XI1 ENAAL
4 al 8 de noviembre de 2001
Mace o Alagoas Bradli

Nor mas de Calidad:

BPL, 1TSO 17025y Normas
Analiticas

Quim. Farm. Annamaria Narizano
LATU (Uruguay)
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M étodos de analisis
Objetivo
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M étodos de analisis
Objetivo
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Acuerdos Internacionalesy
Metodos de Analisis

métodos validados
estudio colaborativo
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Acuerdos I nternacionalesy
Metodos de Analisis

acreditados
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‘Principios de buenas practicas
de analiss (SECIED)

perfectamente definido

metodos
adecuados al uso propuesto
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‘Principios de buenas practicas
de analiss (SECIED)

consistentes
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Validacion
* Seglin | SO 9000: 2000:

* Paraun método de analisis:
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Eurachem: Validacion de un
metodo de analisis

car acter isticas de desempeio
limitaciones

parametros de influencia

apto para el uso propuesto
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Validacion
de un metodo de analisis
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Vaidacion
de un metodo de analisis
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Validacion
de un metodo de analisis
Enfoque global
Método puede considerarse
validado solamente Si;

ESADECUADO AL USO
PROPUESTO
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Programa de AOAC de Métodos
Oficiales

validacion en
estudios colabor ativos
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‘Programa de AOAC de M étodos
Oficrales
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‘Programa de AOAC de M étodos
Oficrales

M inimo numero de:
* materiales
* |aboratorios

* replicados
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‘Programa de AOAC de M étodos
Oficrales
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Diseno de estudio colaborativo
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Diseno de estudio colaborativo
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Diseno de estudio colaborativo
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Diseno de estudio colaborativo

Par ametr os de desempefo a establecer
basados en la validacion previa en un
unico laboratorio
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Diseno de estudio colaborativo

principio y ambito de aplicacion
equipos, reactivosy materiales
pasos del procedimiento y calculos
precauciones de seguridad

aptitud del proceso de ensayo (que se debe
cumplir que indigue que se esta bajo
control)

puntos criticos de control
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Diseno de estudio colaborativo

descripcion de estudios preliminares
estudios de robustez

comparacion con metodo de referencia
Interferencias potenciales

materiales de referencia
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Diseno de estudio colaborativo

blancos ciegos como falsos positivos
calibracion

muestra control usada

frecuencia de uso de muestra control

especificaciones de desempeno del
equipamiento
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Diseno de estudio colaborativo

* establecimiento de sesgo (comparacion con
método o material de referencia)

* recuperacion
* repetibilidad y reproducibilidad
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Diseno de estudio colaborativo
No menos importante:
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Validado en Colaborativo:
Método apto para el uso?

Incertidumbre
e Acreditacion
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Principios Codex para Calidad de
L alboratorios

métodos validados
acreditados segun SO 17025
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Cuando validar en mi laboratorio

* Para asegurarse gue los metodos
validados que nos ofrecen “en el estante’
estan siendo usados corr ectamente

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com


http://www.pdffactory.com

Qué parametros establecer o
verificar

(1) Método a utilizar completamente Validado
(Uso lanorma SIN modificaciones)

Sesgo

Precision
Efectos de matriz

Eventualmente linealidad y rango de
aplicacion
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Qué parametros establecer o
verificar

(2) Método Completamente validado por
colaborativo Cambio de Matriz:

* |IDEM 1.

(3) Validado completamente (datos publicados)
pero no por estudio colaborativo

* |IDEM 1.
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Qué parametros establecer o
verificar

(4) Método publicado en publicaciones
cientificas sin caracteristicas de desempeno
dadas o desarrollado “in house”

* IDEM 1.y ademas Test de Robustez y de
Linealidad
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Por qué validar en mi

laboratorio?
Estimacion deincertidumbreen €

resultado GUM 2000

Eurachem Guide EURACHEM Guideto
Quantifying Uncertainty in Analytical

Measurement Version 2:2000
| dentificacion de componentes

|ncidencia de muestreo, eguipamiento
especifico, condiciones ambiental es,
matrices especificas, recuperacion
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Norma FIL/AOAC/ISO /FIL 20B:1993

Validacion en laboratorio arrojo que para cumplir
con parametros de desempefio se requiere entre
otros:

Disminuir cantidad de sal de potasio para aumento

ebulloscopico de H2S0O4
Cambiar patron para valoracion de HCI

Reubicar |os blogues de digestion en acuerdo con
corrientes en campanas

Utilizar blancos a principio y final del proceso
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Incertidumbre en resultado y
adecuacion a uso del resultado

Objetivo del andlisis:
* Cumplimiento de especificacion
* Limites maximos 0 minimos

* Tolerancias

Es adecuada mi incertidumbre para
asegurar gue no supero un limite o estoy
dentro de unatolerancia?
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Incertidumbre en resultado y
adecuacion a uso del resultado

RTI = SEMI-INTERVALO DE TOLERANCIA DEL
RESULTADO DE ENSAYO /INCERTIDUMBRE
EXPANDIDA DEL ENSAYO

S RTI>3 Los limites de aceptacion pueden ser

tomados igual alatoleranciay el/los método de
ensayo se considera/n adecuado/s para su aplicacion
dentro del nivel de confianza de un 5% tanto para
aceptar productos malos o rechazar productos
buenos.
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Incertidumbre en resultado y
adecuacion a uso del resultado

S 1,5<RTI< 3 Loslimites de aceptacion deben ser
modificados para mantener el nivel de confianza
establecido

En el caso de querer mantener €l nivel de confianza
en un 5% para aceptar productos malos, el intervalo
de aceptacion estara contenido en €l de tolerancia

( sedisminuiran los limites de tolerancia).
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Incertidumbre en resultado y
adecuacion a uso del resultado

* En el caso de querer mantener €l nivel de
confianzatal que la probabilidad de
rechazar productos buenos se mantenga en
un 5% , el intervalo de tolerancia estara
contenido en € de aceptacion ( se
aumentaran los limites de tolerancia)
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Incertidumbre en resultado y
adecuacion a uso del resultado

* Cuando RTI<1,5, todo €l proceso debe ser
revisado. En este caso debe identificarse
cual eslacomponente principal dela
Incertidumbre
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Incertidumbre en resultado y
adecuacion auso del resultado

Cuando tengo maximos:

Mi limite de aceptacion estara dado por

Max- u exp (K=2) del resultado

|dem para minimos
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Por que SO 17025:1999 ?

O.M.C Acuerdo sobre Obstaculos Técnicos al
Comercio

competencia técnica
suficiente y continuada
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Resultados del |aboratorio

Deben ser adecuadosal usoy
confiablesen & tiempo
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1SO 17025:1999

Reguisitosde SISTEMA DE
GESTION DE CALIDAD 1SO

9001:1994

Lainclusion del enfoque por procesosy
la gestion paralameorade lalSO
9001:2000 es parcial
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|1SO 17025:1999
* Requisitos TECNICOS:

validacion

* Aseguramiento dela calidad delosresultados
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1SO 17025:1999

Aseguramiento dela calidad delos
resultados.

GRAFICOS DE CONTROL
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CONCIL USIONES

Solamente mediante

el uso de métodos validadosy publicados
Internacional mente

a verificacion de su desempefio y la estimacion de
a Incertidumbre en nuestro laboratorio

arealizacion de ensayos en € marco de un sistema
de gestion de calidad segun SO 9001 y en
cumplimiento de lal1S017025

PODREMOS GENERAR RESULTADOS
CONFIABLES, ADECUADOS Y RECONOCIDOS
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