Pecudria Sudeste

Ensaio de Proficiéncia para Laboratorios de Nutricao Animal
- EPLNA -

Protocolo de funcionamento para 2014 (Ano 17)

Um dos objetivos do Ensaio de Proficiéncia, desde sua criacédo, é a melhoria da precisao
e eficiéncia dos laboratérios participantes de modo a garantir confiabilidade nos resultados
emitidos para seus clientes. O programa permite também a comparagcao entre resultados de
instituicbes semelhantes, favorecendo a-redugao do coeficiente de variacdo entre laboratérios

para uma mesma analise quimica.

O Ensaio de Proficiéncia para Laboratérios de Nutricio Animal — EPLNA' utiliza
mecanismos de checagem de exatidao e precisdao com a repeticao:aleatdria de determinadas
amostras, sem prévio conhecimento do participante. O desempenho do laboratério é
demonstrado com a constante emissao de relatérios estatisticos, e ao final do ano um estudo
completo ajuda a estabelecer um perfil e indica oportunidades de aprimoramento de métodos,
procedimentos e rotinas laboratoriais. Esse desempenho também pode ser acompanhado com
o uso de Amostras de Referéncia que sao caracterizadas pelos préprios membros do
Programa. O uso dessas amostras rotineiramente faz parte da Gestdo da Qualidade e auxilia

na tomada de decisao apos a identificacao de problemas analiticos.
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Taxa de administracao

A taxa de administracdo para 2014 (172 ano) sera de R$ 500,00 com vencimento para A
ser definido e informado aos participantes. A efetivacdo do pagamento confirma a participacao
do laboratério o valor devera ser pago via deposito bancario. Os dados bancarios para depdésito
ainda nao foram definidos, portanto, assim que tivermos a confirmacdo para depdsito

enviaremos informagdes por email.

Amostras:

As amostras utilizadas durante o ano foram preparadas no laboratério de Nutricao
Animal da Embrapa Pecuaria Sudeste, estando, porém, a cargo da Coordenacdo a separacao,
embalagem e rotulacdo das amostras e a definicdo dos lotes. Cada lote serd composto trés
amostras, sendo: uma amostra de forrageira (amostras: 17/01, 17/04 e 17/07), uma amostra de
ingrediente de origem vegetal para racao animal (amostras: 17/02, 17/05 e 17/08) e uma
amostra de suplemento mineral (amostras: 17/03, 17/06 e 17/09). As amostras candidatas a
materiais de referéncia ( deverdo ser analisadas com trés repeticées para cada ensaio (analito)
e durante o periodo da terceira rodada). Estas amostras estado identificadas como amostra :
MRV17, MRC17 e MRSM17 e os resultados das amostras referéncia deverao ser enviados por

email para a coordenacao em planilha Excel® que sera enviada oportunamente.

Analises
Nas amostras de forrageiras e ingrediente de origem vegetal para racao animal deverao
ser realizadas as seguintes determinacdes e apresentados os resultados nas unidades

conforme na tabela abaixo:

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

Matéria seca (MS) % Célcio (Ca) g/kg

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

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

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

Fibra Bruta (FB) % Sédio (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 &cido sulfdrico (Lignina) % Nitrogénio Insoluvel em Fibra Deterg. Neutro (NIDIN) %

Digestibilidade “in vitro” da matéria seca % Nitrogénio Insoltvel em Fibra Deterg. Acido (NIDA) %

(DIVMS)

Nitrogénio Nao Protéico (NNP) % Nitrogénio Insolivel em Tampé&o Borato-Fosfato (NITBF) %

Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecudria
Ministério da Agricultura, Pecudria e Abastecimento
Rod. Washington Luiz, km 234 Caixa Postal 339 13560-970 Sdo Carlos, SP
Telefone (16) 3411 5671 Fax (16) 3361 5754
e-mail: sac@cppse.embrapa.br



En@a 2

Pecudria Sudeste

Observacoes:

- Nao ha obrigatoriedade de realizar todos os ensaios, contudo, o laboratério obriga-se a
apresentar os resultados expressos EXCLUSIVAMENTE nas unidades citadas.

- Todos os resultados devem estar corrigidos na matéria seca a 1052C.

- No ensaio de Fibra em Detergente Neutro das amostras de ingrediente de origem vegetal

para ragao animal (amostras 17/02, 17/05 e 17/08) e a amostra referéncia de concentrado
MRC17, APENAS os laboratérios que utilizarem incubacdo com uréia e alfa-amilase na
extracdo devem enviar resultados. O procedimento para o tratamento prévio da amostra para
hidrélise do amido esta disponivel nas seguintes referéncias:

+ Disponivel na pagina do EPLNA: Van Soest et al, 1991%; Souza et al, 1999°.

£ Livros: Van Soest, 1994*; Silva & Queiroz, 2002°; Nogueira & Souza, 2005°.

Para as amostras de Suplementos Minerais serdo analisados apenas 0s seguintes

analitos:
Analise Unidade Analise Unidade
Calcio (Ca) g/kg Magnésio (Mg) g/kg
Fosforo (P) a/kg Potassio (K) a/kg
Saodio (Na) a/kg Cobre (Cu) mg/kg
Ferro (Fe) mg/kg Zinco (Zn) mg/kg
Manganés (Mn) mg/kg

Os resultados dessas andlises deverdao ser expressos no "material como fornecido",

sem correcao pela matéria seca.

Cronograma
A realizagcdo das andlises e o envio de resultados devem obedecer a seguinte

programacao:
Amostras Epoca de analises Data limite para
envio de resultados
17/01,17/02 e 17/03 Maio e Junho 30/06/2014
17/04,17/05 e 17/06 Julho e Agosto 29/08/2014
17/07,17/08 e 17/09 Setembro e Outubro 31/10/2014
MRV17, MRC17 e MRSM17 Setembro e Outubro 31/10/2014
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Ressaltamos a importancia de obedecer as datas de realizacdo das anélises e de envio
de resultados. O acesso a digitacdo dos resultados estara liberado apenas sete dias que
antecedem a data limite para envio de resultados e bloqueado na data limite.

Identificacao dos participantes

Cada laboratério participante do EPLNA ¢ identificado por um cédigo conhecido apenas
por ele préprio e pela coordenacao. Recebe também uma SENHA para acessar a pagina da
Internet onde devem ser digitados os resultados. Cada participante é responsavel por manter
em sigilo seu codigo e sua senha e, responsabiliza-se, portanto, pela correta digitagcao de seus

dados na pagina.

Resultados

O envio dos resultados analiticos para a Coordenacao devera obedecer ao cronograma do
EPLNA para envio de resultados e podera ser feito das seguintes formas:
e via Internet, através do Link do Ensaio de Proficiéncia na pagina da Embrapa Pecuaria

Sudeste: http://eplna.cppse.embrapa.br. Para acessar a area restrita aos participantes

devera ser digitado: usuario: eplna + o numero do laboratério e senha de seis humeros

fornecidos pela coordenacao, e para digitar os resultados cada participante devera entrar

com sua senha individual de acesso que foi informada em carta de encaminhamento junto

com as amostras.

Todos os resultados das amostras de forrageiras e ingrediente de origem vegetal para
racdo animal ja devem estar corrigidos na matéria seca a 105 2C. Os resultados das

amostras de suplementos minerais deverao ser expressos ho material como fornecido.

Avaliacao estatistica

Na pagina da internet da Embrapa Pecuaria Sudeste -http://eplna.cppse.embrapa.br, no

link do Programa, estara disponivel apds o encerramento de cada lote, um quadro estatistico
com informacdes que os laboratérios podem consultar e utilizar. Este quadro estara disponivel
exclusivamente aos participantes do EPLNA, em area restrita, com o0 acesso através da senha.
A avaliacdo estatistica sera realizada empregando o Indice z robusto (Férmula 1), que é um
dos conceitos recomendado pelas normas ISO/IEC 17043:2010” e pelo protocolo Internacional

harmonizado para Ensaios de Proficiéncia para Laboratérios Analiticos®.
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o
Férmula 1. Equagdo utilizada para calcular o Indice z .

Onde, x, é o resultado informado pelo laboratério participante, X & o valor designado (valor
alvo) e " o " é o desvio padrao alvo.

¢ Para a definicdo dos valores de X e o, sera utilizada estatistica robusta, a qual possui a
vantagem de nao receber interferéncia de valores dispersos na estimativa da posicao
central e da dispersdo dos resultados. Nesse método, o valor designado é dado pela

mediana (X ), e o valor de dispersao (o) é calculado pelo valor da amplitude interquartilica
normalizada (IQN)*'® ou por meio da estimativa do desvio padrédo obtido apds a exclusdo
de “Outliers” pelo teste de Hampel.

¢ O valor da amplitude interquartilica normalizada (IQN) sera calculado pela relagéo: IQN = 1Q
x 0,7413, o qual torna a IQN comparavel com o desvio padrao®.

¢ A amplitude interquartilica (1Q) é a diferenca entre o maior quartil (Q3) e o menor quartil
(Q1). Sendo Q1 o valor abaixo do qual estdo presentes 25% dos resultados e Q3 os valores
acima do qual estao presentes outros 25% dos resultados.

¢ Para as analises cuja dispersao determinada por meio do IQN apresentar-se muito elevada,
sera escolhido desvio padrao alvo, (s ), apds a exclusao de "outliers" pelo teste de Hampel.
O teste de Hampel é considerado método robusto para detectar resultados considerados
“outliers™.

¢ Para definir os resultados que estao fora do intervalo de confianca sera adotado o seguinte
critério: o resultado que estiver dentro do intervalo |z| < 2 sera considerado satisfatorio e,
portanto nao recebera asterisco; o0 resultado que estiver no intervalo 2< |z|<3 sera
considerado resultado questionavel e recebera um asterisco (*); e o resultado que estiver
acima do intervalo |z|> 3 sera considerado insatisfatério e recebera dois asteriscos ()",

¢ O indice de desempenho do laboratério (ID) é baseado na quantidade de analises cujos
resultados foram considerados satisfatorios, indicando assim a eficacia do laboratério na
realizagdo das analises. O ID ser4 calculado empregando a Férmula 2.
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N x100

ID(%) =100 —
NE

Férmula 2. Férmula utilizada para calcular o indice de Desempenho (ID) de cada Laboratério
participante: N* quantidade analises com resultados considerados questionaveis ou
insatisfatorios; NE: quantidade total de analises enviadas.

¢ O indice de Desempenho (ID) dos laboratérios para o ano 16 do EPLNA sera determinado

por grupos de analise:

v Grupo A: serda composto pelas analises bromatolégicas, que abrange as analises de
MS, PB, FDN, FDA, FB, MM e EE;

v" Grupo B: serd composto pelas analises dos macro e micronutrientes (Ca, Mg, P, K, Na,
Cu, Fe, Mn e Zn);

v Grupo C: demais analises (DIVMS, Lignina, NIDA, NIDN, NNP, NITBF) ndo serado

consideradas no calculo do desempenho, entretanto, serdo contempladas no programa

interlaboratorial.

¢ Apenas os laboratérios que participarem das trés rodadas e obtiverem indice de

Desempenho igual ou acima de 75% (ID 2 75%) terdo desempenho considerados

proficientes e direito no uso dos selos de qualidade. Sendo o desempenho determinado

para cada grupo de analises.

Informacdes gerais

=

=

Nesse ano o EPLNA sera realizado com apenas trés rodadas.

A cada lote informaremos uma avaliagdo das anadlises, indicando as que
apresentaram maior dispersao dos resultados, para isso sera considerado como
parametro o coeficiente de variagao (cv).

Sera excluido do Programa o laboratério que deixar de enviar resultados por duas
vezes, sem apresentar justificativa. Salientamos que na classificacao final, sera
considerada a freqiéncia do participante.

Nao serao aceito resultados de analises ndo contempladas pelo Programa.

Nao serdo aceitos resultados expressos em unidades diferentes daquelas indicadas
nesta norma.

N&o serao aceitos resultados de forrageiras e de ingredientes de origem vegetal para
racéo animal sem a devida correcao para 100% de MS.
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