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LABORATORIO DE NUTRICAO ANIMAL

Objetivo

Avaliar da Qualidade de Alimentos Fornecidos paraA  nimais

3

v Produtores: OTIMIZAREM A UTILIZACAO DOS NUTRIENTES NA ALIMENTACAO

ANIMAL;

v Fabricantes de Alimentos : PREPARAREM RACOES E MISTURAS MINERAIS DE

FORMA ADEQUADA PARA DIFERENTES SISTEMAS DE PRODUCAQ;

v Pesquisadores: RELACIONAREM O DESEMPENHO ANIMAL COM AS

CARACTERISTICAS NUTRICIONAIS DE NOVAS VARIEDADES DE FORRA GEIRAS.
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0O FORRAGENS VERDES

0 FENOS

O SILAGENS

O INGREDIENTES PARA PRODUCAO DE RACOES

O RACOES

0 SUPLEMENTOS MINERAIS

0 RESIDUOS OU SUBPRODUTOS DA AGROINDUSTRIA
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ISO/IEC Guide 17043:2010

ENSAIO DE PROFICIENCIA EM LABORATORIOS ANALITICOS

ISO/IEC 1703, 2010: Conformity Assessement — General Requi  rements for Proficieny Testing

G DY ERMNDO FEDERAL

Ministério da
- - Agricultura, Pecudria
. / e Abastecimento

PAIS RICO E PAIS SEM POBREZA




TIPOS DE ENSAIOS DE PROFICIENCIA

O Programas de comparacao e medicao

1 Programas de ensaios de partidas de amostras
O Programas qualitativos

1 Programas de valor conhecido

O Programas de processo parcial

¥~ Programas de ensaios interlaboratoriais

ISO/IEC 1703, 2010: Conformity Assessement — General Requi rements for Proficieny Testing

EEEEEEEEEEEEEE

Ministério da LA
_ En'] WS Agricultura, Pecudria -
f @ Abastecimento

i
Moy / PAIS RICO E PAIS SEM POBREZA




Os programas de ensaios interlaboratoriais envolvem
subamostras selecionadas aleatoriamente de uma fonte de
material, sendo distribuidas simultaneamente aos laborat orios
participantes para ensaios em paralelo.

ApoOs a conclusdo dos ensaios, 0s resultados séao retornados a
coordenacao, sendo comparados com os valores designados

para que se tenha uma indicacao do desempenho individual dos
laboratérios e do grupo participante como um todo.

ISO/IEC 1703, 2010: Conformity Assessement — General Requi rements for Proficieny Testing
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— PROGRAMAS DE ENSAIOS INTERLABORATORIAIS

¢ Itens de ensaio semelhantes ao da rotina do laborat  érios

% Amostras distribuidas simultaneamente aos patrticipa ntes

v

“* Programas utilizados para a precisao e exatidao

+%» Produzir materiais de referéncia

DETERMINACAO DO VALOR DESIGNADO

-« OBTIDO ENTRE OS RESULTADOS DOS PARTICIPANTES

e reaereasrranrrn e » Valores de consenso dos laboratérios
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VALORES DE CONSENSO DOS
LABORATORIOS PARTICIPANTES

— Média —— —— Mediana «~—
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DETERMINACAO DO DESVIO PADRAO ALVO -  (J P

Estatistica Classica

VA Y
> Desvio Padréo S:\/Z(X' X)
N-1

Syep = Xj— mediana
e

§ = 1,5 SMED

Estatistica Robusta Intervalo Interquartilico

IQN = (Q3 — Q1) x 0,7413

— > Equacdo de HORWITZ

G DY ERMNDO FEDERAL

Ministério da
/ = Agricultura, Pecudria
. ,#" e Abastecimento

PAIS RICO E PAIS SEM POBREZA




EQUACAO DE HORWITZ

0,22C _ 0,02C0,8495 _ O,O:I.CO’S
o, = g, = o, =
mr mr mr
] | |
— ¢ <120 ppb — ¢ >13,8%

—> c2120ppbe =13,8%

Concentracao do valor designado C= X

mr = razao adimensional da massa:
1 ppm =10-°0ou % = 10
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Ferramentas estatisticas para avaliacdo de resultad os em EP

) X — X _ .
INDICE Q Q= ( i ) XI resultados do participante
X V3 .
X valor designado
— X
ERRO NORMALIZADO -
\/U lab +U ref
, 2.2
SOMA REESCALONADA DE INDICE Z = =
vMm
Resultado informado pelo
- X — laboratorio
INDICE Z 7 = (Xi X) X  Estimativa do valor verdadeiro
O'p o

p Estimativa do desvio
padrao
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Por que participar de Ensaios accreditation
de Proficiéncia? / S

-

proficiency testing

characteristics

/7~ validation —~
F

N fitness for purpose y accuracy

= —

measurement

\\unoertainty

moncapdeca / analytical ™\

- type of matix
- concentrasion range \ resul

of analyle

e, —
—— o

interpre tation

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

Taverniers, |.; Loose, M. D.; Van Bockstaele E. Trends in qua lity in the analytical laboratory. Il. Analytical method
validation and quality assurance. Trends in Analytical Che mistry, Vol. 23, No. 8, 2004
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Ensaio de Proficiéncia para Laboratorios de Nutricd o Animal
EPLNA

http://eplna.cppse.embrapa.br/

Coordenacédo: Embrapa Pecuaria Sudeste

G DY ERMNDO FEDERAL

Ministério da
- x Agricultura, Pecudria
/ e Abastecimento

PAlIS RICO E F.llﬂ- SEM POBREZA




Quantidade de participantes
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14 ANO =2011 mE=—— > Participantes: 87 laboratorios

MAPA = 2%

= UN. = EMB. M |.P. MAPA o LE.P.
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ARGENTINA
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PREPARO DOS MATERIAIS

DE ENSAIO FORRAGEM

FRESCA : + 20 kg

Estufa com circulacdo de ar

temp. de 60°C Moinho de facas tipo Wiley,

com peneiras de 0,5 mm

30% MS
= s —

+ 5 kg de material seco

— SO Avaliacado da
=) Homogeneidade

bl
» 00 === Ensaiode Proficiéncia
sueys
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AMOSTRAS DE CONCENTRADOS:
Ingredientes de origem vegetal

MOINHO ULTRA CENTRIFUGO

tamanho de particula inferior a 0,5 mm.

AMOSTRAS DE SUPLEMENTOS MINERAIS:
Misturas minerais

MOINHO ALMOFARIZ

tamanho de particula inferior a 0,20 mm.
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COMPOSICAO DOS LOTES - EPLNA ANO 14 / 2011

[RODADA NI AMOSTIRA IDCNTINCAC 20
14/01 Volumoso: Capim Xaraes
14/02 ARN 11. Capin Esuela
19 LOTE 14/03 Concentrado: Farelo dE_T'igD
14/04 ARC & Racdo Para Equinos
| 1=I-.fl:lﬁl Suplemento Mineral: Sal para Gado de Corte
14/06 ARM &: Suplemento Mineral Vale Fert
14/07 Volumoso: Altata (Medicago sativa)
14/08 ARV 11: Capim Estrela
50 LOTE 14/09 Concentrado: Qluirela de Milho
14/10 ARC 6: Racao Para Equinos
14/11 Suplemento Mineral: Sal para Gado de Leite
14/12 ARM &: Suplemento Mineral Vale Fert
14/13 Volumoso: Capim Xaraes
14/14 ARY 11: Capim Estrela
90 LOTE 14/15 G:::ncentlad{':-;: Foupa Citr_ica Peletizada
14/16 ARC 6: Racao Para Equinos
14/17 Suplemento Mineral- 5al para Gado de Corte
14/18 ARM £- Suplementn Mineral Vale Fert
14/19 Violumoso: Cana-de-aglcar
14/20 ARN 11: Capim Estrela
49 LOTE :::g; g;rg:gr_'ntéad?: Farelo de t.rig:::
- Racao Para Equinos
14/23 Suplecmento Mincral: Sal para Vaca Scca
14/24 AlRM G: Suplemento Mineral Vale [ert
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TIPOS DE ANALISES

Andlises Unidade Andlises Unidade
GRUPO A (analises GRUPO B (macro e micronutrientes)
bromatoldgicas)

Matéria seca (MS) % Célcio (Ca) a/kg

Proteina bruta (PB) % Magnésio (Mg) a/kg

Fibra em detergente neutro (FDN) % Fosforo (P) a/kg

Fibra em detergente acido (FDA) % Potassio (K) a/kg

Fibra Bruta (FB) % Sadio (Na) a/kg

Cinzas (CIN) % Cobre (Cu) mg/kg

Extrato etéreo (EE) % Ferro (Fe) mg/kg
Manganés (Mn) mg/kg
Zinco (Zn) mg/kg

GRUPO C (outras analises)

Lignina via acido sulfarico % Nitrogénio Insoluvel (NIDIN) %

(Lignina )

Digestibilidade “in  vitro” da % Nitrogénio Insoltvel Acido (NIDA) %

matéria seca (DIVMS)

Nitrogénio Nao Protéico (NNP) % Nitrogénio Insolavel (NITBF) %
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Cronograma

Amostras Epoca de analises Data limite para envio de
resultados
14/01 a 14/06 Abri e Maio 14/05/2011
14/07 a 14/12 Maio a Julho 15/07/2011
14/13 a 14/18 Julho a Setembro 15/09/2011
14/19 a 14/24 |Setembro e Novembro 12/11/2011
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Envio dos resultados

http://eplna.cppse.embrapa.br

Sudeste - Mozilla Fir
Arquivo  Editar Ewbir Histdrico Favortos  Ferramentas  Ajuda

6 - c X & I: 2 hitp:/fepina.cppse.embrapa.br/lsbfepina/epina_digitar_resultados o7 - ! j@'i zoale £l
| 8] Mais viskados @ Guiarapida 5 Ultimas noticias | | HotMai gratuito | | Personalizar inks | | Windows Media | | Windows
L{S” Deseja que o Firefox memorize esta senha? 1 Memorizar ] lNunga para este site ] [nggra néo ] B8

Pecuaria Sudeste

2 eplna2z  Minha Pasta Preferéncias Desfazer Sair

e B : Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecusria segunda, 31 de agosto de 2009,
@ pdgina Inicial A Embrapa | Pagina Inicial | Mapa do Site |
(D EPLNA

2008 Vocé estd aquit Pdgina Inicial — EPLNA

D z008 -

2007 ENSAIO DE PROFICIENCIA PARA LABORATORIOS DE NUTRICAO ANIMAL BeH

2009 -onNO 12
2008 LABORATORIO N9 .

G Embrapa Pecudria Sudeste

2009 GILBERTO BATISTA DE SOUZA

‘_ Dados do RESULTADOS DE ANALISES - VOLUMOSOS E CONCENTRADOS —

Participante Lote: | l—j?

[3 Digitar resultados | Acessar

Buscar por:

A Buscar

Busca avangada
v
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) EPLNA — Embrapa Peculjria Sudeste - Mozilla Firefox
Arquive  Editar Exibir Histérico  Favoritos  Ferramentas  Ajuda

6 + & 0 i | @ htpfepina.cppse.embrapa.briepnajepina_digitar_resultad 7 -| i@'i Google yal
[&] Mais visitados P Guia répido 5. Dtimas noticias | ] HotMail gratuito | ] Personalizar finks | | Windows Media | | Windows
ENSAIO DE PROFICIENCIA PARA LABORATORIOS DE NUTRICﬁO ANIMAL Soa i
2009 - ANO 12

LABORATORIO Ne
Embrapa Pecuaria Sudeste
GILBERTO BATISTA DE SOUZA

LOTE 3
. RESULTADOS DE RNiLIS_ES-VOLUMOSQ_SECONCEN_TRRDOS R
[ GRUPO A I GRUPO C _
Amostra MS | PB | FDA | FDN | FB | Cinzas | EE | LG | DI¥MS | NNP | NIDN | NIDA | NITBF
' % (m/m) :
13
14
15
16
Obs.: Lrli!izar_guntn_(_._) como separador decimal.
— — - _GRUPOB : - _
Amostra Ca | Mg | P | Kk | N | cu | Fe | zm | Mn
a/ka (m/m) _mo/kg (m/m)
3 . : : _
14
15
16
Obs.: Utilizar ponto{.) como separador decimal.
RESULTADOS DE MISTLIRA MINERAL
ca I Mg P | K | Na Cu | Fe | Zn | Mn
Amostra ¥
| o/kg (mfm) J mg/kg (m/m)
17
18
Obs.: Utilizar ponto(.) como separador decimal. v
< | ¥
Concluido

+4 Iniciar f= ) - inchowes L. & Entrada- .., & Analitica ) SouzaGH_... [ 2 Microso...
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Teste de Homogeneidade das Amostras

0 Para cada tipo de material foram realizadas dez repetic6es (N=10)

O Aliquotas retiradas das amostras aleatoriamente e analisadas em duplicas .
ANOVA: FATOR UNICO

PB Grupo |Contagem |Soma Média Variancia
14/07.1 | 19,1 | 19,7 Linha 1 2 38,8 19,40 0,1800
14/07.2 | 18,8 | 19,6 Linha 2 2 38,4 19,20 0,3200
14/07.3 | 198 | 19,6 Linha 3 2 39,4 19,70/ 0,0200
13;8;-;‘ gg 13% Linha 4 2| 375 18,75| 0,2450
14/07'6 19’1 19’6 Linha 5 2 38,7 19,35 0,2450
14/07.7 | 19.1 | 19.8 L!nha 6 2 38,7 19,35 0,1250
14/07.8 | 19,6 | 19,7 Linha 7 2 38,9 19,45 0,2450
14/07.9 | 19,2 | 19,2 Linha 8 2 39,3 19,65 0,0050
14/07.10 | 19,6 | 19,6 Linha 9 2 38,4 19,20 0,0000
Linha 10 2 39,2 19,60 0,0000
Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 1,3805 9 (0,153389 | 1,107501| 0,434583| 3,020383
Dentro dos
grupos 1,385 10 0,1385
Total 2,7655 19
Miniﬁrérlﬂ da G ¥ ERMN CIH.F EDERAL
Agrcuurs ecuin =SIL

PAIS RICO E PAIS SEM POBREZA



Teste de Homogeneidade das Amostras

Amostra Anélise F o 10 (a=0,05)

14/01 e 14/13 — capim Xaraés PB 1,4126
14/03 e 14/21 — farelo de trigo PB 1,3336
14/07 — alfafa (Medicago sativa ) PB 1,1075
14/09 — quirera de milho PB 1,1720
14/15 — polpa citrica peletizada PB 1,1080
14/19 — cana-de-acucar PB 0,4598
14/05 e 14/17 - suplemento mineral: sal para gado de corte P 0,8010
14/11 - suplemento mineral: sal para gado de leite 2 ,9657
14/23 - suplemento mineral: sal para vaca seca 1,783 2
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AVALIACAO DE DESEMPENHO

L= (X =X)
Op

Xi =——p RESULTADO INFORMADO PELO LABORATORIO PARTICIPANTE

Intervalo Interquartilico Normalizado

X — MEDIANA —
IQN = (Q3 — Q1) x 0,7413

0 p —> DESVIO PADRAO ROBUSTO S—
— Teste de Hampel

G DY ERMNDO FEDERAL

Ministério da
Agricultura, Pecuaria
e Abastecimento

PAIS RICO E PAIS SEM POBREZA




AVALIACAO DE DESEMPENHO

| Z | £ 2 = SATISFATORIO (ACEITAVEL)
2<|Z|<3=QUESTIONAVEL  In =l *
| Z | 2 3 = INSATISFATORIO ey X K

ID(%) =100
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RESULTADOS

Enpe

Agricultura, Pecuaria

e Abastecimento

LAB. MS 1Z (MS) PB IZ (PB) FDA | 1z(FDA) | EDN | 1Z (FDN) FB Iz (FB) | Cinzas | 1Z(Cin) EE IZ (EE)
1 95,07 0,6 9,93 04 33,77 0,7 64,660 0,7 29,41 1.3 7,11 -0,2 0,99 -1,8
2 95,120 0,7 32,45 -0,1 *67,15 2,0 28,84 10 7,62 0,9 1,33 -1,2
3 94,64, -0,1 9,97 0,5 30,99 -0,9 63,67 0,1 26,32 -0,3 *8,17, 2,1 0,90 -1,9
4 94,321 -0,6 10,03 0,6 28,45 0,8 7,02 -0,4 256 09
5 95,88 1,9 8,98 -1,2 7,81 1,3
8 *96,19 24 9,98 0,5 35,66 1.8 62,260 -0,6 7,21 0,0 2,26 04
10 **08,48 5,9 9,08 -1,1
11 94,90 0,3 **19,30 16,9 35,14 15 64,260 0,5 2881 10 797 17 1,71 -05
13 95,18 0,8 9,61 -0,1 30,61 -1,1 60,200 -1,7 25,41 -0,7 6,57 -1,4 229 04
15 9550 1.3 1045 1.4 *8,200 2,2
18 94,20 -0,8 9,85 0,3 32,84 0,1 63,67 0,1 *2250 -2,2 7,48 0,6 1,73 -05
19 93,48 -19 9,42, -0,5 33,17 0,3 61,33 -1,1 6,60 -14
20 94,48 -0,3 9,20 -0,8 33,05 0,3 *9 11 4,2
21 9558 14 9,44 -0,4 3450 1.1 63,91 0,3 28,05 0,6 761 0,9 1,75 -05
22 95,89 1,9 9,49 -0,3 30,61 -1,2 63,96 0,3 26,07 -0,4 7,34 0,3 1,90 -0,2
23 94,81 0,2 *11,100 25 32,95 0,2 62,39 -0,5 28,30 0,8 6,89 -0,7 3,11 18
24 94,73 0,1 8,78 -1,6 30,47 -1,2 63,85 0,2 6,95 -0,6
26 94,521 -0,3 9,63 -0,1 34,34 1,0 62,720 -0,4 *9,07 4,1 269 1.1
29 94,32 -0,6 9,25 -0,8 32,47 -0,1 63,61 0,1 27,19 0,2 7,19 0,0 1,92 -0,2
34 94,33 -0,6 9,27, -0,7 31,98 -0,4 63,14 -0,1 6,91 -0,7 1,67, -0,6
36 93,83 -1,3 *10,97, 2,3 33,87 0,7 65,24 1,0 26,93 0,1 8,01 1,8 252 0,8
47 *93,30, -2,2 **1,68 -14,0 3259 0,0 63,64 0,1 7,47 0,6 249 0,8
48 94,68 0,0 9,40 -0,5 32,63 0,0 63,66 0,1 6,88 -0,7 1,08 -1,6
49 *92,83 -2,9 9,49 -0,3 31,43 -0,7 61,47 -1,0 27,02 0,1 6,75 -1,0 1,83 -0,3
50 94,54 -0,2 10,18 0,9 *28,49 -24 *59,50 -2,1 26,07 -0,4 7,300 0,2 1,42 -1,0
51 9493 04 9,80 04 31,38 -0,7 60,51 -1,6 2593 -0/4 6,81 -0,9 1,74 -05
52 95,29 10 10,100 0,7 32,78 0,1 66,54 17 *32,04 2,6 6,73 -1,1 2,74 1,2

\Valores designados
AM
14/01: MS PB FDA FDN FB Cinzas EE
¥ 94,68 9,68 32,59 63,40 26,81 7,21 2,03
@ 0,64 0,57 1,73 1,87 1,99 0,45 0,59
G Y ERNID F-EB ERAIL
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Grupo A: MS, PB, FDN, FDA, FB, MM e EE

LAB. 14/01 14/07 14/13 14/19  |ID ooy (%) | 14/03 |  14/09 14/15 | 14/21 |IDgp con(%)
2 83,3 100,0 85,7 71,4 85,1 83,3 80,0 85,7 71,4 80,1
3 85,7 83,3 100,0 100,0 92,3 100,0 | 100,0 85,7 83,3 92,3
4 100,0 80,0 80,0 100,0 90,0 100,0 80,0 100,0 | 100,0 95,0
8 83,3 100,0 100,0 100,0 95,8 100,0 83,3 100,0 | 100,0 95,8
11 85,7 85,7 100,0 100,0 92,9 85,7 100,0 85,7 100,0 92,9
12 100,0 100,0 0,0 100,0 75,0 100,0 | 100,0 100,0 | 100,0 100,0
13 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0 | 100,0 85,7 100,0 96,4
15 66,7 50,0 100,0 100,0 79,2 66,7 50,0 100,0 66,7 70,8
19 100,0 100,0 80,0 80,0 90,0 40,0 80,0 80,0 60,0 65,0
29 100,0 100,0 85,7 85,7 92,9 85,7 85,7 100,0 66,7 84,5
47 66,7 83,3 100,0 83,3 83,3 100,0 83,3 100,0 | 100,0 95,8
48 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0 | 100,0 100,0 | 100,0 100,0
49 85,7 71,4 85,7 57,1 75,0 66,7 66,7 83,3 66,7 70,8
50 71,4 100,0 71,4 100,0 85,7 100,0 | 100,0 85,7 100,0 96,4
51 100,0 100,0 100,0 85,7 96,4 100,0 | 100,0 100,0 | 100,0 100,0
52 85,7 71,4 85,7 100,0 85,7 100,0 | 100,0 100,0 85,7 96,4
55 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0 85,7 85,7 71,4 85,7
56 85,7 85,7 100,0 85,7 89,3 85,7 57,1 85,7 71,4 75,0
57 85,7 100,0 100,0 71,4 89,3 85,7 100,0 85,7 100,0 92,9
58 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0 | 100,0 50,0 100,0 87,5
67 85,7 100,0 100,0 71,4 89,3 85,7 100,0 100,0 85,7 92,9
68 85,7 100,0 100,0 100,0 96,4 57,1 100,0 100,0 71,4 82,1
69 100,0 66,7 100,0 100,0 91,7 100,0 | 100,0 100,0 | 100,0 100,0
70 66,7 83,3 100,0 100,0 87,5 66,7 66,7 100,0 | 100,0 83,3
72 83,3 80,0 100,0 87,8 100,0 100,0 | 100,0 100,0
74 60,0 60,0 100,0 80,0 75,0 60,0 60,0 60,0 60,0 60,0
75 100,0 71,4 100,0 57,1 82,1 71,4 85,7 85,7 71,4 78,6
84 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0 | 100,0 80,0 100,0 95,0
85 85,7 100,0 100,0 71,4 89,3 100,0 42,9 80,0 57,1 70,0
86 100,0 100,0 100,0 100,0
Médias 91,5 90,0 89,7 87,2 86,5 89,8 86,3 87,4
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Amostra 14/01

INDICE Z — Anéalises do Grupo A
Amostras de volumosos/Concentrados
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PROTEINA BRUTA

INDICE Z — Andlises de PB
Amostras de volumosos/Concentrados
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INDICE Z — Andlises de FDA
Amostras de volumosos
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Grafico de Box-Plot com os indices de desempenho para as analises de
volumosos, concentrados e suplementos minerais.
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RESULTADOS DAS AMOSTRAS REPETIDAS
Amostra de volumoso — capim Xaraes (amostras ~ 14/01 e 14/13)

14/01|14/13
M 9,65 (9,71
S 0,57 10,70
cv% 589 7,21

PB (%): 14/13
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RESULTADOS DAS AMOSTRAS REPETIDAS
Amostra de volumoso — capim Xaraés (amostras  14/01 e 14/13)
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Diagrama de dispersao para a analise de cinzas da amostra de co

repetida, 14/03 e 14/21

Cinzas (%): 14/03
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RESULTADOS DAS AMOSTRAS REPETIDAS
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RESULTADOS OUTLIERS - DISCREPANTES
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COEFICIENTE DE VARIACAO (CV)

Analises do grupo A : amostras de volumosos e concentrados
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35 - v
30 -

i

20 -

cv (%)

15 -

10 -

MS PB FDA FDN FB Cinzas EE
Analises

014/01 @14/07 0O14/13 W14/19 W14/03 O14/09 ®=14/15 WM14/21

L& G DV ERNDODG F-EDERAL

Ministério da
Agricultura, Pecuaria
e Abastecimento

PAIS RICO E PAIS SEM POBREZA




COEFICIENTE DE VARIACAO (CV)

Analises do grupo B : amostras de volumosos e concentrados
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COEFICIENTE DE VARIACAO (CV)

Analises do grupo C . amostras de volumosos e concentrados

100 -

Lignina DIVMS NNP NIDN NIDA NITBF
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COEFICIENTE DE VARIACAO (CV)

Andlises do grupo B : amostras de suplementos minerais
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ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO PROXIMO - NIRS
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ANALISE MULTIVARIADA

Valores de reflectancia
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Valores de reflectancia + teores (MS, PB, FDN, FDA, FB, EE e Cinzas)
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ANALISE MULTIVARIADA - FORRAGEIRAS
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ANALISE MULTIVARIADA - CONCENTRADOS
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ANALISE MULTIVARIADA — HOMOGENEIDADE — 14/01 - 13
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ANALISE MULTIVARIADA — OUTLIER ( MAHALANOBIS) — 14/01
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ANALISE MULTIVARIADA — HOMOGENEIDADE — 14/21
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ANALISE MULTIVARIADA — OUTLIER ( MAHALANOBIS) — 14/21
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CERTIFICADO DE PARTICIPACAO NO EPLNA

CERTIFICADO DE ENSAIO DE PROFICIENCIA

Embrapa Pecuaria Sudeste

Certifico que o Laboratorio Nutricao Animal - Embrapa
Pecuaria Sul, participou de duas rodadas das analises do Grupo
A e C* do Ensaio de Proficiéncia para Laboratérios de

Nutricao Animal - Ano 14, em 2011.

Dr. Gilberto Batista de Souza
Coordenador

TGrupo ADMS, PB, FOM, FDA, FB, Cinzase EE
Grupo C: DIVMES, Ligning, MIDA, NIDM, MNP, MITBF
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SELO DE QUALIDADE PARA OS LABS COMID 2 70%

GRUPO A

|

| ENSAIO DE PROFICIENCIA PARA
2 0 1 1 LABORATORIOS DE NUTRICAO ANIMAL
- Embrapa Pecuaria Sudeste
Anilises: MS, PB, FDN, FDA, FB, CIN, EE Validade: marco/2012 a fevereiro/2013

"EPLNA ANO 14 http:\\epina.cppse.embrapa.br

GRUPO B

|

"EPLNA ANO 14

http:\\eplna.cppse.embrapa.br
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MATERIAIS DE REFERENCIA - EPLNA

O Volumoso (ARV 11) — MR-EPLNA V11: Capim estrela
O Concentrado (ARC 6) — MR-EPLNA C6: Racao para equinos

O Suplemento Mineral (ARM 8) — MR-EPLNA SM8: Sal Mineral parab  ovinos

25 kg de material
e secagem a 65°C e
> MR-EPLNA V11 ° Mmoagem passando em peneiras de 0,5 mm e 0,25 mm
* 4 pcts com 60 g de amostras para EP
* 100 pcts com 100 g para a MR-EPLNA V11 e 100 para a
MR-EPLNA C6
e irradiacao gama: 5 kGy

» MR-EPLNA C6

* 5 kg de amostras triturada em almofariz de porcelana
* 4 pcts com 10 g de amostra para EP
* 50 pcts com 35 g de amostra

» MR-EPLNA SM8
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NR.SEQUENCIA NR. IDENTIFICACAO

AMOSTRA
14/02  |ARV 11: CAPIM ESTRELA
1° LOTE 14/04  |ARC 6: RAGAO PARA EQUINOS

14/06  |ARM 8: SUPLEMENTO MINERAL

14/08  |ARV 11: CAPIM ESTRELA
20 LOTE 14/10  |ARC 6: RAGAO PARA EQUINOS

14/12  |ARM 8: SUPLEMENTO MINERAL

14/14  |ARV 11: CAPIM ESTRELA
3 LOTE 14/16  |ARC 6: RAGAO PARA EQUINOS

14/18 |ARM 8: SUPLEMENTO MINERAL

14/20  |ARV 11: CAPIM ESTRELA
20 LOTE 14/22  |ARC 6: RAGAO PARA EQUINOS

14/24  |ARM 8: SUPLEMENTO MINERAL
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TESTE DE HOMOGENEIDADE: Valores da ANOVA de fator Unico empregada
na avaliacdo da homogeneidade das amostras referéncia.

ANOVA: MR-EPLNA V11: Capim estrela

14/20.1 13,3 13,7 Grupo Contagem | Soma Média Variancia
14/20.2 13,1 13,9 Linha 1 2 27 13,5 0,08
14/20.3 11,2 13,1 Linha 2 2 27 13,5 0,32
14/20.4 9,9 13,8 Linha 3 2 24,3 12,15 1,805
14/20.5 14,2 13,5 Linha 4 2 23,7 11,85 7,605
14/20.6 13,9 13,8 Linha 5 2 27,7 13,85 0,245
14/20.7 14,2 13,7 Linha 6 2 27,7 13,85 0,005
14/20.8 14,0 13,6 Linha 7 2 27,9 13,95 0,125
14/20.9 13,6 13,3 Linha 8 2 27,6 13,8 0,08
14/20.10 13,3 14,4 Linha 9 2 26,9 13,45 0,045
Linha 10 2 27,7 13,85 0,605
Fonte da
variacao SQ gl MQ F valor-P critico
Entre grupos 10,1025 9| 1,12251,028401 |0,478649 |B,020383
Dentro dos
grupos 10,915 10 1,0915
Total 21,0175 19
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Resultados “Outliers” das analises dos Grupos A e C, para as amostras
MR-EPLNA V11: Capim estrela e MR-EPLNA C6: Racao pa ra equinos .

TESTE DE HAMPEL

Outliers

o N b~ OO 0

20
18
16
14
12
10

llillllllulll

Cinzas EE Lignna DIVMS NNP NIDN NIDA NITBF

BARV11 BARCG
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Quantidade de resultados “Outliers” para as analises
amostras MR-EPLNA V11 , e MR-EPLNA C6 e MR-EPLNA SM8.

do Grupo B, para as

TESTE DE HAMPEL

Outliers

16
14
12
10

o N B~ OO @

Ca
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P K Na cU Fe
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Zn Mn
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Dados estatisticos das analises do

excluséo dos resultados considerados “Outliers” pel

Grupo A, Be C da MR-EPLNA V11 apés

o teste de Hampel.

Ministério da
Agricultura, Pecuaria
e Abastecimento

G DY ERNOD

MS PB FDA | FDN FB |Cinzas | EE |Lignina [DIVMS| NNP | NIDN | NIDA |INITBF
M 93,98 | 1493 | 33,31 | 65,78 | 27,33 | 8,87 | 1,65 | 4,46 |[5993| 092 | 0,78 | 0,17 | 1,33
S 0,88 0,83 2,27 340 | 204 | 046 | 059 1,28 |300]|0,16 | 0,15 | 0,08 | 0,16
cv (%) | 0,93 5,58 6,82 5,17 | 7,47 | 523 |35,62 |28,77 | 5,00 (17,06 |19,68 |48,45|12,31
P25 93,50 | 14,48 | 32,02 | 63,50 | 26,03 | 8,57 | 1,25 | 3,80 |58,07| 0,84 | 0,70 | 0,11 | 1,20
P75 94,50 | 15,41 | 34,68 | 68,00 | 28,49 | 9,18 | 203 | 5,34 |[62,30| 0,99 | 0,87 | 0,20 | 1,45
1Q 1,00 0,93 2,66 450 | 246 | 061 | 0,78 | 1,54 | 423 | 0,15 | 0,17 | 0,09 | 0,25
Med 93,95 | 14,96 | 33,57 | 65,86 |27,03 | 8,84 | 160 | 448 /60,20 0,96 | 0,74 | 0,25 | 1,29
N 190 172 151 151 128 176 167 56 22 32 35 32 9
Ca Mg P K Na cU Fe Zn Mn
M 4,39 2,62 2,82 | 29,44 | 0,41 7,51 [275,04| 35,13 | 70,46
S 0,57 0,30 0,28 3,35 0,32 192 | 6489 | 6,43 9,84
cv (%) 1291 | 1160 | 991 | 11,38 | 75,99 | 25,62 | 23,59 | 18,31 | 13,96
P25 4,01 2,47 2,70 | 27,67 | 0,17 6,55 231,34 | 30,57 | 64,48
P75 4,73 2,84 296 | 31,50 | 0,53 8,18 |306,24 | 39,62 | 77,51
1Q 0,72 0,37 0,26 3,83 0,36 163 | 7490 | 9,05 | 13,03
Med 4,36 2,68 2,85 | 29,92 | 0,33 7,35 275,09 | 34,76 | 70,62
N 110 81 101 72 76 76 84 81 83
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Variaveis empregadas para calcular o valor do “

amostra referéncia de volumoso (MR-EPLNA V11 ).

Indice z” para as andlises da

—

MS PB FDA | FDN FB |Cinzas | EE |Lignina DIVMS| NNP | NIDN | NIDA |[NITBF
93,97 | 14,92 | 33,60 | 65,80 | 27,10| 8,81 | 161 | 448 |60,20| 0,95 | 0,77 | 0,15 | 1,29
0,79 0,73 2,11 340 | 202 | 044 1058 | 125|300 016 | 0,14 | 0,08 | 0,16

Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn

4,40 2,68 2,87 29,61 0,33 7,42 | 276,36 | 35,00 | 70,70

0,57 0,30 0,23 3,28 0,12 1,56 55,63 6,43 9,84

o E"”E""’
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Intervalo de confianca baseado no “Indice z” :

14< 20

Lignin |DIVM NITB
MS | PB | FDA | FDN | FB Cinzas | EE a S |NNP |NIDN|NIDA| F
max |95,54 (16,39 37,81 | 72,61 |31,15| 9,70 |2,77 16,97 [66,19/1,26 | 1,05 | 0,31 | 1,62
min 92,40 13,45 |29,39 /58,99 |23,05| 7,92 |0,45 |1,98 |54,20/0,63 |0,49 | 0,01 | 0,96
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
max 553 | 329 | 332 | 36,18 | 0,57 | 10,53 | 387,61 | 47,87 | 90,38
min 326 | 2,07 | 241 | 23,04 | 0,09 | 4,31 [165,11| 22,13 | 51,02
Intervalo de confianca baseado no “Indice z” : \2\ <10
MS | PB | FDA | FDN | FB |[Cinzas | EE |Lignina [DIVMS| NNP | NIDN | NIDA |NITBF
max | 94,76 | 15,65 | 35,71 | 69,20 (29,12 | 9,25 |2,19 | 5,72 (63,19 | 1,10 | 0,91 | 0,23 | 1,45
min 93,18 | 14,19 [ 31,49 | 62,40 25,08 | 837 |1,03 |3,23 |57,200,79 | 0,63 | 0,07 | 1,13
Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
max 4,96 2,98 3,09 | 32,89 | 045 8,98 | 331,99 | 41,43 | 80,54
min 3,83 2,38 264 | 26,33 | 0,21 5,86 | 220,73 | 28,57 | 60,86
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VALORES DO INDICE Z PARA A AMOSTRA REFERENCIA DE VO LUMOSO -
MR-EPLNA V11

e

INDICE Z

®MS OPB ©FDA @®FDN ©FB ©Cinzas ©EE
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Grafico Box-Plot

©
o

[o¢]
ol

(o]
o

~
(6)]

~
o

(o))
al

6]
(4]

al
o

i
(6)]

N
o

w
a1

—— Min

FDN (%)
3
IllllllIllllllllllllllllllllllIIIIllIllllllllllllllllllllll

w
o

| | | |
FDNtodos FDNsoutlier FDNiz2 FDNiz1

Avaliacao

L - GOY¥Y ERMNDO FEDERAL

: : Ministéric da
rl-.-,..]u-'--'-J-mt::w-.;,..4“’“‘_.."\”:1 - # W Agricultura, Pecudria "
Micgss. il ’/ e Abastecimento

PAIS RICO E PAIS SEM POBREZA




PROJETOS: CRM-AGRO e INCTAA
MATERIAIS DE REFERENCIA

Centro Colaborador em Defesa Agropecuaria

Producao de Materiais de Referéncia Certificados e Organiza  ¢ao
de Ensaios de Proficiéncia para Residuos e Contaminantes
Inorganicos

#INCTAA

Instituto Nacional de Ciéncias e Tecnologias Analit  icas Avancadas

Linha de pesquisa do INCTAA: Producao de materiais de referé ncia e criacao de
rede interlaboratorial (Ensaio de Proficiéncia)
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CERTIFICACAO DE MATERIAIS DE REFERENCIA

Produtor de material de referéncia:

Orgéo tecnicamente competente, que é totalmente responsav el pela atribuicéo

dos valores certificados ou outros valores de propriedade d 0S materiais de
referéncia produzidos e fornecidos por ele, de acordo com a AB NT ISO Guia 31
e ISO Guide 35.

Organizacao ou empresa, publica ou privada

Colaborador:

Orgéo tecnicamente competente, que é totalmente responsav el pelos aspectos
da fabricacdo ou caracterizacdo do material de referéncia (c ertificado), em
nome do produtor do material de referéncia, seja de forma con tratual ou de
forma voluntaria.

Organizacao ou empresa, publica ou privada
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CERTIFICACAO DE MATERIAIS DE REFERENCIA

Procedimentos principais:

- medicao por um método Unico, primario, definitivo em um Unic o laboratorio;

- medicdo por dois ou mais meétodos de referéncia independente S em um
laboratorio;

- medicdo por uma rede ou mais de laboratérios qualificados qu e utilizem um
ou mais métodos de exatidao demonstravel,

-uma abordagem de meétodos especificos ( estudo interlaboratorial ) que

forneca apenas valores de propriedade avaliados para este m étodo.

Associacao Brasileira de Normas Técnicas — NBR/ISO GUIA 34: Requisitos gerais para a competéncia
de produtores de Materiais de Referéncia Certificados, Rio de Janeiro, 2004.
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Procedimentos sugeridos para a preparacao do materi al de referéncia
ABNT ISO GUIA 34:2004

» Andlise qualitativa para a verificacdo do tipo de material

" moagem, peneiramento e quarteamento para a divisao de amost ras
representativas

» determinacao da distribuicdo dos tamanhos de particulas

» [impeza de recipientes de amostra

» secagem e esterilizacao

» embalagem de amostras representativas do lote

» testes de homogeneidade

= testes de estabilidade

Associacao Brasileira de Normas Técnicas — NBR/ISO GUIA 34: Requisitos gerais para a competéncia
de produtores de Materiais de Referéncia Certificados, Rio de Janeiro, 2004.
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Procedimentos para caracterizar um material de refer  éncia
ABNT ISO GUIA 34:2004

= emprego de um método primario unico (definitivo), de prefer éncia em
duplicata, por uma s6 organizacao;

= emprego de dois ou mais métodos de referéncia independentes , por uma
organizacao; é recomendado que os metodos tenham incertezas d e medicao
pequenas relacionadas ao uso pretendido do material de refe réncia;, a
caracterizacao seja corroborada por métodos ou laboratério s adicionais;

= uma rede de organizacOes qualificadas que utilizem meétodos de exatidao
demonstravel e tenham uma avaliacdo de incerteza de medicédo c onhecida e
aceitavel;

= uma abordagem para método especifico (estudo interlaborat orial), que forneca

apenas valores de propriedade avaliados para este método.
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Fluxograma para a caracterizacao de Preparacio
uma amostra candidata a material de do material
referéncia por meio de um estudo
colaborativo

NAO
Homogeneidade Procederos
confirmada? ensaios
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|

Calculos dos Continuag&o
valores de dos ensaios

propriedade

v

Objetivos foram
cumpridos?

Possibilidade de
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ser certificado
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ENSAIO COLABORATIVO PARA CARACTERIZACAO DOS MATERI AIS DE REFERENCIA
CADASTRO DO PARTICIPANTE

Nome da Empresa / Institui¢do:

Nome do Laboratorio:

Responsavel Técnico:

Endereco:
Cidade: Estado:
CEP:

Telefone: Fax:

Endereco eletronico (E.mail):

Publico atendido:

Tipos de amostras que analisa:

Andlises que realiza:

Quantidade de amostras que realiza por ano:

Quantidade de analises que realiza por ano:

O laboratdrio possui ensaios acreditados:

Quais os ensaios acreditados:

Material de referéncia de interesse (assinalar com X na célula da frente):
Farelo de Trigo: FT-02/10
Suplemento Mineral para Bovinos: SM-03/10
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PROTEINA BRUTA

Método de Analise

Método Kjeldahl (digestao sulfurica
seguida de destilacao e titulacao)

Sistema de Destilagc&o

Outro
Procedimento

Manual Automatico

Espectrofotométrico Azul de Indofenol

Espectrofotométrico Azul de Indofenol em
Sistema de Analise em Fluxo (FIA)

DUMAS

Outro método (especificar)
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Preparo da amostra

Método de Digestéo

AS

Cd

Pb

(

Mn

Via Umida

SISTEMAABERTO HNO3 +
HClO,

SISTEMA FECHADO
HNO; + H,0,

Outro tipo de sistema
(especificar )

Via seca

Temperatura do forno

mufla °C

Acido

Conc do acido.

Outro tipo de procedimento
via seca (especificar )
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Farelo de Trigo - FT-02/10
Suplemento Mineral para Bovinos SM-03/10

1. DESCRICAO DO MATERIAL

Obtencao do material:

O material para o ensaio de proficiéncia € um farelo de trigo para alimentacao

animal, adquirido no comércio local em Sao Carlos - SP.

Determinacéo da umidade:
A umidade do material foi determinada através da secagem de amostras de 1 g
em estufa de circulacao a 70 °C durante 24 horas. O resultado obtido foi 4,79%

de umidade com desvio padrao de 0,02.
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Teste de homogeneidade
Para estabelecer a homogeneidade do material, de um lote de 250 frascos ,

foram retirados, aleatoriamente, 20 frascos .

Para cada frasco, apos homogeneizacdo manual, serdo realizad as analises
em triplicatas dos seguintes parametros: proteina bruta, f ibra em detergente
neutro, fibra em detergente acido, fibra bruta, cinzas, extr ato etéreo e os
constituintes inorganicos: As, Ca, Cd, Co, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, Pb, S e Zn.

Os resultados serdo submetidos analise de variancia de fator unico (ANOVA)

para avaliacdo da homogeneidade da amostra.

Distribuicdo granulométrica
Aproximadamente 30 kg de farelo de trigo foram moidos em moin ho ultra
centrifugo da marca RETSCH modelo ZM 200, coletando-se a amo  stra com

tamanho de particula inferiora 250 pm.
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Elementos a serem determinados

Participantes devem utilizar as téecnicas analiticas dispon iveis e seus
procedimentos de rotina para determinar tantos elementos q uanto possivel
do seguinte grupo:

As, Ca, Cd, Co, Cu, Fe, Hg, K, Mg, Mn, Na, P, Pb, S e Zn.

Enfase especial deve ser dada para os elementos As, Cd, Hg e Pb

Analises bromatologicas

Os participantes devem utilizar as metodologias de rotina do laboratorio,
sendo que para analise de Fibra em Detergente Neutro a amostr  a devera ser
incubada com solucéo de uréiae a-amilase (SOUZA et al, 1999).

Devem ser determinados os teores de: Matéria Seca a 105 °C (MS ), Proteina
Bruta (PB), Matéeria Mineral (CINZAS), Fibra Bruta (FB), Ext rato Etéreo (EE),
Fibra em Detergente Neutro (FDN) e Fibra em Detergente Acido (FDA).
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Acondicionamento da amostra
O material pode facilmente adquirir umidade, portanto, € ne cessario que o

frasco com a amostra seja acondicionado e mantido em dessecador a vacuo

com silica gel.

Determinacdes

Os participantes devem fazer seis determinacdoes independentes para cada

analito sob condicOes de repetitividade.

Condicdo de repetitividade de medicdo segundo o Vocabulari o Internacional
de Metrologia: mesmo procedimento de medicao; mesmo observ ador; mesmo
instrumento de medicédo, utilizado nas mesmas condicdes; mes mo local,

repeticao em curto periodo de tempo (VIM, 2007).
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Comunicacéao dos resultados

Os resultados devem ser registrados no site: https://eplnha.cppse.embrapa.br/
utilizando as seguintes unidades:

- Os analito citados no item 2.1, os resultados dever&do ser in formados em

mg/kg (m/m) com base no peso seco.

- Os analitos citados no item 2.2, os resultados deveréo ser i nformados em
g/100g (%, m/m) com base no peso seco (corrigidos para 100% de matéri a
seca).

A data limite para envio dos resultados sera: 15/06/2010.

Politica de confidencialidade

Os resultados do ensaio de proficiéncia serdo enviados para todos os
participantes, sendo que o0s dados recebidos serdo tratados como
estritamente confidenciais. Cada participante sera ident ificado com um
codigo numerico, cuja identidade associada sera revelada apenas para o
respectivo participante.
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ANALITOS QUE SERAO AVALIADOS

Braquiaria brizantha cv. Marandu, Solo utilizado no plantio d a Braquiaria,

Mistura Mineral para Gado de Corte e Farelo de Trigo
« Contaminantes: Pb, Cd, Cr e As

« Macro e micronutrientes: Ca, P, Mg, K, Cu, Fe, Mn, Zn e Na

Brachiaria brizantha cv. Marandu e Farelo de Trigo

* MS, PB, FDN, FDA, FB, EE e Cinzas

Fosfato de Rocha de Marrocos

» Contaminantes: Pb, Cd, Cr e As
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Farelo de Trigo - FT-02/10

Moagem da amostra (50 kg) em um moinho de Ultra Centrifugo da M arca
Retsch, modelo ZM 200: granulometria inferior a 250 microme tros.

Digestdo da amostra para analises dos contaminantes e
macro e micronutrientes:

Em sistema fechado:
Microondas com cavidade da Marca Anton Paar: HNO ;e
HZOZ

Em sistema aberto:
Digestao Nitrico-Perclérica - 4 HNO ,;:1 HCIO,

Métodos convencionais para as Analises Bromatologic as:
MS, PB, FDN, FDA, EE e Cinzas
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Farelo de Trigo - FT-02/10

Frasco MS PB FDN FDA FB Cinzas EE
g/100g

1 943+0,2 144+19 39,2+15 11,3+0,8 7,6+0,1 49+0,2 6,1+0,5
2 93,1+0,0 16,710 375+1,0 11,8%0,3 7,3+0,1 5,2%0,2 6,2+0,2
3 93,5+0,1 17415 36,7+1,7 11,305 7,4+0,1 5,2%0,2 5,8+0,1
4 93,1+0,1 16,0x14 38,2+19 12,0+0,8 7,4+0,2 53x0,0 6,70,2
) 93,0+0,1 155#1,9 38,8+2,7 12,0+04 7,6+0,1 510,12 6,5+0,1
6 93,3+0,1 14,3%2,2 37,2+0,3 11,7%+0,2 7,3+0,4 5,3x0,0 6,8+0,2
7 92,0+4,7 17,2+3,3 390+16 11,809 7/,7+0,8 5,4+0,3 6,404
8 941+0,1 16,1+0,8 37,5+1,7 11,9%+0,2 /7,905 5,1+0,2 7,1+0,3
9 94,0+0,0 15,1+0,9 35,3+0,7 13,2+1,0 7,5+0,2 5,2+0,1 6,7+0,4
10 94,1 +0,1 15,720 36,9+1,3 13,0+0,5 7,2+0,1 5,3%+0,1 6,8+0,3
11 934+0,1 144+19 36,1+0,7 12,0+0,3 7,4+0,2 5,2%+0,1 6,8+0,0
12 93,4+0,1 13,3#1,7 34,2+0,2 11,8x0,5 7,7+0,4 5,0x0,2 7,3+0,3
13 92,7+0,1 17,4%0,7 36,1+14 135+19 7,6+05 49+0,3 7,004
14 93,0+0,1 150%+1,8 359+14 12,0+04 7,4+0,1 53x0,0 7,0+0,1
15 93,5+0,1 159+1,1 358+1,2 14,712 7,6+0,3 5,2+0,0 6,9+0,1
16 93,1+0,0 15,720 36,4+20 143+1,0 7,6+0,2 5,2%0,1

17 93,2+0,1 17,106 375+1,8 98+2,1 7,6+0,5 5,1%0,1

18 93,6 +0,1 15626 389+20 11,8x0,6 7,4+0,4 5,1+0,2

19 93,7+0,4 16,710 36,6+1,2 9,2+3,1 /7,5+0,1 5,4+0,0

20 941+0,0 15605 378+15 116+0,8 7,3+0,3 5,005
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Farelo de Trigo - FT-02/10

Andlise Fonte da variacao SQ GL MQ Fcalculado Fcritico valor-P

Entre grupos 17,0630 19 0,8980  0,8142 1,8528 0,67838
MS Dentro dos grupos 44,1156 40 1,1028

Total 61,1787 59

Entre grupos 72,5294 19 3,8173 1,3288 1,8528 0,21972
PB Dentro dos grupos 114,9091 40 2,8727

Total 187,4385 59

Entre grupos 75,9370 18 4,2187 1,7361 1,8826  0,07546
FDN Dentro dos grupos 92,3376 38 2,4299

Total 168,2747 56

Entre grupos 17,9879 16 0,4992 1,2955 1,9946 0,26221
FDA Dentro dos grupos 11,5603 30 0,3853

Total 19,5482 46

Entre grupos 1,5745 19 0,0828 00,7752 1,8528  0,77525
FB Dentro dos grupos 4,2759 40 0,1068

Total 5,8505 59

Entre grupos 1,0327 18 0,0573 1,8198 1,8826  0,05967

Cinzas Dentro dos grupos 1,1980 38 0,0315

Total 2,2307 56

Entre grupos 1’2537 11 0,1139 1,6363 2,3402 0,0696
EE Dentro dos grupos 1,3233 19  0,0696

Total 2,5771 30
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