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Ensaio de proficiéncia de
laboratorios de  nutricao
animal

Relatério anual - Ano 8 - 2005

Gilberto Batista de Souza
Ana Rita de Araujo Nogueira

Introducao

Dentre inumeras medicbes quimicas realizadas com
diferente propésito, destaca-se a garantia da qualidade de
alimentos (Analytical Methods Committee, 1995; Maier et al.,
1997). Entretanto, a medida ndo pode ser interpretada a nao ser
que o valor da incerteza associada seja conhecido, e essa
incerteza deve ser continuamente reavaliada, por apresentar
variacoes dentro de laboratérios e entre laboratérios (ABNT,
1999; Chui et al.,, 2004). O ensaio de proficiéncia de
laboratérios analiticos emprega procedimentos estatisticos
baseados nas normas da Associacdo Brasileira de Normas
Técnicas — ABNT/ISO/IEC Guia 43 (ABNT, 1999) — para verificar
o desempenho dos laboratérios na realizacdo de andlises, por
meio de comparacoes interlaboratoriais.

Para conferir confianca e credibilidade, resultados
fornecidos por laboratérios que executam analises de alimentos
na 4area de Nutricdo Animal sdo comparados em programa

interlaboratorial por meio do Ensaio de Proficiéncia de
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Laboratérios de Nutricao Animal (EPLNA), que atualmente esta
no oitavo ano de execucdao. O EPLNA envolve subamostras
selecionadas aleatoriamente de uma fonte de material, as quais
sdo distribuidas simultaneamente aos laboratérios participantes
para andlise em paralelo. Apdés a conclusdo das andlises, os
resultados sdo encaminhados a coordenacdo do programa, que
os compara com os valores designados (ver “Definicdes e
terminologias”), para que se tenha indicacdao do desempenho
individual dos laboratérios e do grupo como um todo. A
estrutura e a normatizacdo do programa coordenado pela
Embrapa Pecuéaria Sudeste segue o Protocolo Internacional
Harmonizado para Ensaio de Proficiéncia de Laboratérios
Analiticos (Quimicos) (Instituto Nacional de Metrologia, 2004;
Lawn et al., 1997). Todas as etapas, da coleta de dados ao
fornecimento dos resultados, sao realizadas via internet, por
meio de programa dedicado, desenvolvido especialmente para o
controle do banco de dados do EPLNA. Sao entregues 20
amostras por ano para cada laboratério, divididas em quatro
lotes. As amostras sdo preparadas por diferentes instituicoes,
mas estd a cargo da coordenacado a separacdo, a embalagem e a
rotulagem das amostras e a definicdo dos lotes. Cada lote é
composto dos seguintes itens de ensaio: um alimento volumoso
para animais; um alimento concentrado para animais ou um
alimento humano; uma mistura mineral; uma amostra de
referéncia de alimento volumoso e uma amostra de referéncia

de mistura mineral.
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Em 2005, o programa englobou a participacdo de 36
laboratérios, representantes de todas as regides brasileiras.
Foram avaliados os resultados referentes aos seguintes grupos
de andlises: Grupo A (matéria seca — MS, digestibilidade /in vitro
da matéria seca — DIVMS, fibra em detergente acido — FDA,
fibora em detergente neutro — FDN, proteina bruta — PB, extrato
etéreo — EE, lignina, cinzas, nitrogénio nao-protéico — NNP,
nitrogénio insolivel em detergente neutro — NIDN e nitrogénio
insolivel em detergente 4acido — NIDA), e Grupo B
(macronutrientes — Ca, P, Mg, K e Na, e micronutrientes — Cu,
Fe, Mn e Zn). A realizacdo das andlises e o envio dos resultados

a

obedecem a programacdo estabelecida. Nao é incluido na

a

avaliacao estatistica o resultado que chegar a coordenacao
ap6s a data-limite. Cada laboratério participante do EPLNA ¢é
identificado por um cdédigo conhecido apenas por ele préprio e
pela coordenacéo.

Por ser um programa dindmico e voltado as
necessidades atuais dos laboratdrios participantes, em reunides
anuais sao identificados aspectos relacionados a metodologia
analitica e as novas andlises a serem contempladas, adequando
a demanda por algumas analises e também propondo
inovacoes. Nao se pretende a padronizacdo dos procedimentos
seguidos nos laboratérios, pois cada um apresenta
caracteristicas peculiares. No entanto, é imprescindivel que os
resultados fornecidos estejam uniformizados, atendendo aos

padroes de qualidade em relacdo a exatiddo e a precisao
analitica (ABNT, 1999). A partir de 2005, foram inseridas

9
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andlises relacionadas as fracées de nitrogénio, em razdo da
demanda por esse tipo de analise. Também é contemplada a
producdao de amostras que venham a se tornar material de
referéncia, com o objetivo de melhorar a exatidao e a preciséao.
Para isso, o programa interlaboratorial torna-se imprescindivel,
pois nem sempre existem métodos primarios e laboratdrios
especializados para a certificacdo de materiais de referéncia que
sejam similares (quanto a composicao da matriz e a faixa de
concentracao) aos materiais rotineiramente analisados em
laboratérios de nutricdo animal. Ao participar de programas
interlaboratoriais, os laboratérios podem identificar fontes de
variabilidade e explicar eventuais discrepancias em seus
resultados, quando comparados aos dos demais laboratérios.
Porém, é preciso salientar a importancia da distribuicdo de
amostras homogéneas aos laboratérios, papel atribuido ao
coordenador e aos provedores de amostras aos programas

interlaboratoriais.
Objetivos

s

O ensaio de proficiéncia é uma ferramenta utilizada por
laboratérios para a verificacao da confiabilidade dos dados por
eles produzidos.

Os objetivos do EPLNA sao:

A reducao da \variabilidade dos resultados dos
laboratdrios participantes, para assegurar a uniformidade e a
comparabilidade das medicbes, o que incute maior confianca

aos analistas no fornecimento dos resultados aos clientes.
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O fornecimento regular de avaliacdao de desempenho que
enfoque a exatiddo e a precisdao dos resultados
analiticos do laboratério participante.

A comparacdo do desempenho de diferentes métodos
analiticos utilizados pelos laboratérios participantes.

A promocao da melhoria quanto a qualidade dos dados
analiticos.

A producao de materiais para utilizacdo em controle de
qualidade.

A melhoria na qualidade dos resultados de pesquisa e de

prestacao de servicos.

Definicbes e terminologias (ABNT, 1999; Instituto Nacional de
Metrologia, 2004)

Anadlise: é a operacao técnica que consiste na determinacao de
uma ou mais caracteristicas de uma dada matriz, de acordo

com o procedimento especificado.

Exatiddo: esta relacionada com a proximidade do valor medido

em relacao ao valor verdadeiro (relacionada com a veracidade).

Item de ensaio: é o material apresentado ao laboratério
participante para o propdsito de ensaio de proficiéncia.
Precisdo: é o grau de concordancia entre resultados de andlise

independentes obtidos sob condicGes prescritas (estipuladas).

11
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Reprodutibilidade: refere-se as determinacoes realizadas em dias
diferentes, com outro conjunto de vidrarias, outros equipamentos,
etc., e em condicoes ligeiramente distintas. Ela estd relacionada a
erros randdmicos ou aleatérios, e dela depende a precisdo dos

resultados analiticos.

Repetitividade: refere-se a experimentos feitos de maneira
consecutiva, em condicoes de laboratério idénticas e com a mesma
vidraria.

Valor designado: é o valor a ser utilizado como valor verdadeiro no
ensaio de proficiéncia no tratamento estatistico de resultados; é a

melhor estimativa do valor verdadeiro.

Veracidade: é o grau de concordancia entre o valor médio obtido em
uma grande série de resultados de andlise e um valor de referéncia

aceito.

Estrutura organizacional e normas do EPLNA

Participantes

Em 2005, o EPLNA, no seu 8° ano de existéncia, contou com
a inscricdo de 36 laboratérios (participaram de forma efetiva 29
laboratérios), dos quais 16 sdo de unidades da Embrapa, 13 sdo de
instituicoes de ensino superior, 4 sdo de instituicoes de pesquisa
estaduais e 3 sdao de empresas privadas, havendo representantes de

todas as regides brasileiras (Figura 1).
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A lista dos participantes no programa foi a seguinte:

Centro Regional Universitario de Espirito Santo do Pinhal -
Laboratério de Analise de Alimentos Dr. Walter Niero
(UNIPINHAL).

Embrapa Acre (CPAF-AC).

Embrapa Agrobiologia (CNPAB).

Embrapa Agroindudstria de Alimentos (CTAA).

Embrapa Arroz e Feijao (CNPAF).

Embrapa Cerrados (CPAC).

Embrapa Clima Temperado (CPACT).

Embrapa Gado de Corte (CNPGC).

Embrapa Gado de Leite (CNPGL).

Embrapa Pantanal (CPAP).

Embrapa Pecuéria Sudeste (CPPSE).

Embrapa Pecuéria Sul (CPPSUL).

Embrapa Roraima (CPAF—RR).

Embrapa Semi-Arido (CPATSA).

Embrapa Soja (CNPSO).

Embrapa Suinos e Aves (CNPSA).

Embrapa Tabuleiros Costeiros (CPATC).

Empresa Baiana de Desenvolvimento Agricola S.A (EBDA).
Empresa de Pesquisa Agropecuaria e Extensdo Rural de Santa
Catarina S.A.— Lages, SC (EPAGRI).

Fundacao ABC - Laboratério de Bromatologia.

Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN) -
Laboratério de Andlise por Ativacao Neutronica.

Instituto de Zootecnia — Nova Odessa, SP (IZ).

Nutron Alimentos Ltda. — Laboratério de Itapira.

Pontificia Universidade Catdlica do Rio Grande do Sul — Campus
de Uruguaiana — Faculdade de Zootecnia, Veterinadria e Agronomia
— Laboratério de Bromatologia e Nutricao Animal (PUC-RS).
Rodes Anadlises Quimicas Ltda.

Secretaria da Agricultura e Abastecimento do Estado de Sao
Paulo — Coordenadoria de Defesa da Agricultura de Sao Paulo
(CDA-SAA).
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e Universidade da Regido Campanha - Faculdade de Medicina
Veterinaria — Laboratério de Bromatologia.

e Universidade de Sao Paulo — Escola Superior de Agricultura
Luiz de Queiroz — Departamento de Zootecnia — Laboratério
de Bromatologia (ESALQ).

e Universidade de Sao Paulo — Campus de Pirassununga —
Faculdade de Medicina Veterinaria e Zootecnia; Faculdade
de Zootecnia e Engenharia de Alimentos (FMVZ-USP).

* Universidade do Estado de Santa Catarina - Centro de
Ciéncias Agro-Veterinarias — Laboratério de Nutricdo Animal
e Bromatologia (UDESC).

* Universidade Estadual do Sudoeste da Bahia — Laboratério
de Nutricdo Animal (UESB).

e Universidade Estadual Paulista — Campus de Jaboticabal -
Faculdade de Ciéncias Agrarias e Veterindrias -
Departamento de Zootecnia e Producdao Animal (UNESP).

 Universidade Federal da Bahia - Laboratério de Nutricdo
Animal (UFBA).
e Universidade Federal de Minas Gerais — Departamento de

Zootecnia — Laboratério de Nutricdo Animal (UFMG).

¢ Universidade Federal de Pelotas - Faculdade de Agronomia
Eliseu Maciel.

* Universidade Federal Rural de Pernambuco (UFRPE).

Materiais para analise (amostras)

As amostras distribuidas no programa devem ser, de
forma geral, similares, quanto ao tipo e aos materiais
rotineiramente analisados (composicao e faixa de
concentracao). A homogeneidade e a estabilidade das amostras

devem ser aceitaveis (Chui et al., 2004).
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HMEMERLPA
B rstituigies de Ensino Superior

mIrctituigdes de Pesquisa Estadusis|

B Empresas Privadas

Figura 1. Perfil dos participantes no EPLNA, no ano 8 (2005).

O grupo de amostras avaliadas em 2005, com
diferentes caracteristicas fisicas e quimicas, foram constituidos
de forrageiras, alimentos concentrados e misturas minerais.
Dentre as amostras, foram incluidas duas especialmente
preparadas: uma de volumoso, denominada “amostra de
referéncia de volumoso” (ARB) e outra de mistura mineral,
denominada “amostra de referéncia de mistura mineral”
(ARM2). Tanto a ARb quanto a ARM2, presentes nos quatro
lotes, foram analisadas em duplicata.

As amostras utilizadas durante o ano de 2005 foram
preparadas pelas seguintes instituicoes:

e Volumosos: Embrapa Pecuéaria Sudeste (1), Embrapa

Gado de Corte (1) e Embrapa Gado de Leite (1).

15
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e Misturas minerais: Embrapa Pecuéaria Sudeste (1),
Embrapa Suinos e Aves (1) e Embrapa Gado de Leite (1).

e« Concentrados: FMVZ-USP (1), Embrapa Pecuéaria Sul (1)
(CPPSUL), Embrapa Suinos e Aves (1) (CNPSA).

* Amostra de referéncia de volumoso (AR5): FMVZ-USP e
Embrapa Pecuéria Sudeste (CPPSE).

* Amostra de referéncia de mistura mineral (ARM2):

Embrapa Pecuéria Sudeste.

Foram preparados 1500 g de material secado a 65°C e
moido em moinho de facas de aco inoxidavel de bancada (tipo
Wiley), com peneiras de 1 mm (20 a 40 mesh), para cada
amostra de volumoso e de concentrado, e 1600 g de amostra de
mistura mineral, triturada em almofariz de porcelana. Foram
preparados 25 kg da AR5 e 4 kg da ARM2. Os participantes
colaboradores informaram a coordenacdo as caracteristicas
relevantes das amostras (por exemplo, alto teor de amido), e
essas informacdes foram repassadas a todos os participantes,
para que adotassem a metodologia adequada para cada tipo de
amostra.

A coordenacdo, de posse das amostras, providenciou a
separacao, a embalagem e a rotulacdo. A definicao dos lotes foi
realizada por sorteio e as amostras de cada lote foram
escolhidas de forma aleatéria. Cada lote foi constituido de uma
amostra de forrageira, uma de alimento concentrado, uma
amostra de mistura mineral, uma amostra de referéncia de

volumoso e uma amostra de referéncia de mistura mineral. Na
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Tabela 1, é apresentada a composicdo dos quatro lotes, com
informacoes sobre a identificacdo de cada amostra (espécie,
variedade, etc.). Durante o ano, foi distribuida aos laboratérios
participantes uma Unica remessa com os lotes ja separados,
cada um com cinco amostras identificadas com cédigo. As
amostras foram enviadas por correio para cada participante na

data estabelecida.

Tabela 1. Composicdo dos lotes e identificacdo dos materiais
utilizados no EPLNA, no ano 8 (2005).

Ne de sequiéncia N® da Identificacdo
amostra
8/01 Volumoso: CNPGC (leguminosa: foliolos de

estilosante Campo Grande)
8/02 Concentrado: FMVZUSP (farelo de trigo)
8/03 AR5: FMVZ[USP e CPPSE (feno de capim-tifton)

1% lote 8/04 Mistura mineral: CPPSE 1 (suplemento mineral para
vacas secas)
ARM 2: CPPSE 2 (suplemento mineral para vacas
8/05 ~
em lactacéo)
8/06 Volumoso: CPPSE (capim—tanzania)
8/07 Concentrado: CPPSUL (farelo de arroz integral)
8/08 AR 5: FMVZ[USP e CPPSE (feno de capim-tifton)
2° lote 8/09 Mistura mineral: CNPSA (suplemento mineral para
suinos)
ARM2: CPPSE 2 (suplemento mineral para vacas em
8/10 <
lactacéo)
8/11 Volumoso: CNPGL (capim—elefante)
8/12 Concentrado: FMVZIUSP (farelo de trigo)
39 ote 8/13 AR5: FMVZ[USP e CPPSE (feno de capim-tifton)
8/14 Mistura mineral: CNPGL (suplemento mineral)
ARM2: CPPSE 2 (suplemento mineral para vacas em
8/15 ~
lactacéo)
8/16 Volumoso: CPPSE ( capim-tanzéania)

8/17 Concentrado: CNPSA (farelo de soja)
8/18 AR5: FMVZ[USP e CPPSE (feno de capim-tifton)
4° |ote 8/19 Mistura mineral: CPPSE 1 (suplemento mineral para
vacas secas)
ARM2: CPPSE 2 (suplemento mineral para vacas em

8/20 lactacéo)

17
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Determinacdo da homogeneidade das amostras

Apés a formacdo dos lotes, a homogeneidade das
amostras foi avaliada de acordo com o procedimento estatistico
recomendado pelas normas da ISO/IEC GUIA 43-1:1999 da
ABNT (ABNT, 1999), e de acordo com o Protocolo Internacional
Harmonizado para Ensaio de Proficiéncia de Laboratérios
Analiticos (Quimicos) (Instituto Nacional de Metrologia, 2004;
Lawn et al., 1997). Para cada tipo de material foram realizadas
determinacdes analiticas com dez repeticobes (n = 10).
Aliqguotas foram retiradas aleatoriamente dos materiais e
analisadas em duplicata (Figura 2). Nas amostras de volumoso,
de concentrado e de ARbH, foi quantificado o teor de PB e nas
amostras de mistura mineral e de ARM2 foram determinados os
teores de P e de Mn.

Na Tabela 2, sdo apresentadas as médias dos resultados
obtidos com cada material analisado, acompanhadas do desvio
padrdo, do coeficiente de variacdo e do valor do teste F ao nivel
de confianca de 95% de probabilidade. Com base no valor
critico de F, .o (p = 0,05) igual a 3,02, observa-se que nao
houve diferenca significativa entre os resultados da maioria das
amostras, o que indica que havia homogeneidade suficiente nas
amostras para o objetivo do Ensaio de Proficiéncia. As excecodes
foram os resultados da amostra de volumoso (8/01). Ressalta-se
que estes resultados sdo apenas empregados para a avaliacao
da homogeneidade das amostras do programa, nao sendo

indicados para utilizacao como valor-alvo ou de referéncia.
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Figura 2. Esquema demonstrativo do modelo adotado para os
testes de homogeneidade.

Métodos analiticos

Os participantes poderao utilizar o método analitico de
sua escolha. Exceto quando houver orientacdo para adotar um
método especifico, “é conveniente que os procedimentos
utilizados pelos laboratérios participantes nos programas de
ensaio de proficiéncia simulem aqueles utilizados no seu
trabalho analitico de rotina” (ABNT, 1999).

Nas amostras de forrageiras e de concentrados, foram
realizadas as andlises apresentadas na Tabela 3 e os resultados
foram expressos nas unidades citadas, corrigidos com base na
matéria seca a 105°C. Na andlise de FDN das amostras com alto
teor de amido, apenas os laboratérios que utilizaram uréia e

alfa-amilase na digestao apresentaram resultados.
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Tabela 2. Média, desvio padrao (s), coeficiente de variacdo (CV)
e valor de F, das determinacdoes de proteina bruta
(PB), de fésforo (P) e de manganés (Mn) obtidos no
teste de homogeneidade dos materiais utilizados no
EPLNA, no ano 8 (2005).

N2 da amostra Andlise Média S CV (%) TesteF
Amostras de volumoso

8/01 PB (%) 16,46 0,68 4,14 3,28 ns
8/06 e 8/16 PB (%) 9,17 0,41 4,47 1,53
8/11 PB (%) 5,93 0,33 5,49 2,05
8/03, 8/08,8/13 e 8/18 PB (%) 12,44 0,49 3,96 0,93

Amostras de concentrado
8/02 e 8/12 PB (%) 14,91 0,51 3,43 1,23
8/07 PB (%) 11,71 0,52 4,44 0,85
8/17 PB (%) 45,05 0,80 1,78 1,82
Amostras de mistura mineral

8/04 e 8/19 P (g/kg) 65,51 3,68 5,61 1,00
Mn (mg/kg) 482,51 34,32 7,11 1,22
8/09 P (g/kg) 60,50 3,80 6,29 0,39
Mn (mg/kg) 6826,38 448,57 6,57 1,65
8/14 P (g/kg) 91,93 6,35 6,90 1,85
Mn (mg/kg) 412,93 60,47 14,65 0,87
8/05, 8/10, 8/15 e 8/20 P (g/kg) 81,90 3,12 3,81 2,29

Mn (mg/kg) 581,80 27,56 474 1,01

Obs.: s = desvio padrdao, CV = coeficiente de variacdo, n = 10; F (9; 10; 5%)
=3,02 = teste de significancia; ns = nao significativo.

Na Tabela 4, estao citados as andlises previstas para as
amostras de mistura mineral. Os resultados das andlises dessas
amostras foram expressos no material “como fornecido”, sem
correcdo com base na matéria seca.

As amostras de volumoso identificadas com o cdédigo

AR5 e de mistura mineral identificadas com o cédigo ARM2
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método de validacdo estabelecido por este programa.

foram analisadas em duplicata e os resultados das repeticoes

foram informados sem a média. Esse procedimento faz parte do

Segundo

as normas do programa, nao foi obrigatério realizar todas as
analises.

Tabela 3. Analises, simbolos e unidades de medida, previstos no

EPLNA no ano 8 (2005) para amostras de volumoso e

de concentrado.

Andlise Simbolo  Unidade
Matéria seca MS %
Digestibilidade in vitro da matéria seca DIVMS %
Fibra em detergente neutro FDN %
Fibra em detergente &acido FDA %
Proteina bruta PB %
Extrato etéreo EE %
Lignina determinada com acido sulfarico Lignina %
Cinzas Cinzas %
Nitrogénio nédo-protéico NNP %
Nitrogénio insollvel em detergente neutro NIDN %
Nitrogénio insollvel em detergente acido NIDA %
Calcio Ca g/kg
Magnésio Mg o/kg
Fosforo P g/kg
Potassio K a/kg
Sédio Na o/kg
Cobre Cu mg/kg
Ferro Fe mg/kg
Manganés Mn mg/kg
Zinco Zn mg/kg
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Tabela 4. Analises, simbolos e unidades de medida previstos no
EPLNA, no ano 8 (2005), para amostras de mistura

mineral.
Analise Simbolo Unidade
Célcio Ca a/kg
Magnésio Mg a/kg
Fosforo P a/kg
Potassio K a/kg
Saodio Na g/kg
Cobre Cu Mag/kg
Ferro Fe Mg/kg
Manganés Mn Mg/kg
Zinco Zn Mg/kg
Cronograma

Ressalta-se a importancia de obedecer as datas de
realizacdo das andlises e de envio dos resultados. O resultado
que chegou a coordenacao apés a data-limite ndao foi incluido
na avaliacao estatistica.

Na Tabela 5, é apresentado o cronograma do EPLNA de
2005, no qual constam a época de realizacdo das andlises e as

datas para envio dos resultados para a coordenacao.

Tabela 5. Cronograma do EPLNA, no ano 8 (2005).

Data-limite para envio de

Amostras Epoca de andlise
resultados
8/01 a 8/05 Abril e Maio 20/05/2005
8/06 a 8/10 Junho e Julho 20/07/2005
8/11 a 8/15 Julho e Agosto 20/08/2005
8/16 a 8/20 Setembro e Outubro 20/10/2005
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Identificacdo dos participantes

Cada laboratério participante do programa foi
identificado por um cédigo, obtido por sorteio, conhecido
apenas por ele préprio e pela coordenacdo. Os responsaveis
pelos laboratérios receberam uma senha para acessar a pagina
do EPLNA na /nternet (www.cppse.embrapa.br), em que é
possivel verificar os resultados estatisticos e os relatérios. Cada
membro é responsavel por manter o sigilo do seu cdédigo e da

sua senha.

Resultados
O envio dos resultados analiticos para a coordenacdo foi
feito por correio eletrénico para o] endereco
gilberto@cppse.embrapa.br, em arquivo anexo, obedecendo ao
cronograma do EPLNA para envio de resultados. No inicio das
atividades do ano 8 do EPLNA, foi disponibilizado eletronicamente,
para todos os participantes, um programa para digitacdo dos
resultados. Este programa, denominado SEPROLAB.EXE, que podia
ser instalado no computador de cada participante, tinha as seguintes
instrucoes:
* Instalagdo: salvar o programa SEPROLAB.EXE em uma pasta
identificada como SEPROLAB na raiz (C:/) do computador.
Obs.: Criar a pasta SEPROLAB, caso ela nao exista. Para
executar o programa, clicar duas vezes no comando
SEPROLAB.EXE, o que abrird uma tela, conforme a Figura 3.
Entdo, digitar o nimero do laboratério e o nimero do lote e

clicar em “acessar”.

23



Ensaio de proficiéncia de laboratérios de nutricdo animal
24 Relatério anual - Ano 8 - 2005

Laboratario

Erm s

Pecudrra Sudeste

L.aboratoro
Lote [

3 Cancelar |

Figura 3. Tela de acesso a digitacao de
resultados no programa SEPROLAB.

* Digitacdo dos resultados: digitar diretamente no
programa, nos campos especificos de cada amostra e de
cada andlise (Figura 4). Clicar no botao “salvar”; o
sistema criard um arquivo na pasta SEPROLAB na raiz do
computador. O arquivo terd a seguinte denominacéo:
LAB(n® do laboratério) LOTE(n® do lote) e terd a extensao
“XML"”. Exemplo de um arquivo: LAB1 LOTE1.XNIL; este

arquivo seria do laboratério 1, com resultados do lote 1.
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Figura 4. Tela do programa SEPROLAB, para a digitacao de
resultados.

e Envio dos resultados: se o computador em que os
resultados foram digitados estiver conectado a internet,
clicar no botdao “enviar” e aguardar a confirmacao de
envio automatico do arquivo para a coordenacao (obs.: o
endereco eletrénico do destinatario ja esta embutido no
programa SEPROLAB.EXE). Se a operacao de envio nao
for confirmada (mensagem de falha no envio), procurar o
arquivo com extensao “XNML” localizado na raiz do
computador, na pasta SEPROLAB (C:/SEPROLAB),
anexar a uma mensagem e enviar por correio eletronico

para a coordenacao do EPLNA

(gilberto@cppse.embrapa.br).
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Para aqueles laboratdérios que nao possuiam acesso a
internet, foi permitido o envio dos resultados por correio
ou por fax, desde que utilizassem o formulario padrao
fornecido no inicio do ano, com as normas e com as
amostras, e desde que os dados chegassem a

coordenacao antes de encerrado o prazo-limite.

Todos os resultados das amostras de volumosos e de
concentrados ja devem estar corrigidos com base na
matéria seca a 105°C. Os resultados das amostras de
mistura mineral deverao ser expressos no material como

fornecido.

Avaliacao estatistica

Um quadro estatistico com as informacdes que os
laboratérios podem consultar e utilizar, aparece no mesmo /ink
da pagina na internet, apds o encerramento de cada lote. Este
quadro esta disponivel exclusivamente na pagina do programa
na internet.

Além de disponibilizacdo na internet, as avaliacOes
estatisticas e os resultados das andlises das amostras de cada
lote também foram enviadas por correio eletrénico, em arquivos
anexados, para todos os participantes. O critério empregado
para a avaliacao estatistica foi estabelecido, por consenso, no

inicio das atividades do EPLNA, entre os participantes, ou seja:
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* Procedeu-se ao calculo da média dos valores de cada
determinacao (m), do desvio padrdo (s) e do coeficiente de
variacdo (CV), conhecido como desvio padrao relativo

(Figura 5).

lx | j:.-\-'x | I::- f’m (:1 o, 5100
o= = 7 WA = —
¥ Z ! .Ilj .'a'lp'r_] x

4 i=l

x = média (m); N = n°de laboratérios que forneceram os resultados.
xi = resultados informados pelo laboratério /.

Figura 5. Formulas empregadas nas analises estatisticas do
EPLNA, ano 8: A) para o célculo da média; B) para o
célculo do desvio padrdao de uma amostra; e C) para
o célculo do coeficiente de variacao.

e Estabeleceu-se critério de avaliacao dos laboratérios.

PASSO 1:
- Estabeleceu-se uma faixa de aceitacdgo com =1

desvio padrao (s) da média (m). Essa faixa funciona
como um critério de intervalo de confianca, que
inclui os resultados dentro de um Ilimite de
confianca, ou seja, m1 £ 1s (Im1 — 1s; m1+ 1s). Os
resultados que ficaram fora desse limite (m1 £ 1s)
foram separados e identificados com dois asteriscos

(.
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PASSO 2:
- Efetuou-se novo célculo da média (m2) com os dados
que ficaram dentro do limite m1 * 1s, com o
respectivo s e o CV. Entado, definiu-se um novo
intervalo de confianca (m2 = 1s). De acordo com
esse segundo intervalo, foi distribuido um asterisco
(00 para aqueles laboratérios que cairam fora desse

segundo intervalo.

Assim, os relatérios de cada lote apresentaram a
avaliacao estatistica com dois intervalos (m1 = 1s; m2 = 1s) de
aceitacao de resultados, observando-se portanto no segundo
intervalo reducao significativa do CV, o que indica melhor
precisdao das analises e evidencia a reducdo da discordancia

interlaboratorial.

Avaliacdao de desempenho

E recomendavel que os relatérios enviados aos
participantes sejam claros e completos e que contenham dados
sobre a distribuicdo dos resultados de todos os laboratérios,
com o indice de desempenho dos participantes (ABNT, 1999).

O desempenho dos laboratérios foi avaliado pela
diferenca entre o seu resultado e o valor designado m1 *+ 1s.
Para cada laboratério, foi calculado um indice de desempenho,
denominado de indice de acertos (lA), considerando a
quantidade de resultados com asteriscos (* ou **). Adotou-se

peso dois como penalidade para os resultados com dois
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asteriscos (**), e peso um para os dados com um asterisco (*).
O IA e o indice de acertos final (IA final) utilizado para
classificar os laboratérios foi calculado com as férmulas

apresentadas na Figura 6.

% 1A =100 - [HX1007 % 1A final =% IA - MP

NE

N*: quantidade de asteriscos recebidos; NE:quantidade de ensaios Enviados; MP: média
ponderada considerando (MP = [(A1 x 1) +(A2 x 2)] / 3); A1: quantidade de resultados com um
asterisco; A2: quantidade de resultados com dois asteriscos.

Figura 6. Férmulas utilizadas para calcular os indices de acertos
(IA e IA final) de cada laboratério participante do
EPLNA, ano 8.

Resultados e discussao

Para cada lote, foram elaborados relatérios, em que se
consideravam todas as andlises e todos os materiais analisados.

Avaliacao do primeiro lote de amostras

Dos 36 laboratérios participantes, 28 enviaram
resultados das amostras 8/01, 8/02 e 8/04 no primeiro lote, o
que significa 78% de participacdo. As médias do indice de
acertos final das analises das referidas amostras foram,
respectivamente, de 56,2%, 61,2% e 55,6%.

Com relacao aos coeficientes de variacdo das analises,

ha os seguintes comentarios:
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* Quanto a amostra 8/01: as médias dos coeficientes de
variacdo das andlises do Grupo A, nos passos 1 e 2,
foram de 21,78% (CV1) e de 9,54% (CV2), e o menor
CV2 foi o da andlise de MS (0,49%); no Grupo B, os
valores foram de 74,94% (CV1) e de 23,60% (CV2), e o
menor CV2 foi o da anélise do Fe (5,46%).

* Quanto a amostra 8/02: as médias dos coeficientes de
variacdo das andlises do Grupo A foram de 23,06%
(CV1) e de 13,04% (CV2); e das andlises do Grupo B, de
71,11% (CV1) e de 25,96% (CV2). O menor CV2 foi o
da MS (0,70%) no Grupo A, e o do Fe (9,06%), dentre as
analises de minerais.

* Quanto a amostra 8/03: as médias dos coeficientes de
variacdo das andlises de macroelementos foram de
29,02% (CV1) e de 12,49% (CV2); e das anélises de
microelementos, de 36,11% (CV1) e de 13,60% (CV2).
O menor CV2 foi o da andlise de Ca (6,61%), dentre as
anélises de macroelementos, e o de Cu (8,56%), dentre

as analises de microelementos.

Avaliacao do segundo lote de amostras

Quando se consideraram as amostras 8/06, 8/07 e 8/09,
dos 36 laboratérios participantes, 29 enviaram resultados no
segundo lote. Isso significa 80% de participacdao. As médias do
indice de acertos final dessas amostras foram, respectivamente,
de 56,2%, 61,2% e 55,6%.
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No que se refere aos coeficientes de variacdo das andlises,

quando se compararam as amostras do primeiro lote com as amostras

do segundo lote, observou-se que em geral nas andlises das amostras
de volumosos (8/01 e 8/06) e de concentrados (8/02 e 8/07) houve

diminuicado na média dos coeficientes de variacdo, com excecdo das

andlises de macronutrientes e de micronutrientes na amostra 8/07
(Tabela 6).

Quanto a amostra 8/06, o menor CV2 foi o da MS (0,49%),
dentre as andlises do Grupo A, e o do Fe (5,46%), dentre as
andlises de minerais (Grupo B). Quanto a amostra 8/07, as
médias dos coeficientes de variacdo das andlises do Grupo A
foram de 23,06% (CV1) e de 13,04% (CV2); e das andlises de
minerais (Grupo B), de 71,11% (CV1) e de 25,96% (CV2). O
menor CV2 foi o da MS (0,70%), no Grupo A, e o de Fe

(9,06%), dentre as andlises de minerais.

Nas amostras de mistura mineral, observou-se diferenca

expressiva na média dos coeficientes de variagcdo quando se

comparou as amostras 8/04 e 8/09, do primeiro e do segundo lote,

respectivamente.

Com relacdo a amostra 8/09, as médias dos coeficientes de
variacdo das andlises de macroelementos foram de 29,02%
(CV1) e de 12,49% (CV2); e das andlises de microelementos,
de 36,11% (CV1) e de 13,60% (CV2). O menor CV1 foi o da
analise de Ca (6,61%), dentre as andlises de macroelementos,
e o de Cu (8,56%), dentre as analises de

microelementos.
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Avaliacdo do terceiro lote de amostras

Quando se consideraram as amostras 8/11, 8/12 e 8/14,
dos 36 laboratérios participantes, 25 enviaram resultados no
terceiro lote. Isso significa 70% de participacao.

O ensaio de proficiéncia é uma ferramenta utilizada por
laboratérios para a verificacdo da confiabilidade dos dados por ele
produzidos, o que permite avaliacdo do desempenho do laboratério
por monitoracdo continua. No que se refere ao indice de acertos final,
observou-se diminuicdo nas amostras do segundo lote (6, 7 e 9), em
relacdo ao indice das amostras do primeiro lote (1, 2 e 4). No entanto,
nas amostras do terceiro lote, o IA final apresentou pegueno
incremento em relacao ao do segundo lote (Figura 7).

Um dos principais objetivos do ensaio de proficiéncia é a
identificacdo de problemas relacionados com a rotina dos
procedimentos laboratoriais, e o coeficiente de variacdo é um
excelente indicador da variabilidade interlaboratorial. Na Tabela 6, sao
apresentadas as médias dos coeficientes de variacdo dos resultados
das andlises realizados nas amostras dos lotes 1, 2 e 3. Observa-se que
as amostras de volumosos (8/01, 8/06 e 8/11) e de concentrados (8/
02, 8/07 e 8/12) apresentaram nas andlises bromatolégicas (Grupo A)
CV2 < 13,04% e nas andlises de minerais (Grupo B) CV2 < 34,42%.
Nas analises das amostras de mistura mineral, apesar do aumento na
média do coeficiente de variacdo dos macronutrientes da amostra 8/
09 (lote 2), as amostras 8/04 e 8/14 mantiveram o mesmo nivel de
variabilidade, tanto na analise dos macronutrientes como dos

micronutrientes, ou seja, CV2 < 14,09%.
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a

* Quanto a amostra 8/11, o menor CV2 foi o da
determinacdao de MS (0,94%), dentre as andlises Grupo
A, e do Cu (6,07%), dentre as andlises do Grupo B.

* Quanto a amostra 8/12, o menor CV2 foi o da DIVMS
(0,73%), dentre as analises Grupo A, e o de K (7,49%),
dentre as andlises de minerais (Grupo B).

* Quanto a amostra 8/14, o menor CV2 foi o de Na
(7,82%), dentre as andlises de macronutrientes, e o de

Zn (10,32%), dentre as analises de micronutrientes.

Avaliacao do quarto lote de amostras

No que se refere as amostras 8/16, 8/17 e 8/19 do
quarto lote, dos 36 laboratérios participantes, 26 enviaram
resultados. Isso significa 72% de participacdo. Quanto ao
indice de acertos final, observou-se que houve tendéncia de
aumento na média deste lote, em relacdo ao das amostras do
segundo e do terceiro lote (Figura 7).

Na Tabela 6, sdo apresentadas as médias dos
coeficientes de variacdao dos resultados das anélises realizadas
nas amostras dos lotes 1, 2, 3 e 4.

* Quanto a amostra 8/16, o menor CV2 foi o da anélise de
MS (1,02%), dentre as analises do Grupo A, e o de K
(6,95%), dentre as andlises do Grupo B.

* Quanto a amostra 8/17, o menor CV2 foi o da
determinacdao de MS (0,81%), dentre as analises do
Grupo A, e o de K (8,11%), dentre as anélises do Grupo
B.
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1 2 4 fi 7 9 11 12 14 16 17 19
Amostras

Figura 7. Média do indice de acertos final (IA final) dos
resultados das andlises das amostras do primeiro, do
segundo, do terceiro e do quarto lote do EPLNA, no
ano 8.

e Quanto a amostra 8/19, o menor CV2 foi o da analise de
P (7,27 %), dentre as anélises de macronutrientes, e o de

Zn (7,50%), dentre as anélises de micronutrientes.

Avaliacao da amostra de referéncia de volumoso - ARb

Foi utilizado no EPLNA do ano 8 (2005) como amostra
de referéncia de volumoso o feno de capim-tifton, preparada
em conjunto pela Faculdade de Medicina Veterindria e
Zootecnia de Pirassununga e pela Embrapa Pecuaria Sudeste.
Como pode ser observado na Tabela 1, a mesma amostra foi
repetida quatro vezes durante o ano (8/03, 8/08, 8/13 e 8/18) e

os resultados foram informados em duplicata.
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Tabela 6. Médias dos coeficientes de variacao (CV)
resultados das analises das amostras do primeiro,
do segundo, do terceiro e do quarto lote do EPLNA,
no ano 8.

Analise bromatoldgica

Analise de minerais

Amostras (Grupo A) (Grupo B)
Cvi Cv2 Cv1li Cv2
8/01 21,78 9,54 74,94 23,60
8/02 23,06 13,04 71,11 25,96
8/06 17,90 8,93 64,44 22,86
8/07 20,60 8,84 85,19 34,42
8/11 22,71 12,24 77,30 27,72
8/12 15,85 7,45 73,17 31,94
8/16 22,92 12,33 99,92 27,33
8/17 49,83 25,83 109,01 34,57
Macronutrientes Micronutrientes
Amostras
Cvi Cv2 CVvi Cv2
8/04 29,02 12,49 36,11 13,60
8/09 75,80 49,58 46,35 13,45
8/14 36,68 14,09 40,84 13,12
8/19 156,23 40,37 21,62 10,51

Nas Tabelas 7 e 8,

dos

encontram-se as estatisticas

referentes aos resultados das andlises do Grupo A e do Grupo B,

respectivamente. Para a ARb, foram calculados trés intervalos

de confianca, m1 £ s, m2 =+ s e m3 = s. O primeiro intervalo

(m1 =+ s) foi calculado com todos os dados; o 2° intervalo (m2

+ s), somente com os dados que cairam dentro do 1° intervalo;
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e o terceiro intervalo (m3 =+ s), somente com os dados que
ficaram dentro do 2° intervalo. O objetivo deste critério é obter
a faixa de aceitacdao dos resultados cuja variabilidade seja
inferior a 20% (CV = 20%), tendo em vista que esta amostra
posteriormente poderd ser empregada como padrdo nas
atividades de rotina dos laboratérios participantes e também no
implemento de novos procedimentos analiticos. Dessa forma,
salienta-se que, quando for utilizada como amostra de
referéncia, seja considerado o segundo ou o terceiro intervalo

de confianca (m2 £ s ou m3 =+ s).

Tabela 7. Média dos resultados das andlises laboratoriais da
amostra de referéncia de volumoso do EPLNA, no
ano 8 (2005 — determinacdes bromatoldgicas).

MS DIVMS FDA FDN PB EE LIG ~ CINZAS NNP NIDN NIDA

Percentagem (m/m) na matéria seca a 105°C

M1 91,63 54,25 40,65 77,64 13,72 1,57 481 527 064 064 021
S 1,77 6,15 24,10 35 169 085 1,64 0,68 0,16 0,14 0,10
Cv 1,93 11,34 59,29 4,59 12,29 54,36 33,96 12,83 25,62 21,59 46,81
M10Os 89,86 48,10 16,55 74,08 12,03 0,72 3,17 459 048 050 0,11
M1+s 93,40 60,40 64,75 81,20 1541 2,42 6,45 59 080 0,78 0,31

M2 91,64 53,74 38,73 77,53 13,81 135 4,56 53 066 063 0,19
S 083 322 186 1,73 069 034 0,74 0,28 0,09 006 0,05
Ccv 091 599 480 2,23 4,97 2542 16,16 5,14 13,21 10,06 26,77
M2 0Os 90,81 50,52 36,87 75,80 13,12 1,01 3,82 508 057 057 014
M2 +s 92,47 56,96 40,59 79,26 14,50 1,69 5,30 564 0,75 069 024

M3 91,71 53,30 38,94 77,50 13,77 1,27 4,47 545 066 062 0,19
S 045 165 093 080 032 0,15 0,42 0,12 0,05 0,04 0,03
Ccv 049 310 239 103 234 11,89 9,48 2,29 785 6,33 18,19
M30Os 91,26 51,65 38,01 76,70 13,45 1,12 4,05 533 061 058 0,15
M3 +s 92,16 54,96 39,87 7830 14,10 1,42 4,90 557 0,71 066 0,22
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Tabela 8. Média dos resultados das andlises laboratoriais das
amostras de referéncia de volumoso no EPLNA do
ano 8 (2005 — macronutrientes e micronutrientes).

Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn

g/kg mg/kg

ml 3,77 4464 225 14,45 0,77 14,42 393,95 75,72 145,99

S 3,50 281,32 1,56 4,54 2,22 24,88 191,51 105,10 143,28

cv 92,82 630,24 69,35 31,43 288,94 172,51 48,61 138,80 98,15

M10Os 0,27 -236,68 0,69 9,91 -1,45 -10,46 202,44 -29,38 2,71
M1+s 7,27 32596 3,81 18,99 2,99 39,30 585,46 180,82 289,27
M2 3,32 1,73 2,02 14,98 0,27 10,66 362,01 49,22 125,25

S 1,02 1,06 0,27 1,84 031 4,99 58,61 24,34 27,72

cv 30,62 60,87 13,54 12,27 116,50 46,83 16,19 49,45 22,13

M20Os 2,30 0,67 1,75 13,14 -0,04 567 303,40 24,88 97,53
M2+s 4,34 2,79 229 16,82 0,58 15,65 420,62 73,56 152,97
M3 322 164 2,02 14,77 0,13 10,39 357,01 4531 128,32

S 043 034 0,13 097 0,14 159 3251 7,79 12,34

cv 13,43 21,04 6,57 6,59 106,72 1529 9,11 17,20 9,62

M30Os 2,79 1,29 1,89 13,80 -0,01 8,80 324,50 37,52 115,98
M3+s 3,65 1,98 2,15 1574 0,27 11,98 389,53 53,10 140,66

Durante o ano, foram realizadas com estas amostras 2.164

determinacdées e foram distribuidos 759 asteriscos (35,1%), o que

significa que os laboratérios alcancaram, na média, o percentual de

acertos de 64,9%. Na Tabela 9, estdo relacionados a quantidade de

dados enviados, os dados com asteriscos e a média do indice de

acertos de cada laboratério das andlises da amostra de referéncia de

volumoso, ARbB. Esses resultados estao ilustrados na Figura 8, em que

se apresenta a classificacdo dos laboratérios de acordo com a média

do indice de acertos final. O laboratério menos eficiente em relacéo a

média da porcentagem de acertos foi o de n° 24 (30%) e o mais
eficiente foi o de n° 13 (93%).
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Figura 8. Média do indice de acertos referente aos resultados
das andlises das subamostras 8/03, 8/08, 8/13 e 8/18
da amostra de referéncia de volumoso (ARb5) do
EPLNA, no ano 8.
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Figura 9. Coeficientes de variacdo dos resultados das anélises
bromatolégicas (Grupo A) realizadas nas subamostras
8/03, 8/08, 8/13 e 8/18 da amostra de referéncia de
volumoso (ARb) do EPLNA, no ano 8.



Ensaio de proficiéncia de laboratérios de nutricdo animal
Relatério anual - Ano 8 - 2005

Tabela 9. Anédlise estatistica dos resultados
amostra de referéncia de volumoso (ARb) do EPLNA,

laboratoriais da

no ano 8.
Laboratorio  Andlises 0% 1A AL A2 wmp ‘ATNA
(% Omédia)
M LAB 01 90 57 37 44 28 33 34
M LAB 03 40 9 78 23 12 16 76
M LAB 04 52 27 48 15 1,9 18 46
M LAB 05 72 30 58 21 1,6 18 57
M LAB 06 98 32 67 28 25 26 65
M LAB 07 56 9 8 11 00 04 84
M LAB 08 152 58 62 35 38 37 58
M LAB 09 38 17 55 22 12 15 54
M LAB 10 78 30 62 23 1,5 18 60
M LAB 11 12 8 33 00 20 13 32
M LAB 12 56 12 79 15 00 05 78
M LAB 13 128 8 94 10 00 03 93
M LAB 16 90 35 61 26 18 20 59
M LAB 17 104 44 58 53 03 19 56
M LAB 18 32 9 72 03 12 09 71
M LAB 20 146 49 66 48 14 25 64
M LAB 21 144 13 91 13 04 07 90
M LAB 24 74 45 33 26 30 29 30
M LAB 25 36 20 44 2,7 07 13 43
M LAB 26 112 31 72 31 08 15 71
M LAB 27 50 25 50 32 1,0 17 48
M LAB 28 58 29 50 25 1,1 16 48
M LAB 29 76 39 42 36 13 20 40
M LAB 30 88 30 66 24 14 17 64
M LAB 31 50 9 8 09 03 05 82
M LAB 32 36 11 69 15 03 07 69
M LAB 33 56 30 46 28 1,0 16 45
M LAB 34 86 38 56 30 1,8 22 54
M LAB 36 54 5 91 06 00 02 91
Total 2164 759
Média 75 26 62 2,34 1,23 60,7

> *: somatodria dos asteriscos recebidos pelo laboratério; IA: indice de
acertos (%); A1: quantidade de dados com um asterisco; A2: quantidade de
dados com dois asteriscos; MP: média ponderada, considerando peso um
para A1 e peso dois para A2; IA final: média do IA das amostras 8/03, 8/08,
8/13 e 8/18 utilizadas para compor a ARb.
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O coeficiente de variacao dos resultados das analises da
ARb, representado nas Figuras 9 e 10, apresentou, nas anélises
bromatolégicas (Grupo A), o0s seguintes valores médios de
coeficientes de variacdo: 25,87% (CV1), 10,51% (CV2) e
5,94% (CV3). Nas andlises de minerais (Grupo B), os
coeficientes de variacdo (CV1, CV2 E CV3) foram de 174,54%,
40,93% e 22,84%, respectivamente.
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Figura 10. Coeficientes de variacdo dos resultados das analises
do Grupo B, macronutrientes e micronutrientes,
realizadas nas subamostras 8/03, 8/08, 8/13 e 8/18
da amostra de referéncia de volumoso (ARbB) do
EPLNA, no ano 8.

Avaliacdo da amostra de referéncia de mistura mineral - ARM2.

Foi utilizada no ano 8 do EPLNA (2005) como referéncia
de mistura mineral, uma amostra de mistura mineral para vacas

secas, designada ARM2, preparada na Embrapa Pecuéria
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Sudeste (ver Tabela 1). Assim como na amostra ARDB, esta
amostra também foi repetida quatro vezes durante o ano
(amostras 8/05, 8/10, 8/15 e 8/20) e os resultados foram
informados em duplicata pelos laboratérios participantes.

Na Tabela 10, encontram-se as estatisticas referentes
aos resultados das analises dos macronutrientes e dos
micronutrientes na ARMZ2. Foram calculados trés intervalos de
confianca, m1 £ s, m2 £+ se m3 * s. O propdsito desse critério
é o mesmo citado para a amostra AR5. Dessa forma, salienta-se
que, quando for utilizada como amostra de referéncia, seja
considerado o segundo ou o terceiro intervalo de confianca (m2
+ s ou m3 =* s).

Durante o ano foram realizadas nestas amostras 774
determinacdoes e foram distribuidos 217 asteriscos (28,0%),
com média de porcentagem de acerto de 72,0%. Na Tabela 11,
sdo apresentados o n° de andlises enviadas, a quantidade de
asteriscos (> *) e a média do indice de acertos de cada
laboratério na andlise da amostra de referéncia de mistura
mineral, ARM2. A Figura 11 apresenta um grafico com a
classificacao dos laboratérios de acordo com a média do indice

de acertos.
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Tabela 10. Resultados das analises laboratoriais das amostras
de referéncia de mistura mineral do EPLNA, no ano
8 (macronutrientes e micronutrientes).

Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
g/kg mg/kg
ml 173,92 1209,69 72,63 22,18 77,63 740,89 4391,99 2793,97 767,12
S 56,1 7376,33 29,74 119,63 49,25 902,54 3708,56 2723,27 1052,8

cv 32,26 609,77 40,95 539,3 63,44 121,82 84,44 97,47 137,24
M10Os 117,82 6166,64 42,89 -97,45 28,38 -161,65 683,43 70,7  -285,68
ml+s 230,02 8586,02 102,37 141,81 126,88 1643,43 8100,55 5517,24 1819,92

m2 182,77 43,32 78,06 0,87 63,85 564,9 3496,21 2072,62 599,82

S 22,38 20,6 7,15 0,94 16 261,21 770,39 706,22 214,73

cv 12,25 47,56 9,15 108,54 25,06 46,24 22,04 34,07 35,8
M2 0Os 160,39 22,72 7091 -0,07 47,85 303,69 272582 1366,4 385,09
m2+s 20515 63,92 8521 1,81 79,85 826,11 4266,6 2778,84 814,55

m3 184,89 53,11 78,23 0,59 61,26 533,18 3412,92 1878,76 569,24
S 12,70 5,03 3,09 0,24 6,38 91,09 346,02 232,52 92,41
cv 6,87 9,47 3,95 40,38 10,41 17,08 10,14 12,38 16,23
M30Os 172,19 48,08 7514 035 54,88 442,09 3066,90 1646,25 476,83
m3+s 197,59 58,14 81,33 083 67,64 624,27 375894 2111,28 661,65
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Tabela 11. Resultados das andélises laboratoriais da amostra de
referéncia de mistura mineral (ARM2) do EPLNA, no

ano 8.

Laboratérios ~ Andlise O*  IA Al A2 MP 'A(J/'Or)‘a'
M LAB 1 42 28 33 1,3 33 27 31
M LAB 3 35 4 89 1.0 00 03 88
M LAB 5 72 29 60 1.6 2.0 1.9 58
M LAB 6 54 9 83 0.8 07 07 83
M LAB 7 40 8 80 0.9 01 04 80
M LAB 8 72 1 99 01 00 00 99
M LAB 9 10 4 60 0.4 04 04 60
M LAB 10 56 4 93 0.3 03 03 93
M LAB 16 16 8 50 0.6 04 05 50
M LAB 17 72 34 53 25 1.8 2.0 51
M LAB 18 16 3 81 1.5 00 05 81
M LAB 20 46 9 80 1,5 00 05 80
M LAB 21 67 10 85 1.3 00 04 85
M LAB 24 54 28 48 3.8 0.8 1.8 46
M LAB 25 1 1 0 0.0 1.0 07 0
M LAB 26 72 24 67 1.5 15 1.5 65
M LAB 30 48 12 66 15 00 05 66
M LAB 31 1 1 0 0.0 1.0 07 0

Total 774 217

_ Media 43 @ 12 63 1,15 074 0000 62

> *: somatodria dos asteriscos recebidos pelo laboratério; 1A: indice de
acertos (%); A1: quantidade de dados com um asterisco; A2: quantidade de
dados com dois asteriscos; MP: média ponderada, considerando peso um
para A1 e peso dois para A2; IA final: média do IA das amostras 8/05, 8/10,
8/15 e 8/20 utilizadas para compor a ARM2.

O coeficiente de variacao dos resultados das analises de
macronutrientes e de micronutrientes da ARM2 é apresentado
na Figura 12, com as seguintes médias: 191,85% (CV1),
37,86% (CV2) e 14,10% (CV3).
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Figura 11. indice de acerto final dos laboratérios referente as
subamostras 8/05, 8/10, 8/15 e 8/20 da amostra de
referéncia de mistura mineral (ARM2) do EPLNA, no
ano 8.
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Figura 12. Coeficientes de variacdo dos resultados das anélises
de macronutrientes e de micronutrientes, realizadas
nas subamostras 8/05, 8/10, 8/15 e 8/20 da amostra
ARM2 do EPLNA, no ano 8.
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Avaliacdo das amostras de volumosos - 8/01, 8/06, 8/11 e 8/
16.

Aos resultados das analises das amostras de volumoso
(1102 determinacoes) realizadas em 2005 foram distribuidos
487 asteriscos (44,19%), com média de indice de acertos de
55,81%. Na Tabela 12, estdao a quantidade de dados enviados,
a quantidade total de dados com asteriscos e a média do indice

de acertos final de cada amostra.

Tabela 12. InformacbGes sobre a quantidade de analises
realizadas, a quantidade de asteriscos e a média
de desempenho dos laboratérios referentes as
analises das amostras de volumoso (8/01, 8/06, 8/
11 e 8/16) do EPLNA, no ano 8.

IA final
AMOSTRAS |, Nde - Nde Al Az (media;
laboratérios analises %)
8/01 28 296 127 68 59
Média 10,6 4.5 2,4 2,1 56,2
8/06 29 292 133 77 56
Média 10,1 4,6 2,7 1,9 50,7
8/11 25 227 98 49 49
Média 9,5 4,1 2,0 2,0 53,5
8/16 26 287 129 75 54
Média 11,0 5,0 2,9 2,1 49,9
O Total 1102 487 269 218
M Geral 10,3 4,5 2,5 2,0 52,5

> * = soma total de asteriscos por amostra; A1 =quantidade de resultados
com um asterisco; A2 = quantidade de resultados com dois asteriscos; |A
final (%) = indice de acertos.
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Os coeficientes de variacao (CV2) dos resultados das
andlises destas amostras sao apresentados na Tabela 13. Pode-
se observar quais andlises apresentaram maior dispersdao entre
os laboratérios durante o ano. A média geral do CV2 das

andlises do Grupo A foi de 10,76% e a das anélises de
macronutrientes e de micronutrientes foi de 25,38%.

Tabela 13. Coeficientes de variacao (CV2%) dos resultados das
analises das amostras de volumoso (8/01, 8/06, 8/
11 e 8/16) do EPLNA, no ano 8.

Amostras MS DIVMS FDA FDN PB EE LIG CINZAS NNP NIDN NIDA
AM 8/01 0,49 5,63 5,12 12,06 5,49 16,09 12,54 4,11 15,98 8,51 18,96
AM 8/06 0,86 1,81 2,01 2,17 3,98 16,35 10,09 4,97 24,83 4,95 26,24
AM 8/11 0,94 6,06 365 1,11 386 379 596 535 4445 6 19,36
AM 8/16 1,02 7,88 3,02 4,1 516 16,65 23,2 2,92 17,25 12,85 41,62
Média 0,83 535 345 4,86 4,62 21,75 12,95 4,34 25,63 8,08 26,55
Amostras Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
AM 8/01 12,50 9,74 7,83 8,13 96,03 52,54 5,46 11,24 8,94
AM 8/06 12,67 9,31 6,98 19,98 77,32 31,8 7,58 32,98 7,12
AM 8/11 9,69 12,92 8,87 20,51 108,37 6,07 9,49 62,37 11,21
AM 8/16 34,38 29,24 12,04 6,95 23,22 29,11 23,64 42,12 45,27
Média 17,31 15,30 8,93 13,89 76,24 29,88 11,54 37,18 18,14

Avaliacdo das amostras de concentrado — 8/02, 8/07, 8/12 e 8/17.

No que se refere as amostras de concentrado, foram
realizadas 1065 determinacdes em 2005, sendo distribuidos
434 asteriscos (40,8%), com média de indice de acertos de
59,20%. Na Tabela 14, estdo a quantidade de dados enviados,
a quantidade total de asteriscos recebidos e a média do indice

de acertos final para cada amostra.
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Tabela 14. Informacoes sobre a quantidade de andlises
realizadas, a quantidade de asteriscos e a média
de desempenho dos laboratérios, referentes as
andlises das amostras de concentrado (8/02, 8/
07, 8/12 e 8/17) do EPLNA, no ano 8.

NS de Ne de IA final
AMOSTRAS L . a=* Al A2 (média; %)
laboratorios analises
8/02 28 287 108 61 47
Média 10,3 3,9 2,2 1,7 61,2
8/07 29 284 122 69 53
Média 9,8 4,2 2,4 1,8 53,2
8/12 25 220 97 47 50
Média 9,2 4.0 2,0 2,1 49,9
8/17 26 274 107 67 40
Média 10,5 4,1 2,6 1.5 55,3
[1 Total 1065 434 244 190
M Geral 9,9 4,1 2.3 1.8 54.9

> * = soma total de asterisco por amostra; A1 =quantidade de resultados
com um asterisco; A2 =quantidade de resultados com dois asteriscos; |IA
final (%) = indice de acertos.

Os coeficientes de variacao (CV2) dos resultados das
andlises das amostras de concentrado estdo apresentados na
Tabela 15. Observa-se quais as andlises que apresentaram maior
dispersado entre os laboratérios durante o ano. A média do CV2
dos resultados das anélises do Grupo A foi de 13,79% e o das

analises de macronutrientes e de micronutrientes, de 31,72%.
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Tabela 15. Coeficientes de variacdo (CV2) dos resultados das
analises das amostras de concentrado (8/02, 8/07,
8/12 e 8/17) do EPLNA, no ano 8.

Amostras MS  DIVMS  FDA FDN PB EE LIG  CINZAS NNP  NIDN  NIDA

AM 8/02 0,70 2,02 6,32 11,84 4,48 6,57 11,94 6,67 25,00 16,87 51,02
AM 8/07 0,91 4,49 6,02 4,56 3,12 12,51 11,35 5,59 14,24 6,45 28,04
AM 8/12 0,87 0,73 1,68 3,72 3,05 8,08 7,78 7,15 8,08 11,4 29,46
AM 8/17 0,81 4,8 3,69 18,81 5,29 11,78 90,1 6,13 1,99 72,19 68,51

Média 0,82 3,01 4,43 9,73 3,99 9,74 30,29 6,39 12,33 26,73 44,26

Amostras Ca Mg P K Na Cu Fe n Mn

AM 8/02 5327 9,14 10,74 42,60 68,62 14,08 9,06 13,53 12,62
AM 8/07 76,53 18,74 13,43 13,78 119,13 33,24 14,04 7,65 13,23
AM8/12 20,38 16,35 19,03 7,49 146,82 13,17 19,62 20,26 24,3
AM 8/17 37,36 36,12 14,37 811 127,74 7,88 26,62 34,93 18
Média 46,89 20,09 14,39 18,00 11558 17,09 17,34 19,09 17,04

Avaliacdo das amostras de mistura mineral — 8/04, 8/09, 8/14 e 8/19.

Quanto as amostras de mistura mineral, 400
determinacoes foram realizadas em 2005 e foram distribuidos
180 asteriscos (45,0%), com indice de acertos de 55,00%. Na
Tabela 16, estdo as informacdes relacionadas a quantidade de
dados enviados, a quantidade total com asteriscos (> *) e a
média do indice de acertos final para cada amostra.

Os coeficientes de variacdo (CV2) dos resultados das
andlises destas amostras estdo apresentados na Tabela 17.
Pode-se observar quais determinacdes apresentaram a maior
dispersdo entre os laboratérios durante o ano. A média do CV2
dos resultados das andlises de macronutrientes foi de 29,13% e

a das anéalises de micronutrientes foi de 12,67 %.
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Tabela 16. Informacbes sobre a quantidade de analises
realizadas, a quantidade de asteriscos e a média
de desempenho dos laboratérios, referentes as
anélises das amostras de mistura mineral (8/04, 8/
09, 8/14 e 8/19) do EPLNA, no ano 8.

o o IA final
Amostra N 40 \® da o= Al A2 (média; %)
laboratério  analise
8/04 14 104 48 27 21
Média 7,4 3,4 1,9 1,5 55,6
8/09 15 107 53 25 28
Média 7,1 3,5 1,7 1,9 48,1
8/14 12 85 39 22 17
Média 7,1 3,3 1,8 1,4 53,0
8/19 14 104 40 20 20
Média 7,4 2,9 1,4 1,4 57,6
0 Total 400 180 94 86
M Geral 7,3 3,3 1,7 1,6 53,6

> * = soma total de asteriscos por amostra; A1 =quantidade de resultados
com um asterisco; A2 =quantidade de resultados com dois asteriscos; |IA

final (%) =

indice de acertos.

Tabela 17. Coeficientes de variacdo (CV2) dos resultados das
andlises das amostras de mistura mineral (8/04, 8/

09, 8/14 e 8/19) do EPLNA, no ano 8.

Amostras Ca Mg P K Na Cu Fe Zn Mn
AM 04 6,61 11,04 7,45 20,65 16,68 8,56 19,25 9,63 16,96
AM09 11,09 38,23 6,54 35,56 152’5 18,82 12,99 9,84 12,16
AM 14 15,19 20,37 9,75 17,33 7,82 15,31 12,22 10,32 14,62
AM 19 11,67 34,95 7,27 123’8 23,15 9,87 12,51 7,50 12,14
Média 11,14 26,15 7,75 49,59 51,04 13,14 14,24 9,32 13,97
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Avaliacdo das andlises das amostras repetidas durante o ano.

¢ Amostras de volumoso

Dentre as amostras de volumoso, uma foi repetida em dois
lotes (2° e 4° lote). Essa amostra foi identificada com os cédigos 8/06
e 8/16, conforme pode ser observado na Tabela 1. Por meio dos
resultados obtidos pode-se verificar a reprodutibilidade das andlises
laboratoriais. Alguns exemplos estdo apresentados nas Figuras 13 e
14, em que foram considerados os resultados das anélises de PB e de
P, respectivamente. Nao foram observadas diferencas significativas ao
nivel de 5% nas médias das andlises de PB e de P, sendo encontrados
os valores de F = 0,8076 e F = 1,3874, respectivamente. Na
definicdo do intervalo de confianca da média, ao nivel de significancia
de 95%, foi realizado o teste de Grubbs, para exclusdo de outliers.
Na Figura 13, observa-se que os resultados da anélise de PB do
laboratério nimero 11 tiveram boa precisdo, o que significa boa
concordancia entre os resultados da amostra de volumoso repetida
nos dois lotes, no entanto, comparando-se a média do laboratério
com a média de todos os laboratérios e considerando o intervalo de
confianca, é possivel observar baixa exatiddo do laboratério,
possivelmente em razdo da influéncia de erro sistematico na realizacao
da andlise de PB.
Na andlise de P (Figura 14), o laboratério nimero 1 também foi
preciso e inexato, entretanto os laboratérios de nimero 8, 10 e 20
demonstraram excessiva variabilidade nos resultados, sendo dessa

forma imprecisos e inexatos.
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Figura 13. Resultados das andlises de proteina bruta da amostra
repetida de volumoso (8/06 e 8/16) do EPLNA, no
ano 8.

Obs.: M = média; Min = valor menor; Max = valor maior.
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Figura 14. Resultados das andlises de fésforo da amostra
repetida de volumoso (8/06 e 8/16) do EPLNA, no
ano 8.

Obs.: M = média; Min = valor menor; Max = valor maior.
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* Amostras de concentrado

Dentre as amostras de concentrado, uma foi repetida
em dois lotes (1° e 3¢ lote), identificada com os cdédigos 8/02 e
8/12, conforme pode ser observado na Tabela 1. Nos resultados
obtidos, os laboratérios poderdao verificar a reprodutibilidade
dos resultados de suas andlises laboratoriais. Alguns exemplos
estdo apresentados nas Figuras 15 e 16, em que foram
considerados os resultados das analises de FDN e cinzas,
respectivamente. Nao foram observadas diferencas
significativas ao nivel de 5% nas médias das anélises de FDN e
de cinzas, sendo encontrados os valores de F = 1,0676 e F =
0,0153, respectivamente. Na definicdo do intervalo de
confianca da média, ao nivel de significancia de 95%, foi
realizado o teste de Grubbs, para exclusdao de outliers.

Na Figura 15, observa-se que em geral os laboratoérios
participantes apresentaram baixa variabilidade nos resultados, a
excecao dos laboratérios de numero 4 e 28, que nao
apresentaram reprodutibilidade nos resultados da andlise de
FDN. Na analise de cinzas (Figura 16), os laboratérios de
numero 28 e 29 foram precisos mas inexatos e os laboratdrios

numero 24 e 30 foram imprecisos e inexatos.
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Figura 15. Resultados das anélises de FDN da amostra repetida

de concentrado (8/02 e 8/12) do EPLNA, no ano 8.

Obs.: M = média; Min = valor menor; Max = valor maior.
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Figura 16. Resultados das analises de Cinzas da amostra
repetida de concentrado (8/02 e 8/12) do EPLNA,

Obs.: M

no ano 8.
média; Min

valor menor; Max

valor maior.
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¢ Amostras de mistura mineral

Dentre as amostras de mistura mineral, uma foi repetida
em dois lotes (1° e 4° lote), identificada com os cdédigos 8/04 e
8/19, conforme pode ser observado na Tabela 1. Nos resultados
obtidos, os laboratérios poderao verificar a reprodutibilidade
dos resultados de suas andlises laboratoriais. Alguns exemplos
estdo apresentados nas Figuras 17 e 18, em que foram
considerados os resultados das andlises de Ca e de Mn,
respectivamente. Nao foram observadas diferencas
significativas ao nivel de 95% de confianca nas médias das
andlises de Ca e de Mn, sendo encontrados os valores de F =
1,0645 e F = 0,8165, respectivamente. Na definicdo do
intervalo de confianca da média, ao nivel de significancia de
95%, foi realizado o teste de Grubbs, para exclusdao de
resultados discrepantes (outliers).
Na Figura 17, observa-se que os laboratérios de numero
5 e 16 tiveram excessiva variabilidade nos resultados, sendo
dessa forma imprecisos e inexatos na realizacdo da anélise de
Ca da amostra de mistura mineral. Na analise de Mn (Figura 18),
o laboratério de nimero 21 foi preciso e inexato e o laboratério

de nimero 24 foi impreciso e inexato.
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Figura 17. Resultados das andlises de Ca da amostra repetida de
mistura mineral (8/04 e 8/19) do EPLNA, no ano 8.
Obs.: M = média; Min = valor menor; Max = valor maior.
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Figura 18. Resultados das andlises de Mn da amostra repetida
de mistura mineral (8/04 e 8/19) do EPLNA, no ano
8.

Obs.: M = média; Min = valor menor; Max = valor maior.
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Comentarios finais

O Ensaio de Proficiéncia de Laboratérios de Nutricao
Animal (EPLNA) é uma ferramenta de controle de qualidade por
acompanhamento externo, o qual possibilita ao participante
monitorar seu desempenho quanto a repetibilidade e a
reprodutibilidade por comparacédo interlaboratorial, além de verificar
continuamente a existéncia de erros sistematicos (tendéncias) em
suas atividades de rotina. Em 2005, como ficou definido no IX
Encontro Nacional sobre Metodologias da Embrapa (IX MET), a
estrutura e a organizacao foi otimizada de acordo com as normas da
ISO/IEC GUIA 43-1:1999 da ABNT e o Protocolo Internacional
Harmonizado para Ensaio de Proficiéncia de Laboratérios Analiticos
(Quimicos) (ABNT, 1999)

O procedimento estatistico adotado no ano 8 do EPLNA esta
citado neste relatério, em *“Avaliacdo Estatistica”, em que foram
escolhidos a média dos resultados como valor designado e o valor
“m £ 1s” como intervalo de confianca. Entretanto, pretende-se
aplicar ainda a alguns resultados do ano 8 o teste paramétrico indice z
(Figura 19), como citado nas normas da ISO/IEC GUIA 43-1:1999 da
ABNT. Este indice é um dos procedimentos estatisticos habitualmente
empregado pela maioria dos ensaios de proficiéncia para avaliar dados
quantitativos e um pardmetro adequado para estimar tendéncias e
avaliar o desempenho dos laboratérios, por meio dos seguintes
critérios: z = 2 = satisfatério; 2 < z > 3 = questiondvel e z =

3 = insatisfatério.
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Figura 19. Fé6rmula empregada para estimar o indice
z (xi = resultado do laboratério; x = média dos
laboratérios (m2); s = desvio padrao).

Na Figura 20, é apresentado um exemplo da
avaliacao da analise por meio do indice z. Observa-se que dos
25 laboratérios estudados, trés (n° 33, n° 8 e n° 28) ficaram na

faixa entre questionavel e insatisfatorio.

Indice z

r

8 32295 9 3232 6262302502118 31 16 S5 149412327 121710349 1
Hz dos laboratérios

Figura 20. Avaliacdo de desempenho dos laboratérios por meio
do indice z da andlise de proteina bruta da amostra
8/01 do EPLNA, no ano 8.
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A insercdo de novas andlises em 2005 mostrou que
realmente algumas metodologias devem ser discutidas, pois foi
observada grande variabilidade interlaboratorial nas seguintes
analises: nitrogénio nao-protéico, nitrogénio insolavel em
detergente neutro e nitrogénio insolivel em detergente &acido.

Também foi encaminhado aos participantes um
questionario com o objetivo de atualizar o cadastro do EPLNA e
de fazer um levantamento sobre as variacdes metodoldgicas
utilizadas nos laboratérios participantes do programa. A
conclusdao dessa avaliacdo serda informada oportunamente aos
participantes.

Conforme ficou estabelecido, a coordenacdao do EPLNA
fornecera para todos os laboratérios que participaram no 8° ano

um Certificado de Participacdo no ensaio de proficiéncia,
independentemente do seu indice de acertos (desempenho).
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