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1. INTRODUCCION

Debido a las exigencias del mercado se requiere cada vez con mas frecuencia que los
laboratorios puedan mostrar una evaluacion de la calidad de sus servicios.

Uno de los requerimientos de los sistemas de calidad es la demostracion de la
competencia técnica mediante la participacion en ensayos interlaboratorio, ya que esto
permite controlar sus resultados y evaluar los métodos de ensayo.

Como respuesta a estos requerimientos, el Subcomité de laboratorios de IAAC tiene
como uno de sus objetivos el promover la realizacion de ensayos interlaboratorios en la
region.

El Organismo Argentino de Acreditacion, con el apoyo de INTI como proveedor, ha
colaborado con el IAAC en esta tarea coordinando y organizando hasta el presente dos
ejercicios interlaboratorio: INTI — OAA — IAAC T 001 2006 “Analisis de agua” e “INTI —
OAA - IAAC T 002 2008 “Analisis de carne”.

En el ejercicio del aflo 2006 participaron 70 laboratorios de la regién de IAAC y 30
laboratorios de la regién de APLAC (Asia — Pacifico).

En el presente ejercicio participaron 53 laboratorios de la regién de IAAC, 7 laboratorios
de la region de APLAC y se incorporaron 10 laboratorios de la region de SADCA
(Sudafrica).
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2. MUESTRAS ENVIADAS
2.1. Preparacion de las muestras

Se procesaron 12 kg de carne vacuna y se pasaron por molino coloidal.

El producto se enlaté en latas cilindricas de 68 mm x 32 mm. El peso neto de cada lata
erade90+4qg.

Se sellaron los envases y se esterilizaron en autoclave a 116 °C hasta alcanzar la
“esterilidad comercial”, es decir que puedan ser almacenadas a temperatura ambiente.

El proceso térmico involucra el calentamiento a 115°C durante 75 minutos. Se obtiene el
“Valor de letalidad” calculado en el centro de la lata. Este valor es mayor que el que se
requiere para destruir al Clostridium botulinum lo que garantiza que las muestras son
inocuas.

La temperatura en el centro de la lata es en promedio 114°C y esta se mantiene durante
60 minutos.

Posteriormente se incubaron todas las muestras a 37°C por 15 dias para detectar
posibles fallas en la esterilizacion.

Se realizd una inspeccién visual de las latas para verificar que no sufrieron roturas o
deformaciones.

Se numeraron las latas de acuerdo con la secuencia de llenado a fin de poder descartar
posibles fallas inadvertidas de homogeneidad entre las mismas. Por este motivo se
solicitd consignar el numero de muestra en el informe.

2.2. Valores de referencia

Para la evaluacion del desempeio de los laboratorios participantes se utilizé el valor de
consenso estimado como se describe en el item 4. Tratamiento estadistico de los
resultados.

Sin embargo, como valor informativo a continuacion se muestran los valores obtenidos
por el “Laboratorio de ensayos fisicoquimicos” del Centro de Carnes de INTI.

Parametro Result:::;llcfI (():Igg:;\nélisis Inc?;;%ltj)r;l)bre Métodos utilizados

Humedad 53,96 0,74 AOAC 950.46.B
Ceniza 3,01 0,13 AOAC 39.1.01
Grasa 17,14 0,38 AOAC 39.1.05

Nitrogeno 3,69 0,11 AOAC 39.1.15
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La incertidumbre en el valor de la concentracion se calcul6 utilizando los procedimientos
recomendados en la Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement, Eurachem, 2°
Ed. 2000.

2.3. Homogeneidad

Se evalu6 la homogeneidad de las muestras analizando aproximadamente el 10% de las
mismas. Se realizaron analisis replicados en cada lata y se comparé la varianza de los
mismos con la obtenida en el andlisis de distintas latas, obteniéndose valores
estadisticamente aceptables.

2.4. Estabilidad

Las muestras utilizadas para este ejercicio se prepararon de manera similar a las
utilizadas en ejercicios interlaboratorio organizados con anterioridad.

De estos ejercicios se guardaron muestras que fueron analizadas en afnos sucesivos y
hasta el presente se pudo determinar que las latas permanecen inalteradas por lo menos
por cuatro anos.

3. RESULTADOS ENVIADOS POR LOS PARTICIPANTES

3.1. Datos enviados

Los datos enviados por los participantes pueden verse en la Tabla 1(Anexo 1).

El numero de cifras significativas y las unidades figuran tal como fueron informadas por
los participantes.

En los graficos 1 al 4 (Anexo 2) se muestran los datos enviados por los participantes con
su incertidumbre y los valores obtenidos por INTI para cada uno de los analitos.

Se muestran ademas, el valor medio interlaboratorio y desviaciones estandar obtenidos
aplicando el procedimiento estadistico descripto en el punto 4.

3.2. Métodos de ensayo

Las técnicas y los métodos de analisis utilizados fueron elegidos por los participantes y se
muestran en la Tabla 2.

En la Tabla 3 se detalla para cuales de los ensayos realizados los participantes se
encuentran acreditados.
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4. TRATAMIENTO ESTADISTICO DE LOS RESULTADOS

Para la estimacion del valor de consenso y la desviacion estandar interlaboratorio se
aplicaron tres metodologias, que se describen a continuacion:

4.1. Método clasico

En la primera etapa de la evaluacion se procedié al examen critico de los datos,
descartandose aquellos que resultaban obviamente discordantes.

En la etapa siguiente se procedio al analisis estadistico. Para ello se tuvieron en cuenta
los laboratorios que enviaron un numero de replicados igual a tres.

A estos datos se los sometio a las pruebas de Cochran y Grubbs, que se describen en el
anexo 3.

Los resultados obtenidos pueden verse en la Tabla 4.

Este procedimiento permitié seleccionar los datos estadisticamente aceptables, a partir de
los cuales se calculd el valor medio y la desviacion estandar interlaboratorio para cada
uno de los analitos.

4.2. Método Robusto ISO 5725
El valor de consenso se calculé como el promedio robusto de los resultados informados
por los participantes del ensayo, utilizando el Algoritmo A que se describe en la norma
ISO 5725. (1994) Parte 5 (ref. 1)

Para la estimacion de la desviacion estandar interlaboratorio robusta se utiliza el Algoritmo
Ay el Algoritmo S también descripto en la mencionada norma.

4.3. Método Robusto IQR

El valor de consenso se estimé como la mediana del rango intercuartil (IQR).
Como estimador de la dispersion se utilizo el rango intercuartil normalizado (ref. 7)

El resumen de los resultados obtenidos por los distintos métodos se muestra en la
siguiente tabla:
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Parametro Método clasico Método Robusto Método Robusto
ISO 5725 IQR
(9/1009) | valor medio Desviacion Valor medio Desviacion Valor medio Desviacion
estandar estandar estandar
Humedad 54,36 0,79 54,38 0,85 54,30 0,85
Ceniza 3,12 0,11 3,11 0,10 3,12 0,10
Grasa 17,06 1,22 16,93 1,14 16,95 1,03
Nitrégeno 3,66 0,11 3,67 0,14 3,67 0,10

Puede verse que los resultados obtenidos por los distintos métodos son comparables.

Para la evaluacion de desempefio de los laboratorios participantes se decidio elegir al
valor medio y la desviacion estandar que se obtienen por el método robusto que se
describe en la norma ISO 5725.

En la Tabla 5 pueden verse los desvios del promedio de los resultados de cada

laboratorio respecto del valor de consenso.

5. EVALUACION DEL DESEMPENO DE LOS LABORATORIOS

La evaluaciéon del desempeio de los laboratorios participantes se realizé de acuerdo con
los procedimientos aceptados internacionalmente y que se citan en la Bibliografia.
Se utilizé como criterio el calculo del parametro “Z”, definido de la siguiente manera:

Z=(X12 - Xref )/ SL

Donde:

X172 = promedio para cada laboratorio =2 x; /r

Xref = Vvalor de referencia asignado a la concentracion de los analitos de la muestra

enviada. En este caso es el

anteriormente.

r = numero de replicados informados (1, 2, 3)

valor medio robusto obtenido como se describid

s = desviacion estandar (estimador de la reproducibilidad o variancia entre laboratorios).
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Los valores del parametro z asi obtenidos pueden verse en los graficos 5 al 8 y en la
Tabla 6.

De acuerdo con la definicion dada en el anexo 3, es posible clasificar a los laboratorios de
la siguiente forma:

|z|<2 satisfactorio, 2<|z|<3 cuestionable, |z]| > 3 no satisfactorio

6. COMENTARIOS

En la tabla siguiente se resume el numero de determinaciones satisfactorias,
cuestionables y no satisfactorias, evaluadas mediante el parametro z.

1zl<2 | 2<]z|<3 | [Z]>3
Humedad 63 4 3
Ceniza 55 1 9
Grasa 56 5 3
Nitrégeno 56 1 3

« Una dificultad, reiterada en distintos ejercicios organizados por INTI, radica en la
diferente cantidad de cifras significativas utilizadas por los laboratorios en los datos
que envian. Los laboratorios deberian tener en cuenta que el numero de cifras
significativas con los que deben consignar sus resultados queda determinado por la
incertidumbre de medicion del parametro en cuestién. Algunos ejemplos son los
laboratorios 9, 12, 29y 36 en la Tabla 1.

e En algunos casos la incertidumbre informada por los participantes pareceria estar
evaluada incorrectamente. Algunos ejemplos son las determinaciones de humedad
del Lab 57 y 58, la de cenizas del Lab 20, 25 y 29, nitrogeno del Lab 39, 50 y 61, etc.

A fin de lograr un mecanismo de mejora continua, solicitamos a los laboratorios que
nos envien cualquier sugerencia o comentario que consideren oportuno.

Por otro lado, en caso de tener alguna duda sobre la ejecucion de los métodos de
ensayo o de las causas de diferencias en los resultados, rogamos nos consulten.
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ANEXO 1
TABLAS
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TABLA 1
Datos enviados por los participantes

Lab. |Muestral Humedad (g/100g) Cenizas (g/100g) Grasa (g/1009g) Nitrogeno total (g/100g)

n° n° Valor 1 | Valor 2 | Valor 3 |Promedio| Uexp | Valor1 | Valor2 | Valor 3 | Promedio| Uexp | Valor1 | Valor2 | Valor 3 | Promedio| U exp Valor 1 | Valor 2 | Valor 3 |Promedio|] U exp
1 ni 55,1 54,82 | 54,65 ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni

2 ni 54,67 | 54,68 | 54,43 | 54,59 | 0,016 ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni

3 ni 53,5 53,9 54,3 53,9 0,16 3,17 3,17 3,14 3,16 0,012 17,0 16,7 16,7 16,8 0,01 3,82 3,81 3,82 3,82 0,090
5* ni 53,59 | 53,51 53,63 | 53,58 0,24 3,18 3,17 3,16 3,17 0,14 15,84 15,70 15,56 15,70 0,047 3,67 3,65 3,62 3,65 0,028
6 4 53,2 54,3 53,7 53,7 ni 3,41 3,41 3,50 3,44 ni 17,3 17,9 17,1 17,4 ni 3,70 3,75 3,75 3,73 ni

7 78 54,35 | 54,24 | 54,41 54,33 0,50 2,29 2,36 2,40 2,35 0,18 16,46 16,45 16,95 16,62 0,95 3,69 3,60 3,52 3,60 0,13
8 ni 55,49 | 55,70 | 54,40 | 55,20 ni 3,14 3,17 3,13 3,15 ni 18,24 18,52 18,94 18,57 ni 3,59 3,55 3,57 3,57 ni

9 ni 53,9999|53,6607 (53,8320 53,8309 ni 3,1916 | 3,2570 | 3,3118 | 3,2535 ni 17,2808|17,2777|17,3267| 17,2951 ni 3,6127 | 3,6279 | 3,5934 | 3,6114 | 0,0778
10 ni 54,64 | 54,78 54,7 ni ni 3,01 2,57 2,96 ni ni 16,61 16,85 16,62 ni ni 3,77 3,84 3,86 ni ni
12 ni 55,4887|55,2082|55,2187]55,3052| 0,1590 | 3,1586 | 3,1338 | 3,1565 | 3,1496 |0,01375 ni ni ni ni ni 3,9275 | 3,8701 | 3,8386 | 3,8787 |0,04507
13 ni 54,1 54,0 54,2 54,1 3,0 3,1 3,1 3,1 3,1 0,5 16,0 16,3 16,6 16,3 1,5 3,5 3,5 3,4 3,5 0,3
14 ni 54,76 | 54,77 | 55,78 | 54,77 0,87 3,21 3,21 3,18 3,21 0,09 16,80 16,76 17,05 16,87 1,20 3,69 3,64 3,60 3,64 0,10
15 ni 53,5 53,8 54,2 53,8 0,54 3,17 3,16 3,15 3,16 0,36 17,7 17,3 17,8 17,6 0,70 3,68 3,69 3,69 3,69 0,37
16 ni 53,66 | 53,58 | 53,68 | 53,60 ni 3,10 3,08 3,09 3,10 ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni
17 ni 56,3 58,7 60,8 58,6 ni 3,16 3,14 3,12 3,23 ni 16,1 17,3 16,7 16,7 ni 4,15 3,56 3,85 3,85 ni
18 ni 52,93 | 51,86 52,7 52,50 1,05 3,18 3,16 ni 3,17 0,10 17,20 17,81 ni 17,51 0,53 3,64 3,64 3,70 3,66 0,07
19 31 53,21 53,18 | 53,00 | 53,13 ni 3,10 3,14 3,11 3,12 ni 18,76 19,06 18,98 18,93 ni ni ni ni ni ni
20 ni 52,8 52,5 52,7 52,7 0,22 3,0 2,9 2,9 2,9 0,03 17,4 17,4 17,1 17,3 0,22 3,9 4,0 3,8 3,9 0,09
21 ni 54,51 54,65 | 54,79 | 54,65 1,39 3,24 3,26 3,19 3,23 0,31 14,85 14,82 15,02 14,9 0,90 ni ni ni ni ni
22 37 53,74 | 53,62 | 53,98 | 53,78 ni 3,18 3,02 3,01 3,07 ni 19,80 19,00 19,20 19,33 ni ni ni ni ni ni
23 ni 54,2 54,3 54,6 54,4 ni 3,14 3,14 3,20 3,16 ni 17,5 17,5 17,7 17,6 ni 3,67 3,68 3,70 3,68 ni
25 53 54,14 | 54,12 | 54,21 54,16 0,6 2,99 3,00 3,01 3,00 1,1 16,96 17,03 17,06 17,02 0,8 3,67 3,67 3,68 3,67 0,6
26 ni 54,1 54,1 54,1 54,1 1,3 3,1 3,0 3,1 3,1 0,1 17,9 17,8 17,7 17,8 0,5 3,63 3,64 3,62 3,63 0,10
27 ni 55,46 | 55,44 | 55,46 | 55,45 | 0,0184 | 3,02 3,00 3,02 3,01 0,0141 16,41 16,35 16,36 16,37 | 0,0190 3,41 3,43 3,43 3,42 | 0,0083
28 ni 54,28 | 54,30 | 54,40 | 54,32 | 0,092 3,59 3,65 3,46 3,57 0,126 16,60 16,46 16,57 16,54 0,102 3,46 3,46 3,47 3,46 0,058
29 ni 54,838 | 54,126 | 54,344 | 54,436 | 3,485 | 3,219 | 3,205 | 3,212 3,212 1,878 | 17,573 17,0 17,025 | 17,203 1,242 3,685 3,596 | 3,664 | 3,648 | 0,124
30 ni 54,6 54,7 54,8 54,7 0,7 3,2 3,1 3,1 3,1 0,2 16,8 16,6 16,2 16,5 1,3 3,59 3,64 3,62 3,62 0,13
31 ni 55,2 55,4 55,0 55,2 0,06 0,810 | 0,813 | 0,815 0,813 0,03 16,9 16,9 16,8 16,9 0,04 3,65 3,56 3,66 3,62 0,04
32 ni 46,70 | 47,38 | 46,48 | 46,85 ni 3,78 3,36 3,42 3,52 ni 17,68 17,58 18,10 17,78 ni 3,69 3,76 3,73 3,72 ni
33 ni 55,6 54,9 54,8 55,1 ni 3,44 3,48 3,48 3,46 ni 15,0 16,0 15,9 15,6 ni 3,64 3,42 3,53 3,53 ni
34 ni 53,48 | 53,45 | 53,34 | 53,42 | 0,002 3,08 3,05 3,09 3,07 0,014 20,24 19,85 | 20,53 20,21 0,0026 3,65 3,65 3,66 3,65 | 0,0093
35 ni 55,03 | 55,04 [ 55,01 55,03 0,02 3,22 3,24 3,22 3,23 0,02 17,08 17,06 17,04 17,06 0,03 3,72 3,74 3,74 3,73 0,28
36 ni 53,7245|53,7245(53,6895| 53,7128 0,0202 | 3,0859 | 3,0988 | 3,0904 | 3,0917 | 0,0066 | 16,6136|16,5397|16,1714] 16,4416 | 0,2369 | 3,3334 | 3,4924 | 3,5537 | 3,4598 | 0,1137
37 45 55,6 55,3 56,1 55,7 0,56 3,0 3,1 3,0 3,0 0,08 18,2 16,1 17 17,1 1,46 3,6 3,6 3,5 3,6 0,08

ni: no informa
* El part n°5 informé la incertidumbre relativa. El valor que figura en la tabla es la incertidumbre absoluta calculada con los valores informados.
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TABLA 1 (Continuacion)
Datos enviados por los participantes

Lab. |Muestral Humedad (g/100g) Cenizas (g/100g) Grasa (g/1009g) Nitrogeno total (g/100g)

n° n° Valor 1 | Valor 2 | Valor 3 |Promedio] Uexp | Valor1 | Valor2 | Valor 3 | Promedio| Uexp | Valor1 | Valor2 | Valor 3 | Promedio| U exp Valor 1 | Valor 2 | Valor 3 |Promedio|] U exp
38 ni 64,86 | 67,82 | 63,31 65,33 0,41 3,38 3,08 3,17 3,21 0,014 14,84 14,34 ni 14,54 0,25 3,94 3,96 3,98 3,96 0,12
39 ni 54,9 54,8 49,3 53,0 1,1 3,09 3,10 3,14 3,10 0,04 18,2 18,0 16,7 17,6 0,50 3,97 4,40 4,24 4,20 6,0
40 ni 54,95 | 54,96 | 54,94 | 54,95 1,48 3,10 3,07 3,10 3,09 0,17 ni ni ni ni ni 3,70 3,65 3,70 3,68 0,096
41 55 53,859 | 54,102 | 53,650 | 53,870 | 0,16 2,46 2,18 2,09 2,24 0,385 21 21 21 21 0 3,21 3,20 3,23 3,213 | 0,098
42 ni 54,14 | 54,26 | 54,24 | 54,21 1,62 3,10 3,22 3,12 3,15 0,02 16,67 16,52 16,56 16,58 0,52 3,701 3,711 3,714 | 3,709 0,05
43 ni 55,80 | 56,70 | 56,26 | 56,25 ni 4,22 3,78 4,0 4,0 ni 14,06 16,14 15,10 15,10 ni ni ni ni ni ni
44 ni 54,43 | 54,34 | 54,31 54,36 ni 3,10 3,09 3,12 3,10 ni 17,32 17,36 17,31 17,33 ni 3,69 3,72 3,68 3,70 ni
45 ni 54,27 | 54,30 | 54,27 | 54,28 ni 3,03 2,90 2,97 2,97 ni 17,93 | 23,74 17,72 19,80 ni 3,87 3,84 3,79 3,83 ni
46 ni 53,565 | 53,53 | 53,79 | 53,62 | 0,075 3,20 3,23 3,15 3,19 0,092 18,09 17,95 17,19 17,74 0,217 3,50 3,60 3,70 3,60 0,073
47 ni 54,97 | 55,07 | 55,02 | 55,02 ni 3,16 3,13 3,15 3,15 ni 10,68 11,15 10,64 10,82 ni 3,72 3,79 3,77 3,76 ni
49 100 56,6 56,4 56,1 56,4 | 0,0116 ni ni ni ni ni 14,07 14,16 14,54 14,26 0,054 ni ni ni ni ni
50 ni 54,7 58,6 54,9 56,04 4,13 3,1 2,8 3,3 3,09 0,48 15,9 16,6 16,5 16,34 0,78 3,68 2,82 3,92 3,47 1,16
51 ni 53,3 53,0 53,2 53,2 0,6 3,00 3,27 2,77 3,01 0,30 7,31 7,25 7,33 7,29 0,80 3,62 4,06 3,85 3,84 0,77
52 ni 54,3 54,3 54,3 54,3 21 3,18 3,18 3,17 3,18 0,12 16,6 16,6 17,0 16,7 1,3 3,73 3,73 3,70 3,72 0,19
53 ni 53,80 | 54,27 | 54,62 | 54,23 | 0,001 3,15 3,17 3,16 3,16 0,001 14,75 14,48 14,76 14,66 0,004 3,62 3,66 3,69 3,66 0,013
54 ni 55,00 | 55,06 | 54,94 | 55,00 0,22 3,109 3,04 3,04 3,06 0,017 18,62 19,00 [ 20,50 19,37 0,60 0,89 0,84 0,80 0,84 0,024
55 ni 54,01 54,13 | 53,98 | 54,04 0,09 3,09 3,12 3,16 3,12 0,20 16,6 17,58 17,2 17,23 0,50 3,52 3,46 3,60 3,53 0,28
56 ni 54,28 | 54,32 | 54,39 | 54,33 | 0,1188 | 2,80 2,79 2,79 2,79 0,0518 | 16,54 16,34 16,47 16,45 | 0,2559 3,59 3,58 3,63 3,60 0,878
57 ni 55,38 | 54,29 | 55,15 | 54,94 8,42 3,00 2,96 2,89 2,95 0,34 15,81 16,50 15,81 16,04 2,39 3,61 3,55 3,50 3,55 0,74
58 62 55,1 55,0 55,1 55,1 0,20 3,17 3,15 3,12 3,15 0,15 16,2 16,1 16,4 16,2 0,4 3,65 3,68 3,69 3,67 0,1
59 ni 54,98 | 55,44 | 55,38 | 55,27 0,77 3,18 3,14 3,16 3,16 0,50 15,72 16,22 15,60 15,85 1,02 3,75 3,72 3,70 3,72 0,14
60 ni 53,4 53,4 53,2 53,4 0,32 3,06 3,07 3,05 3,07 0,02 18,5 18,6 18,5 18,53 0,12 3,60 3,65 3,70 3,65 0,10
61 ni 54,33 | 54,16 | 54,25 | 54,25 ni 3,19 3,17 3,12 3,16 ni 17,26 17,54 17,39 17,40 ni 3,52 3,53 3,56 3,54 1,44
62 ni 53,8 53,9 53,3 53,7 0,6 3,00 3,08 3,04 3,1 0,06 18,21 18,05 18,20 18,2 0,2 3,7 3,7 3,7 3,7 0,1
63 ni 55,14 ni ni 55,14 0,83 3,18 3,18 ni 3,18 0,60 16,39 15,80 ni 16,09 0,87 3,73 ni ni 3,73 0,16
64 ni 53,67 | 53,70 ni 53,69 ni 3,12 3,12 ni 3,12 ni 16,46 16,52 ni 16,49 ni 3,80 3,79 ni 3,80 ni
65 ni 54,6 54,5 54,7 54,6 0,2 3,21 3,20 3,18 3,20 0,04 16,6 16,8 16,4 16,600 0,4 3,82 3,84 3,86 3,84 0,04
66 ni 54,36 | 54,38 | 54,23 | 54,32 0,33 3,12 3,13 3,05 3,10 0,11 17,57 17,30 17,75 17,54 0,14 3,47 3,51 3,52 3,50 |0,03475
67 ni 54,31 54,41 54,26 | 54,32 0,20 3,06 3,06 3,07 3,06 0,02 15,53 15,60 15,64 15,59 ni 3,68 3,73 3,76 3,72 0,20
68 ni 54,3 54,0 53,9 54,1 0,2 3,09 3,15 3,08 3,11 0,04 17,3 17,7 17,8 17,6 0,2 4,17 4,19 4,11 4,16 0,04
69 ni 54,06 | 53,97 | 53,62 | 53,88 0,42 3,06 3,07 3,06 3,06 0,02 17,65 17,32 17,29 17,42 0,51 3,71 3,70 3,70 3,70 0,02
70 ni 56,33 | 56,33 | 56,32 | 56,33 | 0,0301 2,96 2,98 2,99 2,98 0,0274 | 18,29 18,28 18,28 18,28 | 0,0616 3,61 3,59 3,63 3,61 0,0371
71 ni 54,64 | 54,40 | 54,54 | 54,53 0,20 3,03 3,13 3,05 3,07 0,06 16,66 16,29 ni 16,48 0,38 3,66 3,64 ni 3,65 0,18
72 55 54,0 53,8 54,0 53,9 0,2 ni ni ni ni ni 17,0 17,5 17,5 17,3 1,0 ni ni ni ni ni
73 57 54,70 | 54,76 | 54,68 | 54,72 0,26 ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni ni
74 21 53,10 | 53,24 | 53,18 | 53,17 1,41 3,15 3,11 3,10 3,12 3,45 16,13 16,09 16,19 16,14 2,3 3,64 3,64 3,58 3,62 0,89

ni: no informa




0 A A Instituto
J Nacional
Organismo H
e de Tecr)ologla
Acreditacién Industrial
TABLA 2
Métodos utilizados por los participantes
Lab . e .
o Humedad Cenizas Grasa Nitrégeno total
1 100° C-16.5 hr na na na
2 Gravimetria na na na
3 AOAC 950.46 sec 39.1.02 | AOAC 920.153 sec 39.1.09 AOAC 960.39 sec. 39.1.05 AOAC 981.10 sec 39.1.19
(2005) (2005) (2005) (2005)
AOAC 992.15 Método de
5 AOAC 950.46 AOAC 923.03 Anrom Fat analyzer combustion LECO
6 AOAC 950.46 AOAC 920.153 AOAC 960.39 AOAC 981.10
7 ISO 1442:1997 1ISO 936:1998 ISO 1444:1996 AOAC 928.08:2000
8 103° C +-2°C 550° C +/- 20 ° C Hidrolists cida con HCI4 My Micro Kjeldahl
extraccion con éter de petroleo
9 100° C hasta peso constante 5007 C hasta peso Extraccién con éter de petroleo Kjeldahl
constante
10 ni ni ni ni
12 100 - 102° C. 16-18 hs 550° C. 3 hs na Micro Kjeldahl
13 | 105° C hasta peso constante 5507 C hasta cenizas Dlgestlor.\’con HCI 25:11y Método DUMAS
blancas extraccion con solvente
14 AOAC 950.46 B AOAC 920.153 AOAC 960.30 AOAC 981.10
15 AOAC 950.46 AOAC 923.03 AOAC 960.39 AOAC 981.10
16 100° C. 3 hs 550° C na na
17 AOAC 950.46 B AOAC 900.02 Extraccion con éter de petroleo Kjeldahl
18 AOAC 950.46 AOAC 920.153-920.03 AOAC 960.39-920.39 C AOAC 981.10
19 AOAC 931.04 AOAC - Gravimetria AOAC 991.36 na
Pearsons Chemical Analysis.
20 AOAC 950.46 AOAC 920.153 Longman Scientific & Technical. AOAC 981.10
UK 1981
21 105° C 12 hs. AOAC 18 th 600° C 4 hs. AOAC 18 th Extraccién con éter na
22 AOAC 950.46 AOAC 923.03 Folch modificado na
23 AOAC 950.46 B AOAC 920.153 AOAC 960.39 AOAC 991.2
25 80-100° C Gravimetria Extracciéon con acetona Combustion gspecznzlgeno de alta
26 103°C +/-2°C 550° C +/-25° C Soxhlet con éter de petroleo Kjeldahl
27 AOAC 950.46 AOAC 920.153 AOAC 960.39 AOAC 928.08:2000
28 103° C +/-2° C,1 hr 500 ° C +/- 50°C 1 hr Soxhlet Kjeldahl
29 Gravimetria 105° C Gravimetria 550° C Hidrolisis aud:t.elrixtracmon con Kjeldahl
30 AOAC 950.46 B AOAC 920.153 AOAC 960.39 B AOAC 981.10. Kjeldahl
31 AOAC 950.46 AOAC 920.153 AOAC 991.36 AOAC 928.28
32 AOAC 950.46 AOAC 920.153 AOAC 960.39 AOAC 928.08
33 | 103" CH-2"Chastamasa |5 0ih6 ge Mg. Secado. AOAC 960.39 Kjeldahl
constante
34 100° C durante 2 hrs. 550° C con acetato de Mg Secado y extracciéon Kjeldahl
35| 103°C+-1°C,5hs. 550°C +-4°C@8hs. | larolisis acida. Exiraccion en Kieldahl.
éter etilico y de petréleo.
36 AOAC 950.46 AOAC 920.153 AOAC 960.39 AOAC 976.05
37 AOAC 950.46 AOAC 920.153 ISO 1444:1996 AOAC 928.08

ni: no informado

na: no analizado

Pagina 13 de 30



0 A A Instituto
J Nacional
Organismo H
e de Tecr)ologla
Acreditacién Industrial
TABLA 2
Métodos utilizados por los participantes
L ab n Humedad Cenizas Grasa Nitrégeno total
38 AOAC 950.46 AOAC 920.154 AOAC 960.39 Kjeldahl
39 Gravimetria AOAC 920.153 AOAC 928.08 AOAC 960.39
40 AOAC 930.15 AOAC 942.05 na AOAC 990.03
41 125° C, 2 hrs. ISO 936: 2006 Hidrolisis en el Butirometro de Kjeldahl.
Gerber
R 100° C,16 hs y luego a . . e .
42 100° C, 16 hrs. 600° C, 4 hrs Extraccion con éter dietilico Kjeldahl.
43 1037 C #/-2° C hasta masa 550° C +/-50°C,1 hr Extraccion con éter de petréleo na
constante
44 AOAC 950.46 AOAC 920.153 AOAC 991.37 AOAC 981.10
45 AOAC 934.01 AOAC 923.03 AOAC 960.39 Combustion con mezcla de
oxigeno y helio a 900° C
46 AOAC 950.46 AOAC 923.03 AOAC 960.39 AOAC 990.03
47 AOAC 950.46 B AOAC 920.15 AOAC 991.36 AOAC 17 ed.
49 125°C +/-3°C, 3 hs na Extraccion con solvente na
50 103-105° C, 12 hrs. 550° C, 12 hrs. Extraccion con solvente Kjeldahl
51 AOAC. 16 ed. 1995 AOAC. 16 ed. 1995 AOAC. 16 ed. 1995 AOAC. 16 ed. 1995.
52 105° C +/- 5° C, 16 hs. 525°C, 5 hs Extraccion con éter de petroleo Kjeldahl
53 [ 100-102° C, 16-18 hrs. 550 ° C, 2 hrs., Extraccion en sistema Soxhlet Kjeldahl
con hexano durante 4 hrs.
54 1ISO 1442:1997 1ISO 936:1998 1ISO 1443:1973 ISO 1871:1975
55 Gravimetria Gravimetria Extraccion con eter Kjeldahl
56 AOAC 925.10 AOAC 923.03 AOAC 920.39 C AOAC 984.13
57 AOAC Gravimetria 550°C Gravimetria Extraccion con éter de petroleo Kjeldahl
58 AOAC 950.46 AOAC 920.152 AOAC 960.39 AOAC 928.08
59 AOAC 925.10 AOAC 923.03 AOAC 991.36 AOAC 981.10
60 103° C +/- 2° C hasta peso 550° C +/- 25 ° C, 6 hrs. Gravimetria. Hidrdlisis acida. Kjeldahl,
constante Soxhlet
61 AOAC 950.46 B AOAC 920.153 AOAC 960.39 AOAC 981.10
62 AOAC 950.46 - AOAC 960.39 Kjeldahl
63 Gravimetria 550° C Extraccion con éter de petréleo Kjeldahl
64 103°C+/-2°C,5hrs Gravimetria Extraccion con éter de petroleo Kjeldahl
g5 | 1037 C*-2° Chastapeso AOAC 930.22 AOAC 960.39. ISO 5983
constante
66 AOAC 950.46 B. AOAC 920.153 AOAC 991.36 AOAC 981.10
67 AACC 44-15 A AACC 08-01 AACC 30-26 AACC 46-12
68 AOAC 950.46 B AOAC 920.153 AOAC 928.08 AOAC 960.39
69 AOAC 950.46 B AOAC 920.153 AOAC 960.39 Kjeldahl
70 AOAC 950.46 B AOAC 923.03 AOAC 960.39 AOAC 981.10
71 ni ni ni ni
72 125°C +/-0.2°C, 2 hs na Método Butirométrico de Gerber na
73 100°C+/-2°C na na na
74 AOAC 934.01 AOAC 942.05 Sistema Soxtec 2045 AOAC 988.05

ni: no informado

na: no analizado
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J Nacional
g:g::;is:;vde de Tecnologia
Acreditacion Industrial
TABLA 3
Ensayos acreditados

Lab. Tiene acreditado el ensayo?
n° Humedad Cenizas Grasa Nitrégeno
1 Sl na na na
2 NO NO na na
3 Sl Sl Sl Sl
5 NO NO NO NO
6 NO NO NO NO
7 ni ni na ni
8 NO NO NO NO
9 NO NO NO NO
10 Sl Sl Sl Sl
12 NO NO NO NO
13 NO NO NO NO
14 Sl Sl Sl SI
15 Sl Sl Sl Sl
16 NO NO na na
17 NO NO NO NO
18 Sl Sl Sl Sl
19 NO NO NO NO
20 NO NO NO NO
21 Sl SI SI na
22 NO NO NO NO
23 NO NO NO NO
25 Sl Sl Sl Sl
26 Sl Sl Sl Sl
27 NO NO NO NO
28 NO NO NO NO
29 NO NO NO NO
30 Sl Sl Sl Sl
31 NO NO NO NO
32 NO NO NO NO
33 NO NO NO NO
34 Sl Sl Sl Sl
35 SI Sl Sl Sl
36 NO NO NO NO
37 NO NO NO NO

ni: no informa

na: no analiza
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TABLA 3 (Continuacion)
Ensayos acreditados

Lab. Tiene acreditado el ensayo?
n° Humedad Cenizas Grasa Nitrégeno
38 Sl Sl Sl Sl
39 NO NO NO Sl
40 Sl Sl na Sl
41 NO NO NO NO
42 Sl Sl SI Sl
43 NO NO NO na
44 Sl Sl Sl Sl
45 NO NO NO NO
46 Sl Sl Sl Sl
47 Sl Sl Sl Sl
48 NO NO NO NO
49 NO na NO na
50 NO NO NO NO
51 NO NO NO NO
52 Sl Sl Sl Sl
53 NO NO NO NO
54 NO NO NO NO
55 Sl Sl Sl Sl
56 Sl Sl Sl Sl
57 ni ni ni ni
58 NO NO NO NO
59 Sl Sl Sl Sl
60 NO NO NO NO
61 na NO na Sl
62 Sl Sl Sl Sl
63 Sl Sl Sl Sl
64 NO NO NO NO
65 NO NO NO NO
66 Sl Sl Sl Sl
67 Sl Sl Sl Sl
68 NO NO NO NO
69 Sl Sl Sl Sl
70 NO NO NO NO
71 Sl Sl Sl Sl
72 NO NO NO na
73 Sl NO NO NO
74 NO NO NO NO

ni: no informa

na: no analiza
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J Nacional

g:g::{?::’de de Tecnologia
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TABLA 4
Resultados del tratamiento estadistico

Lab. Humedad (g/100g) Cenizas (g/100g) Grasa (g/100g) Nitrégeno total (g/100g)
n° | Valor1 | Valor2 | Valor3 | T |Valor1|Valor2|Valor3| T | Valor1 | Valor2 | Valor3| T |Valor1|Valor2(Valor3| T
1 55,1 54,82 | 54,65 ni ni ni ni ni ni ni ni ni
2 54,67 | 54,68 | 54,43 ni ni ni ni ni ni ni ni ni
3 53,5 53,9 54,3 3,17 | 3,17 | 3,14 17,0 16,7 16,7 3,82 | 3,81 | 3,82
5 53,59 | 53,51 | 53,63 3,18 | 3,17 | 3,16 15,84 | 15,70 | 15,56 3,67 | 3,65 | 3,62
6 53,2 54,3 53,7 3,41 3,41 3,50 17,3 17,9 17,1 3,70 | 3,75 | 3,75
7 54,35 | 54,24 | 54,41 229 | 236 | 240 | G| 16,46 | 16,45 | 16,95 3,69 | 3,60 | 3,52
8 55,49 | 55,70 | 5440 | C| 3,14 | 3,17 | 3,13 18,24 | 18,52 | 18,94 3,59 | 3,55 | 3,57
9 ]53,9999|53,6607|53,8320 3,1916]3,2570(3,3118 17,2808|17,2777|17,3267 3,6127(3,6279]3,5934
10 | 54,64 | 54,78 54,7 3,01 257 | 296 | C| 16,61 | 16,85 | 16,62 3,77 | 3,84 | 3,86
12 |55,4887(55,2082|55,2187 3,1586|3,1338]| 3,1565 ni ni ni 3,9275|3,8701(3,8386
13 54,1 54,0 54,2 3,1 3,1 3,1 16,0 16,3 16,6 3,5 3,5 3,4
14 | 54,76 | 54,77 | 55,78 3,21 3,21 3,18 16,80 | 16,76 | 17,05 3,69 | 3,64 | 3,60
15 53,5 53,8 54,2 3,17 | 3,16 | 3,15 17,7 17,3 17,8 3,68 | 3,69 | 3,69
16 | 53,66 [ 53,58 | 53,68 3,10 | 3,08 | 3,09 ni ni ni ni ni ni
17 56,3 58,7 60,8 | C| 3,16 | 3,14 | 3,12 16,1 17,3 16,7 415 | 356 | 3,85 | C
18 | 52,93 | 51,86 52,7 3,18 | 3,16 ni <3| 17,20 | 17,81 ni <3| 3,64 | 3,64 | 3,70
19 | 53,21 53,18 | 53,00 3,10 | 3,14 | 3,11 18,76 | 19,06 | 18,98 ni ni ni
20 52,8 52,5 52,7 3,0 29 2,9 17,4 17,4 17,1 3,9 4,0 3,8
21 54,51 54,65 | 54,79 3,24 | 3,26 | 3,19 14,85 | 14,82 | 15,02 ni ni ni
22 | 53,74 | 53,62 | 53,98 3,18 | 3,02 | 3,01 | C] 19,80 | 19,00 [ 19,20 ni ni ni
23 54,2 54,3 54,6 3,14 | 3,14 | 3,20 17,5 17,5 17,7 3,67 | 3,68 | 3,70
25 | 54,14 | 54,12 | 54,21 2,99 [ 3,00 | 3,01 16,96 | 17,03 | 17,06 3,67 | 3,67 | 3,68
26 54,1 54,1 54,1 3,1 3,0 3,1 17,9 17,8 17,7 3,63 | 3,64 | 3,62
27 | 55,46 | 55,44 | 55,46 3,02 | 3,00 | 3,02 16,41 | 16,35 | 16,36 3,41 | 3,43 | 3,43
28 | 54,28 | 54,30 | 54,40 359 | 365 | 346 | C| 16,60 | 16,46 | 16,57 3,46 | 3,46 | 3,47
29 | 54,838 | 54,126 | 54,344 3,219 | 3,205 | 3,212 17,573 17,0 | 17,025 3,685 | 3,596 | 3,664
30 54,6 54,7 54,8 3,2 3,1 3,1 16,8 16,6 16,2 3,59 | 3,64 | 3,62
31 55,2 55,4 55,0 0,810 0,813 10,8151 G| 16,9 16,9 16,8 3,65 | 3,56 | 3,66
32 | 46,70 | 47,38 | 46,48 | G| 3,78 | 3,36 | 342 | C| 17,68 | 17,58 | 18,10 3,69 | 3,76 | 3,73
33 55,6 54,9 54,8 3,44 | 3,48 | 3,48 15,0 16,0 15,9 3,64 | 3,42 | 3,53
34 | 53,48 | 53,45 | 53,34 3,08 | 3,05 | 3,09 20,24 | 19,85 | 20,53 3,65 | 3,65 | 3,66
35 | 55,03 | 55,04 | 55,01 3,22 | 3,24 | 3,22 17,08 | 17,06 | 17,04 3,72 | 3,74 | 3,74
36 |53,7245]|53,7245|53,6895 3,0859]3,0988( 3,0904 16,6136|16,5397|16,1714 3,33343,4924(3,5537
37 55,6 55,3 56,1 3,0 3,1 3,0 18,2 16,1 17 C| 36 3,6 3,5

ni: no informa

T: resultado del tratamiento estadistico.

C: datos eliminados por aplicacién de la prueba de Cochran
G: datos eliminados por aplicacion de la prueba de Grubbs.
<3: laboratorio que envié menos de 3 datos.

I: laboratorio eliminado en el examen preliminar.
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Acreditacion

TABLA 4 (Continuacién)
Resultados del tratamiento estadistico

Instituto
Nacional

Industrial

de Tecnologia

Lab. Humedad (g/100g) Cenizas (g/100g) Grasa (g/100g) Nitrégeno total (g/100g)

n° | Valor1 | Valor2 | Valor3 | T |Valor1|Valor 2|(Valor3| T | Valor1| Valor2 | Valor3| T |Valor 1|Valor 2|Valor3| T
38 64,86 | 67,82 | 63,31 | C| 3,38 | 3,08 | 3,17 | C | 14,84 | 14,34 ni <3| 3,94 | 3,96 | 3,98

39 54,9 54,8 49,3 C| 309 | 3,10 | 3,14 18,2 18,0 16,7 | C| 3,97 | 440 | 424 | C
40 5495 | 54,96 | 54,94 3,10 | 3,07 | 3,10 ni ni ni 3,70 | 3,65 | 3,70

41 | 53,859 | 54,102 | 53,650 246 | 218 | 209 | C 21 21 21 3,21 320 | 323 ]1G
42 54,14 | 54,26 | 54,24 3,10 | 3,22 | 3,12 16,67 | 16,52 | 16,56 3,701 | 3,711 | 3,714

43 55,80 | 56,70 | 56,26 4,22 | 3,78 4,0 C| 14,06 | 16,14 | 1510 | C ni ni ni

44 | 54,43 | 54,34 | 54,31 3,10 | 3,09 | 3,12 17,32 | 17,36 | 17,31 3,69 | 3,72 | 3,68

45 | 54,27 | 54,30 | 54,27 3,03 | 290 | 2,97 17,93 | 23,74 | 17,72 | C| 3,87 | 3,84 | 3,79

46 53,55 | 53,53 | 53,79 3,20 | 3,23 | 3,15 18,09 | 17,95 | 17,19 3,50 | 3,60 | 3,70

47 54,97 | 55,07 | 55,02 3,16 | 3,13 | 3,15 10,68 | 11,15 | 1064 | G| 3,72 | 3,79 | 3,77

49 56,6 56,4 56,1 ni ni ni 14,07 | 14,16 | 14,54 ni ni ni

50 54,7 58,6 54,9 C 3,1 2,8 3,3 Cl 159 16,6 16,5 368 | 282 392 ]C
51 53,3 53,0 53,2 3,00 | 327 | 277 | C| 7,31 7,25 7,33 | G| 362 [ 406 | 3,85 | C
52 54,3 54,3 54,3 3,18 | 3,18 | 3,17 16,6 16,6 17,0 3,73 | 3,73 | 3,70

53 53,80 | 54,27 | 54,62 3,15 | 3,17 | 3,16 14,75 | 14,48 | 14,76 3,62 | 3,66 | 3,69

54 | 55,00 [ 55,06 | 54,94 3,109 | 3,04 | 3,04 18,62 | 19,00 [ 20,50 ] C| 0,89 | 0,84 | 0,80 | G
55 | 54,01 54,13 | 53,98 3,09 | 3,12 | 3,16 16,6 17,58 17,2 3,52 | 3,46 | 3,60

56 | 54,28 | 54,32 | 54,39 2,80 | 2,79 | 2,79 16,54 | 16,34 | 16,47 3,59 | 3,58 | 3,63

57 55,38 | 54,29 | 55,15 3,00 | 2,96 | 2,89 15,81 | 16,50 | 15,81 3,61 3,55 | 3,50

58 55,1 55,0 55,1 3,17 | 3,15 | 3,12 16,2 16,1 16,4 3,65 | 3,68 | 3,69

59 54,98 | 5544 | 55,38 3,18 | 3,14 | 3,16 15,72 | 16,22 | 15,60 3,75 | 3,72 | 3,70

60 53,4 53,4 53,2 3,06 | 3,07 | 3,05 18,5 18,6 18,5 3,60 | 3,65 | 3,70

61 54,33 | 54,16 | 54,25 3,19 | 3,17 | 3,12 17,26 | 17,54 | 17,39 3,52 | 3563 | 3,56

62 53,8 53,9 53,3 3,00 | 3,08 | 3,04 18,21 | 18,05 | 18,20 3,7 3,7 3,7

63 55,14 ni ni <3| 3,18 | 3,18 ni <3| 16,39 | 15,80 ni <3| 3,73 ni ni <3
64 | 53,67 | 53,70 ni <3| 3,12 | 3,12 ni <3| 16,46 | 16,52 ni <3] 3,80 | 3,79 ni <3
65 54,6 54,5 54,7 3,21 3,20 | 3,18 16,6 16,8 16,4 3,82 | 3,84 | 3,86

66 54,36 | 54,38 | 54,23 3,12 | 3,13 | 3,05 17,57 | 17,30 | 17,75 3,47 | 3,51 3,52

67 54,31 54,41 54,26 3,06 | 3,06 | 3,07 15,53 | 15,60 | 15,64 3,68 | 3,73 | 3,76

68 54,3 54,0 53,9 3,09 | 3,15 | 3,08 17,3 17,7 17,8 417 | 419 | 411 ] G
69 54,06 | 53,97 | 53,62 3,06 | 3,07 | 3,06 17,65 | 17,32 | 17,29 3,71 3,70 | 3,70

70 56,33 | 56,33 | 56,32 2,96 | 2,98 [ 2,99 18,29 | 18,28 | 18,28 3,61 3,59 | 3,63

71 54,64 | 54,40 | 54,54 3,03 | 3,13 | 3,05 16,66 | 16,29 ni <3| 3,66 | 3,64 ni <3
72 54,0 53,8 54,0 ni ni ni 17,0 17,5 17,5 ni ni ni

73 54,70 | 54,76 | 54,68 ni ni ni ni ni ni ni ni ni

74 53,10 | 53,24 | 53,18 3,15 | 3,11 3,10 16,13 | 16,09 | 16,19 3,64 | 364 | 3,58

ni: no informa

T: resultado del tratamiento estadistico.
C: datos eliminados por aplicacion de la prueba de Cochran

G: datos eliminados por aplicacién de la prueba de Grubbs.
< 3: laboratorio que envié menos de 3 datos.
I: laboratorio eliminado en el examen preliminar.
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TABLA S

Instituto
Nacional

de Tecnologia

Industrial

Desvios con respecto al valor medio interlaboratorio

Lab. Humedad (g/100g) Cenizas (g/100g) Grasa (g/100g) Nitrogeno total (g/100g)
n° Promedio % desv. Promedio % desv. Promedio % desv. Promedio % desv.
v.medio v.medio v.medio v.medio
1 ni - ni - ni - ni -
2 54,59 0,42 ni - ni - ni -
3 53,90 -0,85 3,16 1,28 16,80 -1,52 3,82 4,37
5 53,58 -1,43 3,17 1,60 15,70 -7,97 3,65 -0,27
6 53,70 -1,21 3,44 10,26 17,40 1,99 3,73 1,91
7 54,33 -0,06 2,35 -24,68 16,62 -2,58 3,60 -1,64
8 55,20 1,55 3,15 0,96 18,57 8,85 3,57 -2,46
9 53,83 -0,97 3,25 4,28 17,30 1,38 3,61 -1,33
10 ni - ni - ni - ni -
12 55,31 1,74 3,15 0,95 ni - 3,88 5,98
13 54,10 -0,48 3,10 -0,64 16,30 -4,45 3,50 -4,37
14 54,77 0,75 3,21 2,88 16,87 -1,11 3,64 -0,55
15 53,80 -1,03 3,16 1,28 17,60 3,17 3,69 0,82
16 53,60 -1,40 3,10 -0,64 ni - ni -
17 58,60 7,80 3,23 3,53 16,70 -2,11 3,85 5,19
18 52,50 -3,42 3,17 1,60 17,51 2,64 3,66 0,00
19 53,13 -2,26 3,12 0,00 18,93 10,96 ni -
20 52,70 -3,05 2,90 -7,05 17,30 1,41 3,90 6,56
21 54,65 0,53 3,23 3,53 14,90 -12,66 ni -
22 53,78 -1,07 3,07 -1,60 19,33 13,31 ni -
23 54,40 0,07 3,16 1,28 17,60 3,17 3,68 0,55
25 54,16 -0,37 3,00 -3,85 17,02 -0,23 3,67 0,27
26 54,10 -0,48 3,10 -0,64 17,80 4,34 3,63 -0,82
27 55,45 2,01 3,01 -3,53 16,37 -4,04 3,42 -6,56
28 54,32 -0,07 3,57 14,42 16,54 -3,05 3,46 -5,46
29 54,44 0,14 3,21 2,95 17,20 0,84 3,65 -0,33
30 54,70 0,63 3,10 -0,64 16,50 -3,28 3,62 -1,09
31 55,20 1,55 0,81 -73,94 16,90 -0,94 3,62 -1,09
32 46,85 -13,82 3,52 12,82 17,78 4,22 3,72 1,64
33 55,10 1,36 3,46 10,90 15,60 -8,56 3,53 -3,55
34 53,42 -1,73 3,07 -1,60 20,21 18,46 3,65 -0,27
35 55,03 1,23 3,23 3,53 17,06 0,00 3,73 1,91
36 53,71 -1,19 3,09 -0,91 16,44 -3,62 3,46 -5,47
37 55,70 2,47 3,00 -3,85 17,10 0,23 3,60 -1,64

ni: no informa
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Desvios con respecto al valor medio interlaboratorio

Lab. Humedad (g/100g) Cenizas (g/100g) Grasa (g/100g) Nitrégeno total (g/100g)
n° Promedio % desv. Promedio % desv. Promedio % desv. Promedio % desv.
v.medio v.medio v.medio v.medio
38 65,33 20,18 3,21 2,88 14,54 -14,77 3,96 8,20
39 53,00 -2,50 3,10 -0,64 17,60 3,17 4,20 14,75
40 54,95 1,09 3,09 -0,96 ni - 3,68 0,55
41 53,87 -0,90 2,24 -28,21 21,00 23,09 3,21 -12,21
42 54,21 -0,28 3,15 0,96 16,58 -2,81 3,71 1,34
43 56,25 3,48 4,00 28,21 15,10 -11,49 ni -
44 54,36 0,00 3,10 -0,64 17,33 1,58 3,70 1,09
45 54,28 -0,15 2,97 -4,81 19,80 16,06 3,83 4,64
46 53,62 -1,36 3,19 2,24 17,74 3,99 3,60 -1,64
47 55,02 1,21 3,15 0,96 10,82 -36,58 3,76 2,73
49 56,40 3,75 ni - 14,26 -16,41 ni -
50 56,04 3,09 3,09 -0,96 16,34 -4,22 3,47 -5,19
51 53,20 -2,13 3,01 -3,53 7,29 -57,27 3,84 4,92
52 54,30 -0,11 3,18 1,92 16,70 -2,11 3,72 1,64
53 54,23 -0,24 3,16 1,28 14,66 -14,07 3,66 0,00
54 55,00 1,18 3,06 -1,92 19,37 13,54 0,84 -77,05
55 54,04 -0,59 3,12 0,00 17,23 1,00 3,53 -3,55
56 54,33 -0,06 2,79 -10,58 16,45 -3,58 3,60 -1,64
57 54,94 1,07 2,95 -5,45 16,04 -5,98 3,55 -3,01
58 55,10 1,36 3,15 0,96 16,20 -5,04 3,67 0,27
59 55,27 1,67 3,16 1,28 15,85 -7,09 3,72 1,64
60 53,40 -1,77 3,07 -1,60 18,53 8,62 3,65 -0,27
61 54,25 -0,20 3,16 1,28 17,40 1,99 3,54 -3,28
62 53,70 -1,21 3,10 -0,64 18,20 6,68 3,70 1,09
63 55,14 1,43 3,18 1,92 16,09 -5,69 3,73 1,91
64 53,69 -1,23 3,12 0,00 16,49 -3,34 3,80 3,83
65 54,60 0,44 3,20 2,56 16,60 -2,70 3,84 4,92
66 54,32 -0,07 3,10 -0,64 17,54 2,81 3,50 -4,37
67 54,32 -0,07 3,06 -1,92 15,59 -8,62 3,72 1,64
68 54,10 -0,48 3,11 -0,32 17,60 3,17 4,16 13,66
69 53,88 -0,88 3,06 -1,92 17,42 2,11 3,70 1,09
70 56,33 3,62 2,98 -4,49 18,28 7,15 3,61 -1,37
71 54,53 0,31 3,07 -1,60 16,48 -3,40 3,65 -0,27
72 53,90 -0,85 ni - 17,30 1,41 ni -
73 54,72 0,66 ni - ni - ni -
74 53,17 -2,19 3,12 0,00 16,14 -5,39 3,62 -1,09

ni: no informa
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TABLA 6
Parametro z
Lab H . . Lab. . .
o umedad | Cenizas | Grasa |[Nitrogeno o Humedad | Cenizas | Grasa |[Nitrogeno
1 0,55 - - - 39 -1,62 -0,03 0,62 3,93
2 0,26 - - - 40 0,68 -0,24 - 0,12
3 -0,56 0,48 -0,11 1,10 41 -0,60 -8,92 3,57 -3,32
5 -0,94 0,58 -1,07 -0,14 42 -0,19 0,34 -0,30 0,31
6 -0,76 3,35 0,44 0,49 43 2,22 9,09 -1,60 -
7 -0,05 -7,82 -0,27 -0,46 44 -0,02 -0,10 0,35 0,22
8 0,97 0,34 1,44 -0,71 45 -0,11 -1,50 2,51 1,22
9 -0,64 1,44 0,32 -0,40 46 -0,89 0,82 0,71 -0,49
10 0,39 -2,73 -0,20 1,15 47 0,76 0,34 -5,34 0,69
12 1,10 0,37 - 1,55 49 2,35 - -2,34 -
13 -0,33 -0,14 -0,55 -1,46 50 2,00 -0,48 -0,52 -1,41
14 0,86 0,89 -0,05 -0,17 51 -1,43 -1,02 -8,43 1,30
15 -0,64 0,48 0,59 0,15 52 -0,09 0,65 -0,17 0,39
16 -0,87 -0,24 - - 53 -0,17 0,48 -1,98 -0,07
17 4,99 0,27 -0,20 1,37 54 0,74 -0,51 2,14 -20,67
18 -2,22 0,58 0,51 -0,05 55 -0,40 0,10 0,17 -1,02
19 -1,47 0,04 1,76 - 56 -0,05 -3,28 -0,42 -0,49
20 -2,02 -1,84 0,33 1,71 57 0,67 -1,67 -0,78 -0,83
21 0,32 1,20 -1,78 - 58 0,81 0,34 -0,61 0,05
22 -0,70 -0,44 2,11 - 59 1,05 0,48 -0,95 0,42
23 -0,01 0,48 0,56 0,12 60 -1,23 -0,55 1,41 -0,12
25 -0,26 -1,16 0,08 0,05 61 -0,15 0,48 0,41 -0,95
26 -0,33 -0,48 0,76 -0,27 62 -0,84 -0,75 1,07 0,25
27 1,27 -1,02 -0,48 -1,78 63 0,90 0,68 -0,73 0,47
28 -0,06 4,65 -0,34 -1,49 64 -0,82 0,07 -0,38 0,94
29 0,07 1,01 0,24 -0,13 65 0,26 0,86 -0,29 1,27
30 0,38 0,21 -0,34 -0,36 66 -0,06 -0,14 0,54 -1,22
31 0,97 -23,58 -0,05 -0,31 67 -0,06 -0,51 -1,17 0,42
32 -8,88 4,17 0,75 0,44 68 -0,37 -0,07 0,59 3,59
33 0,85 3,62 -1,13 -1,00 69 -0,58 -0,51 0,43 0,27
34 -1,12 -0,41 2,87 -0,10 70 2,30 -1,40 1,19 -0,41
35 0,77 1,16 0,12 0,49 71 0,18 -0,44 -0,40 -0,12
36 -0,78 -0,22 -0,43 -1,51 72 -0,52 - 0,36 -
37 1,52 -0,82 0,15 -0,73 73 0,40 - - -
38 12,93 0,99 -2,05 2,15 74 -1,42 0,07 -0,69 -0,34
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ANEXO 2
GRAFICOS
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ANEXO 3
Definiciones de repetibilidad y reproducibilidad de un método de ensayo

Resultado de un ensayo: Es el valor de una caracteristica obtenido mediante la
realizacion de un método determinado. El método puede especificar que se realicen un
cierto numero de observaciones y que reporte el promedio como resultado del ensayo.
También puede requerir que se apliquen correcciones estandar. Por lo tanto puede
suceder que un resultado individual provenga de varios valores observados.

Precisién: Es el grado de acuerdo entre resultados mutuamente independientes de un
ensayo, que se obtuvieron bajo condiciones especificadas.

Repetibilidad: Indica el grado de acuerdo entre resultados mutuamente independientes
de un ensayo, obtenidos utilizando el mismo método, en idénticos materiales, en el mismo
laboratorio, por el mismo operador, usando el mismo equipo y en un corto intervalo de
tiempo.

Desviacion estandar de repetibilidad: Es la desviaciéon estandar de los resultados de un
ensayo obtenido en las condiciones mencionadas en el parrafo anterior. Es un parametro
de la dispersion de los resultados de un ensayo en condiciones de repetibilidad.

Valor de repetibilidad r: Es el valor por debajo del cual se espera que se encuentre, con
una probabilidad del 95%, la diferencia absoluta entre dos valores individuales del
resultado de un ensayo, obtenidos en condiciones de repetibilidad.

Reproducibilidad: Indica el grado de acuerdo entre resultados mutuamente
independientes de un ensayo obtenidos con el mismo método, en idénticos materiales, en
diferentes laboratorios, con diferentes operadores y utilizando distintos equipos.

Desviacion estandar de la reproducibilidad: Es la desviacion estandar de resultados de
ensayos obtenidos en condiciones de reproducibilidad. Es un parametro de la dispersion
de la distribucion de resultados de un ensayo en condiciones de reproducibilidad.

Valor de reproducibilidad r: Es el valor por debajo del cual se espera que se encuentre,

con una probabilidad del 95%, la diferencia absoluta entre dos valores individuales del
resultado de un ensayo, obtenidos en condiciones de reproducibilidad.
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Tratamiento de los resultados
Definiciones Generales

n = numero de datos

x; = datos

Valor medio = x 1, = media aritmética= (2 x;)/n

12

Desviacion estandar = Sq = [ 2 (X - X112 }*/ (n - 1)]

% de desviacion respecto del valor medio = [ ( Xi - X112 ) / X112 ] 100

% de desviacion respecto del valor de referencia = [ ( x; - val. ref.) / val. ref.] 100

Definicion del parametro z

El primer paso para evaluar un resultado es calcular cuan apartado esta ese dato del
valor asignado o del valor de la referencia, es decir: x; - val. ref. (5).

Muchos esquemas de evaluacion de datos utilizan la relacion entre esta diferencia y el
valor de la desviacion estandar para comparar los resultados.

El valor de la desviacidon estandar que se utiliza puede ser fijado a priori por acuerdo de
los participantes basandose en expectativas de desempefio. También puede ser estimado
a partir de los resultados del interlaboratorio luego de eliminar los datos discordantes o
fijarlo en base a métodos robustos para cada combinacion de analito, material y ejercicio.
Cuando puede considerarse que un sistema analitico “se comporta bien”, z debiera
presentar practicamente una distribucién normal, con un valor medio de cero y una
desviacion estandar unitaria. En estas condiciones, un valor de | z | > 3 seria muy raro de
encontrar en tal sistema e indica un resultado no satisfactorio, mientras que la mayoria de
los resultados debieran tener valores tales que | z | < 2.

Es posible establecer entonces la siguiente clasificacion:

| z | <2 satisfactorio 2<|z| <3 cuestionable | z| >3 no satisfactorio
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Prueba de Grubbs

Para calcular la estadistica del test de Grubbs simple, se calcula el promedio para cada
laboratorio (por lo menos de tres datos) y luego la desviacion estandar de esos L
promedios (designada como la s original). Se calcula la desviacion estandar del conjunto
de los promedios luego de haber eliminado el promedio mas alto (s;) y lo mismo luego de
haber eliminado el promedio mas bajo (sp).

Entonces se calcula la disminucion porcentual en la desviacion estandar como sigue:

100x[1-(su/S)] 'y 100x[1-(sals)]

El mas alto de estos dos decrecimientos porcentuales se compara con el valor critico de
Grubbs para el numero de laboratorios considerado (probabilidad = 2,5 %) y cuando lo
excede se rechaza, recomenzando el ciclo.

Prueba de Cochran

Dado un conjunto de desviaciones estandar s;, todas calculadas a partir del mismo
numero de replicados de resultados de ensayo, el criterio de Cochran resulta:

C = S2max /Z S2i

Este valor de C se compara con el valor critico de las correspondientes tablas para un
95% de nivel de confianza.

Se entra en la tabla con el numero de observaciones asociadas a cada variancia
(triplicado en este caso) y el numero de variancias comparadas (numero de participantes).
Si C excede el valor critico tabulado, el dato del laboratorio correspondiente es rechazado
y se reinicia el ciclo.
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