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INTRODUCCION

El agua resulta un elemento esencia en € desa
rrollo de cualquier forma de vida. Sin embargo, aesa
cara positiva, hay que unirle un lado negativo, ya que
a través de ella se pueden adquirir diferentes
patogenias, ya sean producidas por la presencia de
compuestos quimicos de caracter tdxico o por la de
especies microbianas con capacidad para generar
sindromes infecci0sos o toxicol dgi cos.

La actuacion del agua en este sentido obliga ala
redlizacion de diferentes estudios anditicos que
permitan determinar la calidad del producto que se
consume. Los distintos drganos competentes regulan
los nivdes a los que debe adeptarse para ser
considerado como un producto de calidad adecuada.
Obviamente, dichos limites varian en funcion del
destino final que seledéa agua.

Se diferencian fundamentalmente los siguientes
tipos de aguas para consumo humano:

Aguas aptas para el consumo humano: Segin el R.D.
140/2003 de 7 de febrero d agua de consumo
humano sera salubre y limpia cuando no
contenga ningln tipo de microorganismo,
paréasito o sustancia, en una cantidad o
concentracion que pueda suponer un riesgo para
lasalud humana.

Aguas envasadas: El R.D. 1074/2002 de 18 de
octubre por e que se regula e proceso de
elaboracidn, circulacion y comercio de aguas de
bebida envasadas y posteriormente e R.D.
1074/2003, de 19 de diciembre, por € que se
modifica el anterior, establecen las especifica
cionesy autocontroles oportunos.

PARAMETROS ~ MICROBIOLOGICOS Y
FISICO-QUIMICOS

El agua de consumo humano debera ser salubre
y limpia, estas condiciones se reflgjaran cuando no
contenga ningun tipo de microorganismo, parésito o
sustancia en una cantidad o concentracion que pueda
suponer un riesgo para la salud humana, y cumpla
con los requisitos especificados en e anexo 1 del
Real Decreto 140/2003 de 7 de Febrero, por € que se
establecen los criterios sanitarios de la calidad &
agua de consumo humano.

RECURSOS EN EL LABORATORIO PARA
ANALISISDE AGUAS

Los recursos precisos incluyen a propio
laboratorio, instrumentacion, reactivos, personal, a
equipo director y gestion del laboratorio. En €
Manua de Calidad, acorde con laNorma SO 17025
de un laboratorio acreditado, deben contemplarse
aspectos relativos a la gestion y criterios éticos del
laboratorio ya que la estructura y organizacion del
mismo puede influir en los resultados analiticos que
genera.

Parte de la organizacion del laboratorio debe
desarrollarse desde € punto de vista de evitar la
contaminacién en el mismo. Esta puede afectar a la
muestra, alos reactivos, alos contenedores y material
de vidrio, a los equipos e instrumentos, y finalmente
a medio ambiente del laboratorio. La necesidad de
evitar la contaminacion es una consideracion critica
cuando se evalla la adecuacion de los recursos para
d andlisis. El problema més grave consiste en €
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incremento de la concentracién de andlito en la
muestra por contaminacion de lamisma.

Resulta ser conveniente en @ andlisis de aguas
mantener en estancias separadas las determinaciones
de macro y de micro componentes en la muestra. Al
menos una cabina limpia, 0 una parte diferenciada de
la estancia, debe reservarse para andlisis de micro
componentes en aguas. Nunca debe emplearse en una
misma sala dtas concentraciones de un reactivo en
una determinacion que resulte ser @ analito buscado a
niveles de traza en otra.

El laboratorio debe construirse con materiales -
por gemplo, metales - que no sean susceptibles de
contaminar el medio ambiente del mismo. En las
superficies no deben emplearse productos de limpieza
y paraabrillantar. En todo caso, deben usarse recintos
muy limpios, donde las particulas atmosféricas y los
humos se controlen a través de una adecuada
circulacion del aire. Si existiese alguna duda sobre €
efecto de cuaquier agente sobre e medio ambiente
del laboratorio, se andizaran periddicamente
alicuotas expuestas y no expuestas a laboratorio y
comparardn los resultados.

El espacio requerido para cada analista depende
del tipo de determinacién y nimero de muestras a
manejar, pero puede ser entre 4-5 metros lineales. El
laboratorio debera disponer de materia de ojos,
mascarillas, extintores, ducha, sistema de manegjo de
productos téxicos y Corrosivos Como campanas,
extractor de humos, sistema de ventilacion y
termostatizacion, etc.

Es recomendable mantener cubiertos los
recipientes y aparatos cuando no se estén usando, a
fin de reducir e riesgo de contaminacion por
reactivos y muestras. Debe estar prohibido comer,
fumar, asi como no es aconsegjable usar cosméticos o
productos de joyeria susceptibles de contaminar. El
empleo de guantes debe observarse, asi como en
ocasiones gorros para la cabeza (teniendo en cuenta
siempre € tipo de materides.), yaqueen € intento
de evitar un contaminante se puede introducir otro
(como puede ser ditiocarbamatos procedentes de
plasticos).

Los equipos de laboratorio empleados para
andlisis de microcontaminantes deben reservarse s es
posible exclusivamente para este fin, organizando €l
laboratorio en grupos de equipos para un conjunto de
aplicaciones anditicas a fin de evitar la contamina
cién cruzada. Para la mayoria de los propositos, el
vidrio puede ser borosilicatado, pero en casos de
andlisisdeB, Si, Al o Na en aguas, puede ser preciso
el empleo de material de PTFE (politetrafluoro
etileno).

Los procesos de limpieza de los contenedores
deben especificarse en @ correspondiente Procedi -
miento Normalizado de Ensayo. Cuando se empleen
detergentes en la limpieza, se deben lavar cuidado-
samente con agua y agua destilada, y quiza previa
mente con algun é&cido diluido, dcali o disolventes
organicos. Cuando se usa material pléstico, cuya cdli-

dad no se conoce, se debe proceder a chequear s
contamina alguna etapa del  procedimiento analitico,
basado en la metodol ogia de monitoreo-capacitaci on
planificacion (MCP).

El agua y los gases suministrados por €
laboratorio pueden precisar de ulterior purificacion
para ciertos usos. Los gases deben purificarse emple-
ando filtros especiadles como un tamiz molecular,
sales anhidras, carbdn activo y trampa de oxigeno.
Por otra parte, para conseguir agua de calidad es
preciso disponer de equipos especiales.

Un blanco con reactivo y disolvente debe
procesarse con cada grupo de muestras para chequear
posible contaminacion. Si se obtiene una sefia alta,
debe comprobarse de manera individualizada cada
uno de los componentes del blanco hasta encontrar €
origen de la contaminacion, debiendo procederse asu
sustitucién. En este sentido es tan importante contro-
lar la pureza de un reactivo como el porcentaje de sus
impurezasy laclase delas mismas. Los Materiales de
Referencia Certificados (MRC) ocupan un papel
destacado en este escenario.

Puesto que en € transcurso de un andisis de
contaminantes en aguas se pueden producir errores
importantes en la aplicacion del método, las
exigencias respecto a la calidad de dichos materiales
son de destacada importancia. La pérdida de calidad
en un MRC conduce a un incremento significativo de
la incertidumbre de la medida. No es aceptable utili-
zar esténdares de pureza o composicién desconocida

Es aconsgable pues, no ahorrar en la adquisi-
cion del mejor estandar que ofrezca el mercado a
cambio de pérdida de pureza. Idealmente el estandar
debe venir acompafiado de documentacion que certi-
fique su calidad, los procedimientos que el fabricante
ha usado para contrastarla y su trazabilidad hasta
algunareferencia bien establecida.

Si no es posible disponer de un esténdar ided,
hay que optar por la mejor aternativa. Puede ser, por
gjemplo, adquirir un MRC con una composicién
cercana a la de la matriz de la muestra aunque no
coincida exactamente; puede ser necesario adquirir
un estandar del que no se conoce exactamente su
trazabilidad e incluso prepararlo in situ. Con fre-
cuenciael vendedor del estandar no acompafiatodala
informacion que posee en la venta pero la suministra
s selerequiere adicionalmente.

Los estandares no deben almacenarse conjunta
mente con las muestras o en areas proclives a contar
minacion. Es importante recordar que tanto la calidad
de los estdndares como la de sus disoluciones se
deteriorarén con € tiempo, mas o menos rapidament
te. Muchos de estos cambios pueden evidenciarse a
través de una inspeccion ocular (depositos, turbidez,
cambios de color, etc.). Disoluciones preparadas en
disolventes organicos pueden evaporarse dada la
generamente ata tension de vapor de los mismas, de
donde se derivard un aumento en la concentracion de
ladisolucion. Es aconsejable pesar la disolucién antes
y después de tomar una determinada alicucta, anotan-
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do en una libreta especifica, a fin de controlar posi-
bles pérdidas por evaporacion durante € almacena-
miento. Otras pérdidas pueden producirse por sorcion
0 descomposicion del analito en las paredes del con
tenedor. Asimismo por contaminacion y quiza subsi-
guiente interaccion entre el andito y € contaminante.
En muchos casos es aconsgjable adicionar agentes
preservantes a las disoluciones, tales cmo comple-
jantes, &cidos, oxidantes y desde luego asegurarse de
que en esta adicion de reactivos no se produce una
contaminacion de la disolucion.

SISTEMA DE CALIDAD DE UN
LABORATORIO

Un recurso esenciad en e laboratorio es la
utilizacion de un Sistema de Calidad. En primer lugar
es preciso entender € concepto de calidad. La
relacion entre calidad y laboratorio puede tener
diferentes enfoques que nacen del aspecto a que se
aplicadicho concepto:

Calidad externa: Estareferida a productos o procesos
que son objeto del ente publico o privado del cual de-
pende el laboratorio. Este, como servicio, es impres-
cindible para evaluar la bondad de los productos
elaborados y las caracteristicas del proceso, moni-
torizar los procesos productivos o correctivas, etc.

Calidad interna: En este apartado debe hacerse
distincién en dos:

- Cdidad del trabagjo que seredliza.

- Cdidad de los resultados que se generan.

La Ultima acepcion es la mas utilizada para defi-
nir lacalidad en los laboratorios analiticos.

Politica de Calidad, Gestién de Calidad, Sistema
de Calidad, Garantia de Calidad, Control de Cdlidad,
Buenas Practicas de Laboratorio, Acreditacion de
Laboratorios, son términos que se encuentran habi-
tuamente en la literatura americana y europea. A
veces, no se conoce € exacto significado de cada
uno de esos términos y, en consecuencia, la relacion
entre ellosy Quimica Analitica.

Puede resultar, por tanto, dificil de responder a
una cuestion tan basica como es: ¢Cudl esla calidad
dd trabajo andlitico que genero?. 1SO proporciona
una serie de definiciones ampliamente aceptadas que,
expresadas de manera jerarquizada, son:

Sistema de calidad: Organizacion de estructuras,
responsabilidades, procedimientos y recursos que se
establecen para implementar la Gedion de Calidad.

Politica de calidad: Conjunto de criterios y direc-
trices de una organizacién relativos a la calidad,
expresados formalmente por ladireccién.

Gestion de calidad: Conjunto de actividades de
gestion general que determina la Politica deCalidad,
los objetivos y responsabilidades, asi como su
realizacion a través de un plan estratégico.

Garantia de calidad: Serie de acciones planificadas
y sistemdticas precisas para proporcionar confianza
sobre e cumplimiento de requisitos de calidad por
parte del producto.

Control de calidad: Combinaci6n de sistemas,
procedimientos, instrucciones y actividades realiza-
das para controlar y mantener un trabajo de calidad.

Evaluacion de calidad: Contraste sistematico y con-
tinuado de las actividades implicadas en € Control
de Calidad.

La Politica de Calidad debe condtituir una parte
fundamenta de la politica general de la empresa y
debe ser entendida, implementada y mantenida, con
una formulacion claray con un plan de formacion del
personal de la empresa en lamisma, evitando de esta
manera resistencias personaes a la implantacion de
dichapolitica. La Politica de Calidad se debe someter
a un constante proceso de mejora que se relaciona
con cuestiones de productividad, creatividad e inno-
vacion. La influencia de la Politica de la empresa en
relacion con la calidad es muy importante; €l balance
gue la empresa redliza entre rentabilidad y calidad
condicionalaatencién que se prestaa ésta.

Hoy puede decirse que no es posible garantizar
lacalidad de un resultado sin que éste sea obtenido en
un laboratorio trabajando de acuerdo con un Sistema
de Cdlidad. Una de las caracteristicas de estos siste-
mas es la documentacion de actividades. El empleo
de procedimientos escritos es imprescindible vy
ademas de su revision periodica. El laboratorio debe
disponer de un procedimiento para control de
documentos. A fin de observar la trazabilidad de las
medidas, los pesos y medidas redlizadas en €
laboratorio deben trazarse a patrones o a Sistema
Internacional.

Ello implica disponer de patrones para pesada,
medida del color, etc. Asi como la necesidad de
adquirir material (p. g. termémetros) certificado o
bien que se caibren en el [aboratorio.

VALIDACION DE METODOS

La aplicacion de un método andlitico implica
una serie de etapas sucesivas gque van desde la
definicion del problema analitico y muestreo, hasta el
cadculo y expresion de los resultados. La validacion
de un método se define como & proceso usado para
confirmar que cada etapa del proceso anditico
empleado para un ensayo determinado es adecuada
parasu fin.
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Constituye, por tanto, la validacion una parte
integral de la Buenas Précticas de Laboratorio, asi
como una pate esencial del  programa de
aseguramiento de la calidad, y por consiguiente de la
garantia de los resultados. Yano es suficiente que los
meétodos describan el procedimiento sino que también
deberian indicar la confianza que tenemos en €
resultado o niveles de incertidumbre aceptables.

Los métodos analiticos tienen que ser validados
o revalidados:

- Tras su desarrollo y antes de su utilizacién en

andisisderutina

- Sempre que se modifiquen las condiciones
operatorias del método.

- Siempre que se modifiquen las condiciones en
las que € método fue validado, por gjemplo,
para una matriz diferente, uso de otro
instrumento, etc.

- Cuando € control de caidad nos indica que €
método proporciona resultados fuera del
margen establecido como aceptable.

En la validacion de métodos hay tres reglas muy
importantes que siempre se deben tener en cuenta:
Validar todo el método, es decir todas y cada una de

las etapas del andlisis pues a menudo se vaida

solo la determinacion. Las etapas de muestreo y

amacenamiento de muestras merecen especial

atencion ya que son criticas en la obtencién de
resultados.

Validar todo & rango de concentraciones: Un
método puede ofrecer excelentes resultados a
altas concentraciones, pero puede no ser adecua-
do abajas por lo que se ha de validar en todo €l
rango de concentraciones en las que se vaya a
aplicar e método.

Validar todo €l rango de matrices En € andlisis de
muestras medioambientales, bioldgicas o de ali-
mentos la influencia de la matriz puede ser
particularmente importante, sobre todo s se
utilizan detectores no especificos. La matriz
puede presentar interferentes, a pesar de la etapa
de limpieza que se lleva a cabo en e método, por
lo que los estudios de validacion deben hacerse
teniendo en cuenta la matriz en la que se
encuentre  analito. Mientras no se desarrollen
metodol ogias menos sensibles a efectos matriz es
aconsgjable la realizacion de las curvas de cali-
brado en extractos de muestras no contaminadas
gueincorporen € efecto.

El efecto matriz puede 1) modificar la
resolucion analitica aumentado € nivel de los errores
aleatorios, y 2) introducir errores sistematicos de
carécter constante, a afectar a blanco analitico, o de
carécter proporcional modificando la sensibilidad
analitica.

La vdidez de un método es demostrada en
experimentos de laboratorio usando muestras o
esténdares que son similares a las muestras desco-

nocidas analizadas en rutina, los denominados mate-
riales de referencia (MR) o materiaes de referencia
certificados (MRC).

Cabe recordar que la diferencia entre éllos es que un
MR es un material o sustancia atamente puray que
tiene una o varias de sus propiedades suficientemente
bien establecidas para: vaidar un método andlitico,
cdlibrar un instrumento y asignar valores a un
material.

MRC es un MR acompafiado de un certificado,
en e cua uno 0 més de los vaores de sus
propiedades estan certificados por un procedimiento
gue establece su trazabilidad y, ademas, cada valor
certificado se acomparfia de una incertidumbre con la
indicacion de un nivel de confianza.

Por consiguiente, puede decirse que la vdida
cién de un método pone de manifiesto que los
resultados obtenidos tras su aplicacién son trazables a
un MR o MRC.

TIPOSDE VALIDACION DE METODOS

Se pueden distinguir dos tipos de validacion de
métodos:

- Validacion interna o intralaboratorio. Repre-
senta la validacion llevada a cabo en un labora
torio, por gemplo la vdidacion de un nuevo
método que se ha desarrollado o paralaverifica
cién de que un método adoptado de otra fuente
proporciona resultados adecuados.

- Validacién externa o interlaboratorio. Repre-
senta la realizacion de los estudios de validacion
en varios laboratorios que anaizan € mismo
material y aplican el mismo método.

Centrandose en e primero de los tipos de
validacién, validacion interna, tenemos que ésta a su
vez se subdivide en los siguientes tipos:

Validacion prospectiva. Se rediza cuando un
nuevo método es desarrollado y deben de
estudiarse todos los parametros caracte-
risticos del mismo. En este tipo de vali-
dacion se diferencian dos fases: una fase
exploratoriay otra de validacion completa.

Chequeos de idoneidad o adecuacion. Se
aplican cuando un método que esta
totalmente validado en un laboratorio se
transfiere a otro. Este proceso se llama
comprobacién o chequeo de laidoneidad de
la transferencia y requiere que €
laboratorio receptor compruebe un nimero
reducido de parametros de validacion.

Chequeos o comprobacion de la idoneidad del
sstema. Se aplica para conocer s los
instrumentos, reactivos, etc. se comportan
correctamente antes de empezar una nueva
serie de andlisis. En general consiste en
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comprobar s ciertos parametros importan-
tes del método se cumplen: evaluacion dela
recta de calibrado, evaluacion del blanco,
evaluacion de la recuperacion. En otros
casos se utilizan caracteristicas especificas
de los métodos, por eemplo en cromato-
grafia es importante contar con una
resolucién cromatogréficade Rs=1,5.

Validacién retrospectiva. Consiste en obtener
durante un largo periodo de tiempo,
resultados de cierto nimero de determina-
ciones, de forma que se utilizan para
determinar la precision en largos periodos
de tiempo.

Control de calidad. Consiste en € andlisis de
una o unas pocas muestras de composicion
conocida cada vez que € método se aplica
Estos estudios son facilmente evaluados a
través de gréficos o cartas de control que
permiten contrastar la calidad delosvalores
obtenidos (valor individual, desviacién
estandar). Estos gréficos de control se
establecen en € periodo preliminar donde
se analizan muestras de control con aobjeto
de establecer los limites de aviso y
actuacion.

El tipo de validacién a aplicar depende del
campo de aplicacion dd laboratorio. A pesar de que
existen multiples situaciones, de manera general se
pueden distinguir tres tipos. 1) € Ilaboratorio
desarrolla sus propios métodos, 2) € laboratorio
desarrolla nuevos métodos para uso general, y 3) €
laboratorio usa métodos estandar.

PARAMETROSDE VALIDACION

A) Métodos de andlisis cuantitativo

La cdidad anditica se materidiza en un
conjunto de propiedades analiticas, supremas, como
exactitud y basicas como precision, las cudles a su
vez estén relacionadas con parametros caracteristicos
de los métodos: veracidad, selectividad o rango con
la exactitud, o repetibilidad, precision intermedia,
reproducibilidad o limites inferiores con la precision,
que, en definitiva, son indicadores de la caidad.
Existen otras propiedades complementarias: rapidez,
costes y factores personales que ocupan d Ultimo
edabdn de la jerarquia expuesta y que definen
globamente la productividad del laboratorio. Pese a
esta menor importancia aparente hay que reconocer
gue con frecuencia se convierten en objetivos
prioritarios a la hora de seleccionar un método
analitico.

Ademés de €llas, existen otros atributos o
caracteristicas analiticas, las propiedades metrolo-
gicas, trazabilidad, incertidumbre o inercia, que
estén relacionadas con las anteriores y permiten
completar y enriquecer su significado.

Las propiedades metrolégicas introducen un
mayor rigor en la resolucion de problemas analiticos
soportando con mas fundamento la calidad de la
informacin generada.

Todas estas propiedades se utilizan como
parametros analiticos de calidad en la validacion de
métodos. Existen distintos criterios en la seleccion de
los parametros de calidad a considerar en la vaida-
cién segun diferentes organismos tanto nacionales
como internacionales:

Nacionales. ENAC (Entidad Naciond de
Acreditecion).

TRAZABILIDAD

EXACTITUD

Veracidad (Bias)

| INCERTIDUMBRE |

/

INERCIA

Solidez
Robustez

Propiedades metroléaicas

|PRECISION

«—> Repetibilidad

Precision intermedia
Reproducibilidad

Rapidez

«—> |PRODUCTIVIDAD
Costes

Propiedades analiticas
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Internacionales AOAC (Association of Official
Anaytica Chemist) ola Convencién de Farmacopea
de USA.

Desafortunadamente, no hay unanimidad en
todas las organizaciones e incluso, a veces, en €
concepto para algunos parametros.

A pesar de que la necesidad de validacion de
meétodos es clara, los mecanismos para llevar a cabo
€l proceso no estén generalmente bien definidos.
Entre ellos cuestiones como:

- Pardmetros de validacion a utilizar.

- Procedimientos especificos para la evaluacion

de estos parametros.

- Criterios de aceptacion para los mismos

parametros.

L os parametros de validacion en estudio, indica
dospor lalCH y otras organizaciones, son:

- Precision, en términos de repetibilidad, precision
intermediay reproducibilidad.

- Exactitud, distinguiendo entre veracidad y bias.

- Limite de deteccion

- Limite de cuantificacion

- Especificidad/Selectividad

- Linealidad y Rango

- Inercig, diferenciando entre Robustez y Solidez
(ACAC)

- Incertidumbre (Entidad Nacional de Acreditacion
(ENAC))

B) Métodos deandlisiscualitativo

Los pardmetros hasta ahora comentados son en
general de interés para la validacion de métodos
cuantitativos y semicuantitativos, sin embargo en mé-
todos cuditativos es necesario redlizar agunos
matices.

El andlisis cualitativo tiene como objetivos: iden+
tificar un analito desconocido, confirmar la presencia
0 ausencia de un andito o decidir s € analito esta
presente por encima o por debajo de un determinado
nivel (andlisis de screening). En generdl, en este tipo
de andlisis la respuesta es de tipo binario: si/no,
presencig/ausencia, ato/bgjo. En consecuencia se
pueden cometer dos tipos de errores por lo que €
resultado no sea el correcto:

- Falso positivo. El ensayo funciona bien pero se
interpreta mal y se opta por la conclusion
erronea

- Falso negativo. El ensayo fala, aunque se
interprete bien conforme a su resultado.

Esto lleva a la necesidad de introducir algin
nuevo parametro, o ala redefinicion de alguno de los
yadefinidos en lavalidacion de métodos cualitativos.

- Fiabilidad: % de aciertos de los ensayos

realizados en aicuotas de la misma muestra a
identificar un analito

- Relacion entre fal sos positivosy negativos:

Relacion de falsos positivos (%) = falsos
positivos x 100/ total de negativos conocidos

Relacion de fal sos negativos (%) = falsos
negativos x 100/ total de positivos conocidos

Segin la guia Eurachem estos parametros
representan una estimacion de la precision de un
método. Sin embargo, en el campo ddl andlisis biol6-
gico y microbioldgico, estos conceptos se relacionan
con los de especificidad y selectividad de forma que
se produce una cierta confusion con el significado
quimico.

- Por otro lado, redefinicién del concepto de
sdlectividad, como la medida en que otros
compuestos interfieren con la determinacién de
lasustancia de interés segiin el método.

- Incertidumbre. Laincertidumbre de un andlisis
cualitativo puede definirse como un parametro
asociado con € resultado de una clasificacion
gque caracteriza e grado de fiabilidad de la
estimacion. En la actualidad los céculos de
incertidumbre en este tipo de andlisis estan en
sus inicios, no existiendo protocolos estable
cidos, por lo que no se puede presentar una
metodologia general de estimacion. La pro-
puesta mas reciente para su estimacion se basa
en & concepto de probabilidad condicional que
emanade laaplicacion del teorema de Bayes.

ETAPASDE LA VALIDACION

Es necesario diferenciar entre e establecimiento
de los parametros caracteristicos de un método y la
validacion completa del mismo. El esquema de la
Tabla representa un procedimiento de validacion
ideal y completo para la mayoria de métodos, aunque
el gran nimero de etapas puede llevar a muchos
laboratorios a querer disminuirlas sin comprometer la
calidad analitica requerida.

Una vez que e método ha sido sdleccionado o
desarrollado en funcion del problema andlitico a
resolver, se lleva a cabo la vaidacion del mismo. En
primer lugar se calculan los parametros del método,
pero hay que aclarar que la validacién completa
requiere un control de calidad y un chequeo de
idoneidad del mismo, si es posible usando MRC, con
objeto de obtener una estimacion redista de la
incertidumbre de | os resultados de rutina.

Los chequeos de idoneidad han de ser
establecidos para cada método particular y son
ensayos que se realizan para asegurar la resolucion
del sistema, antes o durante su aplicacion, mediante
la verificacion del vaor de algunos pardmetros del
método previamente seleccionados a td fin. En defi-
nitiva estos chequeos son un indicador de que equi-
pos, electronica, operaciones andliticas y muestras
congtituyen un sistema integral que puede ser
evaluado como un todo.
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Etapas de un procedimiento de validacion completo

Etapas

Proceso

Etapas preliminares
Identificar el problema
Seleccion del método
Desarrollo de un nuevo método

Validacion del método

Linedlidad y rango

Precision

Repetibilidad

Precision intermedia
Reproducibilidad

Exactitud: veracidad (%6R*)
Limites de deteccion y cuantificacion
Especificidad/selectividad
Recuperacion*

Inercia

Incertidumbre

Control de calidad

Idoneidad del sistema

Etapas adicionales

Documentacion del método
Descripcion de todas | as etapas
Autorizacion parael uso del método
Revision del método

Necesidadesdel cliente
Entre los ya desarrollados
Optimizacion

Bondad ddl gjuste

Dentro del dia

Entre dias (analistas, instrumentos)

Entre laboratorios

MR, muestras fortificadas (%R), método de referencia
Blancos, /R, ...

Estudio de interferencias

Muestras fortificadas de concentracidn conocida
Influencia de pequefias variaciones de operacion
Cdculo en cada unadelas etapas

Blancos, muestras fortificadas, puntos de contral critico
Criterios de aceptacion de rutina (gr&ficos de control)

Escribir todo €l trabajo experimental y de validacion
Preparar [o0sPNTs

Actudizacion delosPNTs

Una vez completado el proceso de validacion es
importante documentar los procedimientos de forma
que €l método pueda ser llevado a cabo de la misma
manera cada vez que se aplique. La documentacion
deberiaincluir un procedimiento escrito detallado del
mismo, con un resumen de los parametros de valida
cion y criterios de aceptacion, control de calidad y
chequeos de idoneidad. Todo ello adecuadamente
redactado y organizado congtituiria un PNT
(Procedimiento Normalizado de Trabgjo).

El méodo podria ser utilizado, previa
autorizacion, y con el tiempo podria ser actualizado.

Por dUltimo sefidar que la obtencion de
informacion andlitica de calidad requiere € uso de
meétodos validados, aungue otra serie de requisitos
son también necesarios:

- Muestreo representativo.

- Adecuada manipulacion de muestras y

estandares.

- Uso de estandares o materiales de referenciade

gran exactitud.

-Uso de equipos (hardware y software)

calibrados.

- Operadorescualificados.

Y todo ello con un conocimiento de la Ciencia
Analitica y teniendo implantado un Sistema de
Cdlidad en el laboratorio.

Por consiguiente, la validacién de métodos es
s6lo una parte integra del conjunto de factores que
afectan a la exactitud de los resultados, y aunque
puede ser un proceso tedioso por €l gran tiempo y
esfuerzo invertido en ello, se ha demostrado que los
beneficios de llevarla a cabo son mayores a sus
desventgjas.
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