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MARGENES DE PRECISION DE LOS METODOS DE ANALISIS
ADOPTADOS POR EL CONSEJO OLEICOLA INTERNACIONAL

Como convenido por el Consejo Oleicola Internaaliaan su 932 Reunion
(noviembre de 2005), la Secretaria Ejecutiva cofivacun grupo de trabajo
encargado de revisar los margenes de precisionoslemétodos de analisis
fisicoquimicos establecidos y adoptados por el €on®leicola Internacional y
mencionados en la Norma Comercial aplicable akeds oliva y al aceite de orujo
de oliva.

Dicho grupo de trabajo, reunido en la sede del €4 de noviembre de
2006, elaboro el presente documento, que fue sdmatiexamen de los quimicos
en 2007.

El documento hace referencia a:

a) los margenes de precision correspondientes a ¢psestes métodos (con
referencia COI/T.20):

- COIl/T.20/Doc. n° 11 «Determinacion de los estigadisnos en los
aceites vegetales»;

- COI/T.20/Doc. n°® 17 «Determinacion de los acidassgs isbmeros trans
mediante analisis por cromatografia de gases domoa capilar»;

- COI/T.20/Doc. n° 10 «Determinacion de la composicyoel contenido
en esteroles mediante cromatografia de gases aamra capilar»;

Los valores de precision se han calculado en est® @ partir del ensayo

interlaboratorios realizado en 1998 por 19 laborasode ocho paises, reconocidos
por el COIl. Estos valores se mencionan en el dootorie. 20/Doc. n° 42-2 de 9 de

marzo de 2000.

b) los margenes de precision del método COI/T.20/D6@4 «Preparacion de
los ésteres metilicos de los acidos grasos»;

c) los margenes de precision correspondientes sigagentes meétodos:

- COI/T.20/Doc. n° 20 «Determinacion de la diferenammre el contenido
real y el contenido tedrico en triglicéridos conNEZ2>»;
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COI/T.20/Doc. n® 16 «Determinacion de los estereeonslos aceites
vegetales refinados»;

COI/T.20/Doc. n® 10 «Determinacion de la composicyoel contenido
en esteroles mediante cromatografia de gases clmma capilar»
(Unicamente en lo que respecta al pardmetro beisio»;
Determinacion de la acidez libre;

Determinacion del contenido en eritrodiol + uvaol;

Determinacion del indice de peroxidos;

COI/T.20/Doc. n° 24 «Peparacion de los éstereslionstide los &cidos
grasos» (Unicamente en lo que respecta a los paoEmécido
heptadecanoico y acido heptadecenoico);

COI/T.20/Doc. n° 18 «Determinacion del contenidooemas mediante
cromatografia de gases con columna capilar»;

COI/T.20/Doc. n° 19 «Analisis espectrofotométricoet ultravioleta».
COI/T.20/Doc. n® 23 «Determinacion del porcentageadido palmitico
en posicion 2 de los triglicéridos mediante la deteacion del
monopalmitato de 2-glicerilo» (datos 2007);

COI/T.20/Doc. n°® 26 «Determinacion del contenido alcoholes
alifaticos mediante cromatografia de gases comumducapilar»;

calculados a partir de los datos 2000-2006 propoacios para el reconocimiento

del COl a los laboratorios de trece paises. Elisin@stadistico de los resultados se
efectué segun lo estipulado en la norma ISO 572%aetiiud (veracidad y

precision) de los resultados y de los métodos d#ianda» y con ayuda del manual
estadistico de la AOAC (W.J. Youden, E.H. Stein&fl).examen de los valores
aberrantes se realizé aplicando los tests de Rgn##enCochran y de Grubbs a los
resultados de los laboratorios para todas las masegeplicados a y b).

En los cuadros presentados a continuacion se mdizaa cada parametro
estudiado, los datos siguientes:

n
ouliers
mean

r

S

RSD: (%)
R

Sk
RSDr(%)

Numero de laboratorios participantes en el ensayo
Numero de laboratorios con resultados aberrantes
Media de los resultados aceptados

Repetibilidad

Desviacion estandar de repetibilidad

Coeficiente de variacion de repetibilidad X200/ mean)
Reproducibilidad

Desviacion estandar de reproducibilidad

Coeficiente de variacidon de reproducibilidgd x 100/ mean)
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Cuadro 1. Ceras (ma/kq)

A B C D E F G H
n 44 48 48 48 49 49 49 53
outliers 2 7 1 4 1 2 6 8
mean 2607.7 87.9 1564.1 167.8 660.4 738.1 63.88 825.8
r 100.6 9.4 80.4 12.0 24.9 24.5 6.7 20.4
Sr 35.9204  3.3663  28.7059 4.2734 < 8.9020  8.7594  2.3812 @ 7,2883
RSDr(%) 1.4 3.8 1.8 2.6 1.4 1.2 3.7 0.9
R 679.4 34.3 311.96 499 164.8 163.6 25.6 122.7
Sk 242.6280  12.2568 | 111.41 17.8225 58.8404  58.4183  9.1457  43.8244
RDSk(%) ¢ 9.3 13.9 7.1 10.6 8.9 7.9 14.3 5.3
Cuadro 2. AECNu»

A B C D E

n 29 29 29 29 29
outliers 1 3 7 1 3
mean 0,05 0,70 0,18 0,26 0,49
r 0,02 0,03 0,02 0,04 0,04
S, 0,0074 0,0122 0,0084 0,0136 0,0147
RSD,(%) 14,6 1,7 4.6 53 3,0
R 0,08 0,35 0,14 0,15 0,13
Sr 0,0269 0,1236 0,0515 0,0530 0,0459
RSDRg(%) 52,8 17,7 28,2 20,5 9,3




COI/T.20/Doc. n® 42-2/Rev. 1

pag. 4

Cuadro 3. Estigmastadienos (mag/kq)

A B C D E
n 19 19 19 19 19
outliers 3 5 7 2 5
mean 0.01 0.8 9.5 0.22 7.6
r 0.01 0.1 0.4 0.05 0.5
S 0.004 0.03 0.14 0.01 0.17
RSD,(%) 32.4not sig.) 3.7 1.5 8.4 2.3
R 0.03 0.2 2 0.1 2
Sr 0.012 0.05 0.59 0.025 0.57
RSDRg(%) 98.6(not sig.) 6.7 6.3 11.5 7.6
Cuadro 4. Esterenos (ma/kq)

A B C D E
n 31 31 31 31 31
outliers 4 4 5 4 4
mean 9,5 31 46 9,0 11,4
r 0,2 1 1 0,3 0,5
S 0,0730 0,3276 0,3924 0,0984 0,1778
RSD,(%) 0,8 1,0 0,9 11 1,6
R 2 5 12 1 1
Sr 0,5802 1,6758 4,1960 0,5293 0,4974
RSDRg(%) 6,1 53 9,1 5,9 4,4
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Cuadro 5. C18:1T (%)

A B C D E
n 17 17 17 17 17
outliers 5 2 4 0 0
mean 0,01 0,02 0,02 0,02 0,05
r 0,01 0,01 0,01 0,01 0,02
S 0,003 0,003 0,004 0,004 0,007
RSD,(%) 22,6 20,2 32,1 22,0 14,1
R 0,01 0,02 0,02 0,02 0,03
Sr 0,004 0,008 0,008 0,008 0,011
RSDRg(%) 31,0 46,6 32,1 50,0 21,7
Cuadro 6. C18:2T + C18:3T(%)

A B C D E
n 16 17 16 17 17
outliers 5 2 2 4 0
mean 0,01 0,03 0,01 0,04 0,30
r 0,01 0,01 0,01 0,01 0,04
S 0,004 0,004 0,003 0,004 0,015
RSD,(%) 34,9 13,4 19,0 9,9 51
R 0,02 0,02 0,02 0,02 0,1
Sr 0,006 0,007 0,006 0,008 0,047
RSDg(%) 47,7 25,6 42,8 22,4 15,4
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Cuadro 7. Esteroles totales (mag/kq)

A B C D E
n 19 19 19 19 19
outliers 5 3 4 5 3
mean 1547 1720 1618 1498 1578
r 86 75 57 52 61
S 30.57 26.81 20.35 18.68 21.72
RSD,(%) 2,0 1,6 1,3 1,3 1,4
R 95 182 157 164 155
Sr 34,09 64,94 56,02 58,66 55,38
RSDRg(%) 2,2 3,8 3,5 3,9 3,5

Composicion porcentaje de la fraccion esterdlica

Cuadro 8. Colesterol (%)

A B C D E
n 17 17 17 17 17
outliers 2 2 4 5 3
mean 0,2 0,2 0,16 0,1 0,16
r 0,1 0,1 0,04 0,06 0,04
S 0,03 0,03 0,01 0,02 0,01
RSD,(%) 19,4 17,4 11,1 17,6 10,5
R 0,2 0,2 0,1 0,1 0,2
Sr 0,07 0,08 0,05 0,04 0,05
RSDRg(%) 43,4 42,9 31,8 35,3 34,2
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Cuadro 9. Brasicasterol (%)

A B C D E
n 35 35 35 35 35
outliers 3 2 2 6 6
mean 1,76 4,6 0,07 0,07 0,02
r 0,04 0,1 0,02 0,02 0,01
S 0,0135 0,0376 0,0064 0,0068 0,0032
RSD, (%) 0,8 0,8 9,8 9,9 19,0
R 0,1 0,3 0,1 0,1 0,1
Sr 0,0442 0,1122 0,0377 0,0427 0,0208
RSDRg(%) 2,5 2,5 57,4 62,1 123,1
Cuadro 10. Campesterol (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 0 0 0 0 0
mean 4,1 5,0 4,0 4,0 4,3
r 0,1 0,2 0,2 0,2 0,1
S 0,05 0,07 0,07 0,05 0,04
RSD; (%) 1,3 1,5 1,8 1,4 1,0
R 0,3 0,3 0,3 0,2 0,3
Sr 0,09 0,12 0,09 0,07 0,10
RSDRg(%) 2,3 2,5 2,5 1,8 2,4
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Cuadro 11. Estigmasterol (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 1 0 0 1 0
mean 1,0 2,3 11 1,4 2,4
r 0,1 0,1 0,1 0,1 0,2
S 0,02 0,04 0,03 0,03 0,05
RSD,(%) 1,9 1,9 30,6 2,2 2,3
R 0,1 0,2 0,1 0,1 0,2
Sr 0,04 0,07 0,04 0,04 0,07
RSDgr(%) 3,9 3,1 4,6 2,9 3,1
Cuadro 12. A-7-Estigmastenol (%)
A B C D E

n 15 15 15 15 15
outliers 0 0 0 1 0
mean 0,1 2,3 0,2 0,5 0,6
r 0,1 0,2 0,1 0,1 0,1
S 0,03 0,06 0,02 0,03 0,03
RSD,(%) 24,7 2,7 15,3 6,4 53
R 0,1 0,3 0,1 0,1 0,1
Sr 0,04 0,09 0,04 0,04 0,04
RSDgr(%) 30,7 4,3 22,6 7,9 8,5
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Cuadro 13. B-Sitosterol aparente (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 0 1 0 0 0
mean 93,9 88,7 93,9 93,2 91,6
r 0,3 0,4 0,4 0,3 0,3
S 0,10 0,13 0,13 0,10 0,12
RSD,(%) 0,1 0,2 0,1 0,1 0,1
R 0,9 0,9 0,7 0,9 0,9
Sr 0,31 0,32 0,25 0,32 0,32
RSDRg(%) 0,3 0,4 0,3 0,4 0,4

Andlisis espectrofotométrico en el ultravioleta

Cuadro 14. K 79

A B C D E F G H
n 44 48 48 49 51 51 52 51
outliers 5 3 4 3 2 4 1 1
mean 0.12 0.14 0.12 0.24 0.20 0.39 0.40 0.46
r 0.01 0.01 0.01 0.01 0.01 0.01 0.01 0.02
Sr 0.0026 0.0024 | 0.0018  0.0025 : 0.0024 ' 0.0035 :0.0047  0.0054
RSDr(%) 2.4 1.7 1.6 1.0 1.2 0.9 1.2 1.2
R 0.03 0.03 0.03 0.03 0.02 0.03 0.06 0.05
SR 0.0090 0.0092  0.0090 ' 0.0101 @ 0.0067 @ 0.0095 @ 0.0207 @ 0.0162
RDSg(%) | 8.3 6.7 7.8 4.2 3.3 2.5 5.2 3.5
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Cuadro 15. AK

A B C D E F G H
n 17 18 18 18 18 48 49 51
outliers 1 2 0 1 1 6 5 2
mean 0,000 | 0,020 : 0,010 0,003 0,04 0.002 0.006 0.019
r - 0,001 0,003 0,002 0,007 0.001 0.002 0.003
Sr - 0,001 0,001 0,001 0,003 0.0004 0.0006 ' 0.0010
RSDr(%) - 7,7 17,9 25,7 6,4 26.8 9.1 50
R - 0,004 0,01 0,004 0,02 0.003 0.004 0.012
SR - 0,002 0,002 0,002 0,006 0.0009  0.0015 @ 0.0042
RDSg(%) - 8,3 37,0 50,2 14,2 58.3 24.3 21.9
Cuadro 16. Monopalmitato de glicerilo (%)

A B C D E F G H
n 12 12 12 12 12 12 12 46
outliers 0 0 0 0 0 0 0 2
mean 0,5 0,8 0,9 1,8 2,8 0,5 0,8 2.0
r 0,1 0,1 0,2 0,1 0,3 0,1 0,1 0.1
Sr 0,0408 0,0408 0,0612 :0,0354  0,0935 0,0408 i 0,0408 : 0.0532
RSDr(%) : 8,9 54 6,8 2,0 3,3 8,9 5,4 2.7
R 0,1 0,3 0,3 1 1 0,1 0,3 0.4
SR 0,0508 | 0,0950  0,0919 : 0,2006 @ 0,3068  0,0508  0,0950 @ 0.1357
RDSg(%) 11,1 12,7 10,2 11,1 10,9 11,1 12,7 6.8
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Cuadro 17. Alcoholes alifaticos (ma/kq)
B D E F G H

n 47 48 47 53 50
outliers 6 3 3 6 4
mean 128.50 173.85 105.44 1441.57 241.29
r 10.70 957 10.74 98.55 15.64
Sr 3.8209 | 3.4194  3.8341  35.1963  5.5844
RSDr(%) 3.0 2.0 3.6 2.4 2.3
R 49.05 54 .87 36.46 472.88 56.51
SR 17.5175 19.5964 13.0222 | 168.8854 | 20.1832
RDSRr(%) 13.6 11.3 12.4 11.7 8.4
Cuadro 18. Acidez (%)

A B C D E
n 35 35 35 35 35
outliers 2 2 2 0 1
mean 0,41 0,20 3,91 1,32 0,98
r 0,02 0,01 0,04 0,02 0,02
S, 0,0064 0,0043 0,0152 0,0071 0,0069
RSD,(%) 1,6 2.1 0,4 0,5 0,7
R 0,05 0,05 0,2 0,1 0,1
Sk 0,0162 0,0177 0,0785 0,0330 0,0209
RSDRr(%) 4.0 8,7 2,0 2,5 2,1




COI/T.20/Doc. n® 42-2/Rev. 1

pag. 12

Cuadro 19. Eritrodiol + Uvaol

A C E
n 30 30 30 30 30
outliers 4 5 4
mean 6,6 5,9 45 2,0 1,9
r 0,2 0,3 0,1 0,1 0,1
S, 0,0674 0,0988 0,0378 0,0475 0,0338
RSD; (%) 1,0 1,7 0,9 2,3 1,8
R 1 1 1 1 1
Sk 0.3927 0,3645 0,4428 0.2842 0,1846
RSDRg(%) 6,0 6,2 10,0 14,0 10,0
Cuadro 20. indice de perdxidos (meqO  »/kq)

A B C D E F G H

n 49 48 48 49 49 51 51 52
outliers 5 9 0 1 2 4 3 3
mean 10.48 3.32 9.45 12.55 9.03 17.75 3.55 3.10
r 0.43 0.32 0.51 0.47 0.38 0.49 0.26 0.33
Sr 0.1542 : 0.1137 0.1836 :0.1672 : 0.1355 ' 0.1762  0.0915  0.1163
RSDr(%) 1.5 3.4 1.9 1.3 1.5 1.0 2.6 3.8
R 2.29 2.24 3-28 2.82 2.04 3.19 1.85 1,78
SR 0.8165 : 0.7996 1.1697  1.0065 H 0.7288 1.1389 0.6610 @ 0.6354
RDSg(%) : 7.8 24.1 12.4 8.0 8.1 6.4 18.6 20.5
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Composicion en acidos grasos (porcentaje)

Cuadro 21. Acido miristico C14:0 (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 0 0 1 1 3
mean 0,01 0,01 0,01 0,01 0,02
r 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
S 0,002 0,003 0,004 0,004 0,002
RSD (%) 20 20 36 38 11
R 0,01 0,02 0,02 0,01 0,02
Sk 0,0041 0,0059 0,0062 0,0047 0,0058
RSDg(%) 45 47 52 42 32
Cuadro 22. Acido palmitico C16:0 (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 2 3 1 0 0
mean 8,0 10,3 10,4 10,5 9,7
r 0,1 0,2 0,4 0,3 0,4
Sy 0,04 0,06 0,15 0,10 0,14
RSD, (%) 0,5 0,6 15 1,0 1,4
R 1 0,4 1 1 1
SR 0,24 0,16 0,33 0,46 0,45
RSDg(%) 3,0 1,5 3,2 4.4 4,7
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Cuadro 23. Acido palmitoleico C16:1 (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 0 2 0 1 1
mean 0,50 0,68 0,7 0,91 0,64
r 0,04 0,03 0,1 0,03 0,04
S 0,014 0,010 0,026 0,012 0,014
RSD,(%) 2,9 1,4 3,6 1,3 2,3
R 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
Sr 0,034 0,027 0,047 0,44 0,046
RSDgr(%) 6,8 4,1 6,4 4,9 7,2
Cuadro 24. Acido heptadecanoico C17:0 (%)

A B C D E
n 25 25 25 25 25
outliers 1 1 1 2 2
mean 0,18 0,06 0,11 0,14 0,12
r 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
S 0,0048 0,0041 0,0035 0,0033 0,0033
RSD,(%) 2,7 6,9 3,1 2,3 2,7
R 0,02 0,02 0,02 0,02 0,03
Sr 0,0073 0,0074 0,0087 0,0075 0,0096
RSDRg(%) 4,1 12,6 7,7 5,2 7,8
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Cuadro 25. Acido heptadecenoico C17:1 (%)

A B C D E
n 29 29 29 29 29
outliers 3 2 2 3 2
mean 0,26 0,09 0,24 0,22 0,19
r 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
S 0,0037 0,0036 0,0049 0,0048 0,0043
RSD,(%) 1,4 3,8 2,0 2,2 2,2
R 0,03 0,03 0,04 0,03 0,03
Sr 0,0110 0,0095 0,0147 0,0107 0,0110
RSDRg(%) 4,3 10,1 6,1 4,9 57
Cuadro 26. Acido estearico C18:0 (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 2 0 0 0 1
mean 2,9 2,49 2,6 3,5 3.1
r 0,1 0,03 0,1 0,1 0,1
S 0,032 0,012 0,030 0,034 0,038
RSD,(%) 11 0,5 1,1 1,0 1,2
R 0,2 0,3 0,2 0,4 0,3
Sr 0,061 0,092 0,088 0,131 0,117
RSDRg(%) 2,1 3,7 3,4 3,8 3,8
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Cuadro 27. Acido oleico C18:1 (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 0 0 1 1 0
mean 79,4 74,6 75,6 76,1 75,8
r 0,4 0,3 0,4 0,2 0,5
S 0,15 0,11 0,14 0,08 0,16
RSD,(%) 0,2 0,2 0,2 0,1 0,2
R 1 1 1 1 2
Sr 0,49 0,45 0,45 0,47 0,64
RSDRg(%) 0,6 0,6 0,6 0,6 0,9
Cuadro 28. Acido linoleico C18:2 (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 2 1 0 1 0
mean 7,3 9,7 8,5 7,2 8.8
r 0,1 0,1 0,2 0,1 0,1
S 0,02 0,03 0,06 0,04 0,05
RSD,(%) 0,3 0,3 0,7 0,6 0,6
R 0,3 0,5 0,5 0,5 0,6
SH 0,12 0,19 0,18 0,16 0,21
RSDRg(%) 1,7 1,9 2,1 2,2 2,4
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Cuadro 29. Acido linolénico C18:3 (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 2 0 0 0 4
mean 0,73 0,90 0,86 0,74 0,8
r 0,04 0,05 0,03 0,04 0,1
S 0,013 0,017 0,010 0,014 0,020
RSD,(%) 1,8 1,9 1,2 1,9 2,6
R 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
Sr 0,029 0,041 0,036 0,028 0,041
RSDRg(%) 3,9 4,6 4,2 3,8 54
Cuadro 30. Acido araquidico C20:0 (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 1 0 0 1 0
mean 0,39 0,44 0,44 0,42 0,43
r 0,04 0,05 0,04 0,04 0,05
S 0,015 0,018 0,013 0,013 0,019
RSD,(%) 3,8 4,0 3,0 3,1 4,4
R 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
Sr 0,029 0,032 0,031 0,042 0,036
RSDRg(%) 7,3 7,2 7,0 9,8 8,6
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Cuadro 31. Acido eicosenoico C20:1 (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 1 1 1 0 1
mean 0,37 0,39 0,37 0,28 0,3
r 0,03 0,03 0,04 0,05 0,1
S 0,009 0,011 0,013 0,017 0,026
RSD,(%) 7,8 3,0 3,5 6,0 8,9
R 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
Sr 0,029 0,034 0,023 0,028 0,027
RSDRg(%) 7,9 8,7 6,2 10 9,3
Cuadro 32. Acido behénico C22:0 (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 0 1 1 1 3
mean 0,11 0,14 0,14 0,12 0,19
r 0,02 0,04 0,04 0,05 0,04
S 0,008 0,013 0,014 0,016 0,013
RSD,(%) 7,0 9,6 10,0 14,0 6,9
R 0,04 0,04 0,05 0,1 0,04
Sr 0,014 0,016 0,018 0,020 0,015
RSDRg(%) 12,0 12,0 13,0 17,0 8,3




COI/T.20/Doc. n® 42-2/Rev. 1

pag. 19

Cuadro 33. Acido lignocérico C24:0 (%)

A B C D E
n 15 15 15 15 15
outliers 1 0 0 0 3
mean 0,04 0,06 0,06 0,05 0,08
r 0,02 0,02 0,03 0,03 0,04
Sy 0,006 0,005 0,012 0,012 0,014
RSD:(%) 15,0 8,9 20,0 24,0 19,0
R 0,1 0,1 0,1 0,1 0,04
SR 0,020 0,026 0,026 0,019 0,014
RSDRr(%) 49 42 45 39 19
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