____100
70 82 87 94 88 82 81
70 76 84 77 62 70 85
80 100 50 100
56 25 56 56
67
85 65 49 100
100 100
56 65 55 70
91 74 91 91
100
83 100 74
83 42 75
88 80 90
76 82

94 80

92 92
70 86
87

74 67

39 85
13 83
42

55
89 89
91 51

85 92

70 48

84
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RESULTADOS
indice de acertos médios (IA) dos laboratdrios para os ensaios das
IIIIIIIIIIIII

2726 6 141021283423 4 25 8 203016 5243829 1 7 315 2 11 9 221936131833321235

© Q
L0 %)
[ee] [ce]

Numero dos laboratoérios




Valor desighado:
- MEDIA

- MEDIANA

ETAPAS FUTURAS

Teste para OUTLIERS
‘Dixon (teste Q)

Cochran
*Grubbs

Hampel

Intervalo de confianca:

*Desvio padrao da média

°*Z-score Desvio padrao da mediana

Intervalo interquartilico

*Equacao de Horwitz




ETAPAS FUTURAS

Técnica da elipse de confianca, para verificar a

existéncia de erros sistematicos

Soma dos indices z, RSZ para detectar tendéncias

consistentes nos sistemas analiticos.

Quimiometria - Analises de componentes principais




CERTIFICADO DE PARTICIPACAO NO EPLNA

“ CERTIFICADO DE ENSAIO DE PROFICIENCIA

Certifico que o laboratdorio de NUTRICAO ANIMAL DA

EMBRAPA PECUARIA SUDESTE, participou do Ensaio
de Proficiencia para Laboratorios de

Nutrigdo Animal - Ano 8, em 2005.

Msc Gilberto Batista de Souza Mse Cristina Maria C. Picchi
Coordenador Assistente de Pesquisa

Ministérlo da Agricuitura, |1} :ﬂ‘:l
Pecudria e Abastecimento um rais of Tooos

GOVERND FEDERAL
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