
Laboratorio Standard Latte 
Accuratezza Analitica 

Laboratori «Rete A.A.»

Padenghe 25 gennaio 2017



Laboratorio Standard Latte

Laboratori Regionali    

Rete dei laboratori delle 
Associazioni Allevatori

Laboratorio Latte del 
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La forza dei laboratori delle A.A. é data dalla loro 
appartenenza alla “rete” realtà in cui:

si utilizzano materiali di riferimento comuni per la
taratura delle attrezzature

si eseguono analisi di confronto (ring test)

si applicano metodiche analitiche ed operative
uniformi (bpl)

il coordinamento ed il controllo dell’accuratezza
analitica sono assicurati da un laboratorio centrale



Rete dei laboratori delle “A.A.”

carne

Acque, terreni, 
foraggi

Latte e derivati 
(pacchetto igiene)

Latte (CCFF)
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laboratori della “Rete Associazione Allevatori”

Industrie Lattiero Casearie

Istituti Pubblici (IZS, ARPA, UNIV.)

Laboratori Privati
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GRASSO PROTEINE CASEINE LATTOSIO                                      

LATTE VACCINO,OVINO BUFALINO E  

CAPRINO

CCS 

UREA

CRIOSCOPIA

CARICA BATTERICA

MICOTOSSINE (M1, B1, OTA A, DON ZEA)

INIBENTI

IR

RIFERIMENTO

SPECIE MINORI

CCS

UREA

CRIOSCOPIA

CARICA BATTERICA

MICOTOSSINE

FORMAGGI

INIBENTI
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CALENDARIO SPEDIZIONI 2017



Laboratorio Standard Latte

MR VACCA 

10 campioni x 90 laboratori x 130 serie 

1300 MR per la spedizione

Serie suppletive x accuratezza «Rete»

Campioni di controllo (omogeneità e stabilità)

Campioni per analisi

Campioni extra (fuori abbonamento/non conformi)
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TOT.STRUM.

GR 74%

PR 71%

LA 71%

pH 57%

SH 39%

CRIO 68%

UREA 56%

CCS 66%

RS 37%

CASEINE 58%

INIB 72%
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RING TEST METODI ROUTINE
Riproducibilità grasso (g/100g)

tutti i partecipanti

rete AA
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RING TEST METODI ROUTINE       
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10 campioni latte UHT 24ml a concentrazione crescente (15-60mg/dl) 

STD1 campione UHT 3ml – 20/30mg/dl

STD0 campione UHT 3ml  - < 3mg/dl

Il valore assegnato del materiale di riferimento è determinato con il solo metodo 

di riferimento in pHmetria differenziale (ISO 14637 IDF 195:2004 )
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ANDAMENTO DELLA RIPETIBILITA' E DELLA RIPRODUCIBILITA' 

RING TEST UREA 

DA NOVEMBRE 2011 A OTTOBRE 2016
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4 campioni a concentrazioni differenti

4 tipi di elaborazione: 
TUTTI I METODI
ELISA
HPLC
ELISA confrontato con il 
valore assegnato del 
metodo di riferimento 
(HPLC)

2 campioni a concentrazioni differenti

3 tipi di elaborazione: 
TUTTI I METODI
ELISA
HPLC

M1 settembre ‘16      71ELISA  28HPLC

B1 settembre ’16       9 ELISA   15HPLC

Ottobre  ‘16      18 ELISA  12 HPLC



HPLC
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confronto valori assegnati ng/kg
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RING TEST FORMAGGIO

Attivo dal 2006
2 volte l’anno (Marzo e Novembre)
2 formaggi (stagionatura superiore a 4 mesi)
6 parametri analizzati :

umidità
proteine
grasso
NaCl
pH
ceneri

partecipanti 35/40 laboratori
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DIFF. LAB DAL VALORE ASSEGNATO
9 LAB fuori dal target (26 %)

LIMITI DEL TARGET PER UMIDITA' GENERALE R= +/- 1,06 SR= 0,76
Limiti Stabiliti dalla media progressiva al Nov 2014

RING TEST FORMAGGIO
NOVEMBRE 2016

DISTRIBUZIONE IN FUNZIONE DELLE DIFFERENZE DEL LAB (x) E DEI
SINGOLI CAMPIONI (y) DAL VALORE ASSEGNATO

UMIDITA' (g /100g)
(generale)

NIR/NIT

NORMATI

UMIDITA’
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DIFF. LAB DAL VALORE ASSEGNATO
2 LAB fuori dal target (8 %)

LIMITI DEL TARGET PER PROTEINE GENERALE R/2= +/- 2,1 SR= 1,5
Limiti Stabiliti dalla Media Progressiva al Novembre 2014

RING TEST FORMAGGIO
NOVEMBRE 2016

DISTRIBUZIONE IN FUNZIONE DELLE DIFFERENZE DEL LAB (x) E DEI
SINGOLI CAMPIONI (y) DAL VALORE ASSEGNATO

PROTEINE (g /100g)
(generale)

NIR/NIT

RIFERIMENTO

PROTEINE
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DIFF. LAB DAL VALORE ASSEGNATO
4 LAB fuori dal target (13 %)

LIMITI DEL TARGET PER GRASSO GENERALE R/2= +/- 1,7 SR= 1,2
Limiti stabiliti dalla media progressiva al Novembre 2014

RING TEST FORMAGGIO
NOVEMBRE 2016

DISTRIBUZIONE IN FUNZIONE DELLE DIFFERENZE DEL LAB (x) E DEI
SINGOLI CAMPIONI (y) DAL VALORE ASSEGNATO

GRASSO (g /100g)
(generale)

NIR/NIT

NORMATI

Met Volumetrici

GRASSO
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DIFF. LAB DAL VALORE ASSEGNATO
5 LAB fuori dal target (23 %)

LIMITI DEL TARGET PER NaCl GENERALE R/2= +/- 0,82 SR= 0,58
Limiti Stabiliti dalla Media Progressiva al Nov 2014

RING TEST FORMAGGIO
NOVEMBRE 2016

DISTRIBUZIONE IN FUNZIONE DELLE DIFFERENZE DEL LAB (x) E DEI
SINGOLI CAMPIONI (y) DAL VALORE ASSEGNATO

NaCl (g /100g)
(generale)

NIR/NIT

NORMATI

NaCl
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DIFF. LAB DAL VALORE ASSEGNATO
8 LAB fuori dal target (29 %)
Fuori Scala LAB  3-4-5-22-41

LIMITI DEL TARGET PER pH GENERALE R/2= +/- 0,27 SR= 0,19
Limiti stabiliti dalla media progressiva a Nov 2014

RING TEST FORMAGGIO
NOVEMBRE 2016

DISTRIBUZIONE IN FUNZIONE DELLE DIFFERENZE DEL LAB (x) E DEI
SINGOLI CAMPIONI (y) DAL VALORE ASSEGNATO

pH 
(generale)

NORMATI

pH
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DIFF. LAB DAL VALORE ASSEGNATO
1 LAB fuori dal target (6 %)

Fuori Scala LAB 38
LIMITI DEL TARGET PER CENERI GENERALE R/2= +/- 0,5 SR= 0,4

Limiti Stabiliti dalla Media Progressiva al Nov 2014

RING TEST FORMAGGIO
NOVEMBRE 2016

DISTRIBUZIONE IN FUNZIONE DELLE DIFFERENZE DEL LAB (x) E DEI
SINGOLI CAMPIONI (y) DAL VALORE ASSEGNATO

CENERI (g /100g)
(generale)

NIR/NIT

NORMATI

CENERI



RING TEST BHBA

Lab partecipanti 4

Campioni 5x3

Per ottenere un numero statiscamente valido, ogni campione è stato riproposto 3 volte:

1-4-12/15 11 giorni

2-9-14/15 12 mesi

3-7-13/15 7 gg parto gemellare

5-8-11/15 45 giorni

6-10-15/15 massa

5 ripetizioni x campione 60

Per l’elaborazione è stata usata la media delle ripetizioni



RING TEST LUGLIO 2015

BHBA (mM/L)

MEDIA DELLE 5 RIPETIZIONI

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

1=4=12 0,00 0,00 0,01 0,00 0,01 0,00 0,00 0,00 0,00 0,10 0,11 0,08

2=9=14 0,04 0,05 0,04 0,06 0,06 0,05 0,05 0,03 0,04 0,12 0,15 0,13

3=7=13 0,09 0,08 0,09 0,13 0,13 0,15 0,12 0,15 0,13 0,14 0,16 0,14

5=8=14 0,01 0,01 0,01 0,02 0,02 0,02 0,01 0,01 0,01 0,11 0,10 0,09

6=10=15 0,07 0,06 0,06 0,08 0,07 0,06 0,06 0,06 0,05 0,17 0,17 0,15

MEDIA DELLE 5 RIPETIZIONI-DATI EPURATI IN FUNZIONE DELLA RIPETIBILITA' (MAX-MIN) >0,03

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

1=4=12 0,00 0,00 0,01 0,00 0,01 0,00 0,00 0,00 0,00 0,10 0,11 0,08

2=9=14 0,04 0,05 0,05 0,06 0,06 0,06 0,05 0,04 0,04 0,12 0,15 0,13

3=7=13 0,09 0,09 0,09 0,13 0,14 0,14 0,11 0,15 0,14 0,14 0,16 0,14

5=8=14 0,01 0,01 0,01 0,03 0,02 0,03 0,01 0,01 0,01 0,11 0,10 0,09

6=10=15 0,07 0,06 0,06 0,08 0,07 0,06 0,06 0,06 0,05 0,17 0,16 0,15

m lab 0,040 0,044 0,044 0,061 0,060 0,060 0,048 0,053 0,046 0,130 0,137 0,117

DATI EPURATI IN FUNZIONE DELLA RIPETIBILITà DALLA MEDIA (MAX-MIN) r>0,03

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 Media Min Max ST VAL. ASS.

1=4=12 0,00 0,00 0,01 0,00 0,01 0,00 0,00 0,00 0,00 0,10 0,11 0,08 0,00 0,00 0,01 0,003 0,00

2=9=14 0,04 0,05 0,05 0,06 0,06 0,06 0,05 0,04 0,04 0,12 0,15 0,13 0,05 0,04 0,06 0,011 0,05

3=7=13 0,09 0,09 0,09 0,13 0,14 0,14 0,11 0,15 0,14 0,14 0,16 0,14 0,14 0,13 0,16 0,009 0,14

5=8=14 0,01 0,01 0,01 0,03 0,02 0,03 0,01 0,01 0,01 0,11 0,10 0,09 0,02 0,01 0,03 0,008 0,01

6=10=15 0,07 0,06 0,06 0,08 0,07 0,06 0,06 0,06 0,05 0,17 0,16 0,15 0,06 0,05 0,08 0,010 0,06

m lab 0,040 0,044 0,044 0,061 0,060 0,060 0,048 0,053 0,046 0,130 0,137 0,117 0,056 0,046 0,061 0,009 0,060

Z SCORE CALCOLATO CON IL VALORE ASSEGNATO

ZS CAMP,1 -0,09 -0,09 0,14 -0,05 0,05 0,00 0,00 -0,09 -0,09 2,25 2,43 1,79

ZS CAMP,2 -0,56 -0,20 -0,11 0,16 0,11 0,12 -0,25 -0,45 -0,56 1,70 2,32 1,76

ZS CAMP,3 -1,78 -1,86 -1,96 -0,15 -0,05 0,15 -0,96 0,47 0,05 0,15 1,06 0,15

ZS CAMP,4 -0,33 -0,13 -0,28 0,15 0,13 0,28 -0,18 -0,13 -0,23 2,32 2,12 1,81

ZS CAMP,5 0,04 -0,04 -0,13 0,37 0,18 -0,04 -0,07 -0,07 -0,44 2,41 2,15 1,83

ZS LAB -2,222 -1,852 -1,833 0,123 0,011 0,000 -1,380 -0,808 -1,594 7,845 8,630 6,408

DIFFERENZE DAL VALORE ASSEGNATO

1=4=12 0,00 0,00 0,01 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,10 0,11 0,08

2=9=14 -0,01 0,00 0,00 0,01 0,01 0,01 0,00 -0,01 -0,01 0,07 0,10 0,08

3=7=13 -0,05 -0,05 -0,05 -0,01 -0,01 0,00 -0,03 0,01 0,00 0,00 0,02 0,00

5=8=14 -0,01 0,00 -0,01 0,01 0,01 0,02 0,00 0,00 0,00 0,10 0,09 0,08

6=10=15 0,00 0,00 0,00 0,02 0,01 0,00 0,00 0,00 -0,02 0,11 0,10 0,08

m diff -0,014 -0,010 -0,010 0,007 0,006 0,006 -0,006 -0,001 -0,008 0,076 0,083 0,063

st diff 0,020 0,022 0,024 0,011 0,007 0,008 0,012 0,006 0,007 0,044 0,035 0,035

D 0,024 0,024 0,026 0,013 0,009 0,010 0,014 0,007 0,011 0,088 0,090 0,072

SLOPE 1,316 1,414 1,509 1,048 1,079 1,054 1,239 0,928 0,988 1,100 1,543 1,462

BIAS 0,001 -0,008 -0,012 -0,010 -0,011 -0,009 -0,005 0,005 0,009 -0,089 -0,157 -0,117

CORREL. 0,956 0,955 0,950 0,982 0,994 0,992 0,994 0,996 0,991 0,577 0,825 0,798

r =0.03
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RING TEST BHBA
media delle differenze valore di assegnato e scarto tipo delle differenze 

CONTENUTO IN BHBA (mM/L)

media delle differenze scarto tipo delle differenze

LAB



RING TEST BHBA
VALORE ASSEGNATO

1-4-12/15 11 giorni 0.00 mM/L

2-9-14/15 12 mesi 0.05 mM/L

3-7-13/15 7 gg parto gemellare 0.14 mM/L

5-8-11/15 45 giorni 0.01 mM/L

6-10-15/15 massa 0.06 mM/L



Laboratorio Standard Latte

• Collaborazione Università Sacro Cuore Piacenza

• Messa a punto di analisi LC-MS/MS (standard 
BHB puro)

• Materiale di Riferimento

• ……..

• Campione Pilota (Aprile 2017)

(valore vero = valore consenso)
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Laboratorio Standard Latte

MR CBT fluoroptoelettronico

• 4 campioni (10 – 1500 UFC*1000/100ml)

• Contaminazione naturale

• Ring Test (4 in un anno)

• Partecipanti 35/40 laboratori
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SR %  - LIVELLO 1-100 CFU

y = -0,0028x + 0,4119
R² = 0,1261
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SR %   - LIVELLO 101-500 CFU
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SR %   - LIVELLO 501-1000 CFU
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SR %   - LIVELLO >1000 CFU
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RING TEST CBT FEBBRAIO 2006
CONTENUTO IN CFU/ml
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RING TEST CARICA BATTERICA TOTALE
NOVEMBRE 2016

CONTENUTO IN LOG10 CFU*1000/ml
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RING TEST CARICA BATTERICA TOTALE
NOVEMBRE 2016

CONTENUTO IN IMPULSI*1000/ml (Log10)



CELLULE SOMATICHE

RT
9 CAMPIONI

MAT RIF
4 CAMPIONI
X 5 LIVELLI

PILOTA PILOTA ALTO

LABORATORI 60 80 30
20

N. PROVETTE 700
1600 1200 350

Pilota latte liofilizzato

Livello 400 – 1000 (*1000/ml) 



IL LABORATORIO STANDARD LATTE PARTECIPA A 

RING TEST INTERNAZIONALI:
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Laboratorio Standard Latte

UNI CEI ISO IEC 17043

• Dichiarazione di Conformità

• Obiettivo 2017 Accreditamento



L’UNICA COSA PERMANENTE E’
IL CAMBIAMENTO

(ERACLITO)

GRAZIE

44


