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La norma ISO/IEC 17025 es el estandar de
calidad mundial para los laboratorios de
ensayos Yy calibraciones.

Esta es la base para |la acreditacion de un
organismo de certificacion. Se publico la version
actual en 2005.
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La elaboracion de la nueva norma ISO/IEC
17025 es fruto de la experiencia acumulada en la
aplicacion de la Guia ISO/IEC 25 y la Norma
Europea EN 45001, a las cuales anula y
sustituye ahora.

La primera edicion fue publicada en 1999, y la
gue actualmente esta vigente es la segunda
version 2005 ( 15.05.2005)
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Estas antiguas normas eran :

EN 45001:1989 (UNE 66-501-91 Criterios
generales para el funcionamiento de los
laboratorios de ensayo [UNE, 1991]) y ISO/IEC.

Guide 25:1990 (General requirements for the
competence of calibration and testing
laboratories [ISO, 1990])
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La norma ISO 17025 amplia el objetivo de las
normas ISO 25y EN 45001 ya que tiene en
cuenta el muestreo y que los métodos de ensayo
pueden ser no normalizados o bien pueden estar
desarrollados por el propio laboratorio.
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Otra novedad de la norma es que establece que
algunas clausulas no seran aplicables a todos
los laboratorios, en concreto aguellas
relacionadas con actividades gue el laboratorio
no lleve a cabo, como por ejemplo el muestreo o

el desarrollo de nuevos métodos.
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Hay dos clausulas principales en la norma
ISO/IEC 17025 - Requisitos de gestion

y Requisitos técnicos.

LOS REQUISITOS DE GESTION : Se refieren
al funcionamiento y la efectividad del sistema de

gestion de calidad en el laboratorio y esta
clausula presenta requisitos similares a los de la

norma ISO 9001
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LOS REQUISITOS TECNICOS:

Abordan la cualificacion de los empleados; la
metodologia de los ensayos; los equipos y los
Informes de los resultados de los ensayos asi
como las calibraciones
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Acceso a mas contratos para ensayos y/o
calibraciones.

La acreditacion tambien ayuda a obtener mas
contratos de organizaciones gue no exigen la
acreditacion de los laboratorios pero si les dan
preferencia en situaciones de competitividad.
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* Mejor reputacion e imagen del laboratorio a
escala nacional y mundial.

 Mejora constante de la calidad de los datos y la
efectividad del laboratorio.
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La norma ISO/IEC 17025 consta de cinco
clausulas, dos anexos y una seccidon de

bibliografia:
Clausula 1. Campo de aplicacion

El estandar cubre las actividades técnicas de un
laboratorio, asi como la gestion y los

aspectos organizativos para realizar actividades
técnicas de manera competente.

Clausula 2: Referencias a normativas
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e Clausula 3: Términos y definiciones
e Clausula 4: Requisitos de gestion

La mayor parte de los requisitos son similares a
los descritos en la norma 1SO 9001:2000.

» Clausula 5: Requisitos técnicos

La mayoria de los requisitos provienen de la
Guia ISO 25.
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e Anexo A: Referencias a la norma ISO
9001:2000

 Anexo B: Pautas para establecer aplicaciones
para campos especificos

 Bibliografia

NDECOp) - SN
PERU

Page 14



Estos requisitos contemplan la elaboracion e
Implantacion de:

- Un Manual de Calidad.

- Politicas de gestidon y técnicas, incluidas una
politica de calidad.

- Procedimientos de gestion y técnicos.

Asi como la generacion de evidencia objetiva de
su implantacion: Registros de gestion y
técnicos. Page 15



REQUISITOS DE GESTION
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e Se debe nombrar un director de control de
calidad.

 Todo el personal debe estar libre de presiones
comerciales o financieras que puedan perjudicar
la calidad de los resultados de las calibraciones
0 ensayos
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e Se debe definir un organigrama , las
responsabilidades y funciones de la direccion y
todos los colaboradores.

 El organigrama debe estar planteado de tal
manera gque los departamentos con conflicto de
Intereses no perjudiquen la calidad del trabajo
del laboratorio. Por ejemplo, el departamento de
marketing y el financiero.
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DINAMICA



 Debe haber politicas, procedimientos estandar e
Instrucciones de trabajo para asegurar la calidad
de los resultados de los ensayos.

 Debe haber un manual de calidad con politicas
gque emita y comunique la direccion.

 Se debe mejorar continuamente la efectividad
del sistema de gestion
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e Todos los documentos oficiales deben estar
autorizados y controlados.

e Se deben revisar periodicamente los documentos
y actualizar en caso necesario.

e Los cambios realizados en documentos deben
seguir el mismo proceso de revision gue para la
elaboracion del documento inicial
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Procedimientos

Instructivos

Registros
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e La revision que realice el supervisor del
laboratorio debe asegurar que el laboratorio
tiene la capacidad técnica y los recursos
necesarios para cumplir los requisitos.

* Los cambios que sufra un contrato deben seguir
el mismo proceso gue el aplicado al

contrato inicial.
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e Se debe garantizar la competencia de la parte
subcontratada mediante un sistema de calidad
documentado, como la norma ISO/IEC 17025.

 Ellaboratorio que subcontrata es responsable
ante el cliente del trabajo del subcontratista, salvo
en el caso de que el cliente o el organismo
regulador especifigue qué subcontratista es

preciso utilizar.
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Se deben seleccionar y evaluar formalmente los
proveedores para garantizar que los servicios y
suministros tienen la calidad esperada.

Se deben mantener registros del proceso de
seleccion y evaluacion.

Se debe verificar la calidad del material entrante
segun las especificaciones predefinidas.
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e E| laboratorio debe comunicarse con los clientes
para aclarar dudas sobre los pedidos y obtener
Informacion del cliente.

 Ellaboratorio debe tener un programa formal
para recopilar los comentarios de los clientes de
manera continuada.

 Ellaboratorio debe permitir a los clientes
Inspeccionar el laboratorio
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 Debe haber una politica y un procedimiento
para la resolucion de reclamos de clientes.

» Se deben mantener registros de las reclamos y
los pasos seguidos para resolverlas.

» Esto incluye documentacion sobre las
Investigaciones las acciones correctivas

y preventivas.
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* Debe haber una politica y un proceso gue entren
en vigor cuando los resultados no sean conformes
a los procedimientos.

e Se deben adoptar acciones correctivas de
Inmediato para evitar gue se repita.

* Se debe valorar la relevancia del trabajo no
conforme, como por ejemplo, el posible impacto
gue pueda tener en otros trabajos de ensayos 0
calibraciones.
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 Debe haber una politica y un proceso que entren
en vigor cuando los resultados no sean conformes
a los procedimientos.

e Se deben adoptar acciones correctivas de
Inmediato para evitar gue se repita.

» Se debe valorar la relevancia del trabajo no
conforme, como por ejemplo, el posible

Impacto que pueda tener en otros trabajos de
ensayos o calibraciones.

* En caso necesario, se debe notificar a los clientgs, s,



e Se puede recurrir a acciones correctivas por
ensayos u otras labores no conformes,

reclamaciones de clientes, auditorias internas o
externas, inspecciones de la direccion y
observaciones.

e Se deben seleccionar e implantar las acciones
correctivas para eliminar el problema especifico
y evitar que se repita el problema.
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« Como primer paso en el proceso, se debe
identificar el origen de la no conformidad.

e Se debe supervisar y evaluar la eficacia de la
medida correctiva
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Se deben Iniciar acciones preventivas cuando se
hayan identificado los posibles origenes de las no
conformidades. Estas no conformidades pueden
ser técnicas o relacionadas con el sistema de
gestion.

El objetivo es reducir las probabilidades de que
se produzcan dichas no conformidades
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 Se deben tener en cuenta las recomendaciones
de mejora gque figuren en informes de auditoria,
analisis de datos, reclamaciones y sugerencias de
clientes, acciones correctivas y preventivas e
Inspecciones de la direccion.

e Se deben recopilar sugerencias con el tiempo y
las debe revisar la direccion para tomar las
medidas apropiadas.
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 Debe haber procedimientos para identificar,
recoplilar, indexar, almacenar, recuperar y
eliminar registros.

e Se deben almacenar los registros de manera que
se garantice su seguridad, confidencialidad,
calidad e integridad durante el tiempo que sea
necesario conservarlos
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e Deben de ser parte de la historia = Trazabilidad.

 E|formato de los registros puede ser en papel o
en medios electronicos.

e Debe haber procedimientos para proteger y
hacer copias de seguridad de los registros
electronicos y evitar el acceso no autorizado.
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e Se pueden corregir los registros si se detectan
errores. Se debe tachar el registro original, pero
debe quedar visible.

e Sise usan sistemas electronicos para los
registros, se debe aplicar el mismo principio.
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 Ellaboratorio debe tener un procedimiento y un
calendario para auditorias internas.

Las auditorias internas pueden cubrir todo el
laboratorio y todos los elementos del sistema de
calidad durante un periodo especifico o puede
dividirse en varias subsecciones.

* El calendario debe estar establecido de tal
manera que se someta cada elemento del

sistema de calidad y cada seccion del laboratorio
a una auditoria anualmente
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 Eldirector de calidad debe gestionar el programa
de auditorias.

» Se debe informar de los resultados de las
auditorias a los clientes con respecto a la

calidad de los resultados de los ensayos y las
calibraciones.

 Las actividades de seguimiento de las auditorias
abarcan planes de accion preventiva y correctiva
(CAPA). Se debe supervisar la eficacia de los

planes Page 41



DINAMICA



 Debe haber un calendario y un procedimiento
para las inspecciones periddicas de la direccion.

e Se recomienda realizar estas inspecciones una
vez al ano.
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La inspeccion de la direccidn debe incluir un
debate sobre el resultado de auditorias internas
recientes y valoraciones externas, acciones
correctivas y preventivas, resultados de las
pruebas de eficacia, reclamaciones y comentarios

de los clientes y recomendaciones para mejoras.
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REQUISITOS TECNICOS
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Los requisitos tecnicos abordan la calificacion
del personal, la metodologia de los ensayos y
los muestreos, los equipos y la calidad y los
iInformes de los resultados de ensayos y

calibraciones.

Esta clausula esta dividida en diez secciones.
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e SOlo debe realizar los ensayos vy las
calibraciones personal cualificado.

Esto incluye a los empleados a tiempo parcial y
a los empleados de tiempo completo, asi como
a la direccion.

o La cualificacion de los empleados puede tener su
origen en la educacion, experiencia o formacion.

VIDEO
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o La direccion debe definir y actualizar las tareas,
descripciones de puestos y las

aptitudes necesarias para cada empleo.

e Segun las aptitudes necesarias y las
cualificaciones disponibles, se debe desarrollar e
Implantar un programa de formacion para cada
empleado.
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» Se debe valorar la eficacia de la formacion. Si la
formacion corresponde a un metodo de ensayo
especifico, el empleado puede demostrar que
tiene la cualificacion necesaria ejecutando
satisfactoriamente una prueba de eficacia o
control de calidad de ejemplo.

Una declaracion del empleado como “He leido
el procedimiento para ensayos” no

es suficiente.

Page 49



e La direccion debe autorizar al personal para
realizar tareas especificas, por ejemplo,

para utilizar diferentes tipos de instrumentos,
elaborar informes de ensayos, interpretar

resultados especificos de ensayos y para formar
O supervisar a otros empleados.

o Se debe registrar la fecha de dicha autorizacion.
No se deben realizar las tareas

asignadas antes de la fecha de autorizacion
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Las condiciones ambientales no deben afectar
negativamente a la calidad esperada de los
ensayos.

Esto significa, por ejemplo, que el equipo debe
funcionar segun las especificaciones del
fabricante en cuanto a humedad y temperatura.
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« Ellaboratorio debe supervisar, controlar y registrar
las condiciones ambientales.

e Se debe prestar suma atencion a la esterilidad
bioldgica, suciedad, trastornos electromagnéticos,

radiacidon, humedad, suministro eléctrico,
temperatura, sonido y vibracion.

e Se deben detener los ensayos cuando las
condiciones ambientales estén fuera de los

rangos especificados.
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e Se deben separar las areas con actividades
Incompatibles.

o Se debe restringir el acceso a las areas de
ensayo Yy calibracion al personal

autorizado.

Esto es posible con tarjetas de acceso.
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Los equipos deben cumplir con las especificaciones

relevantes para los ensayos. Esto implica que se
debe, en primer lugar, definir las especificaciones de

los equipos.

De esta manera, si se cumplen las especificaciones
definidas, el equipo sera adecuado para realizar los

ensayos.
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e Se deben identificar y documentar los equipos y
Su software.

e Se deben calibrar y/o comprobar los equipos
para determinar si cumplen las especificaciones
del laboratorio.

e Se debe indicar el estado de calibracion en el
Instrumento junto con las fechas de la

ultima calibracion y de la siguiente.
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DINAMICA



e El muestreo deberia seguir un plany un
procedimiento de muestreo
documentados.

* El procedimiento de muestreo debe
describir la seleccion y extraccion de
muestras representativas.
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Se debe registrar la ubicacion y el procedimiento
del muestreo, la persona que ha tomado la
muestra y cualquier otra informacion revelante
sobre el proceso de muestreo.
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o Se deben identificar individualmente los
elementos de ensayos y calibraciones.

e Se deben seqguir los procedimientos
documentados para el transporte, recepcion,

manipulacion, proteccion, almacenamiento,
retencion y/o eliminacion de muestras.

* Los procedimientos deben evitar el deterioro de
muestras y la contaminacidon entre muestras
durante el transporte y almacenamiento
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e Se debe supervisar la validez de los resultados
de los ensayos de manera continuada.

 Eltipoy la frecuencia de los ensayos debe ser
planificada, justificada, documentada y revisada.

e Las comprobaciones para el control de calidad
pueden consistir en el uso periddico de material
de referencia certificado, la repeticion de ensayos
o calibraciones con el mismo u otro método y la
repeticion de calibraciones o ensayos sobre
elementos guardados.
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ASEGURAMIENTO DE
CALIDAD

SATISFACCION DEL CLIENTE
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El Aseguramiento de Calidad debe hacer que:

La CALIDAD se manifieste en su
operatividad, que se le UTILICE y genere
todos los beneficios que se derivan de su

aplicabilidad.
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?

= La Gerencia esta muy atenta con respecto a
la manera como la cultura de la calidad se
esta implementando.

= Velar porque la calidad sea un hecho cierto
en la operatividad de la empresa.

= Manifestar una buena Gestion de Calidad.

= Aplicar la normatividad vigente en las nuevas
normativas aplicables e implementarlas.
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Practicar el analisis de resultados para la
Implementacion de la mejora.

Los sistemas de Aseguramiento de Calidad...

iNO SON SOLO PARA LAS GRANDES
COMPANIAS!
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La unidad de calidad debe ser completamente
iIndependiente.
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Existen paises como México en donde a través
de su norma local, la Unidad de Calidad debe
tener toda la responsabilidad y la autoridad para
asegurar gue el establecimiento cumpla con las
especificaciones establecidas.
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Unidad de
Produccioén

(QU)

Unidad de
Calidad

(QU)

71
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La FDA en su guia “Guidance for Industry,
Quality Systems Approach to Pharmaceutical
CGMP Regulations” (2006), en donde indica que
el concepto de Unidad de Calidad (QU) es
constante con los sistemas de calidad modernos
con lo que se asegura gue todos los sistemas se
encuentran apropiadamente:

>
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> Planeados
> Aprobados
» Conducidos y
> Supervisados

VERIFICAR HACER
L
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Control de Calidad (QC):

= Determinar la conveniencia de los

Insumos entrantes, etiquetado de
materiales en proceso y de los
productos finales.

= Evaluacion del proceso de
fabricacion para asegurar
seguimiento a las especificaciones.

= Determinar la aceptabilidad de cada
lote de fabricacion.

Aseguramiento de Calidad (QA):

= Revision y aprobacion de todos los
PNOs relacionados con la
produccion y el mantenimiento.

= Revision de expedientes asociados
a la produccion y el mantenimiento.

= Revision y analisis de tendencias de
ejecucion de la evaluacion.

.

UNIDAD DE CALIDAD

(QU)
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Definicion:

Es la unidad independiente de produccion de la
organizacion y que es responsable de la
Garantia de Calidad (QA) y del Control de
Calidad (QC). Esto puede estar bajo la forma
de unidades separadas 0 en grupo,
dependiendo del tamano y estructura de la
organizacion.
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Unidad de Calidad
(QU)

Aseguramiento de Calidad Control de Calidad

(QA) (QC)

La QU debe ser independiente de la Unidad de

Produccion.
QA y QC, pueden estar en el mismo grupo,

dependiendo del tamafo de la organizacion.
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Inspecciony Control de
Calidad

—3 Inspeccion: Revision 0

inspeccion del producto final,
desechando los productos no
conformes.

No se aprovecha la inteligencia,
ni la creatividad del empleado.

Enfrentamiento entre los
objetivos de produccion y de
calidad

“Se admite que el operario lo
hace mal y el “verificador” lo
tiene que hacer bien”.

—3 Control: La revision de todos
los productos resulta inviable
(inspeccion 100%), no es de tipo
preventivo y se limita a las
funciones productivas no implica

| r la organi ion.
alrestode lao ga77|zaC|on Page 77



Aseguramiento de
Calidad

Prevencion de errores

Control total de la calidad

Enfasis en el disefio de los
productos

Uniformidad y conformidad de
productos y procesos

Compromiso de los trabajadores
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= Un sistema de Aseguramiento de Calidad se
puede complementar con otros meétodos vy
filosofias de calidad, en virtud de establecer un
soporte documental para evaluar el
desempeno de la empresa a partir de
registros de calidad, mismos gue sirven para
obtener datos confiables y objetivos para
mantener un control real y efectivo
Procesos.




=Para migrar hacia un sistema de
Aseguramiento de Calidad se debe:

1.Definir una Politica de Calidad.
Esto obliga, a promover y desarrollar en todos
los niveles la conciencia de lo que es la calidad.

2. Ejercer |la Calidad.

Establecer funciones de mando y de gestion, con
el fin de que cada nivel de la empresa apliguen
la Politica de Calidad que ha sido determinada.
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3. Certificacion (opcional)

Esto permitira dar muestra a sus clientes, que sus
productos reunen las condiciones de confiabilidad.

= Se puede utilizar las siguientes referencias:

ICH Q10 “Pharmaceutical Quality System”

ISO 9001:2008. Sistemas de Gestidon de

Calidad. Requisitos.

81

Page 81



Para cumplir lo antes mencionado es importante

considerar que:

0 Debe haber un compromiso definitivo por parte
de la Direccion.

o Definir la mision, decidir que es lo que se
pretende alcanzar en terminos cuantitativos y
cualitativos.

o Hacer un balance de las fortalezas y debilidades.

olnvolucrar a todos los miembros de la

organizacion. . page 82



Para cumplir lo antes mencionado es importante

considerar que:

oDesignar a un responsable de la Direccidn
General.

o Mantener una evaluacion permanente de los
aspectos relacionados con l|a calidad vy
determinar CAPA’s.
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= La filosofia del sistema de calidad supone que si
las actividades son planeadas, programadas y
documentadas, es mas facil repetir una y otra
vez los procesos operativos que logran los
estandares de calidad deseados.

= La ventaja de una cultura escrita se muestra
porque :
» Se especifican con claridad los procedimientos

de trabajo.

» Las responsabilidades de cada area.
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_0S compromisos de calidad.

_as especificaciones técnicas.

_0S metodos de verificacion y prueba.
Registros de atencion al cliente, entre otros.

YV V VYV V

= De cada uno de los puntos anteriores se
obtienen datos estadisticos gue sirven para
evaluar y controlar el Sistema de Calidad vy por
lo tanto mejorar la calidad de los productos.
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Por lo tanto Ila gestion documental debe
garantizar el ciclo de vida de los documentos.

y consulta
Ciclo de vida de un

— documento Distribucion
Disposicion y difusion
final N

Generacion
86 Page 86
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Se debe cuidar que el procedimiento indique lo

siguiente:

» Investigacion adecuada, con conclusiones
cientificamente justificables, de tal modo que
se Implementen acciones correctivas Yy
preventivas apropiadas sobre las causas
reales, para evitar gue se repitan en el futuro.

87 Page 87



» Determinar las causas, Investigaciones gue
identifiquen las causa real y que se expligue
como pudo haberse producido el resultado
OQOS.

» Justificaciones cientificas para Invalidar un
resultado OOS e implementacion de practicas
de investigacion adecuadas con las que se
lleguen a conclusiones aceptables.
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= FDA en su guia

2006), la
determinacion de la causa real de un resultado
OOS es un requisito principal.

= El problema concreto, aun hoy para muchos
laboratorio farmacéuticos, no es solo la
dificultad para identificar las causa reales de
un OOS, si no tambien, el tomar las acciones,
gue es exactamente lo que requiere un auditor.
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En conclusion es reflejar en el procedimiento cada
una de las etapas a llevarse a cabo para la correcta
Investigacion de un OOS:

ldentificacior-del resultado OOS
Investigacior: preliminar

Investigacio: /del laboratorio

Investigacion formal
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Reproceso, OMS lo define como: Someter todo
0 una parte de un lote, a una etapa previa del
proceso de manufactura validado debido a fallas
en el cumplimiento de las especificaciones

predeterminadas.
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Retrabajo, OMS lo define como: Someter todo 6 una
parte de un lote, a una etapa sustituta o diferente del

oroceso de manufactura debido a fallas en el
cumplimiento de las especificaciones

predeterminadas.
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Adicional se debe considerar lo siguiente:

" Las metodologias, reprocesados y
retrabajados deben ser sometidos a analisis de
calidad y la documentacidon debe demostrar
que la calidad del lote recuperado es
equivalente a la del proceso original.

= Los reprocesos y retrabajos se permiten por
una sola ocasion. En caso de que la causa que
origind el reproceso o retrabajo sea repetitiva,
el proceso debe ser validado. 93 Page 93



Detras de cada no conformidad, hay una causa de
la misma. Por lo tanto, para resolver la no
conformidad, hay que considerar el siguiente
enfoque:

» ldentificar la causa 0
causas del problema.

» Encontrar los caminos
para eliminar esas causas
y prevenir gue se vuelvan
a presentar.
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+ SIEMPRE debe realizarse una investigacion,
independientemente del tipo de no
conformidad que tengamos.

* Debe tenerse claro que las investigaciones no
se hacen en 5 minutos, conllevan tiempo,
dependiendo de la complejidad, sin embargo
en el procedimiento deben establecerse
tiempos promedios para realizar la
Investigacion.
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+ La investigacion la realiza el Comité Técnico,
NUNCA una sola persona.

* Todas las actividades que formen parte de la
Investigacion deben tenerse documentadas,
ya que forman parte del expediente de cada
no conformidad.

¢+ Hay que enumerar las hojas, tener una
secuencia logica de la investigacion y tener

documentos rastreables de la misma.
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{—

Sintoma del problema
“La maleza”

Sobre la superficie
(obvio, se ve, esta ahi)

111

Las causas detras del
sintoma “La raiz”
Debajo de la superficie

(no obvio, no se ve, pero
estan ahi)
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La autoevaluacion ayuda a:

"Practicarse como un examen global y sistematico
de la forma de hacer las cosas.

*Reflexionar en equipo sobre las actividades vy
resultados de la empresa.

=Priorizar areas de mejora.

=Elaborar un plan de accidn concreto que acergque a

la organizacion a la mejora continua. Page 98



Para el método de autoevaluacion se hace uso de los
siguientes elementos:

« Cuestionarios: Consiste en responder a una
relacion de preguntas que pueden ser contestadas
positiva o negativamente, valoradas por niveles.

 Reunidn: La autoevaluacion es realizada por el
Comité de Direccion.

« Formularios: Consiste en responder un grupo de
formularios que integran las areas significativas a

tener en consideracion.
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= Existen estandares internacionales como la

ISO 9004:2009 “Gestion para el éxito
sostenido”.

= Esta nueva version ofrece una guia sobre como
una organizacion debe adoptar un enfoque
sistematico para lograr el “éxito sostenido”.

= Existe la herramienta conocida como ciclo PHVA
gue ayudan al mantenimiento y mejora continua y

se puede aplicar en todos los niveles dentro de la
organizacion.
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El ciclo Planificar-Hacer-Verificar-Actuar (P-H-V-A), se
considera un ciclo dinamico dentro de cada proceso de la
empresa y esta totalmente asociado con la planificacion,
Implementacion, control y mejora continua, tanto en la
realizacion del producto como en otros procesos del
Sistema de Gestion de Calidad.

101 Page 101



INFORME DE RESULTADOS
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Vamos a describir como elaborar los informes de
los resultados de ensayos/calibraciones.

Esto es importante para poder comparar

facilmente los ensayos realizados en diferentes
laboratorios.
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Los certificados de las calibraciones e informes
de ensayos deben incluir:

- El nombre y la direccidon del laboratorio.

- Identificacion individualizada del informe del
ensayo o certificado de calibracion (como el
numero de serie).

- El nombre y la direccion del cliente.
- ldentificacion del método.
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e Una descripcion e identificacion de los
elementos sometidos al ensayo o la calibracion.

* Referencia al plan de muestreo y los
procedimientos empleados en el laboratorio.

 Los resultados del ensayo o la calibracion con
las unidades de medida.
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 El nombre, cargo y firma o identificacion
equivalente de la persona o las personas que
autorizan el informe del ensayo o el certificado
de la calibracion.

* Una declaracion sobre el margen estimado de
iIncertidumbre en la medicion (para informes de
ensayo, si corresponde).
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e Cuando el informe incluya opiniones e
Interpretaciones, documentacion que justifique
dichas opiniones e interpretaciones.

 Las opiniones e interpretaciones deben estar
senaladas claramente como tales en el informe
del ensayo o el certificado de la calibracion.
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DINAMICA



VALIDACION DE METODOS
DE ENSAYOS

Page 109



El proceso de validacion puede descomponerse
en sus cuatro partes esenciales:

1) Definicidn y especificacion de los requisitos a
conseqguir con el método de ensayo o
calibracion, que seran basicamente el tipo de
parametros o medidas a realizar y su rango o
margen para el gue el método tienen que ser
util. Como se decia, estos requisitos los
determinara, en la mayoria de los casos, €l
cliente.
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« 2) Descripcion de las caracteristicas del metodo:
preparacion de muestras o materiales, proceso
de ejecucion, equipos o0 materiales necesarios,
precauciones y limitaciones, personal necesario,
controles de calidad, toma de datos, calculos y
expresion de resultados, y toda la informacion
necesaria para la completa realizacion del
trabajo. En ocasiones, el metodo debera ser
disenado por el laboratorio, partiendo de cero, o
recopilando informacion de todas las fuentes
posibles (publicaciones cientificas, libros,
articulos, investigaciones, etc.). Page 111



3) Demostracion de gue el metodo descrito es
capaz de cumplir los requisitos y datos de
partida, para lo que se suelen utilizar algunas
técnicas y metodos estadisticos.

4) Declaracion sobre las condiciones y
circunstancias en las que el método ha sido
validado y, por tanto, es aplicable
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ANALITO: Sustancia (quimica, fisica o biologica)
buscada o determinada en una muestra, que debe

ser recuperada, detectada o cuantificada por el
metodo.

CALIBRACION : es el proceso de comparar los
valores obtenidos por un instrumento de
medicion con la medida correspondiente de un
patron de referencia (o estandar).

Page 113



ENSAYO: Operacion técnica realizada de acuerdo a
un procedimiento especifico, que consiste en la

determinacion cualitativa y/o cuantificacion de una o
mas caracteristicas (propiedades o analitos) en un

determinado producto, proceso o servicio.

INCERTIDUMBRE: Parametro asociado al resultado
de una medicidon gue caracteriza la dispersion de los

valores que podrian razonablemente ser atribuidos al
mensurando.
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« MENSURANDO: Cantidad destinada a la
medida.

« PLAN DE VALIDACION: Documento tipo
orotocolo en el cual se definen las pruebas o
parametros de validacion necesarios y el diseino
experimental a desarrollar en base a los
requerimientos del metodo.
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REQUERIMIENTO DEL METODO: Corresponde a
aquellas caracteristicas del metodos que son esenciales

para poder aplicarlo para el fin previsto. Cuando no estan
establecidas por el cliente o usuario, debe

definirlas el responsable del ensayo de manera confiable y
cientifica.

VALIDACION: Verificacion de determinados parametros
de un método en la que los requisitos

especificados para estos, demuestran que el método es
iIdoneo para un uso previsto.
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MEDICION : Es un proceso basico de la ciencia
gue consiste en comparar un patron seleccionado
con el objeto o fendmeno cuya magnitud fisica se
desea medir para ver cuantas veces el patron esta
contenido en esa magnitud.

RESULTADO DE MEDIDA : Conjunto de valores
de una magnitud atribuidos a un mensurando ,
acompanados de cualquier otra informacion
relevante disponible.
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La validacion de un método analitico es un paso
fundamental para asegurar que los resultados

entregado por dicho método son confiable.

Cuando se realiza la validacion de un método por
parte del laboratorio, lo que se busca es poder
determinar con fundamento estadistico que el
metodo es adecuado para los fines previstos.
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El laboratorio DEBE validar:

1. Métodos No Normalizados: Corresponden a
metodos desarrollados por el laboratorio o metodo
nuevos (ejemplo: publicado en revista cientifica), o
bien, a métodos que tradicionalmente se han
utilizado en el laboratorio pero que no estan
normalizados.

2. Método Normalizado con una Modificacion Signifi-
cativa
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En algunos casos se puede realizar lo que se conoce
como validacion menor o verificacion cuando se

trate de:
1. Métodos normalizados.

2. Métodos normalizados usados fuera de su alcance
propuesto. Ejemplo: uso en otra matriz.

3. Ampliaciones y modificaciones menores de métodos
normalizados. Ejemplo: uso en otros analitos.
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4. Cuando se trate de metodos previamente
validados, que haya sufrido alguna alteracion
significativa por lo cual deben volver a evaluarse.

Estas variaciones pueden ser; cambio de equipo,
cambio de componentes de equipo como columnas,
detectores, cambio analista, cambio de la matriz
gue contiene la muestra o de nivel de concentracion
del analito de interes, entre otros.
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La verificacion, tiene generalmente como
objetivo, el comprobar que el laboratorio domina el

método

de ensayo normalizado y lo utiliza correctamente,
en caso de tratarse de un método normalizado

modificado para la verificacion se requiere solo
realizar aquellas pruebas gue indiguen que la
variacion realizada no afecta el ensayo
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Es un documento (tipo protocolo) en el cual se
definen previamente a la experiencia; las pruebas o
parametros de validacion necesarios y el diseno

experimental a desarrollar en base a los
requerimientos del metodo.

El “Plan de Validacion” debera contener :

» Alcance de la validacion (metodo, analito, matrices
y requerimientos del método.
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» Diseno experimental:

- Establecer la(s) muestra(s) a ser analizada(s):
testigos reactivos, blanco matriz, material
certificados, material control, material(es) de
referencia certificado, - Numero de analisis
requeridos para cada prueba y/o parametro.

- Criterios de aceptabilidad para cada parametro
de validacion.

- Analista(s)
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- Materiales, insumos y equipos necesarios para
desarrollar la validacion.

- Responsable de la Validacion, fecha o tiempo
programado para realizar la validacion y fecha de

elaboracion del plan.

Nota : Cualgquier modificacion realizada al plan de
validacion, durante el proceso, debe quedar
debidamente documentada.
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Para el desarrollo de las pruebas de validacion,
0s analistas a cargo deberan conocer el
orocedimiento de método de ensayo y el numero
de ensayos o0 mediciones a realizar de acuerdo a
lo establecido en el plan de validacion.
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Los ensayos o mediciones realizadas seran con el fin de
poder realizar las siguientes pruebas de parametros de

validacion:

e Selectividad
 Linealidad
 Sensibilidad
e Limites

e Exactitud
 Precision
 Robustez

« Aplicabilidad
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DEFINICION :

Capacidad de un método para cuantificar
exactamente un analito en presencia de
Interferencias
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Que es una interferencia ? Es aquella especie
guimica gue causa un error sistematico en la
determinacidon de un analito.

e Se pueden dar dos casos:

— la presencia de interferencias que puedan dar
una respuesta analitica que no se diferencie
de la respuesta del analito.

— |la presencia de interferencias que afecten la
senal del analito (“efecto matriz”)
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¢, Como se evalua?

 Un blanco de reactivos
e Una matriz natural o sintética libre de analito
e Analito en un solvente adecuado

e La misma matriz con el agregado de una
cantidad conocida de analito o una muestra real

e Potenciales interferencias en presencia de
analito
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Es la relacion entre la concentracion del
analito y la respuesta del método.
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Recomendaciones

e Cantidad de puntos: = 6 concentraciones
Igualmente espaciados

o Cantidad de replicados por concentracion: =2 3
* Replicados independientes

e Usando analito puro o analito en matriz
 Medidos aleatoriamente
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o A partir de la informacion obtenida en la
evaluacion de la linealidad, se determinara la
estrategia a utilizar en el método de rutina.
Puede ser que sblo sea necesario calibrar con
un punto o tal vez con dos puntos. En otros
casos sera necesario calibrar con varios puntos.

 Es importante tener en cuenta que los
siguientes parametros de validacion, en
particular la precision y la veracidad, sean
evaluados utilizando la estrategia de calibracion

gue se usara en el procedimiento elegido.
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Menor cantidad de un analito en una
muestra que puede ser detectada pero no
necesariamente cuantificada con un valor

exacto.
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Capacidad de un proceso de medicion
guimica para cuantificar adecuadamente un
analito.
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Intervalo entre las mas altas y mas baja
concentracion ( cantidades ) del analito en
la muestra, para la cual se ha demostrado
gue el método analitico tiene un nivel
apropiado de precision , veracidad y
linealidad
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Grado de concordancia entre resultados obtenidos en
mediciones repetidas de un mismo objeto o de objetos
similares, bajo condiciones especificadas .

Diferentes condiciones :
* Repetibilidad
 Precision intermedia

* Reproducibilidad
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Resultados independientes que se obtienen :

Con el mismo meétodo.

Sobre idénticas muestras

En el mismo laboratorio

Por el mismo operador

Utilizando mismos equipos de medicion
Durante un corto intervalo de tiempo.
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Expresa la variacion dentro del laboratorio:
- Diversos dias

- Diversos Analistas

- Diversos equipos , etc
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Los resultados independientes que se
obtienen .

- Con el mismo meétodo.

- Sobre muestras identicas

- En Laboratorios diferentes

- Con operadores distintos y
Utilizando equipos diferentes
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FUENTES QUE DETERMINAN LA
INCERTIDUMBRE
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