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Introduccion

El presente Manual de buenas prdcticas de laboratorio de granos fue elaborado en el
marco del proyecto “Aseguramiento de la calidad de los laboratorios de la cadena
oleaginosos”, llevado adelante por el programa del Laboratorio Tecnolégico del
Uruguay (LATU) para la cadena de oleaginosos. En él se presentan requisitos y
recomendaciones operativas y practicas para asegurar la calidad de los resultados
analiticos generados por los laboratorios de la cadena de oleaginosos, que en su
mayoria son extensibles a otros granos. Incluye un moédulo para soja y a futuro,
segun las necesidades del sector, se iran incorporando médulos para otros granos.

Participaron en la elaboracion de este manual las empresas integrantes de la
Asociacién de Comerciantes de Granos (ACG), la Mesa Tecnolégica de Oleaginosos
del Uruguay (MTO), la Camara de Surveyors del Uruguay (CSU), el Ministerio de
Ganaderia, Agriculturay Pesca (MGAP) y el LATU, lo que asegura la representatividad
de todos los eslabones de la cadena de la soja.

Marco del proyecto

Existen en el pais empresas con laboratorios instalados que presentan diferentes
grados de estandarizacién en sus rutinas, como ser el control de los métodos
analiticos y de equipos (calibracién, verificacidon, adecuacion al uso y mantenimiento),
el aseguramiento de las competencias del personal, el uso de herramientas
estadisticas para el aseguramiento de la calidad, etc. Esto genera dificultades para

la comparacién entre resultados analiticos de los mismos lotes realizados por
diferentes laboratorios, lo cual frecuentemente determina controversias acerca de
cual es el valor real representativo del lote y sobre el precio final que obtienen el
productor y los diferentes integrantes de la cadena.

La generacién de este manual con requisitos y pautas de buenas practicas de
laboratorio, basado en normas internacionales y consensuado por los actores
de la cadena de valor de cultivos de granos, permite la generacién de confianza,



Generalidades

reproducibilidad y robustez de los resultados, asi como acordar y estandarizar los
criterios analiticos en lo que refiere a la calidad fisica y fisicoquimica de los granos.
Esta forma de trabajo, que se basa en la calidad de los resultados, facilita la operativa
y la comercializacion de granos, ya que los lotes de produccidén nacional obtienen
valores analiticos que los representan en forma objetiva.

Este manual, disponible para todos los laboratorios de la cadena agroindustrial del
pais, permitira enviar al mercado internacional una sefial clara del trabajo serioy
uniforme del pais, fomentando la confianza.

Objetivo

El presente manual tiene como objetivo establecer los requisitos y las buenas
practicas recomendadas para todos los laboratorios de la cadena agroindustrial
de oleaginosos de forma de asegurar la calidad de los resultados analiticos
fisicoquimicos que emiten.

En este manual podran encontrar datos utiles para obtener resultados confiables,
como las metodologias de analisis y verificacion o calibracion del equipamiento
utilizado, la adecuacién para propdsito especificos, la capacitacion del personal para
la tarea, la evaluacién de la exactitud de los métodos de analisis e incertidumbre y el
control del proceso en el tiempo mediante graficos de control e interlaboratorios.

Alcance

Este manual aplica a cualquier laboratorio que lleve a cabo determinaciones
analiticas de calidad de granos, debe considerarse como una guia general y su
implementacion es de caracter voluntario.
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Capitulo 1:
Requisitos generales

Es necesario que el laboratorio cumpla con los requisitos de imparcialidad y
confidencialidad de acuerdo con lo establecido en el presente manual.

1.1 Imparcialidad

® Se entiende por imparcialidad la presencia de objetividad en todas las actividades
del laboratorio. Se define la objetividad como la ausencia de conflictos de
intereses, prejuicios y sesgos; de existir estos, se resuelven sin afectar de forma
adversa las actividades (International Organization for Standardization, 2017).

® Ellaboratorio no debe permitir presiones comerciales, financieras u otras que
comprometan su imparcialidad.

1.2 Confidencialidad

Se considera confidencial cualquier informacién obtenida o creada durante la
realizacién de las actividades del laboratorio y es el laboratorio el responsable de su
gestién y proteccidn para evitar su divulgacion sin consentimiento. No se considera
confidencial la informacién que el cliente pone en conocimiento publico o cuando la
organizaciony el cliente lo acuerdan previamente.

Las medidas para dar garantias de imparcialidad y confidencialidad pueden incluir,
entre otras:

® Acuerdos de confidencialidad con cualquier persona u organizacién a la que se le
otorgue acceso a la informacion.

® Manuales de ética y politicas del laboratorio.

e Utilizacion de cédigos especiales para la identificacion de los clientes. Es decir,
en lugar de utilizar el nombre real del cliente se le asigna un cddigo, limitando
la cantidad de personas con acceso a esta informacién. Para el caso de base de
datos informaticas, se pueden emplear claves para ingresar. Muchos sistemas
computarizados permiten, ademas, conocer quiénes accedieron a la base y qué
informacidn obtuvieron. Los registros en soporte papel, en cambio, se pueden
disponer en un lugar cerrado y protegido, por ejemplo, con llave.

® Matrices de identificacion de riesgos para la imparcialidad.



Requisitos generales

1.3 Estructura y responsabilidades de la organizacion

El laboratorio debe tener definida su estructura, organizacién y su ubicacién

dentro de la organizacién matriz (si corresponde), asi como también especificar
responsabilidad, autoridad e interrelacién del personal que dirige, realiza o verifica el
trabajo que afecta los resultados analiticos.

Una correcta definicion de la estructura organizacional mejora la operaciony la
productividad a través del orden, el control y la coordinacion.

El organigrama es la herramienta mas utilizada para representar la estructura
jerarquica de la organizacion, los cargos, las funciones y las lineas oficiales de
comunicacion. Es importante promover la comunicacion, la coordinacién y la
integracion efectiva entre los sectores de la organizacién.

En el Anexo 1 se muestra un ejemplo de organigrama.
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Capitulo 2:
Requisitos relativos al control documental

2.1 Documentacion

La informacién documental se debe controlar y mantener, asi como también el
soporte que la contiene.

Su correcta gestidn presenta numerosas ventajas:
® Comunicaciony conservaciéon de informacion y experiencias.

® Estandarizacidon de procesos, asegurando la repetibilidad en la ejecucién.

® Proporciona evidencia objetiva y facilita la trazabilidad de procesos y actividades.

La documentacién debe agregar valor a la organizacién, por lo que hay que
conocer y definir la cantidad necesaria para alcanzar los objetivos sin entorpecer
las actividades.

Se recomienda adoptar un formato normalizado para cada tipo de documento.

Todo documento debe:
® Ser comprensible, es decir, de redaccidon ordenada, clara y concreta.

Ser identificable (nombre, cédigo, version, responsables, etc.).
Ser verificado antes de su liberacidn.

Permanecer actualizado.

Estar disponible.



2.1.1 Jerarquia de la documentacion

Capitulo 2
Requisitos relativos al control documental

Manual
Descripcién general de |la
organizacidny sus actividades

Procedimientos
Describe los procesos y las
actividades

Instructivos
Especificaciones
Formularios

Registros
Evidencias objetivas

Figura 1. Piramide documental

Manual

Proporciona informacion general, tanto para el exterior como para el interior de
la organizacion. En él se suelen referenciar otros documentos mas detallados

y especificos.

Procedimientos

Documentos que describen la forma de llevar a cabo los procesos y actividades.

Contribuyen a:
® Uniformizar el trabajo.

® Disminuir la variabilidad en la ejecucién y predecir el comportamiento de

los procesos.

® Dilucidar responsabilidades.

® La capacitacidon y entrenamiento del personal.
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Es recomendable que contengan o hagan referencia a:
® Objetivo: Para qué se utiliza.
® Alcance: Qué ambito abarca, incluyendo casos particulares y excepciones.

® Referencias: Documentos en los que se basé la redaccidon o aquellos que es
necesario aplicar en forma conjunta con el procedimiento en cuestion.

® Responsables: Quién lo ejecuta y quién lo supervisa.
® Equipamiento: Materiales y equipos que deben emplearse.

® Descripcion de las actividades: Cuando, donde, como y qué debe hacerse y como
debe controlarse.

® Registros: Cémo, dénde y quién registra los resultados obtenidos. Incluye, si
corresponde, formatos pertinentes.

De ser necesario agregar apartado de:
® Definiciones.
® Abreviaturas y simbolos.

Instructivos

Descripciones detalladas y especificas de como realizar las tareas. Dada su finalidad,
deben estar disponibles en el lugar donde se ejecute la tarea (por ejemplo,
instructivo de uso de un equipo). Pueden ser o incluir:

® Diagramas de flujo (ver modelo en Anexo 2).
Fotos.

Videos.

Dibujos.

Una combinaciéon de los anteriores.

Especificaciones

Documentos que establecen los requisitos que deben cumplir los productos,
servicios y procesos (por ejemplo, contratos de comercializacién, normativas legales).
Son imprescindibles para:

® Compras (se deben comunicar al proveedor).

® Recepcion de materiales (se deben comunicar al encargado de controlar las
adquisiciones).

® Liberacién de lotes de productos (productos conformes).



Requisitos relativos al control documental

® Comercializacién de productos o servicios (herramienta importantisima para la
comunicacion con los clientes).

Deberian contener:
® Valores nominales y tolerancias para cada requisito.
® Pautas para establecer la conformidad con los requisitos.

® Sistematicas de inspeccién o verificacién.

Formularios

Documentos de apoyo disefiados para que el usuario introduzca datos en las zonas
destinadas a ese propdésito, para ser almacenados y procesados posteriormente. Una
vez completados los campos pasa a ser un registro.

Ver modelo en Anexo 3, 4y 5.

Registros

Documentos que presentan resultados obtenidos y proporcionan evidencia objetiva
de las actividades desarrolladas.

A diferencia del resto de los documentos, estos no son susceptibles de revisién y no
estan sujetos a cambios.

Los registros deben archivarse por un periodo establecido, garantizando su accesoy
minimizando el riesgo de deterioro o pérdida de forma de asegurar su conservacion.
Cualquiera sea su soporte (papel, electrénico, etc.) deben permanecer legibles,
identificables y recuperables.

Recomendaciones
e Utilizar lapicera de tinta para los registros manuscritos.

® No utilizar corrector de papel para los cambios o errores. Trazar una linea sobre
la informacidn a corregir, garantizando que esta permanezca legible, para luego
escribir la nueva informacion al margen de la original. En el caso de registros
electrdénicos, se recomienda colocar un comentario sobre la informacion
modificada.

® Agregar la identificacion del responsable y, de ser posible, una justificacion de la
correccion realizada.
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La extension de la documentacién requerida por cada organizacion es definida
teniendo en cuenta factores como:

® Tipo, tamafio y madurez de la organizacion.

® Complejidad en los procesos que realiza.

® Competencia del personal.

® Necesidad de demostrar cumplimiento de requisitos.

2.2 Gestion documental

La gestion de la informacién documentada incluye requisitos para la elaboracion de
documentacion interna y el control de la documentacién interna y externa.

2.2.1 Elaboraciéon
Redaccion

A la hora de redactar los documentos se deberdn tener en cuenta los
siguientes aspectos:

® Respetar el formato establecido segun el tipo de documento e incluir:
Nombre.

Cédigo (si corresponde).

Version.

Fecha de vigencia.

Paginado.

© O 0O 0O O O

Responsables.
® Redaccion clara, simple y concreta.

® Visualmente atractivo y de facil lectura. Se pueden incluir, por ejemplo, imagenes,
diagramas, fotos, etc.

Se recomienda que quien o quienes redacten los documentos sean los que llevan a
cabo la tarea a describir, dado que cuentan con la experiencia necesaria.

Revisién y aprobacion

Una vez elaborados, los documentos deben ser revisados, idealmente por personas
gue ejecuten la actividad pero que no hayan estado involucradas en el proceso de
redaccion, para, posteriormente, ser aprobados por quien corresponda antes de

su distribucion.



Requisitos relativos al control documental

La revision y aprobacién permite asegurar que los documentos emitidos han sido
evaluados en cuanto a su idoneidad y adecuacion por personal competente en
la materia.

Se debe dejar evidencia tanto de la revisién como de la aprobacidn, por ejemplo,
firmas, ubicaciones especiales, etc.

2.2.2 Control

El control de la informacion documentada interna y externa asegura que esté
disponible donde y cuando se la necesite, que sea idonea para su uso y que
esté protegida, por ejemplo, contra la pérdida de la integridad o frente a un uso
inadecuado.

Emision y distribuciéon
Como se explicé anteriormente, es necesario asegurar que los documentos estén
disponibles para quien los necesite, cuando y donde los necesite.

La distribucién de documentos puede alcanzar partes externas a la organizacion,
como ser clientes, proveedores, organismos certificadores, etc.

Actualizacion

La actualizacién de la documentacion es fundamental e igual de importante que la
elaboracién, la aprobacion y la emision, ya que si los documentos que sustentan a la
organizacion no reflejan la realidad actual se vuelven ineficientes.

La necesidad de actualizacién puede surgir, entre otros, por:
® Revisiones periodicas.

® Cambios planificados de los procesos.
® Acciones correctivas y de mejora.
® Auditorias.

Todo documento modificado debera reemplazarse por la ultima version y se
debe aseqgurar el retiro y disposicién de todas las copias obsoletas que estaban
en circulacion.

Es recomendable que las modificaciones efectuadas se registren en un apartado en
el propio documento para facilitar la familiarizacion con los cambios.

En caso de que la organizacion decida conservar documentos antiguos, se deben
identificar de forma clara e inequivoca para evitar confusiones con los vigentes y
almacenarlos de forma tal de imposibilitar su circulacion.
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Capitulo 3:
Requisitos relativos al personal

El personal de laboratorio debe tener y mantener las competencias necesarias para
realizar las determinaciones y la evaluacion de los desvios en un laboratorio de
analisis de granos.

El responsable del laboratorio es la persona encargada de identificar las necesidades
de capacitacién y entrenamiento del personal para la realizacidon de los ensayos y
actividades que se realizan en el laboratorio, asi como de asegurarse que se realice el
mantenimiento de la aptitud del personal estable.

3.1 Capacitacion

El responsable del laboratorio debera generar un plan de capacitacién y asegurarse
de que este se efectue.

El plan de capacitacion debe incluir:
Nombre de la persona a capacitar.
Puesto de trabajo.

Necesidad de capacitacién.
Nombre de la capacitacion.

Fechay responsable.

Ver modelo de plan de capacitaciéon en Anexo 3.

3.2 Entrenamiento del personal

Tanto el personal que ingresa al laboratorio como el que asume nuevas tareas,
debe ser entrenado en la ejecucion de las tareas en las que se va a desempeiiar por
el responsable del laboratorio o por quien este designe.

Para el caso del personal nuevo, también es necesario el entrenamiento en el sistema
de gestién de calidad, elementos de seguridad, herramientas informaticas y buenas
practicas de laboratorio.



Requisitos relativos al personal

Se debe generar un plan de entrenamiento (ver modelo en Anexo 4) para cada
persona a entrenar, que debe incluir:

Nombre de la persona a entrenar.
Periodo de entrenamiento.

Actividad que va a realizar, que puede ser referenciada con el nombre de un
ensayo, protocolo o documento.

Fecha y responsable del entrenamiento.

Método de entrenamiento utilizado (por ejemplo, para los ensayos de humedad
y materia grasa: réplicas de ensayo, analisis de muestras de valor conocido,
como pueden ser: muestra de control interna, material de referencia, muestras
ya analizadas por analistas entrenados o en otro laboratorio, ensayos de
aptitud, etc.).

Aprobacion por el responsable del laboratorio y fecha.

Los responsables de entrenamientos de ensayos, herramientas informaticas
utilizadas, procedimientos internos, elementos de seguridad y sistema de gestion de
calidad pueden ser analistas entrenados y habilitados.

Todos los entrenamientos incluyen dos etapas:

Etapa A: La persona que esta siendo entrenada lee y entiende los procedimientos,
protocolos, manuales y normas aplicables en la tarea a realizar, luego se le
ensefian los aspectos practicos en forma detallada, mientras sigue los pasos
descritos en la documentacion aplicable. La etapa se completa cuando quien
entrena considera que el entrenado puede realizar la tarea sin supervision.

Etapa B: La persona que se esta entrenando demuestra que puede realizar la
tarea y obtener resultados dentro de los criterios de aceptacién establecidos por
el laboratorio.

¢Cuando se puede dar por finalizado el entrenamiento?
® Para los métodos fisicoquimicos: cuando el entrenado es capaz de realizar al

menos dos determinaciones que cumplan las condiciones de repetibilidad y
veracidad (ver Capitulo 8) de los métodos de ensayo seleccionados.

Para el método fisico de observacion, identificacién, clasificacién y cuantificacién
de granos dafiados o defectuosos y materias extrafias e impurezas: cuando el
entrenado es capaz de realizar un sextuplicado del ensayo en condiciones de
repetibilidad y cumplir con el requisito de repetibilidad del ensayo establecido por
el laboratorio (ver Capitulo 8), evaluandose los resultados con analistas referentes
o0 muestras de ensayo de aptitud.
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® En el caso de los analistas que ya tienen un entrenamiento en calidad fisica de
otros granos, el entrenamiento se puede dar como finalizado cuando es capaz de
realizar al menos un duplicado de ensayo en la nueva matriz, que cumpla con los
requerimientos anteriormente detallados.

® En el caso de herramientas informaticas (por ejemplo, software de la empresa),
procedimientos internos (por ejemplo, el ingreso de la muestra al laboratorio),
elementos de seguridad (por ejemplo, equipos de proteccion) y sistema de gestion
de calidad (por ejemplo, graficos de control): cuando el analista entrenador
considere que el analista en entrenamiento realiza correctamente la actividad y el
registro correspondiente.

En el Anexo 5 se presenta un modelo de registro de entrenamiento y habilitacion.

3.3 Habilitacién del personal

Finalizadas las etapas Ay B de entrenamiento (punto 3.2), se considera que la
persona esta entrenada para realizar esa tarea y se debera registrar su habilitacién.

Las etapas de entrenamiento y habilitacién, asi como la informaciéon que se considere
relevante, es registrada por quien entrena al analista (ver modelo de registro en
Anexo 5) y debe incluir:

Nombre de la persona en entrenamiento.

Actividad que va a realizar y documento que la referencia.

Fechas de realizacion de las actividades.

Firmas del entrenador y del entrenado.

Firma del personal responsable de la habilitacién y del entrenado.

Trazabilidad a registros donde se realizé la tarea, ejemplo, planilla de datos.

3.4 Mantenimiento de la aptitud para realizar el ensayo

La verificacion del mantenimiento de la aptitud para la realizacién de ensayos
se hace, por lo menos, una vez al afio y se debe dejar constancia en el registro del
personal habilitado.

Los criterios para evaluar si el personal mantiene la aptitud para desarrollar la tarea
pueden ser, a modo de ejemplo,
Para los métodos fisicoquimicos:

® Que el resultado quede dentro del rango del grafico de control correspondiente
al ensayo.



Requisitos relativos al personal

® Que el resultado obtenido en el analisis de muestras de ensayos de aptitud o
intercomparaciones sea conforme.

® Que el resultado obtenido en el andlisis de muestras de valor conocido
sea conforme.

En el caso de los ensayos de calidad fisica, es critico el mantenimiento del criterio de
analisis, el cual se realiza participando de:

® Ensayos de aptitud.
® Talleres de unificacién de criterios.

® Jornadas de comparacién u observacion de clasificacion de granos con personas
referentes en la tematica.

Cuando se detectan apartamientos asignables a un analista, se registra en las
planillas de control de calidad correspondientes a dicho ensayo (ver Capitulo 8) y se
retira la habilitacion para realizar el ensayo sin supervision hasta haber procedido
con el reentrenamiento que corresponda segun el punto 3.2.

El responsable del laboratorio es la persona encargada de la verificacién del
mantenimiento de la aptitud para realizar ensayos de todos los analistas.
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Capitulo 4:
Requisitos relativos al equipamiento

Para tener un equipo en correctas condiciones es necesario definir cdmo y cuando
realizar las calibraciones, las verificaciones y el mantenimiento preventivo.

Este capitulo brinda herramientas para definir y establecer criterios para un correcto
uso de los equipos utilizados durante la realizacion de los ensayos mencionados en el
Capitulo 6 “Métodos analiticos”, de modo que permitan obtener resultados validos y
confiables, ademas de prevenir su deterioro.

Los equipos afectan de diferentes formas la calidad de los resultados de ensayos o
verificaciones y deben ser controlados de maneras diferentes segun el uso previsto.
Por ello es fundamental establecer las condiciones necesarias para ponerlos y
mantenerlos en servicio, con una instalacién adecuada, condiciones ambientales
particulares cuando corresponda, mantenimiento preventivo, calibracién

o verificacion.

4.1 Listado de equipos

Cada laboratorio debe mantener un listado actualizado de los equipos de
medicion de los que dispone, indicando si requieren o0 no mantenimiento, calibracién
o verificacién, asi como su rotulacién. Dicho listado debe contener, como minimo, los
siguientes elementos:

Nombre del equipo.

Nombre del fabricante.

Cédigo de trazabilidad utilizado por el laboratorio (identificacion Unica y clara).
Tipo, numero de serie o cualquier identificacion individual.

Localizacion actual, cuando corresponda.

Identificacién de los procedimientos aplicables en cuanto a operacién
y mantenimiento.

Responsable de la calibracion o verificacion y mantenimiento del equipo.

Condiciones ambientales necesarias para su uso, si corresponde.
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Ademas, incluir, siempre que se disponga de ella, la siguiente informacion:
® Fecha de recibo y puesta en servicio.
® Condicién cuando fue recibido (nuevo, usado o reacondicionado).

® Identificacién de las instrucciones del fabricante.

4.2 Registro histérico de equipo

Se debe incluir en este registro la historia del equipo respecto a dafios,
reparaciones, modificaciones, defectos, etc.

Se completan los siguientes campos, cuando correspondan:

® Intervencién efectuada al equipo.

® Fecha de la intervencion.
® Situacién del equipo (conforme, no conforme, uso limitado).
o

Nombre del ejecutante de la intervencion (si es externa indicar la empresa
o institucion).

e Informacién concerniente al equipo.

4.3 Confirmacién metrolégica

Antes del uso de un equipo, este debe ser evaluado técnicamente para asegurar que
los resultados obtenidos sean confiables y veraces. Para lograr esto es necesario
realizar la confirmacién metrolégica.

Todas las calibraciones deben ser trazables al sistema internacional de medidas
siempre que esto sea posible. De no serlo, se debe demostrar que se selecciona
la mejor opcién disponible y se debe definir el medio para asegurar el correcto
funcionamiento del equipamiento. Se puede utilizar muestras de control o
programas de ensayos de aptitud, segun sea pertinente.

Todas estas acciones deben estar suficientemente documentadas.

Para seleccionar y evaluar el proveedor de calibracidon es necesario asegurarse de
gue cumpla con los requisitos de la norma ISO/IEC 17025 (International Organization
for Standardization, 2017), para ello las metodologias de las calibraciones o
verificaciones deberan estar descriptas o referenciadas en el informe entregado por
el proveedor.

El resultado de la calibracién o verificacidon interna o externa se registra con los
siguientes datos, como minimo:

® Fecha de calibraciéon o fecha de verificacion.
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Identificacién del equipo.
Responsable del equipo.
Usuario.

Procedimiento de calibracion o verificacién aplicable.

Identificacion del patrén, equipo de referencia o material de referencia utilizado y
su trazabilidad metroldgica.

® Condiciones ambientales en las cuales se realizd la calibracién o verificacion,
Si corresponde.

® Responsable de la calibracién o verificacién.

® Datos de calibracién o verificacién establecidos por el procedimiento de
calibracién o verificacion aplicable.

® Incertidumbre de la calibracion.

Estos datos pueden ser registrados en un unico registro o en mas de uno
relacionados entre si.

El estado del equipo luego de la calibracidn o verificacion, el tipo de intervencion
realizada y las acciones aplicadas son registrados en el registro histérico del
equipamiento u otro registro trazable de la intervencion realizada.

Cada vez que ocurre un mantenimiento, se debe evaluar si influye en el
comportamiento del equipo. Si es asi, se debe proceder a la reevaluacion de las
condiciones del equipo (calibrar o verificar, segun lo que corresponda).

4.4 Adecuacion al uso de los equipos

Para el analisis de adecuacién al uso de los equipos utilizados en los ensayos,
primero se deben determinar los requisitos o especificaciones de los ensayos,
posteriormente, con la informacién obtenida del control metroldgico se debe evaluar
si el equipo es adecuado para cumplir dichas especificaciones.

Se debe tener en cuenta lo siguiente:
a) Existen especificaciones para los equipos establecidas por la norma o protocolo
de ensayo, que definen en forma implicita o explicita los requisitos, por ejemplo:

® “Utilizar la zaranda de espesor 0,8 mm; cantidades de orificios 400/100 cm2;
diametro de los orificios 3 mm”.

En este caso los requisitos son los especificados en la norma o protocolo de ensayo si
se trabaja con métodos normalizados.
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b) Esta definida por norma, protocolo de ensayo u otra especificacién una tolerancia
para una magnitud cuya medida se realiza en forma directa con el equipo de
medicion en particular, por ejemplo:

® “Secarla muestraa (130 + 3) °C”

Si se define como requisito para el equipo de medicidn (estufa) una incertidumbre
expandida de calibracién, U (k= 2) menor o igual a un tercio (}5) de la tolerancia en el
valor de la magnitud que se lee, los limites de aceptacién pueden ser tomados igual a
los de tolerancia.

En caso de no disponerse de una estufa que cumpla este requisito, pueden
establecerse limites de aceptacién mas estrictos para mantener el mismo nivel de
confianza, Es decir, los limites de aceptacién se calculan teniendo en cuenta la nueva
incertidumbre, para garantizar que el valor real esta contenido dentro del intervalo
de tolerancia (130 % 3) °C al mismo nivel de confianza (ver ejemplo en Anexo 7b).

Nota: Tener en cuenta que muchas veces en las normas lo que figura como limites
de tolerancia en realidad son limites de aceptacion.

c) El ensayo fue validado con equipos de medicién de determinadas especificaciones:
en este caso las especificaciones del equipamiento usado son los requisitos para
la realizacién de ese ensayo. Todo equipamiento que cumpla con los requisitos es
adecuado al uso, por ejemplo: medidores rapidos.

Es necesario documentar el analisis de adecuacién al uso, dejando claro registro de
toda la informacidn y criterios considerados (ver en Anexo 6 un modelo de registro
de adecuacion al uso).

En el Anexo 7 se exponen ejemplos de adecuacion al uso de equipos como balanza,
estufa, termdémetro y cronémetro.

4.5 Cronograma de calibracién o verificacién

Los controles metroldgicos que se aplican a los equipos se deben registrar en un
cronograma de calibracién o verificacién, estableciendo su frecuencia.

La eleccidn inicial del intervalo y su tolerancia debe tener en cuenta, entre otros:
a) Tipo de equipamiento.

b) Recomendaciéon del fabricante.

c) Extensidny severidad en el uso.

d) Tendencia al desgaste y a la inestabilidad.

La frecuencia de calibracién o verificacién definida debe ser respetada y puede ser
anticipada debido a la realizacidon de una intervencion no prevista del equipamiento.
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Si ocurren postergaciones no justificadas de la calibracion o verificacion en relacion
con lo programado, se sigue el procedimiento para tratamiento de equipos no
conformes (ver punto 4.10).

Luego de calibrado o verificado el equipo, se analiza el certificado o informe para
verificar su adecuacion al uso.

Las correcciones que surgen de las calibraciones de equipos pueden utilizarse para
corregir las lecturas del equipo, despreciarse si es pertinente, dejando registro de
este hecho, o incluirse dentro de la incertidumbre de calibracion. Para el etiquetado
de los equipos con correcciones u otra informacion relevante para su correcto
funcionamiento, proceder conforme al control de registros aplicable (ver Capitulo 2
“Requisitos relativos al control documental”).

Es necesario realizar las verificaciones intermedias para comprobar el estado
de calibracion del equipo con base en un procedimiento documentado. Estas
comprobaciones deben ser registradas.

En el caso de las calibraciones o verificaciones que se solicitan a un proveedor
externo, debidamente evaluado y seleccionado de acuerdo con los requisitos del
equipo, se debe informar al responsable de la calibracion el rango de uso y los
requerimientos de incertidumbre necesarios para el uso.

Al recibir un equipo verificado o calibrado, es necesario verificar los siguientes items:

® Condiciones generales del equipo, dafios o alteraciones de las caracteristicas
dimensionales y funcionales.

® Inviolabilidad del lacre de integridad, si corresponde.

® Certificado de calibracidn o verificacion del equipo, el cual debe contener la
siguiente informacion:

a) Descripcion e identificacion individual del equipo.

b) Fecha en que fue realizada la comprobacion.

c) Los resultados de calibracion y ajustes obtenidos.

d) Identificacién de los procedimientos de calibracion o verificacion.

e) La fuente de calibracion utilizada para obtener trazabilidad (patrones).

f) Las condiciones ambientales relevantes con una declaraciéon sobre
correcciones necesarias.

g) Declaracion de las incertidumbres involucradas en la calibracién del equipo y
sus efectos acumulativos.

h) Cualquier limitacidon de uso.

i) Identificacién de las personas que realizaron la confirmacion (si son
externas, indicarlo).
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4.6 Mantenimiento preventivo de equipos

Como se menciond en el punto 4.1, cada laboratorio debe disponer de un listado
actualizado de los equipos que utiliza en sus ensayos, en el cual se incluye la
informacion sobre si se requiere o no mantenimiento preventivo. Es responsabilidad
del encargado del laboratorio que dicho listado se mantenga actualizado, generando
un registro de intervencion cada vez que se realiza un mantenimiento al equipo.

La elaboracion y aprobacién del plan de mantenimiento preventivo se realizara
basandose en informacién técnica de los fabricantes y en el conocimiento
experimental de los equipamientos. Este plan debe incluir todos los equipos e
instalaciones cuya falta de mantenimiento preventivo se considere que afecta

la calidad del ensayo (incluye equipos de uso poco frecuente que necesiten
mantenimiento para conservarlos operativos).

Los planes elaborados deben tener como minimo la identificacion correspondiente
de cada equipo y si el mantenimiento sera realizado por el laboratorio o por un
proveedor externo.

Para servicios requeridos externamente, es responsabilidad del encargado de
laboratorio solicitar y evaluar técnica y econdmicamente las propuestas para la
prestacidn del servicio.

En estos casos de contratacion de servicios de mantenimiento externos se debe
solicitar un informe escrito a la empresa que realice el trabajo. Dichos informes
deberan ser archivados.

Se recomienda que los técnicos realicen el seguimiento de las tareas de los
servicios contratados y presencien la instalacién y puesta en funcionamiento de
equipos nuevos.

Es responsabilidad del encargado del laboratorio:
® Asegurar que los equipos sean operados solo por personal competente para
esa actividad.

® Una vez concluido el mantenimiento del equipo, analizar el informe de
mantenimiento si corresponde, para luego realizar una confirmaciéon de aptitud
del equipamiento.

e Identificar la situacién de uso del equipo, luego de analizado el informe.

® Disponer de una lista de proveedores calificados para el mantenimiento de
equipos e instalaciones.

® Verificar causas de fallas de equipos y estudiar los efectos que estas fallas pueden
haber tenido en servicios ya prestados.
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4.7 Mantenimiento correctivo de equipos

Para el mantenimiento correctivo de los equipos el responsable del laboratorio
debera solicitar al proveedor seleccionado la reparacion del equipamiento o
instalacién que lo requiera.

Una vez concluida la reparacion del equipo, debera analizar el informe de
mantenimiento (si corresponde) para luego realizar una confirmacién de aptitud.

4.8 Operacion del equipo

El responsable del equipo es el personal que se encuentra encargado de la
evaluacion del control metrolégico, uso correcto y estado del equipo.

Todos los equipos deben ser operados por personal autorizado. Los registros de
habilitacién para el uso de los equipos de cada laboratorio pueden incluirse dentro
de la habilitacion para la realizacién de la tarea (ver Capitulo 3) o en el registro
histérico del equipo para usuarios poco frecuentes.

En cada laboratorio se debe disponer de instrucciones para la manipulacién segura,
el transporte, el almacenamiento, el uso y el mantenimiento de los equipos (manual
del equipo, procedimientos, etc.). Se deben mantener accesibles para el usuario

los manuales de uso de los equipos o un equivalente en un idioma manejado por

él. Cualquier limitacién adicional en el uso se debera indicar por rétulos y en los
procedimientos se debe destacar cualquier operacién que pueda ocasionar un riesgo
para el equipo.

Las condiciones ambientales necesarias para la utilizacion de equipos deben ser
descritas en el procedimiento de uso del equipo, si corresponde.

Frente a la necesidad de transportar un equipo, hay que evaluar si es necesario
demostrar que el transporte no afecté su funcionamiento. Esto se logra, por ejemplo,
realizando una calibracién o verificacién antes y luego del transporte. En este caso se
debera dejar registro.

4.9 Identificacion de equipos

Todos los equipos de medicion y el software relacionado deberan ser identificados de
forma tal que su estado de funcionamiento sea facilmente reconocible.

4.9.1 Identificacién por etiquetas

La identificacién del equipamiento puede realizarse por medio de etiquetas.

En este caso el laboratorio debera etiquetar el equipamiento de acuerdo con

su estado de funcionamiento. Cuando esto no es posible, se debe incluir la
etiqueta en un lugar proximo al uso del equipamiento, por ejemplo, en el lugar de
almacenamiento o transporte, de manera de prevenir su mal uso.



a) Equipos en uso

Estado de
funcionamiento

Contenido minimo
de la etiqueta

Capitulo 4
Requisitos relativos al equipamiento

Modelo de etiqueta

Equipos con calibracién
periédica (por ejemplo,
estufas, balanzas):

Los equipos de medicion
a los que interesa
calibrar periédicamente
se deberan marcar con
una etiqueta para indicar
que el instrumento esta
calibrado y cumple con
las especificaciones
requeridas.

Equipos con verificacién
o calibracién previa al
uso (por ejemplo, ajuste
de sensibilidad de la
balanza):

Utilizar una etiqueta para
indicar que el equipo
debera ser calibrado o
verificado antes de usar.

Equipos con calibracién
o verificacion, pero
tiene uso restringido
(por ejemplo, no es apto
para ser utilizado en todo
Su rango):

Etiquetar indicando el
rango en que es apto
o las restricciones
encontradas.

Equipos que no
requieren calibracion:

Los equipos que se
decide no calibrar o
verificar se deberan
marcar con una etiqueta

- Numero: registro de
calibracién o verificacion.

- Tolerancia del equipo, o
del periodo de calibracion,
cuando corresponda.

- Fecha de ultima
calibracion: Indicar la fecha
de ultima calibracién.

- Préxima calibracion:
Indicar la fecha de la
proxima calibracion o
verificacién marcando el
mes y el afio.

- Numero: registro de
calibracién o verificacion.

- Tolerancia del equipo,
cuando corresponda.

- Fecha de ultima
calibraciéon: Indicar la fecha
de ultima calibracién.

- Préxima calibracion:
Indicar la fecha de la
proxima calibracion o
verificacién marcando el
mes y el afio.

INSTRUMENTO CONTROLADO
NUmero:
Tolerancia:
Fecha de ultima calibracién:
Préxima calibracion:

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

12

22 23 24 25 26 27

Etiqueta color blanco

Calibrar (verificar)
antes de usar

Etiqueta color verde

USO RESTRINGIDO
Ndmero:
Tolerancia:
Fecha de ultima calibracién:
Préxima calibracion:

1|2 3|4 5|6 7|8 9|1O 11|

12

22 23 24 25 26 27

Etiqueta color amarillo

No requiere
calibracién

Etiqueta color blanco

Tabla 1. Modelo de etiquetas para equipos en uso
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Equipos que no estan en uso

Estado de funcionamiento Modelo de etiqueta

Equipos en reserva:

Hay que indicar que el equipo
esta en Reserva. Se pueden poner
en categoria de reserva aquellos RESERVA
equipos que nunca fueron usadosy
aquellos que no fueron usados desde
la ultima calibracion o verificacion

y no lo seran por el momento.

Antes de usarlos realizar una Etiqueta color amarillo
confirmacién metrolégica.

Equipos fuera de uso:

Hay que indicar que un equipo se
encuentra “no conforme” y como tal
no puede ser usado.

Etiqueta color rojo

Tabla 2. Modelos de etiquetas para equipos fuera de uso

4.9.2 Identificacién sin etiqueta

En
en

el caso de que no sea posible usar una etiqueta de situacion o estado del equipo
el cuerpo de este o fijarla cerca del lugar de uso del equipo, debe ser sustituida

por una identificacién que referencia a un registro que evidencie la situacién actual

del
°

equipo y contenga como minimo los siguientes datos:
Cédigo de trazabilidad utilizado por el equipo.

Necesidad o no de calibracién o verificacién del equipo.
Mes y afio de la Ultima calibracién o verificacion.

Mes y afio de la préxima calibracién o verificacién.
Limitacion de uso, si corresponde.
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4.10 Tratamiento de equipos no conformes

Seran considerados equipos no conformes aquellos que:

® Se hayan excedido en la frecuencia de calibracién o verificacion establecida y no se
haya realizado una verificacion de que su uso pueda ser extendido.

Revelen mal funcionamiento.
Hayan sufrido sobrecarga.
Estén fuera de especificacién detectada por la calibracién o verificacién.

Presenten duda por reclamo de un cliente.

Hayan sido cambiados de ubicacién sin una verificacion posterior de
funcionamiento cuando el equipo no esta disefiado para este fin.

® Se hayan dafiado durante los mantenimientos.

® Den resultados cuestionables.
El equipo no conforme debera ser retirado inmediatamente de servicio e identificado
con la etiqueta adecuada.

Se detallan a continuacion algunas acciones correctivas a tomar:
® Someter el equipo a ajustes o reparaciones seguidos de calibraciones o
verificaciones correspondientes.

® Si el ajuste o reparacién fuera imposible, disponer del equipo y de ser necesario
gestionar su sustitucién.

® Reevaluar la frecuencia de calibracién o verificacién y en caso de que cambie
dejarlo documentado en el cronograma correspondiente.

® Estudiar los resultados de los ultimos ensayos en los cuales el equipo haya
intervenido para verificar si los comprometen o no.

Se debe mantener registro de las situaciones no conformes como trabajo
no conforme y de las acciones tomadas, incluyendo el analisis de efectividad
(adecuacidn al uso) en cumplimiento con lo definido en este capitulo.

En el Anexo 7 se presentan ejemplos de adecuacion al uso.
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Capitulo 5:
Gestion de muestras

Este capitulo describe las operaciones a realizar para:

® El embalaje, identificacion y trazabilidad de la muestra durante la cadena
de custodia.

® El almacenamiento que preserve las propiedades de la muestra extraida.

5.1 Embalaje

Las muestras deberan estar debidamente empaquetadas, selladas, identificadas
y autenticadas.

5.1.1 Embalaje

Se recomienda el uso de un envase impermeable para el envasado de muestras de
modo de mantener la humedad.

5.1.2 Sellado

Se recomienda el uso de una termoselladora o selladora de bolsas, la cual permite,
mediante el uso de calor y presién, sellar envases plasticos con el objetivo de
conservar durante mayor tiempo las propiedades de su contenido.

5.1.3 Identificaciéon

El etiquetado debe ser visible y de dificil remocion, asegurando una informacion
correcta, clara, verazy en espafiol.

La informaciéon minima que debera contener la etiqueta de la muestra es:
Fecha de extraccién de la muestra.

Operacion comercial, partes involucradas.
Descripcion del producto (soja).
Identificacion del lote (matricula, por ejemplo).

Punto de muestreo.

Responsable del muestreo.
Nota: Esta informacion debera ser trazable al registro de observacion del lote.

5.1.4 Autenticacién

Las muestras deberan ser firmadas o rubricadas por el muestreador designado por
la empresa responsable del muestreo.
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5.2 Uso de la muestra final o lacrada

Las muestras finales o lacradas recolectadas tendran el siguiente destino: se debera
entregar una muestra al interesado y las otras dos restantes las conservara la
empresa que realiza el muestreo, una de las cuales sera analizada por el laboratorio
y la otra debera ser preservada como una contramuestra y sera la muestra que se
debera analizar por un tercero en caso de controversias con necesidad de arbitraje.

5.3 Preparacion y acondicionamiento de la muestra de laboratorio

Se debe minimizar el tiempo entre el ingreso de la muestra y su procesamiento,

el tiempo de exposicion al aire, luz, altas temperaturas y otras variables que
puedan afectar la condicién de la muestra, para evitar variaciones en su contenido
de humedad.

5.3.1 Homogeneizacién

Trasvasar lo antes posible la muestra de laboratorio a una bolsa de nailon de

tal tamafio que permita homogeneizarla realizando movimientos giratorios y
envolventes dentro del envase o, si el tamafio del envase original lo permite, hacer
esta operacion sin trasvasado de la muestra.

5.3.2 Division o cuarteo

Homogeneizar como se describe en 5.3.1 y realizar la division en forma manual o con
ayuda de divisores hasta llegar a aproximadamente 500 gramos de muestra.

Cuarteo manual:
® Transferir toda la muestra a una superficie lisa y limpia.

® Distribuir uniformemente la muestra y dividir con ayuda de una espatula
en cuartos.

® Quedarse con dos cuartos opuestos.

® Repetir esta operacién hasta obtener la cantidad de muestra requerida para
el ensayo.

Divisores:

® Posteriormente a la homogeneizacion (5.3.1), transferir toda la muestra al divisor
de muestras, distribuir uniformemente la muestra y dividir. Se obtienen dos
subporciones de ensayo.

® Reiterar el punto anterior con una de las subporciones de ensayo hasta obtener
una subporcion adecuada para la toma de ensayo.

5.4 Almacenamiento

Se deben almacenar las muestras en un lugar seco, limpio y con circulacién de aire,
durante el tiempo definido para su custodia.
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Capitulo 6:
Métodos analiticos

La aplicacién de métodos analiticos estandarizados permite asegurar y sistematizar
la operativa de los laboratorios.

Los métodos analiticos que se describen en el Mddulo soja son:

Métodos analiticos para soja

Determinaciéon de humedad en soja por método gravimétrico
Determinacion de contenido de aceite en soja

Determinacion de la calidad fisica de los granos de soja

Tabla 3. Métodos analiticos

6.1 Expresion de resultados

Los resultados se deben expresar en porcentaje y se informaran en los
certificados correspondientes.

Si fuera necesario redondear el valor de un resultado, el procedimiento se aplicara
cumpliendo las siguientes pautas, tomando en consideracidn el valor del digito
siguiente a la cifra a redondear:

® De 1 a4 se mantendra la cifra precedente.

® 5 seredondea al par mas cercano:
O Si el decimal 5 sigue a una cifra impar, se redondea al alza.

O Si el decimal 5 sigue a una cifra par, se redondea a la baja.
® De 6 a9 seredondea a la cifra inmediata superior a la precedente.
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6.2 Estimacion de la incertidumbre de medicion

Para conocer los errores asociados a los ensayos realizados en un laboratorio es
necesario estimar su incertidumbre. Para ello, se deben identificar y cuantificar todas
las variables del proceso que pueden afectar los resultados obtenidos y los errores
asociados a cada uno. La estimacion de la incertidumbre consiste en combinarlos
para obtener un intervalo de confianza donde se encuentra el “valor verdadero”.

6.3 Informe de ensayo

El informe de resultados debe reflejar exactamente los resultados en forma clara,
objetiva y bien definida.

El informe debe llegar al cliente a través de medios informaticos o en formato papel,
segun el servicio que corresponda.

Nota: Los informes de ensayos originales, impresos y firmados, asi como los
entregados en formato electrénico que cuenten con firma digital certificada, son las
vias con validez legal.
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Capitulo 7:
Tratamiento de no conformidades y quejas

Las no conformidades cumplen un rol fundamental en el proceso de mejora
continua, por lo que es responsabilidad de la direccién de la organizacién motivar

al personal para que, cualquiera sea su posicion jerarquica, informe sobre los
incumplimientos o las desviaciones que ocurran durante cualquier etapa del proceso
o actividad del laboratorio, para asi poder aprender de ellas y mejorar, evitando que
se transformen en incumplimientos o desviaciones recurrentes.

Cuando se detecte una no conformidad es importante actuar de forma rapida
para mitigar las consecuencias, para ello, el laboratorio debe contar con un
procedimiento que asegure que:

® Esté definido el personal responsable para la resolucién de la no conformidad.

® Se determinen las acciones a implementar para corregir y eliminar la causa de
la no conformidad, evitando asi que vuelva a ocurrir y segun sea necesario:

O Se informe a quien corresponda y se anule o repita el trabajo.

O Se suspendan los analisis y se retengan los informes, segun corresponda, y se
defina la autoridad para reanudar el trabajo.

O Seidentifiquen y recuperen los resultados de los ensayos no conformes
ya liberados

® Se evallen las consecuencias y el impacto del trabajo no conforme y se decida
sobre su aceptabilidad.

® Se determine la causa raiz del problema.

® Se registre cada no conformidad y las acciones asociadas para el sequimiento y
control de su implantacién y eficacia.

Se incluye en el Anexo 2 un ejemplo de diagrama de flujo.

Para el caso de las quejas, el laboratorio debe contar con un procedimiento que
asegure que:

® Se reciba, evalue (si es o no procedente), investigue y decida acerca de las
acciones a tomar para dar la respuesta que corresponda.

® Se dé seguimiento a las quejas y sean registradas, asi como las acciones tomadas.
® Se tomen las acciones apropiadas.
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Siempre que sea posible, el laboratorio debe acusar recibo de la queja 'y debe
facilitar a quien presenta la queja los informes de progreso y del resultado del
tratamiento de la queja. Los resultados que se comuniquen a quien presenta la queja
deben realizarse por, o revisarse y aprobarse por, personas no involucradas en las
actividades de laboratorio que originaron la queja.

Siempre que sea posible, el laboratorio debe notificar formalmente a quien presenta
la queja acerca del cierre del tratamiento de la queja.

El analisis de las causas que originan las no conformidades y las quejas es esencial
para lograr acciones correctivas eficaces.

Existen distintas herramientas para realizar el analisis de causas, por ejemplo:
® Los 5 por qué (ver ejemplo en Anexo 8).

® Diagrama de Ishikawa o espina de pescado (ver ejemplo en Anexo 9).

® Diagrama de arbol.

Las acciones correctivas pueden incluir, entre otras:
® (apacitaciones.

® Cambios en procedimientos.

® Cambio en el equipamiento.

Una vez definida e implantada la accion correctiva, debe ser evaluada para
determinar su eficacia.
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Capitulo 8:
Aseguramiento de la calidad de los ensayos

Todos los requisitos, procedimientos y recomendaciones descriptos en este capitulo
tienen como objetivo:

® Asegurar que se emitan resultados validos, exactos y trazables metrolégicamente
de forma continua.

e Identificar, analizar e implementar acciones para abordar riesgos y oportunidades,
de manera de lograr mejoras en los resultados y prevenir efectos adversos para el
laboratorio de modo continuo.

® Establecer requisitos minimos y uniformizar criterios y procedimientos entre los
diferentes laboratorios de la cadena correspondiente.

Las herramientas de aseguramiento de la calidad implementadas en cada laboratorio
son requeridas para el control del riesgo analitico y para demostrar la validez de los
resultados que se informan. Todos los ensayos que se realizan deben demostrar
cumplimiento con los requisitos aqui definidos. Las excepciones deberan ser
autorizadas por el responsable del laboratorio.

A continuacion, se desarrollan las actividades para sistematizar los métodos de
ensayos, sus validaciones y habilitaciones y el aseqguramiento de la calidad de los
resultados obtenidos.

8.1 Método de ensayo

Es necesario utilizar métodos y procedimientos apropiados para todas las actividades
que se realizan en el laboratorio y contar con la documentacion disponible para el
personal que las realiza.

8.2 Validacion de los métodos de ensayo

Es necesario someter al método de ensayo a estudios de manera de demostrar su
confiabilidad en emitir resultados exactos y reproducibles. Estos estudios se conocen
internacionalmente como validaciéon del método analitico.
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Es importante que todos los métodos realizados en el laboratorio estén validados,
de manera de poder demostrar competencia en la realizacidon de los procedimientos,
cumplimiento con los requisitos analiticos y las reglamentaciones aplicables y
asegurar la validez de los resultados.

La validacion es el estudio donde se demuestra:

® Que la calidad de los resultados que se realizan en el laboratorio es adecuada al
propdsito previsto (aplicacion en la que se prevé utilizarlos).

® Que las modificaciones que pudieron haberse realizado a un método normalizado
no afectan su desempenio ni la confiabilidad de los resultados por este entregado.

® Que un método es equivalente a otro.

A continuacion, se describen las actividades y las etapas habituales a considerar
durante los estudios de validacion:

< >
AL
Plan Validacion Aprobacion Revision y Incertidumbre

actualizacion

Figura 2. Actividades a desarrollar para sistematizar la validacion
y la autorizacién para el uso de los métodos de ensayos.

En los casos en los que no sea posible cumplir los requisitos aqui definidos o no
sean aplicables, serd necesario utilizar la mejor opcion disponible para asegurar
la confianza del ensayo. Se deben mantener los registros asociados de la decisién
tomada y su justificacion por parte del responsable del laboratorio.
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8.2.1 Procedimientos previos

Es necesario, antes de disefiar los estudios de validacién o verificacién:

e Definiry registrar claramente el método analitico utilizado (referencia completa
y modificaciones realizadas), el equipamiento necesario, el alcance del método
analitico (analito o propiedad de interés, el rango de medida, las matrices,
los equipos).

e Definir claramente los requisitos analiticos, legales y de clientes a considerar para
asegurar que el método sirve para el propdsito previsto.

® Verificar que se dispone de los recursos necesarios:
O Insumos materiales.

O Personal responsable de realizar los analisis que se encuentre
debidamente calificado.

e Verificar que el equipamiento utilizado para la validacion se encuentre calibrado y
controlado antes de su uso.

® Recolectar suficientes evidencias para asegurarse de que el método a validar o
verificar se encuentra presumiblemente bajo control.

8.2.2 Disefio de la validacién (plan de validacion)

Para el disefio de la validacién y en funcién del nivel de confianza requerido, los
riesgos asumidos, la informacion y los recursos disponibles, se define lo siguiente:

® |os parametros a determinar en la validacion o verificacion.

® Los estudios necesarios para determinar los parametros de validacién y su
método de estimacion, de manera de asegurar que sean representativos
del posterior uso del método. Esto incluye el tipo de muestras, el personal y
equipamiento involucrados, las condiciones ambientales asociadas y todos
aquellos elementos que pudieran afectar al resultado del ensayo.

® Los criterios de conformidad a considerar para asegurar que cada parametro
cumple con los requisitos de validacion especificados.

Dependiendo de la combinacién de estos factores, se seleccionany aplican los
criterios de validacién o verificacion correspondientes descriptos para cada tipo
de ensayo o verificacion y la metodologia prevista para su implementaciéon queda
documentada en un plan de validacién.

Los parametros de validacidon a considerar para métodos cuantitativos incluyen,
como minimo: exactitud, precision (repetibilidad, precisién intermedia,
reproducibilidad), robustez, selectividad, especificidad, sensibilidad, modelo de
ajuste, limite de deteccion, limite de cuantificacién e incertidumbre. Pueden existir
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otros parametros que sea necesario considerar por razones técnicas, por ejemplo, la
estabilidad del analito de interés.

Se requiere en todos los estudios de validacion analizar detenidamente la necesidad
de estudio de cada parametro de validacién involucrado, indicando si corresponde y
las razones que llevan a esa conclusion.

Con relacion a las muestras a utilizar en la validacién o verificacién, los estudios
experimentales realizados deben ser representativos del posterior uso que se va a
hacer del método. A modo de ejemplo, se deben seleccionar muestras de manera
gue se pueda tener suficiente informacion sobre:

® Las fuentes de variabilidad que posteriormente afectaran el proceso en el uso
rutinario del método.

® Los niveles de analito o propiedad de interés para poder evaluar si la caracteristica
de calidad en estudio presenta alguna correlacion con el nivel del analito
o propiedad de interés. Si presenta esa correlacion, es necesario realizar
estudios independientes.

® Lainfluencia de los instrumentos en el resultado de ensayo, debiéndose
demostrar semejanza de comportamiento para poder estudiar en forma conjunta
instrumentos diferentes.

8.2.3 Realizacion de los ensayos

Luego de aprobado el plan de validacién, se deben realizar los estudios necesarios
segun lo alli definido y registrar esta informacién de manera clara, ordenada

y segura, a fin de que en posteriores consultas sea posible la trazabilidad del
trabajo realizado.

Es necesario, ademas:

® Dejar registro de los métodos de calculo, de las estimaciones realizadas y de toda
otra informacidon que se considere importante para el desarrollo de la validacién.
Esta informacién incluye la complementaria, tal como la documentacion externa
que comprueba la trazabilidad metroldgica de las mediciones.

® Asegurar la trazabilidad y coherencia entre los datos de validacién y el control
de calidad, de manera de posteriormente demostrar la coherencia entre
estos procedimientos.

e Identificar las etapas criticas del método, que deben destacarse en el protocolo de
ensayo o verificacion con las precauciones que permitan evitar apartamiento del
resultado respecto a los obtenidos en los estudios de validacion correspondientes.

8.2.4 Evaluacién del cumplimiento del método con las especificaciones analiticas y
legales o los requisitos del proceso

Es necesario verificar el cumplimiento de las especificaciones analiticas del método o
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los requisitos del proceso. Este requisito implica evaluar si la incertidumbre obtenida
o los parametros estimados son adecuados para cumplir con los requisitos del
método o el proceso.

Si no se logra cumplir con las especificaciones analiticas del método o del proceso,
hay que estudiar las posibles causas que provocan ese apartamiento y tomar
acciones para solucionarlas. Luego hay que realizar las modificaciones necesarias
para cumplir con las especificaciones y volver a determinar los parametros de la
validacion que corresponda. Si esto no es posible o pertinente, se debe establecer
nuevos criterios analiticos de aceptacion adecuados o descartar el uso del método
analitico en estudio para el alcance establecido. Asimismo, es necesario justificar ante
diferencias entre lo planificado y los estudios realizados.

8.2.5. Informe de validacién

Luego de finalizada la validacién o verificacién de las mediciones, se debe realizar un
informe detallado que permita la trazabilidad de toda la informacién necesaria.

Este debe incluir, como minimo:

® |a especificacidon de los requisitos aplicables al servicio analitico (legales o
del cliente).

® Los procedimientos utilizados durante la validacion (referencia externa si se utiliza
integramente o breve resumen de la metodologia utilizada para la determinacion
de cada caracteristica de calidad del ensayo).

® La determinacion de los parametros del método, incluyendo su método
de calculo.

® La verificacion de que los requisitos pueden satisfacerse utilizando el método y los
criterios de conformidad usados para realizar esta evaluacién.

® Una declaracion sobre la validez del método en estudio.

8.2.6 Aprobacion: autorizacién para el uso del método de ensayo

Luego de finalizada la validacién (inicial, revisién o actualizacién), es necesario que
el responsable del laboratorio verifique que el método es adecuado al uso y autorice
que el método sea aplicado.

8.2.7 Revisidon y actualizacion de la validacion del método de ensayo

La validacion es una evaluacién del desempefio del método de ensayo en un

periodo de tiempo determinado. Es por ello necesario realizar revisiones periédicas
de la validacion para verificar que se siguen satisfaciendo los requerimientos
analiticos y legales y las necesidades del cliente a lo largo del tiempo en que se
emiten resultados con ese método de ensayo. Independientemente del periodo
seleccionado, la validacion del método siempre debe estar actualizada, demostrando
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concordancia con los parametros de desempefio del método actuales del laboratorio.
Esto debe ser considerado durante el disefio de aseguramiento de la calidad de la
medicion, de manera de aseqgurar el control de las fuentes de incertidumbre que
pudieran afectarla.

Durante la revision se deben reevaluar aquellos parametros estudiados durante

la validacion inicial que se consideren necesarios y verificar nuevamente el
cumplimiento de las especificaciones analiticas y del cliente. La naturalezay la
frecuencia de la revision dependeran de la complejidad del método, el nivel de
confianza requerido, la historia del método, la frecuencia de realizacién del ensayoy
la calidad de los datos necesarios.

Cuando se perciban cambios significativos que puedan afectar la calidad de los
resultados de ensayos es necesario realizar una actualizacion de la validacién.
Para ello hay que seleccionar y determinar nuevamente los parametros a validar.
Esto incluye aquellos parametros que son fuente significativa de incertidumbre
del método.

Algunos parametros son evaluados de manera periédica con el control habitual

del método. Los procedimientos habituales de control de calidad implican muchas
veces un monitoreo de algunos parametros de validacién, como lo son, por ejemplo,
los graficos de control de precisién y valor medio del método o la participacion en
interlaboratorios para verificar la exactitud, que pueden ser utilizados para estos
fines (ver ampliacion en punto 8.3 del presente capitulo).

Situaciones en la que puede ser necesaria una revision o actualizacion de la
validacién pueden ser, por ejemplo, cuando se revisa un método para incorporar
mejoras ante cambios en la confirmacion metrolégica de equipos que afectan la
exactitud de las mediciones, su trazabilidad o incertidumbre, ante diferencias entre
versiones de normas, cuando se extiende o adapta un método a un nuevo analito

o propiedad de interés, cuando se realizan cambios de equipamiento o cambios
importantes de personal, cuando hay modificaciones de las condiciones ambientales
qgue puedan influir en la validez de los resultados, si se obtienen resultados no
conformes, cuando hay cambios en los requisitos analiticos o del cliente, o cambios
en la documentacién de referencia.

8.2.8 Incertidumbre

La incertidumbre de una medicion es el intervalo en el cual es posible encontrar
el resultado de un ensayo con una probabilidad definida y debe ser evaluada para
cualquier tipo de medicion que se realice.

Existen variadas metodologias para estimar la incertidumbre de los resultados de
medicidn y es importante declarar de forma transparente como se estimé su valor,
registrando las fuentes de informacién y criterios utilizados, los calculos realizados
y los resultados obtenidos. El grado de detalle con que se estima depende de varios
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factores, como el sentido comun, la influencia de la incertidumbre en el resultado o el
uso previsto (corresponde verificar que la incertidumbre sea adecuada al uso previsto
verificando que se cumplan los requisitos analiticos, legales o del proceso).

Algunos lineamientos para proceder a realizar el calculo de estimacion de
incertidumbre son:

® Siel método de ensayo incluye una guia para la estimacion de la incertidumbre, se
puede utilizar ese procedimiento.

® Si el método brinda un valor de incertidumbre tipica de los resultados, se puede
tomar ese valor si es posible demostrar el total cumplimiento con el método.

® Es necesario calcularla a partir de los datos de validacion, de los datos de
interlaboratorios o de materiales de referencia certificados.

® Cuando se perciban cambios en las fuentes de incertidumbre significativa,
por ejemplo, cambios en la calibracién de equipos o graficos de control, hay
que evaluar su impacto, tomar las acciones correctivas segun correspondan y
actualizar la validacién.

8.3 Aseguramiento de la validez de los resultados

Para demostrar la validez de los resultados de ensayos del laboratorio, es necesario
asegurar el nivel de confianza de los resultados por medio de los estudios de
validacion anteriormente descriptos y mediante un control de calidad, de manera de
asegurar que los riesgos asociados son adecuados y estan controlados.

El control de calidad tiene como objetivo el monitoreo y el control del ensayo para
evaluar si este mantiene la calidad de la validacién de los métodos. Para ello se
utilizan el control interno y el externo como parte del aseguramiento de calidad de
los resultados.

Existen variadas herramientas que se utilizan para el control del proceso,
dependiendo de la metodologia, el tipo de muestra control y el propésito del control.
La mas utilizada es el grafico de control. Los graficos de control son representaciones
graficas de resultados de ensayos y representaciones de criterios preestablecidos
para el control del proceso llamados normalmente limites de control. Cuando no

se cumple alguno de estos criterios, se considera que existen causas asignables

que influyen en el proceso, las cuales deben ser diagnosticadas y corregidas, lo

gue determina que se deben tomar las acciones (correctivas o preventivas) que
correspondan para lograr el control nuevamente.

A continuacion, se describen las actividades a desarrollar para el control y el
aseguramiento de la calidad de los resultados de ensayos.
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Aseguramiento
de la calidad de

los métodos de
ensayos

Control Control
interno externo
o . -Material de
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precision valor medio -Muestras de

interlaboratorio

Figura 3. Herramientas para el control de los métodos de ensayo

8.3.1 Control de calidad interno

En cada procedimiento de ensayo se debe definir la metodologia de control de
calidad interno, los parametros de control, el tipo de muestra a utilizar, la frecuencia
de los controles, la herramienta a utilizar para su evaluacion y las acciones a tomar
en casos de incumplimiento.

Idealmente, se debe incluir el analisis de parametros de precision y de valor medio.

Se debe considerar el nUmero de muestras del batch (grupo de ensayos realizados en
condiciones de repetibilidad), el tiempo de analisis y la estabilidad de respuesta del
método de medida para establecer la frecuencia de los controles. La frecuencia de
control es un determinante del riesgo de errores en el método.

Siempre que sea posible obtener muestras homogéneas, estables y representativas
del proceso a evaluar, se deben generar muestras de control internas.

8.3.1.1 Analisis de precisién

Para el andlisis de precision se deben seleccionar muestras representativas
de analisis.
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El numero de réplicas a utilizar generalmente es dos y el control se realiza
por graficos de rangos segun ISO 7870-2 (International Organization for
Standardization, 2013).

Al construir los graficos y establecer los limites de control se deben utilizar al menos
25 pares de resultados en condiciones de repetibilidad intermedia y cuyo rango

de concentracion o propiedad de interés presente equivalencias en el proceso. En
los casos en que la norma de referencia del método o los estudios de validacién
establecen diferentes condiciones de repetibilidad para diferentes rangos de
concentraciones, es necesario realizar graficos de control independientes.

El rango (R) entre dos resultados obtenidos en condiciones de repetibilidad es el
valor absoluto de la diferencia entre ambos resultados. Para los n pares de valores
utilizados para calcular los limites, se determina el rango promedio (Rm) como la
sumatoria de los rangos dividida entre la cantidad n de valores. El limite de control
superior (LCS) se calcula multiplicando el rango promedio por D4 = 3,267 para n=2. Se
estima el limite de advertencia (LA) como dos tercios del LCS.

Ix1- x2I Rm x 3,267 LCS x 2/3

Grafico de control

Grafico 1. Modelo de grafico de precision
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Seguimiento de los graficos de precisién:

Al ingresar cada nuevo par de valores al grafico correspondiente, hay que evaluar
los resultados con los limites de control del proceso y actuar en acuerdo con lo
establecido en punto 8.3.3 “Evaluacion de resultados y acciones a tomar”. En caso de
detectarse no conformidades, es necesario informar al responsable del laboratorio y
actuar conforme al Capitulo 7 “Tratamiento de no conformidades y quejas”.

Los graficos se deben evaluar continuamente y se debe definir un periodo de
actualizaciéon de los limites por tiempo, numero de datos ingresados o modificaciones
en la distribucion de datos. La frecuencia de actualizaciéon (por ejemplo, anualmente)
se debe registrar en cada grafico de control.

Cada vez que se modifiquen los limites de control, se debe evaluar la incertidumbre
del método asociado.

8.3.1.2 Andlisis de valor medio

Para el analisis de valor medio, se pueden seleccionar: muestras de control interna,
muestras provenientes de ensayos de aptitud o materiales de referencia. Las
muestras a utilizar deben cumplir condiciones de estabilidad y homogeneidad para el
uso previsto.

En los casos de ensayos de propiedades no estables, el seguimiento del valor medio
se debe realizar por ensayos control de calidad externo.

Se debe utilizar graficos de valor medio calculados por desvio estandar (o). Al igual
qgue en los graficos de precisién, para los calculos de limites se deben utilizar al
menos 25 pares de valores, los cuales deben haber cumplido las condiciones de
repetibilidad del método.

Al momento de generar una nueva muestra de control, se deben solapar las
determinaciones con la nueva muestra en al menos ocho datos que cumplan con las
condiciones de control de repetibilidad para ambas muestras y de valor medio para
la muestra que finalizara su uso.

Seguimiento de los graficos de valor medio:

Se aplican las reglas de Shewhart para la evaluacién de tendencias. Para ello, se
deben dividir los graficos de valor medio en seis zonas iguales con la linea central
igual al valor medio y los extremos iguales a los limites de control superior e inferior.
Hay que verificar si se cumple alguno de los siguientes patrones de comportamiento
o reglas de Shewhart, lo que nos estaria indicando una posible falta de control
estadistico del proceso:

® Quince puntos en la zona C alternados arriba y abajo.

® Ocho puntos consecutivos a ambos lados de la linea central y ninguno en la
zona C.
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Nueve puntos consecutivos en la zona C.

Seis puntos consecutivos siempre creciendo o decreciendo.
Catorce puntos consecutivos alternados arriba y abajo.
Cuatro de cinco puntos consecutivos en la zona B.

Dos de tres puntos consecutivos en zona A.

zona A

zona B

AN

zona C

Caracteristica
A
4
]

zona B

zona A

N° subgrupo

Grafico 2. Modelo de grafico de valor medio

Al ingresar cada nuevo valor al grafico correspondiente, se evalia el cumplimento
de los limites de control establecidos y las reglas de Shewhart que se
detallaron anteriormente.

En casos de incumplimientos de limites de control o de alguna regla de Shewhart
para evaluacién de tendencia, hay que registrar el incumplimiento, analizar las
causas y generar las acciones necesarias para corregir y evitar nuevas apariciones del
trabajo no conforme (Capitulo 7).

Si se sospecha que la muestra de control ha sufrido un cambio en la propiedad o
concentracion y su estabilidad esta en duda, una de las posibles acciones es analizar
la muestra junto con una muestra con valor asignado e incertidumbre disponible
para esa determinacion.

El seguimiento de los resultados que se obtienen con muestras de valor conocido se
realiza utilizando el error normalizado (En):

En=(X-Xref)
(U2+Uref?)
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Donde Xref y Uref son el valor conocido y la incertidumbre asociaday Xy U son el
resultado del analisis realizado y la incertidumbre del método.

Se establece como criterio de conformidad que, el error normalizado debe ser menor
o igual a uno.

Si En>1, se debe revisar el método y estudiar la causa asignable.

8.3.2 Control de calidad externo
Gréficos Z-score:

Este tipo de grafico sirve para el analisis de datos de control de calidad externo,
generalmente para ensayos de aptitud o interlaboratorios. Se fundamenta en la
estimacién del parametro Z, que es un indicador de la performance del laboratorio.

Se define el parametro Z como:

Z= (X - X ref)
(0)

Donde X es el resultado del ensayo, Xref es el valor de referencia de la muestra
analizada y o el valor de la desviacion estandar del ensayo de aptitud o
interlaboratorio.

La evaluacion de los resultados de la participacién en el interlaboratorio, teniendo en
cuenta que la principal suposicién es que los valores individuales de Z-score de los
laboratorios presentan una distribucion normal N (0,1), se realiza considerando los
siguientes criterios:

Utilizar como criterio de evaluacion de tendencias las reglas de Shewhart y como
criterios para el analisis de datos andmalos los informados por el proveedor si esto
se considera adecuado, o a modo genérico el siguiente:

- Entre 2 y -2: implica que el valor del laboratorio es estadisticamente
i comparable con el valor asignado (por consenso o referencia), teniendo

Verde
en cuenta los supuestos realizados en la evaluacion.
Entre 2y 3,y -2y -3: significa un estado de alerta sobre el valor obtenido.
Amaril Amerita un estudio de los resultados en el caso que esta situacion
mariilo

se repita.

- Igual o superior a 3 e igual o inferior a -3: implica que el error en la
: medicion es significativo y hay que estudiar las posibles fuentes de error
Rojo ! para corregirlo.
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Gréfico Z-score

Z-score

Ronda de interlaboratorio

Grafico 3. Modelo de grafico Z-score

Ante un resultado cuestionable o fuera de control, se requiere un analisis de los
resultados y la toma de acciones preventivas, si fuera necesario. Se debe dejar claro
registro de los analisis y acciones tomadas, segun el Capitulo 7 del presente manual.

Durante el analisis de los datos, hay que considerar la frecuencia de aparicidon de
resultados fuera de control y cuestionables.

8.3.3 Evaluacion de resultados y acciones a tomar

La evaluacion del estado de control del proceso se realiza comparando los valores
ordenados de las muestras con criterios preestablecidos identificados como limites
de control y las reglas preventivas, si aplicaran. La interpretacion del estado de
control es dependiente de la naturaleza de estos criterios e, independientemente
de su disefio, siempre que exista un punto fuera de los limites de control debemos
considerar que existen evidencias significativas para considerar que el proceso

se encuentra fuera de control y proceder de acuerdo con los procedimientos de
trabajo no conforme (Capitulo 7). En esos casos, hay que investigar las causas que
pudieron originar ese apartamiento y tomar aquellas correcciones y acciones para
asegurarse de eliminar las causas asignables que llevaron a esa situacién o justificar
su aceptacion.
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Si los valores caen dentro de los limites de control, pero se evidencia falta de control
estadistico debido a evidenciar patrones de comportamiento definidos en las reglas
de Shewhart, hay que analizar cuidadosamente los datos considerados para detectar
las causas asignables a este comportamiento en el proceso de ensayo y evaluar la
necesidad de realizar acciones correctivas, preventivas o inmediatas (correcciones)
para asegurar que las causas asignables sean eliminadas. Si es necesario, hay que
volver a recolectar nuevas medidas hasta que no existan evidencias significativas de
falta de control estadistico y volver a calcular los limites de control del grafico hasta
que no indique que el proceso esta fuera de control estadistico.

Segun el Capitulo 7 del presente manual, se deben registrar como no conformidad
interna todos los casos no conformes de control de calidad externo detectados,
incluyendo un analisis de impacto.

Se deben utilizar los resultados de la evaluacion del control de calidad de los
ensayos como fuente de informacién para la mejora del ensayo. Es necesario
revisar a intervalos definidos los limites de control y su coherencia con los datos
de validacion e incertidumbre.
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Glosario

Adecuado al uso para el propésito previsto: Conformidad con los parametros
técnicos del equipo, que permite cumplir con las especificaciones requeridos del
ensayo (Laboratorio Tecnoldgico del Uruguay, 2021).

Ajuste: Conjunto de operaciones realizadas sobre un equipo de medida para
gue proporcione indicaciones prescritas, correspondientes a valores dados de la
magnitud a medir (Joint Committee for Guides in Metrology, 2012, p.37).

Calibracioén: Es el proceso de comparar los valores obtenidos por un instrumento
de medicion con la medida correspondiente de un patrén de referencia (Joint
Committee for Guides in Metrology, 2012, p.28).

Capacitacion (adquisicion de competencia): Proceso para alcanzar la competencia
requerida (Instituto Uruguayo de Normas Técnicas, 2015, p.20).

Competencia: Capacidad para aplicar conocimientos y habilidades con el fin de
lograr los resultados previstos (Instituto Uruguayo de Normas Técnicas, 2015, p.34).

Confirmacion metroldgica: Conjunto de operaciones necesarias para asegurarse
de que el equipo de medicidén es conforme con los requisitos definidos para el uso
previsto. Incluye generalmente calibracion o verificacidén, cualquier ajuste necesario
o reparacién y posterior recalibracion, comparacién con los requisitos metrolégicos
para el uso previsto del equipo, asi como cualquier sellado y etiquetado requerido
(Instituto Uruguayo de Normas Técnicas, 2015, p.21).

Contramuestra: Es una muestra tomada del mismo lote y en las mismas condiciones
qgue la muestra a ser analizada, pero que no se procesa, se guarda bajo condiciones
que preserven sus propiedades (Brasil. Ministério da Agricultura, Pecuaria e
Abastecimento, 2007).

Correccidn y accidn correctiva: Una correccion es una accién para eliminar una
no conformidad detectada, mientras que una accion correctiva es una accion para
eliminar la causa de una no conformidad y evitar que vuelva a ocurrir (Instituto
Uruguayo de Normas Técnicas, 2015).



Ensayo o analisis: Grupo de operaciones que tienen como objetivo determinar el
valor de una cantidad o definir una cualidad. Un ensayo o analisis queda definido
considerando las siguientes caracteristicas:

® Los intervalos o capacidades de ensayo.
® Matriz o familia de matrices a ensayar.
® Parametro a determinar.

® Técnica o método de medida.

Entrenamiento: Preparacion del personal para el desempefio y el perfeccionamiento
en sus tareas, realizada en el propio lugar de trabajo y a cargo de un integrante del
laboratorio preparado para ello (Laboratorio Tecnoldgico del Uruguay, 2021).

Equipos de medicidn: Instrumento de medicion, software, patron de medicién,
material de referencia o equipos auxiliares o combinacion de ellos necesarios para
determinar el valor de una magnitud (Instituto Uruguayo de Normas Técnicas, 2015,
p.36).

Error de medida: Diferencia entre un valor medido y un valor de referencia.

Estabilidad: Habilidad de un material de referencia, cuando se lo almacena en
condiciones determinadas, para mantener estable la propiedad de interés dentro de
limites especificos y por un periodo de tiempo definido.

Grafico de control: Grafico con limite superior o inferior en el cual los resultados
de alguna medicidon provenientes de una serie de muestras son graficados
generalmente en funcion del tiempo o numero de muestra. Son representaciones
graficas de los valores de una caracteristica de un resultado de un proceso, que
permite identificar la aparicion de causas de variabilidad externas a este.

Habilitacién: Declaracion de que un trabajador es competente (Laboratorio
Tecnoldgico del Uruguay, 2021).

Homogeneidad: Condicion de ser uniforme en su estructura o composicidon con
respecto a una o mas propiedades especificas. Un material de referencia se dice
homogéneo con respecto a una propiedad especifica si la propiedad de interés se
encuentra dentro de los limites de su incertidumbre.

Limite de control: Son criterios para indicar la necesidad de acciones correctivas

0 correcciones y para juzgar si los datos estan o no bajo control estadistico. Los
graficos de control presentan dos limites de control estadistico, llamados limite
superior de control (LSC) y limite inferior de control (LIC). Siempre que exista uno o
mas puntos fuera de los limites de control se debe considerar que existen evidencias
significativas para considerar que posiblemente exista falta de control estadistico.
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Mantenimiento: Combinacion de todas las acciones técnicas y de gestion (incluidas
actividades de supervisién) destinadas a mantener o restaurar un elemento a un
estado en el que se desempefia segun lo requerido (International Electrotechnical
Commission, 2015, 192-06-01).

Mantenimiento correctivo: Mantenimiento llevado a cabo después de la deteccion
de fallas para efectuar la restauracion (International Electrotechnical Commission,
2015, 192-06-06).

Mantenimiento de la competencia: Verificacion en el tiempo de la competencia
del personal para la realizacién de las actividades del laboratorio (Laboratorio
Tecnoldgico del Uruguay, 2021).

Mantenimiento preventivo: Mantenimiento llevado a cabo para mitigar la
degradacién y reducir la probabilidad de falla (International Electrotechnical
Commission, 2015, 192-06-05).

Método de referencia: Método internacionalmente reconocido. Método de medida
aceptado como proveedor de resultados de medida adecuados para determinar
exactitud de valores obtenidos por otros métodos que miden cantidades de la misma
naturaleza o para caracterizar materiales de referencia. Un proceso esta bajo control
cuando su variabilidad se debe solo a causas aleatorias, dando resultados estables y
predecibles.

Método normalizado: Método analitico desarrollado por un organismo de
normalizacion u otro organismo internacionalmente reconocido y legitimado por el
sector técnico correspondiente.

Muestra: Es una porcién representativa de todas las caladas y extracciones tomadas
del lote. (Brasil. Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento, 2007)

Muestras de referencia elaboradas internamente: Son aquellas muestras que,
independientemente de su procedencia, el laboratorio decide que son adecuadas
para su uso con base en estudios realizados bajo su responsabilidad. Ejemplos:
muestras de control interno, muestras enriquecidas.

Muestras enriquecidas: Son aquellas muestras de ensayo a las que se les ha
agregado una cantidad conocida de analito.

Muestra final o lacrada: Es una porcidn representativa de la muestra o de
la muestra compuesta, sobre la cual se efectuaran los analisis de calidad
correspondientes (Brasil. Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento, 2007).

No conformidad (NC): Es un incumplimiento o desviacién de cualquier requisito
establecido, ya sea legal, normativo, interno de la organizaciéon o acordado con los
clientes u otras partes interesadas (Instituto Uruguayo de Normas Técnicas, 2015).



Parametros de desempeiio del método: Son las propiedades, caracteristicas o
capacidades cuantificables del método que indican su grado de calidad (por ejemplo:
exactitud, precision, veracidad, rango de trabajo, etcétera).

Proceso bajo control: Proceso en el cual los resultados provenientes de alguna
medicion se encuentran bajo control estadistico.

Producto no conforme: Producto, servicio o salida de un proceso que no cumple con
los requerimientos o caracteristicas definidos.

Queja: Expresion de insatisfaccion hecha a una organizaciéon con respecto a sus
productos o al propio proceso de tratamiento de las quejas, donde se espera una
respuesta o resolucién explicita o implicita.

Reglas de Shewhart: Son reglas practicas que muestran en forma resumida
patrones de comportamiento que indican posible falta de control estadistico del
proceso. Los resultados, si bien se encuentran dentro de los limites del grafico de
control, presentan un patrén de comportamiento no aleatorio.

Responsable del laboratorio: El responsable del laboratorio es la persona
encargada de identificar las necesidades de capacitacién y entrenamiento del
personal para la ejecucidn de las tareas, asi como de asegurarse que se realice
el mantenimiento de aptitud del personal estable (Laboratorio Tecnoldgico del
Uruguay, 2021).

Resultado de medida: El resultado de una medicion se expresa generalmente como
un valor medido unico y una incertidumbre de medida. Si la incertidumbre de medida
se considera despreciable para un determinado fin, el resultado de medida puede
expresarse como un unico valor medido de la magnitud. En muchos campos esta es
la forma habitual de expresar el resultado de medida.

Validacién: Confirmacién, mediante la aportacion de evidencia objetiva, de que
se han cumplido los requisitos para una utilizacién o aplicacién especifica prevista
(Instituto Uruguayo de Normas Técnicas, 2015, p.31).

Verificacion: Confirmacion, mediante la aportacion de evidencia objetiva, de que se
han cumplido los requisitos especificados (Instituto Uruguayo de Normas Técnicas,
2015, p.31).
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Anexo 1:
Ejemplo de organigrama
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I I
Jefe de Jefe de Recursos Jefe Jefe de
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Supervisor
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Ayudantes Analistas

zafrales zafrales



Anexo 2:
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Anexo 3:
Modelo de plan de capacitacion

PLAN DE CAPACITACION Cédigo:

ANO: Responsable:
Fecha:

Puesto Necesidades Denominacién  Entidad Fecha Fecha Duracién  Evaluacién de la

de formativas  del curso/ formadora prevista efectiva de capacitacién

trabajo/ formacién/ de realizacion

persona capacitacién realizacion

Anexo 4:

Modelo de plan de entrenamiento

MODELO DE PLAN DE ENTRENAMIENTO

Nombre: Periodo:

Ensayo, Fecha Responsable de  Método de Observaciones
protocolo, entrenamiento entrenamiento

documento

o actividad

Aprobacién: Fecha:



Anexo 5:
Modelo de registro de
entrenamiento y habilitacion

MODELO DE REGISTRO DE ENTRENAMIENTO Y HABILITACION

Registro de Registro de Habilitacién  Trazabilidad  Observaciones
entrenamiento entrenamiento a registros
ETAPAA/FECHA  ETAPA B/FECHA FECHA donde se
Firma del realizo la
responsable y actividad
del habilitado
Firma de entrenador: Fecha:

Firma del entrenado: Fecha:
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Anexo 6:

Modelo de registro de adecuacion
al uso de equipamiento

REGISTRO DE EQUIPAMIENTO REG. XXXX

Adecuacién al uso

Version: XX del XX/XX/XX

Aprobado por: XXXXX

Adecuacién al uso vigente desde / hasta /

DATOS DEL EQUIPO DE
MEDICION

Nombre/ Especificacion
. e U equipo, n°inf.
identificacién (

del equipo ensayo, fecha)

DATOS DEL ENSAYO ¢CUMPLE
ADECUACION?
(U equipo < Tol/3)
(Rubricar)
Ensayo/ Tolerancia Requisito st NO
(Tol) en la para el
documento medida equipo

(Tol/3)



Anexo 7:
Ejemplos de adecuacion al uso

7.a Adecuacion al uso de balanzas

Es recomendable establecer una frecuencia de calibracién anual para las balanzas. En
caso de que el periodo sea mayor, se debe tener datos suficientes que lo justifiquen.

El control de balanzas se debe realizar a través de la verificacién con pesa externay
un mecanismo de control de calidad adecuado.

Dependiendo del uso, las balanzas deben verificarse con una frecuencia diaria,
semanal o previa al uso cuando este es esporadico.

En el caso de balanzas de ajuste frecuente, como por ejemplo las balanzas analiticas
gue poseen la tecla “cal”, con la cual el usuario puede ajustar la linealidad de la
balanza, se la verifica antes de usar, se la ajusta para dejarla en condiciones de
calibracion y se verifica luego del ajuste. Se deja registro de los valores obtenidos
antes y después del ajuste. El control de tolerancias se realiza con el valor luego

del ajuste.

Antes de colocar una pesa o realizar cualquier pesada en una balanza es
recomendable limpiar la superficie del plato y alrededores con un cepillo de cerdas
suaves de forma de asegurar que no haya suciedad que pueda interferir con las
medidas o el buen funcionamiento de la balanza.

La seleccién de las pesas para la verificacién de balanzas depende del tipo de escala
de la balanza, el valor de la pesada y la incertidumbre necesaria.

Las balanzas se verifican con una pesa cuyo valor nominal se encuentre entre la
mitad y el fondo de escala en el rango de uso.

En los casos en que la pesada es menor al 5% del rango de uso y la incertidumbre
requerida para la pesada es menor a 5 divisiones de la escala utilizada, es
necesario verificar la balanza con una pesa de valor nominal inferior al 10 % de

la escala referida. Estas pesas de control se utilizan para controlar un posible
microrrozamiento en cargas bajas, por lo que no es necesario utilizarlas si la
pesada se realiza con tara, ya que la fuerza que ejerce la tara elimina la posibilidad
del microrrozamiento.
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Por ejemplo:

Verificacion de balanza analitica de rango (0-200) g para realizar una pesada de 9,0000

g con una incertidumbre <0,0005 g

Opcién 1 Opcién 2

Verificar balanza con pesa <20 g Tarar un recipiente de masa >10 g y pesar
encima de este

Con relacion a la incertidumbre a utilizar, en el caso de que la pesada se realice con

tara sera:
U=Uot+ B*L
Para pesadas L= (carga de tara+masa a pesar)- carga de tara

correlacionadas y
excentricidad de la balanza
menor o igual a 3 divisiones:

Por ejemplo, en caso de que la tara seade 100 g y
luego coloco una masa de 1 g: L=1+100-100=1 g

Si no se cumple la condicién Realizar la pesada sin retirar el recipiente del platillo
i de pesaje, colocando la muestra directamente en la
anterior: .
balanza. En el caso de que el recipiente de tara sea
muy grande (mayor al 50% de la capacidad maxima de
la balanza), utilizar un papel para pesar la muestra 'y
luego trasvasarla el recipiente.

Si no es posible aplicar Estimar incertidumbre utilizando L= tara + carga.
ninguna de las opciones
anteriores:

Las pesas a utilizar se deben seleccionar en base a los siguientes criterios:

Para el ajuste de las balanzas Para el control de las balanzas
Se deben de seleccionar de tal forma Se deben seleccionar de forma tal que la
que el error maximo tolerado de la incertidumbre de la pesa sea igual o inferior
clase de la pesa sea menor o igual a la division de la balanza.

a la divisién de la balanza, con la
excepcion de las pesas utilizadas para
balanzas analiticas (divisiéon 0,1 mg),
para las cuales se deberan utilizar
pesas clase E2 o mejores.

En los certificados de calibracion de balanzas se informa el error en la lectura y la
incertidumbre, por lo general mediante la utilizacion de una ecuacién de una recta,
por lo que, para saber los valores de error e incertidumbre en un punto, se debe
colocar la masa en las ecuaciones correspondientes. En el caso de utilizar la balanza



sin realizar la correcciéon del error, se debe tomar como valor de incertidumbre
la suma lineal del valor absoluto del error en el punto, mas la incertidumbre en
el punto.

Por ejemplo, si quiero determinar el valor de incertidumbre en 100 g y en el
certificado informan:

Error (E)=ao+ a1 *L
Incertidumbre (U) = U o+ B*L

a) Sirealizo correccion de la lectura, debo calcular el error como:E=a0+a1*100y
la incertidumbre como U = U0 + B*100.

Por lo que la carga correspondiente es:
Carga = Lectura-E=100-(ao+ a1*100)
Con una incertidumbre asociada de:

U = Uo+ B*100

b) Si no realizo correccién de la lectura, la incertidumbre debe incluir el valor del
error, por lo que la carga correspondiente es:

Carga = Lectura

Con una incertidumbre asociadade U'=U + |E| =U o+ B*100 + |(a o+ a1 *100)|

Para el control de la balanza se sugiere un grafico de control donde los limites estén
dados por la suma cuadratica de la incertidumbre de calibracién de la pesay la
balanza si se cumple con la politica de control de calidad del ensayo o calibracién en
su totalidad.

Tol = f/UzbaIanza+U2pesa
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Modelo de registro para la verificacion

de balanzas:
REGISTRO DE VERIFICACION DE BALANZAS REG. XXXX
Version: XX del XX/XX/XX
Aprobado por: XXXXX
Balanza Modelo Mes Ano
NO
Pesa (g) P Tolerancia (g) =T
(9)
P+T
P
P-T
Dia
Firma




7.b Ejemplo de adecuacion al uso de estufas

Es necesario calificar los equipos térmicos para conocer cdmo es el comportamiento
de la distribucion de temperatura.

El display del equipo puede indicar un valor, por ejemplo 130 °C, pero eso no quiere
decir que la temperatura dentro del equipo sea ese valor o que la distribucién sea
homogénea. Por eso debemos estudiar que la distribucién de la temperatura en el
interior de la estufa cumpla con los requisitos de analisis y segun lo defina el usuario.
Se recomienda realizar una calificacién de desempefio en funcién de las condiciones
habituales de uso: con carga, a las temperaturas de uso, con conveccion forzada
(ventilador), registro del aire y posicion de las bandejas.

Por ejemplo, para aplicar los métodos analiticos descriptos en el Capitulo 6 del
presente manual, debemos disponer de una estufa con calificacion de desempefio
qgue asegure el cumplimiento de los requisitos técnicos de los métodos AOCS Ac 2-41
“Moisture and Volatile Matter in Soybeans” (American Oil Chemists Society, 2017a) y
AOCS Ac 3-44 “Qil in Soybean” (American Oil Chemists Society, 2017b).

A continuacion, considerando el criterio (130 £ 2) °C, que es el mas exigente de los
métodos anteriormente mencionados, adjuntamos un ejemplo donde si se cumple el
criterio de aceptacion (Grafico 1) y uno donde no (Grafico 2).

En este caso, la tolerancia es de 2 °C, por lo tanto, la incertidumbre (Uex) de los
sensores que se utilizan para calificar este equipo debe ser menor a 0,67 °C.

[*c]
134,00 4

133,50

133,00 =

132,50 o

132,00
131,50 -
131,00 < F

130,50 -v"‘---:'v"‘uf e A A M R g AT B A P AT it e

130,00 7%

199, 50 SN P e P e AR M e e P A e 8 o ™

129,00 4 Marcador 1

128,50 4 Time: 13:45

128,00

127,50 9

13:45 13:50 13:55 14:00 14:05 14:10 14:15 14:20 14:25 14:30 14:35 14:40 14:

Grafico 1. Cumple criterio (130 £ 2) °C en todo el interior de la estufa
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Grafico 2. No cumple criterio (130 + 2) °C en las zonas por fuera
de los limites establecidos

Tener calificado nuestro equipo en las condiciones de uso del laboratorio nos
permite conocer las zonas de la estufa donde se cumplen las condiciones
requeridas por los ensayos

7.c Ejemplo de adecuacién al uso de cronémetro

Para este tipo de instrumento, el control metroldgico se realiza por una calibracién
o verificacion.

El LATU y UTE tienen un convenio mediante el cual UTE custodia los patrones
nacionales eléctricos y de frecuencia. Por lo tanto, se encarga de brindar servicios de
calibracion de este tipo de instrumentos.

También es posible realizar verificaciones internas periédicas (cada laboratorio debe
evaluarla). Se puede realizar utilizando la pagina web perteneciente al NIST-TIME
(United States. National Institute of Standards and Technology, s.d.) y comparando el
tiempo de nuestro equipo con respecto al de la pagina web.



Los tiempos a los cuales se determina la diferencia son segun la especificacién de
cada ensayo. Si el tiempo es menor a 5 minutos, la diferencia debe ser menor a 0,1
segundos. Si es mayor a 5 minutos, esa diferencia debe ser menor a 1 segundo.

7.d Ejemplo de adecuacion al uso de termémetro

La calibracién de termdémetros, como la del resto de los instrumentos de medida,
consiste en la comparacion con otro instrumento de referencia denominado patrén,
en ciertas condiciones especificas. De esa forma se obtiene la correccidon con su
respectiva incertidumbre.

Los servicios de calibracidon de termémetros son brindados por el LATU y la red de
laboratorios de calibraciones secundarios que se encuentran acreditados por el
Organismo Uruguayo de Acreditacion (OUA).

7.e Ejemplo de verificacion de equipos de medicion rapida

Los equipos de medicién rapida son muy populares en los laboratorios de granos por
razones de simplicidad de operacion y rendimiento, ademas de ser métodos rapidos
y no destructivos.

El analisis cuantitativo a través de la tecnologia NIR consiste en que un haz de luz

en el espectro del infrarrojo interacciona con la muestra y el equipo con la sefal
resultante construye un espectro, el cual mediante una curva de calibracion convierte
dicha sefal en valores de humedad, proteinas, materia grasa, etc.

Las curvas de calibracién tienen que modelarse con los métodos de referencia de
analisis (métodos primarios). Esta informacion se ajusta a una regresion lineal,

la cual se utiliza para interpolar las lecturas NIR a concentraciones fisicoquimicas
determinadas por métodos primarios. La solidez y precision dependen en gran
medida de:

® |as muestras elegidas para el desarrollo de la calibracion.

® La precision de los métodos de referencia.

® El| procedimiento de calibracion en si.

Requisitos adicionales para el control y uso de los medidores rapidos:
1. Recomendaciones de uso:

® Siga las recomendaciones de uso del fabricante.

® Siga el procedimiento de control diario del fabricante antes de comenzar
las pruebas.

® Las muestras por analizar deben estar libres de materias extrafias e impurezas.
Por lo tanto, antes de la verificacién, limpie las muestras de la misma manera que
se haria en la practica diaria.
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® Las muestrasy el equipo deben estar en condiciones “normales” de temperatura
(evitar temperaturas extremas). La temperatura de la muestra y la temperatura
del instrumento pueden causar cambios en los espectros NIR cuando estas son
diferentes de las utilizadas en la calibracion.

2. Instrucciones para la verificacién de curvas de calibracion:

Para realizar la verificaciéon de un parametro para un producto en cuestién hay
algunas pautas que se deben tomar en consideracion:

® Las muestras deben ser representativas del lote.

® La determinacién del valor por el método de referencia y por el equipo rapido
debe hacerse sobre las mismas muestras.

® Se debe procurar que entre la medida del espectro y la determinacion del valor
real por el método de referencia transcurra el menor tiempo posible, para evitar
alteraciones de las muestras.

Una vez que se tengan todos los pares de datos de las muestras necesarios
(espectros y valores de referencia) conformados por al menos diez datos distribuidos
en el rango de medicion de interés, hay que evaluar las diferencias entre

los métodos:

® Silas diferencias son aceptables, registrar la verificacion y su aceptaciéon de uso
segun se define en el Capitulo 4 de este manual.

® Silas diferencias son significativas, sequir las instrucciones del punto 2 del
presente apartado o llamar al proveedor técnico del equipo.

3. Instrucciones para cambio de bias o intercepto pendiente

En caso de que el equipo presente diferencias significativas con respecto a los
meétodos de referencia, se debe ajustar el bias o intercepto pendiente.

® Analizar por lo menos diez muestras por el equipo de medicion rapida segun
el procedimiento descripto por el laboratorio de analisis y por los métodos de
referencia con los cuales es verificado el equipo.

® Evaluar si amerita realizar un ajuste en la curvay, en caso de ser necesario,
seleccionar en el equipo la curva a ajustar, luego editar y guardar.

® Verificar el ajuste de la curva con muestras independientes a las utilizadas para el
realizar dicho ajuste.

Registrar los cambios realizados, su verificacion y su aceptacion de uso segun se
define en este capitulo.

La tecnologia NIR es considera un método secundario, en el que es necesario
tener el equipo bajo control mediante los procedimientos de verificacién.



Anexo 8: Ejemplo de estudio
causa raiz de NC mediante la
herramienta de los 5 ;por qué?

Resultado de analisis
incorrecto

Porque el equipo de
medicién no funciona
correctamente

Porque no se calibré

Porque no se sabia la
fecha de la préxima
calibracion

Porque no existe
plan de calibracion ni
etiquetas informativas

en el equipo

Por desconocimiento
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Anexo 9:
Ejemplo de estudio causa raiz
de NC utilizando diagrama de

Ishikawa
MANO DE OBRA MATERIALES
(PERSONAL) (EQUIPOS)

Poco personal

Pocos instrumentos y equipos

L de medicién
Poca motivaciony

compromiso

Falta de mantenimiento
Falta de capacitacion

DEMORA EN
ENTREGA DE
RESULTADOS
Exceso de solicitudes
Falta de
Infraestructura estandarizacion
no apropiada del trabajo
MEDIO AMBIENTE METODOS
(INFRAESTRUCTURA, (PROCEDIMIENTQOS)

POLITICAS)






Laboratorio Tecnolégico del Uruguay
(LATU)

Avda. Italia 6201
Montevideo-Uruguay

https://www.latu.org.uy

@

9 ‘78991 5“936796“ 9 ‘78991 5“953106“




