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Introduccion

Un ejercicio de intercomparacion es un proceso planificado por el que
una serie de laboratorios analizan un material para comparar sus
resultados entre si

Los ejercicios de intercomparacion ayudan a los laboratorios a mejorar
la calidad de sus ensayos y a poder demostrar ante terceros su
competencia técnica
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Objetivos

@ Motivar alos alumnos sobre la necesidad de obtener resultados fiables
en los laboratorios de Quimica Analitica

@ Fomentar el espiritu critico de los estudiantes para evaluar los
resultados analiticos y proponer medidas correctoras si fueran
necesarias

@® Estudiar y aplicar una herramienta importante de los sistemas de
calidad, fundamentales en un laboratorio quimico
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Centros participantes

IES Enrique Florez (Burgos) Universidad Autbnoma de
Madrid

IES Juan Carlos | (Murcia) Universidad de Alicante
Escuela de Papel (Tolosa Universidad de Malaga
IES Narcis Monturiol (Barcelona) Universidad Jaume |

IES SEP Montilivi (Girona) Universidad Rovirai Virgili
IES Mateo Aleman (Alcala) Universidad de Barcelona
Universidad de A Corufia Universidad de Extremadura
Universidad Complutense de Madrid Universidad de Valladolid
Universidad de Alcala Universidad Rey Juan Carlos |
Universidad de Cadiz Universidad de Salamanca
Universidad del Pais Vasco Universidad de Girona
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ENSAYOS

@ Muestra de ostras (Ejercicio Intralaboratorio)

@® Muestra de cerveza: Mismo lote y misma fecha caducidad (Moritz)

@ Muestrade sueloy de extracto de suelo: suelo agricola de Cardedeu
(Barcelona) (Tamarfo particula < 90 um)

@® Muestrade harina: harina comercial (Anfe Millorans Panaris, S.L.,
Barcelona)
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Estudio de Homogeneidad de las Muestras

Variabilidad entre botellas (between-bottles): 3 réplicas de 6 botellas
distintas al azar

® Vvariabilidad dentro de cada botella (within-bottles):3 réplicas de 6
alicuotas

® Analisis de la varianza (ANOVA): No existen diferencias significativas
entre las variaciones obtenidas (F, o = 0.05)

CV,enyeen = 3.30 £0.95 CV, i = 4.77+1.94

within

Incertidumbre = CV/\ 2n
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Estudio de Estabilidad de las Muestras

Se estudia la estabilidad a tres temperaturas: -18°C, RTy 40°C alos 12y
18 meses del envasado

@® Comparacion de los valores obtenidos

@ Material estable si las relaciones obtenidas (Rt) igual a 1 (0.90-1.10) con
10% variabilidad

Tabla 8. Resultados del estudio de estabilidad del suelo y extracto de suelo

RrUg (Tamn) RrEUr(Tsec) RrEUr(Tamn) RrxUr(T4oec)

Paramet
ATAMELro 12 meses 12 meses 18 meses 18 meses

pH en suspension acuosa | 0.99 £ 0.004 1.01 £0.004 1.00+0.003 0.99 £0.07

K extraible en suelo 0.99 +0.01 0.96 £0.01 0.99 +£0.03 096+0.02

K en extracto de suelo 098 +£0.01 097+0.01 095+0.01 0.93+0.02

Estabilidad de la Harina: 1.03+ 0,01 1.02* 0.05
RT 40°C
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ENSAYOS

@ Muestra de ostras (Ejercicio Intralaboratorio)

@ Muestrade cerveza

@ Muestrade sueloy de extracto de suelo

@ Muestra de harina

Ensefianza de la Calidad en los laboratorios del Dpto Quimica Analitica Curso 2009-




Determinacion de Se en Ostras

TURNO GR. UCM TURNO GR. UCM TURNO GR. UCM TURNO GR. UCM
1M 1 1 AT 1 11 2M 1 21 2T 1 31
M 2 2 AT 2 12 2M 2 22 2T 2 32
M 3 3 1T 3 13 2M 3 23 2T 3 33
M 4 4 AT 4 14 2M 4 24 2T 4 34
M 5 5 1T 5 15 2M 5 25 2T 5 35
M 6 6 1T 6 16 2M 6 26 2T 6 36
M 7 7 1T 7 17 2M 7 27 2T 7 37
M 8 8 AT 8 18 2M 8 28 2T 8 38
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Determinacion de Se en Ostras
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Determinacion de Se en Ostras

Grafica Z score para P-2 selenio
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ENSAYOS

@ Muestra de ostras (Ejercicio Intralaboratorio)

@® Muestrade cerveza

@ Muestrade sueloy de extracto de suelo

@® Muestra de harina
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.., .
Determinacion del pH v % etanol en cerveza

Método Enziméatico (ENZ-FOT): Basado en la reaccion entre la coenzima
NAD y el EtOH catalizada por ADH (pH =
8.7)

Método Electroquimico (EQ-ENZ): Biosensor
Método Oficial (MET-OF): Destilacion y medida de densidad
Métodos Cromatograficos: Cromatdgrafo de gases con detector de

ionizacion de llama (GC-FID) y de
conductividad téermica (GC-TCD)
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Determinacion del pH y % etanol en cerveza (intralaboratorio)
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Determinacion del pH en cerveza (intralaboratorio)

pH de cerveza
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Determinacion del pH en cerveza (intralaboratorio)

P-5 cerveza. Grafico z score para pH
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Determinacion del % etanol en cerveza (intralaboratorio)
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Determinacion del % etanol en cerveza (intralaboratorio)

P-5 cerveza. Grafico z score para %EtOH.
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Determinacion del pH en cerveza (interlaboratorio)

Cadigo

TURNO GR. Cdédigo grafico
1M 1 A08154a 57
1M 3 A08154b 58
1M 5 A08154c 59
1M I A08154d 60
1T 1 A08154e 61
1T 3 A08154f 62
1T 5 A08154g 63
1T I A08154h 64
2M 1 A08151a 65
2M 3 A08151b 66
2M 5 No enviado
2M I No enviado .
2T 3 A08152a 54
2T 5 A08152b 55
2T I A08152c 56

Ensefianza de la Calidad en los laboratorios del Dpto Quimica Analitica Curso 2009-



1
(o))
o
o
(@
O
%]
S
S
)

io)

S

(@)

)

©

S

(@)

O

o

e

Q

)

£

© B T T T

Z :““: "m: ' ' m":

v i

V TREBd 1 BB T Pidd TR B Fididrid i rRdlBaRdl

| - AR R AR R - -E-E -

Q HE R IR T A A

O B L L L L L

C N TR RN _1-.-_:.._:_..J_-_,.i_.:_._,..._._ﬂ_1 1] -

(o)) SEHEREEEEE % SISt S m
' 'R TR ' " K ] ¥ ' '

I SEEEEE E::.rr i m

o B |

9 IR R S A IR A |

© HHHHHBHBHIHBIHBH |

. HIHHETHHHHHHEH m
SrNATeSHORSCNNINTERSREARARRRAR RS g

c
O
o
T
=

Determ

Ensefianza de la Calidad en los laboratorios del Dpto Quimica Analitica




1
(o))
o
o
(@
O
%]
S
S
)

io)

o
+—
o
@)
@)
g
O
+—
=
q0)
N
)
>
| -
Q
o
-
()
L
O
I3
®)

©
O
=
C
<
©
kS
=
) 3
%) Q
M X o
WPETOEN ©
o (]
N —
o
<+ < K
T
c o [
- +1 0 S
L0
:0 S
O < N e
© < [
= o
= 2 E
- o c B
) €0 [
) n O ©
% ,.a.._n_lb @]
- o2 [E
- QO Q
e o
.mr ©
o O c
o JE
= > B
)
C
L




Cadigo

Ensefianza de la Calidad en los laboratorios del Dpto Quimica Analitica

Codigo  grafico
A08154a 27 gf2
A08154b 28 gf2
A08154c 29 gf2
A08154d 30 _gf2
A08154e 31 gf2
A08154f 32 _gf2
A08154g 33 gf2
A08154h 34 gf2
A08151a 35 gf2
A08151b 36_gf2

No enviado

No enviado
A08152a 24 gf2
A08152b 25 gf2
A08152c 26 gf2

Determinacion del % etanol en cerveza (interlaboratorio)
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Determinacion del % etanol en cerveza (interlaboratorio)
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ENSAYOS

@ Muestra de ostras (Ejercicio Intralaboratorio)

@ Muestrade cerveza

@ Muestrade sueloy de extracto de suelo

@® Muestrade harina
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Determinacion de parametros en suelo

Parametros medidos

pH en suspensidn acuosa

K extraible de suelo

P extraible de suelo
Conductividad extracto de suelo

K en extracto de suelo
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Determinacion de parametros en suelo (intralaboratorio)

TURNO GR. UCM TURNO GR. UCM
M 1 1 2M 1 21
M 2 2 2M 2 22
M 3 3 2M 3 23
M 4 4 2M 4 24
M 5 5 2M 5 25
1M 6 6 2M 6 26
M 7 7 2M 7 27
M 8 8 2M 8 28
1T 1 11 2T 1 31
T 2 12 2T 2 32
T 3 13 2T 3 33
1T 4 14 2T 4 34
1T 5 15 2T 5 35
1T 6 16 2T 6 36
T 7 17 2T 7 37
1T 8 18 2T 8 38
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Determinacion del pH en suspension (intralaboratorio)

pH extracto de suelo *Grupo 1M
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Determinacion del pH en extracto de suelo (intralaboratorio)

P-8 suelo. Grafico z score para pH

Z score

Grupo
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Determinacion del K extraible en suelo (intralaboratorio)

K extraible del suelo ¢ Grupo 1M
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Determinacion del K extraible en suelo (intralaboratorio)

P-8 suelo. Grafico z score para K extraible

Z Score
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Determinacion del P extraible en suelo (intralaboratorio)

P extraible #Grupo 1M
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Determinacion del P extraible en suelo (intralaboratorio)

P-8 suelo. Grafico z score para P extraible
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Determinacion de la conductividad en suelo (intralaboratorio)

Conductividad extracto de suelo ®Grupo 1M
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Determinacion de la conductividad en suelo (intralaboratorio)

z score
4
L 4

Grupo
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Determinacion de K en extracto de suelo (intralaboratorio)

¢ Grupo 1M
K en extracto
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Determinacion de K en extracto de suelo (intralaboratorio)

P-8 suelo. Grafico z score para K en extracto
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Determinacion del pH en suspension (interlaboratorio)

TURNO
1M
1M
1M
1M
1M
1M
1M
1M
1T
1T
1T
1T
AT
1T
1T
1T

GR.

Cddigo

Cadigo
grafico

00O NO Ul A WNPEFPOLONO OO WDN PR

B09084a
B09084b
B09084c
B09084d
B09084e
B09084f
B09084g
B09084g
B09082a
B09092b
B09092¢
B09092d
B09092e
B09092f
B09092g
B09092h

31 gfl
32 gfl
33 gfl
34 gfl
35 gfl
36 _gfl
37 _gfl
39 ¢gfl
29 gfl
43 gfl
44 gfl
45 gfl
46 gfl
47 gfl
48 gfl
49 ¢gfl

TURNO
2M
2M
2M
2M
2M
2M
2M
2M
2T
2T
2T
2T
2T
2T
2T
2T

Ensefianza de la Calidad en los laboratorios del Dpto Quimica Analitica

GR.

Cddigo

Cadigo
qgrafico

00O NO Ul A WNPEFPOWLWONO O WDN P

B09084i
B09084j
B09084k
No enviado
D09091d
D09084l
B09091e
B09091f
B09091a
B09084h
B09091b
B09083a
B09093a
B09144a
B08174a
B09091c

53 gfl
54 gfl
55 gfl

57 gfl
56 gfl
58 gfl
59 ¢gfl
40 gfl
38 gfl
41 gfl
30 gfl
50 gfl
51 gfl
52 gfl
42 gfl
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Determinacion del K extraible de suelo (interlaboratorio)

TURNO
1M
1M
1M
1M
1M
1M
1M
1M
T
1T
AT
1T
1T
1T
T
1T

GR.

Cddigo

Cadigo
grafico

00O NO O WNEFEP ONO OO WDN P

B09084a
B09084b
B09084c
B09084d
B09084e
B09084f
B09084g
B09084g
B09082a
B09092b
B09092¢c
B09092d
B09092e
B09092f
B09092g
B09092h

26_gfl
27 gfl
28 gfl
29 gfl
30 _gfl

24 gfl
36_gfl
37 gfl
38 gfl

39 gfl
40 gfl

Ensefianza de la Calidad en los laboratorios del Dpto Quimica Analitica

Cddigo

Cadigo
qgrafico

00O NO O WNEFEP ONO OO B WDN P

B09084i
B09084;
B09084k
No enviado
D09091d
D09084I
B09091e
B09091f
B09091a
B09084h
B09091b
B09083a
B09093a
B09144a
B08174a
B09091c

32_gfl
43 gfl
44 gfl

33 gfl
31 _gfl
34 gfl
25 gfl

41 gfl
42_gfl
35 gfl

Curso 2009-
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Determinacion del P extraible de suelo (interlaboratorio)

TURNO
1M
1M
1M
1M
1M
1M
1M
1M
T
1T
AT
1T
1T
1T
T
1T

GR.

Cddigo

Cadigo
grafico

00O NO O WNEFEP ONO OO WDN P

B09084a
B09084b
B09084c
B09084d
B09084e
B09084f
B09084g
B09084g
B09082a
B09092b
B09092¢c
B09092d
B09092e
B09092f
B09092g
B09092h

28 gfl
29 gfl
30 _gfl
31 gfl

32 _gfl
34 gfl
26_gfl
38 gfl
39 gfl

40 _gfl
41_gfl
42 gfl

Ensefianza de la Calidad en los laboratorios del Dpto Quimica Analitica

Cddigo

Cadigo
grafico

00O NO O W NPEFEP ONO OO P WDN P

B09084i
B09084;j
B09084k
No enviado
D09091d
D09084I
B09091e
B09091f
B09091a
B09084h
B09091b
B09083a
B09093a
B09144a
B08174a
B09091c

44_gf1

46_gfl
45 gfl
47 gfl
48 gfl
35 gfl
33 _gfl
36_gfl
27 gfl

43 gfl
37 gfl
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Determinacion del P extraible de suelo (interlaboratorio)

L
L
L
L
L
L
L
L
L

-
A =

Media de las medias = 134 +26 (19,7%)
Valor de referencia =119 * 7 (5,9%)

Ensefianza de la Calidad en los laboratorios del Dpto Quimica Analitica Curso 2009-




Determinacion de la conductividad en suelos

TURNO
1M
1M
1M
1M
1M
1M
1M
1M
T
1T
AT
1T
1T
1T
T
1T

GR.

Cddigo

(interlaboratorio)

Cadigo
grafico

00O NO O WNEFEP ONO OO WDN P

B09084a
B09084b
B09084c
B09084d
B09084e
B09084f
B09084g
B09084g
B09082a
B09092b
B09092¢c
B09092d
B09092e
B09092f
B09092g
B09092h

30 _gfl
31 _gfl
32_gfl

33 gfl
34 gfl
35 gfl
37 gfl
28 gfl
41 gfl
42 gfl
43 gfl
44 gfl
45 gfl
46_gfl
47 gfl

TURNO
2M
2M
2M
2M
2M
2M
2M
2M
2T
2T
2T
2T
2T
2T
2T
2T

Ensefianza de la Calidad en los laboratorios del Dpto Quimica Analitica

GR.

Cddigo

Cadigo
grafico

00O NO O W NPEFEP ONO OO P WDN P

B09084i
B09084;j
B09084k
No enviado
D09091d
D09084I
B09091e
B09091f
B09091a
B09084h
B09091b
B09083a
B09093a
B09144a
B08174a
B09091c

51 gfl
52 gfl
53 gfl

55 gfl
54 gfl
56_gfl
57 gfl
38 gfl
36_gfl
39 gfl
29 gfl
48 gfl
49 gfl
50 gfl
40 gfl

Curso 2009-




Determinacion de la conductividad en suelos

(interlaboratorio)
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Determinacion de la conductividad en suelos
(interlaboratorio

Media de las medias = 454 +121 (26,7%)
Valor de referencia = 451 T 63 (21,3%)

Ensefianza de la Calidad en los laboratorios del Dpto Quimica Analitica Curso 2009-




Determinacion del K en el extracto de suelos (interlaboratorio)

TURNO

1M
1M
1M
1M
1M
1M
1M
1M
1T
1T
1T
1T
1T
1T
1T
1T

Ensefianza de la Calidad en los laboratorios del Dpto Quimica Analitica

Cadigo

GR. Cédigo grafico
1 E09154a 10
2 E09154b 11
3 E09154c 12
4 E09154d 13
5 E09154e 14
6 E09154f 15
7 E09154g 16
8 E09154h 17
1 E09154i
2 E09154; 18
3 E09154k 19
4 E09154! 20
5 E09154m 21
6 E09154n 22
7 E091547 23
8 E091540 24

Cadigo
GR. Cddigo grafico
1 E09151a 29
2 E09151b 30
3  E09153a 31
4 No enviado .
5  E09153b 32
6 E09153c 33
7 E09153d 34
8  E09153e 35
1 E09154p
2 E09154q
3  E09154r 25
4  E09154s 26
) E09154t
6 E09154u
7  E09154v 27
8  E09154x 28
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Curso 2009-

interlaboratorio)

UCM

JE— .__L_______.-_____________________
- - - e

&
-

-+

!

L
1

|

’

|

I
r

[
I -

1
iz

s
9
Q
-
(p]
Q
o)
O
)
o
(40)
| -
)
x
Q
)
C
Q
h
[
O

R T

p- ) I

r 4 IS
ra

O+ — e

an -
1 I

V4

INacion

Determ

©
2
In
©
C
<
(L)
2
Im
>
g
(@)
+—
o
()]
o
©
(%]
o
=
(@)
o+
(L)
S
(@)
0
i
(%]
i)
C
(D)
©
()
RS
‘©
(©)
o
Q
©
©
N
C
(¢°)
C
()
(%]
C
L




P 1 1 ]

Curso 2009-

interlaboratorio)

2,1 (5,9%)

39,6+5,4 (13,6%)
+

s
i)
Q
-
(p]
Q
O
O
)
o
(40)
| -
)
x
Q
)
C
Q
h
[
O

=35,5

V4

INacion

Media de las medias
Valor de referencia

Determ

©
2
©
C
<
(L)
9
Im
>
g
(@)
+—
o
()]
o
©
(%]
(@)
=
(@)
o+
(L)
S
(@)
0
i
(%]
o
C
(D)
©
()
RS
‘©
(©)
o
Q
©
©
N
C
(¢°)
C
()
)
C
L




ENSAYOS

@ Muestra de ostras (Ejercicio Intralaboratorio)

@ Muestrade cerveza

@ Muestrade sueloy de extracto de suelo

@ Muestrade harina
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Determinacion de la proteina bruta y % humedad en

harina (intralaboratorio)

TURNO GR. UCM TURNO GR. UCM
1M 1 1 2M 1 21
1M 2 2 2M 2 22
1M 3 3 2M 3 23
M 4 4 2M 4 24
1M 5 5 2M S 25
M 6 6 2M 6 26
M 7 7 2M 7 27
M 8 8 2M 8 28
AT 1 11 2T 1 31
AT 2 12 2T 2 32
1T 3 13 2T 3 33
1T 4 14 2T 4 34
AT 5 15 2T 5 35
1T 6 16 2T 6 36
AT 7 17 2T 7 37
1T 8 18 2T 8 38
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Determinacion de |la proteina bruta en harina

(intralaboratorio)
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Determinacion de |la proteina bruta en harina

(intralaboratorio)

P-11 harina. Grafico z score para %proteina
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Determinacion del % humedad en harina (intralaboratorio)
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Determinacion del % humedad en harina (intralaboratorio)

P-11 harina. Grafico z score para %humedad
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Determinacion de |la proteina bruta en harina

(interlaboratorio)

Cddigo Cddigo

TURNO GR. Cédigo gréfico TURNO GR. Cadigo  gréfico
1M 1 C09091a 23 2M 1 C09081c 41
1M 2 C09092a 28 2M 2 €09081d 42
1M 3 C09092b 29 2M 3 C09081e 43
1M 4 C09092c 30 2M 4 C09093d 47
1M 5 C09092d 31 2M 5 C09081f 44
1M 6 C09092e 32 2M 6 C09081g 45
1M 7 C09092f 33 2M 7 C09081h 46
1M 8 C09091b 24 2M 8 No enviado .
1T 1 C09091c 25 2T 1 C09092g 34
1T 2 C09094a . 2T 2 C09092h 35
1T 3 C09091d . 2T 3 C09093c 39
1T 4 C09091e 26 2T 4 C09092i 36
1T 5 C09091f 27 2T 5 C09084a 22
1T 6 C09091g . 2T 6 C09081a 20
1T 7 C09093a 37 2T 7 C09081b 21
1T 8 C09093b 38 2T 8 C09094b 40
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Determinacion de |la proteina bruta en harina
(interlaboratorio)
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Determinacion del % humedad en harina (interlaboratorio)

Cddigo Cddigo
TURNO GR. Cdbdigo gréfico TURNO GR. Codigo grafico
1M 1 C09091a 29 oM 1 C09081c 47
1M 2 C09092a 35 oM 2 C09081d 48
1M 3 C09092b 36 M 3 C09081e 49
1M 4 C09092c 37 oM 4 C09093d 53
1M 5 C09092d M 5 C09081f 50
1M 6 C09092e 2M 6 C09081g 51
1M 7 C09092f 38 oM 7 C09081h 52
1M 8 C09091b 30 2M 8 No enviado
1T 1 C09091c 31 2T 1 C09092g 39
1T 2 C09094a 45 2T 2 C09092h 40
1T 3 C09091d 32 2T 3 C09093c 44
1T 4 C09091e 33 oT 4 C09092i 41
1T 5 C09091f 2T 5 C09084a 28
1T 6 C09091g 34 2T 6 C09081a 26
1T 7 C09093a 42 oT 7 C09081b 27
1T 8 C09093b 43 oT 8 C09094b 46
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Determinacion del % humedad en harina (intralaboratorio)
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Media de las medias = 12,19+ 1,56 (12,78%)
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