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Control de calidad en laboratorio
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CURSOS INSTITUCIONALES UNAM

No existe nada mas dificil de emprender,
mas peligroso de dirigir o mas incierto en su
éxito, gue encabezar la introduccién de un
nuevo orden de cosas, ya que €l innovador
tiene como enemigos a todos aquellos que
han triunfado con las viejas condiciones, y
como defensores tibios a quienes pueden
triunfar bajo el nuevo orden de cosas.

¢

Magquiavelo: El Principe

Cuando se puede medir de lo que se habla
y se expresa en numeros, se sabe sohre
aquello que se discute.

Pero cuando no se puede medir y
expresarlo en numeros, el conocimiento
resulta escaso y poco satisfactorio.

Lord Kelvin

Es un error capital teorizar antes de tener
datos.

Sin darse cuenta, uno empieza a deformar
los hechos para que se adapten a las
teorias, en lugar de adaptar las teorias a los .
hechos.

Sherlock Holmes, Escandalo en Bohemia
Arthur Cenan Doyle

INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
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Principios Basicos de Calidad.

& Que es la calidad ?

Segun el organismo internacional 1SO {International
Standards Organization), la calidad se define con la
totalidad de los rasgos y caracteristicas -de un
producto, proceso o servicio que inciden en su
capacidad de satisfacer necesidades reguladas o
implicitas.

La calidad tiene y tendra una consideracion creciente
en ambitos sociales, cientificos y tecnoldgicos.

Asi definida, la calidad se fundamenta en 3 pilares

»Disedio y planificacién de actividades.

»Control de aquello que se ha disefiado vy
planificado con el fin de asegurar que se cumple
adecuadamente.

»Comprobacién que el disefig, la planificacion, y el
control han sido correctos. .

Para mejorar y mantener la calidad de nuestros
productos o servicios es necesario establecer un
sistema de aseguramiento de calidad como una
etapa inicial en el proceso de avance hacia la
calidad total,

. INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
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CURSOS INSTITUCIONALES UNAM

¢ Qué se entiende por Sistema de Aseguramiento de
Calidad?

El Sistema de Aseguramiento de Calidad incluye
todas aquellas actividades  planificadas vy
sistematicas, .equipos, los materiales, procesos,
documentacion y perscnal requendos para que las
tareas y operaciones se desarrollen asegurando
calidad en sus resultados, disminuyendo al minmo
los efectos de posibles fuentes de error.

¢ Cuél es la diferencia fundamental que existe entre Calidad y
Aseguramiento de Calidad 7

La calidad es como un elemento estralégice para mejorar ia
gestibn empresanal, satsfacer a sus clientes, desarollar las
relaciones con sus trabajadores y preservar el medio ambiente

En cambio el aseguramiento de calidad es proporcional a un
aval fundamentado sobre la credibiidad de la infermacion o
producto generado

Para ef aseguramiento de la calidad se necesia 1a integracidn y
el completo control de todos los elementos dentro de un area
especifica de operacién para que ninguno esté subordinado a
otro

Estos elementos abarcan aspectos tales comeo_administracion
ﬂnanzas,’ venias,  comercializacion,  disefio,  compras,
produccién, instalacién contratacién

Hay gque tener claro que Aseguramiento de la
Calidad .

=No es el control o la inspeccion de la calidad.

*No es una actividad de verificacion minuciosa.

*No tiene la responsabilidad de las decisiones de
Ingenieria,

+No es un encrme productor de papeleo.

-No es una area de costos excesivos.

_ INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
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Cualidades del aseguramiento de la calidad.

El proposito final de cualguier programa de aseguramiento de
calidad es garantizar la plena satisfaccién del cliente con los
productos o servicios proporcionados por el proveedor.

Para emprender un programa para el aseguramiento de la
calidad y evaluar e informar las fallas en el misme, es
necesano que el departamento responsable tenga bases
sobre las cuales trabajar

Estos procedimientos deben detallar que se requiere o se
tiene que controlar, quien es el responsable de asegurar que
se cumpla con lo requerido o que se realce el control,
cuande, donde y posiblemente por que se controlan.

Las cualidades mas importantes del aseguramiento
de la calidad son :

-Es efectivo en cuanto a costos

-Es una ayuda para la productividad

*Es un medio de lograr hacer las cosas bien en fa
primera ocasion.

*Es buen sentido comun administrativo, y, o mas
importante

Es la responsabilidad de todos,

¢ Qué es un Manual de Calidad ?

. INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
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Es un documento que establece |a politica de calidad y
describe el sistema de calidad de una organizacion, es
decir, dentifica las politcas y objetivos de la
institucién, las actividades funcionales y achtvidades
especificas de calidad concebidas para alcanzar las
metas de calidad deseadas para la operacién del
sistema

Esto puede relacionarse con las actividades de toda la
organizacion o con una parte seleccionada de ella.

Por ejemplo, los reguisitos especificados gque
dependen de la naturaleza de los productos o
servicios, procescs, requisitos  contractuales,
regulaciones gubernamentales o de la organizacién
misma.

*En el manual de cahdad se describen, de una manera
razonablemente sistematica, las medidas gue por gjemple un
laboratono empleard para ejecutar el programa de garantia
de calidad Caracteristicas de un Manual de Calidad.

*Un manual de calidad necesita ser flexible y adaptable a los
cambios en los metodos, técnicas y personal,

‘Las medidas y procedimentos escritos en el manual
requieren atencion constante y su cumplimiento incondicional
en la aplicacion diaria.

+Dependiendo de su propoésite general , el manual puede
tener una estructura relativamente simple, 0 una bastante
compleja y detallada,

Tipos de manuales;

A.- Manual de calidad;

Documento que establece la politica de calidad y describe el
sistema de calidad de una organizacion

B.- Manual de gestién de calidad:

Documento que establece la politica de calidad y describe el
;l?tema de calidad de una organizacion cuyo uso es solo
interno.

C.- Manual de Aseguramiento de calidad:

Documento que establece fa politica de calidad y describe el
sistema de calidad de una organizacion que puede ser usado
para propésitos externos.

. INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
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Propésitos da los de Los manuales de calidad pueden ser
usados por ia organizacidn para proposites que incluyen ;

a - Comunicar |a politica, procedimientos y requisitos de la organizacion
b -tmplementar un sistema de calkdad efectivo

¢ - Entregar un control mejorade de ias prachcas y faclitar las actvdades de
aseguramento

d- Entregar bases documentadas para la auditoria de sistema de cahdad

8- Dar cantinuidad al sistema de calidad y sus requisitos durante circunstancias
cambantes

f- Capaciar al personal en los requisitos del sistema de calidad y método de
cumphmienta

g~ Presentar su sistema de caldad para pr;)&sﬁsllos externas, talas como
lemastrar el cumphmiento con 1ISO 9001, 9002 y 3

h- Demostrar el cumplimente de sus sistemas de cahdad con las normas de
calidad requendas en situaciones contractuales.

UNAM

Proceso para preparar un Manual de Calidad.
Responsabilidades para la preparacion.

Cuandoe se ha tomado la decisién de documentar un
sistema de calidad en un Manual de Caldad, el
proceso reat deberia comenzar con la asignacion de
la tarea de coordinacién a un organismo competente
delegado de la gerencia que puede ser una persona,
0 un grupc de personas de una ©0 mas
crganizaciones funcicnales.

El organismo designadc deberia seguir los
siguientes pasos:

*Enumerar tas polibcas, los cbjetivos y Jos procedimienios aplicables del
sisterna de calidad existente o desarrollar planes para ello

Decidir cuales elementos del sistema de calidad se aplican segin la
norma de sistema de calidad seleccionada

«Obtener datos acerca del sistema de caldad de fuentes apropiadas, tales
como los actuales usuanos

*Circular y evaluar cuestionanos sobre las practcas existentes.

*Sclictar y obtener documentacidn de fuentes adicionales o referencias
de las unidades operacionales.

1)
«Determunar el formato y estructura para el manual proyectado

«Clasificar los documenios exstentes de acuerdo con el formato y
estructura proyectados

*Usar cualguer otro método apropado dentre de la arganizacién para
completar el proyecto ge Manual de Calidad

INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
GOMEZ MARTINEZ
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Estos pasos se recomiendan en especial para casos en que
recién se estad deocumentade un Manual de Calidad.

Propuesta de contenido de un Manual de Caldad para
Laboratorios de Medicién, Ensayo y Analisis.

A- El titulo del documento, nombre vy direccion del
laboratorio.

B.- Identificacién del estado de revision del manual de
calidad, las fechas de edicién y aprobacién, nimerc de
copias, sus propietanos y la forma de distribucion (copia
controlada o no conlrolada{.

C.- Tabla de contenidos/ indice.
D - Politica de calidad y objetives del laboratono.
E.- Definiciones/ Terminologia.

F .- Descripcion del laboratorio, responsabiiidades y autoridad.
G.- Sistema de calidad

H - Registros.

UNAM

l.- Manejo de muestras u objetos a ser ensayados
J.- Métodos y procedimientos de ensayo.

K - Equipos de medicion y ensayo.

L - Informes de ensayo/ Documentos de ensayo
M.- Verficacion de resultados.,

N.- Instalaciones y condiciones ambientales

N.- Diagnéstico y acciones correctivas

O - Auditoria interna del sistema de calidad.

P - Personal.

Q.- Subcontrataciones.

R.- Cooperacion entre laboratorios, organismos de
acreditacion, organismos de normalizacién, clientes

Desarrollo del procedimientos para el Manual

“Revisar la practica actual

*Analizar la practica actual.

*Elaborar un borrador del procedimiento.
*Distribuir el borrador para recibir comentarios.
«Revisar los comentarios.

*Revisar y entregar el procedmiento para su
aceptacion.

*Obtener la aprobacion
*Entregarlo para su uso.
*Ponerlo en practica.
«Supervisar y revisar

INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
GOMEZ MARTINEZ
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No se debe inclurr en un procedimiento cualquier instruccion cuyo
cumphmiento no siempre pueda garantizarse y, dentro de lo
razonable, debe permitirse cierta flexibiidad

El procesc de Aprobacion, Edwién y Control del Manual de
Calidad

1.- Enfaque y revision final.

La revisidn final debe ser realizada por personas respensables de
asegurar la:

¥ Ctandad

¥ Exactitud

¥ Condicion adecuada.

¥ Estructura apropiada

¥ Evaluacidn por parte de futuros usuanos ( capacidad de use)

YAutorizacion de la gerencia o direccibn eecutiva para el
lanzamiento

2.- Distribucion del Manual.

Asegurar gue todos tos usuarios tengan el acceso apropiado
(que puede ser total o parcial) La gerencia o direccion
ejecutiva deberia asegurar esto

3.- Incorporacion de cambios.

Debe darse un método para:

*'El desarrollo.
v'El control, ¥
¥'La incorporacion de modificaciones al manual de calidad

El misme proceso de revision y aprobacion usado en el
desarrollo del manual basico debena aplicarse cuando se
efectien modificaciones.

4.- Control de edicién y de modificaciones.

Y'Contenido  autorizado del manual facimente
identificable.

¥'Método para asegurar la recepcién de los cambios.

v Usar Tabla de contenidos o pagina separada para
asegurar al usuaric que tiene el contenido del
manual autorizado.

. INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
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Jerarquia tipica de los documentos del sistema de calidad,

Manual de Caldad 6 Procedimientos del sistema de calidad o
Dogumentos de Calidad { formularios informes, instrucciones de
trabajo).

Un Manual de Calidad puede.

a-Ser una recopilacién directa de procedimentos del sistema de
calidad

b -Ser un grupo o seccion de los procedimientos del sistema de
cahidad

c-Ser una sene de procedimientos para instalaciones o
aplicaciones especificas

d -Ser mas de un documento o nivel

e,-Tener un alma comin con apéndices elaborados

f -Soportarse sodlo o de otra forma.

g-Tener numerosas pesibles denvaciones basadas en las
necesidades de la organizacion.

Discusion.

» Manual y procedimiento para realizar e!
cambio de una llanta ponchada.

vk g

» ;Como y en que momento sé que la llanta
ya ha sido cambiada a satisfaccion?

Principios basicos de
calidad en los laboratorios
de analisis.

_INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
- GOMEZ MARTINEZ 10
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Esta internacionalmente aceptado que un laboratorio
de analisis debe tener como uno de sus prncipales
objetivos la produccién de datos de alta calidad, a
través del uso de meddas analiticas que sean
exactas, confiables y adecuadas para el pronostico

propuesto.

Este objetivo se alcanza de manera eficiente mediante
un sistema de calidad planificado y documentado Asi
por elemplo, la Quimica Analitica es una ciencia
metroldgica cuya misién fundamental es la generacion
de informacion cualitativa, cuantitativa y estructural .
sobre cualquier tipo de materia, sistema o proceso

En relacidn con el faboratorio analitico existen conceptos de
caldad gque estan relacionados enfre si.

La calidad externa, que depende de la cahdad interna y cuyo
nivel de exigencia dependera de lo que se imponga para la
externa, es aquella referida a los productos o sistemas que
son los objetivos del ente publico o pnvado del cual depende
el laborateno

La calidad interna del laboratorie analitico se refiere a dos
conceptos que son por un lado la calidad de trabajo que se
realiza y por otro la calidad de los resultados que se generan.

Esta caracteristica es la mas utlizada para definir la calidad
de los laboratorios analificos.

Un sistema analitico es definido como una cadena de
infermacion que va desde el conocimiento del matenal
gque se analiza hasta la interpretacion de los resultados
obtenidos.

En cualquier momento del analisis se pueden cometer
errores muy significativos.

Para prevenir dichos errores es importante identificar
los puntos criticos y controlarlos pase a paso a o largo
de todas las etapas del procese analitico

. INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
_s» GOMEZ MARTINEZ 1
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Este sistema o proceso analitico puede considerarse dividido en
tres etapas- .

(a} Cperaciones previas (muestreo, acondicicnamiento, disolucién,
separaciones, reacciones analiticas),

(b} Medicion y traduccién de la sefial anralitica, es decir, el uso de
un instrumentc que genera ja informacion,

{c) Toma y tratamiente de datos,

La calidad de los resultados, que es el aspecto mas importante,
depende de la calidad de las diferentes etapas del proceso
anatitco y todas ellas son igualmente importantes en la calidad
final de los resultados Un error frecuente es creer que una
excelente instrumentacion no garantiza upa buena calidad ge los
resultados

UNAM

« Evaluacidn de datos. Es necesano evaluar la calidad de los datos obtenidos

BUEN DATO es aguel que tiene las siguientes caracteristicas es completo
{cbieuvo), es refevante (caso especifico) y es véfido {contexto especifico)

Completo:

Fuente del dato, tamafic de la muesira, especies estudiadas, estatus
Inmunitano

Caracteristicas refavantes del dato (facha de realizado, regidn o pais, propésito
del estudic, sensibilidad y especificidad de las pruebas diagnosticas, método de
recolaccidn de los dates, et )

Valido:

Estudios en concordanaia con otros, en ténminos de metodotogias similares y
desarrcllo de 1écricas

Estudio basado €n sélidas evidencias cientificas

Calidad y propiedades analiticas.

Las propledades analiticas pueden considerarse divididas en
tres grupos segun su iImportancia relativa

vlas denominadas fundamentales como exachtud vy
representatividad,

¥'Las bdsicas como precision, sensibiiidad y selectividad, y

¥Las complementarias como rapidez, costo, grade de
participacién humana (automatizacién), robustez-transfenbilidad,
segurndad del personal, y otras

INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
GOMEZ MARTINEZ
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La calidad del los resultados esta definida por dos
propiedades basicas:

»La exactitud que es el grado de concordancia
entre el resultado obtenido expermental y el
verdadero valor o valor garantizado al maximo; y

#La representatividad que puede definirse como el
grado de concordancia entre la muestra tomada y la
definicién del problema analitico a resclver

UNAM

La exactitud debe ¥ acompanada de un nivel adecuado de precisién,
que es el grado de concordancia entre un resultado y un conjunto de
elios, obtenidos aplicando €l mismo procedimiento analitico a la rmsma
muestra en condiciones dénticas o muy distintas No obstante puede
darse la paradoja que un proceso analitico sea exacto y no preciso

Por ofra parte no podrd alcanzarse el verdadero valor sino se
garantiza la ausencia de todo tipo de interferencias y sin que seé
alcance el nivel de sensibiidad adecuado a la concentracion de los
anaitos,

La representatividad se basa en un muestreo adecuado
fundamentago en una buena defricibn de los objetivos, ta existencia
de un plan de muestrgo y un controt estadistico "ad hoc"

En resumen, la exactitud y la representatividad respecto al problerma
analitico son las propiedades analiticas defindorias de !a calidad de los
resultados y en definitiva de la calidad de los laboratorios analiticos

Matertales de referencia.

Un Matenal de Referancia es un matenal o sustancia que tieng una ¢ vanas
de sus propiedades suficieniemente ien establecdas que permiten su uso
para

»Calibrar un aparato o Instrumento
= Catbrar su método analitico
*Asignar vatores a un matenal o sistema

Los Maienales de Referencia, ienen una gran importancia ya que son un
componente clave de todo programa de caigad

En el campo de la Medicidn Analivca se recurre a matenales de referencia
para garanbzar la exaclitud y ajustarse a un sistema valido de medidas

Hay muchos autores gue sefialan que una puena exachiuc es una premisa
basica de todo anahsis, porque es la concerdancia entre el resultada de una
medida y el valor verdadero de la cantidad que se ha medido

INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
GOMEZ MARTINEZ
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Segun algunos autores existen tres caminos para consegur la
exactitud en métodos analiticos

»Por comparacién con otro método que se considera como
referencia

»Por comparacion con otros laboratorios {ejercicios de
intercomparacién}.

»Empleo de matenales de referencia certficados

Los materiales de referencia pueden ser gases, liquidos o
sblidos, puros o en mezclas, pudiendo ser simples objetos
manufacturados, donde éstos posibilitan la transferencia de los
valores medidos o cantidades ttuladas entre un lugar
(laboratorio, pals) y otros, por lo tanto su funcién es la
armenizacién de resultados, ofreciendo a todes los usuanos una
base para cbtener medidas exactas.

UNAM

Para que no exista la ambiguedad cuando se frate de matenales
referencia se han consagrado algunos térmings practicos, los cuales
son,

FMATERIAL DE REFERENCIA INTERNO ("Intemal Reference
Matenal" [RM): Es todo matenal preparado por un laboratorio para su
exclusivo uso interno

»MATERIAL 'DE REFERENCIA EXTERNO ("External Reference
Material' ERM) Es el suministrade por un laboratono ajeno al del
Propio usuaro

*MATERIAL DE REFERENCIA ESTANDAR ("Standard Reference
Maternial” SRM} Es aquel matenal de referencia certificado por
National Instiiute of Standards and Technology (NIST) de LLS A, esto
es, el antiguo National Bureau of Standards (NBS), el Bureau of
Certified Reference Materials {BCRM) de la Comunidad Europea,
Bétgica, y otros

Requisitos de los matenales de refarencia.

Los requisitos que debe sabisfacer un Matenal de Referencia para poder
comercializarse se pusden agrupar en 2 categorias

a)Requisitas Basicos (imprescindibla)
b)Requisitas Adicionales (son deseables y pueden satsfacerse en cierto grado)

a) Son requisitos Basices
*Homogeneidad
*Estabilidad

*Exactitud

*Trazabihdad

b} Son requisitos Adicianales”
*Similitud cen la matnz de las muestras
*Precisian .

INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
GOMEZ MARTINEZ
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Requisitos baslcos,

Homogenerdad . Se refigreé a que para un mismo matenal, no exstan
diferencias en el valor certificade i en ta matnz, o entre yfo deniro de
diferentes frascos, ampellas, etc En ngor, esté requisito basico sblo se
cumple para las sustancias de referencia uitrapuras, pof lo que en los demdas
casos hay que admitr un cigrto graco de falla de homogeneidad, pero la
exachtud de los valores certificades debe indicar este hacho

Si el matenal combina diversos componentes de disinta densidad y forma
{sedimentos o suelos) existe 6] nesge de deshomogemzacdn a causa de
procesos de segregacién El fabncante debe awsar de este peligro y proponer
procedimientos para la rehomogenizacion

Ademas, es precisc reconocer que para los fabncantes de matenales de
referencia las dificultades para satisfacer los requisitos de homoganeidad son
cada vaz mayores, teniendo en cuenta que cada dia |05 andlisis requieren
manor cantidad de muestra {es mas dificl) y, al mismo hempe, el nimero de
componentes a ensayar aumenta

UNAM

Estabilidad :

El material preparado debe ser estable en el tempo,
{se debe inclur la fecha de caducidad, si procede)
asi como permitir ser transportado.

El cliente debe conocer durante cuanto tiempo
permanece estable desde su recepcion y desde que
se abre el recipiente.

La estabilidad se extiende a los parametros
certificados y a la matriz.

Exsctitud y trazabilidad Los matenales de referencia carbficados se usan para
venficar los resultados analitcos o para calbrar instrumentos Fara ambas

aphcaciones la exactiiud y la trazabildad oe valores cer son g
baskas Dichos valores deben dar la mejor aproximacion al vakor verdadero, de ahi
que los mé empeados para fa cerificacitn seran aquellos que properticnen ja

mayer axacttud pesible

La trazabilidad con las umidades fundamentales significa que la unidad de medida
puede ser relacionada con las unidades internacionales y que los valores med:dos se
relacionan cormectamente con aquelta unidad

For ejemple en Quimica Analtica el calbrado de masas y volumenes es
exiremadamente impartante Es fundamental, por ejemplo, asegurar que el kilogramo
de referencia es con el val La d de las pipetas <abbradas
mainces, efc | requiers de especialas precautiones que evien posibies errores

Siempre que sea posible se rabajard sobre la base de pesos en vez de volumenes

Hay que reconocer que los requisitos de irazabridad y exacitud de los valores
certficades en malenales de referencia estdn intmamente unidos La trazabiidad no
tiene senida 51 no se persigue |a exactiiud del valor que se certifica
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Similitud con la muestra real.

Si el material de referencia se usa para comprobar [a
exactitud de un procedimiento analitico o para llevar a cabo el
calibrado. la matriz del material de referencia debe ser tan
parecida como sea posible a la de las muestras a analizar.

La preparacion de un material de referencia presenta con
. frecuencia el problema de gue la matnz introduce resgos de
falta de estabilldad y homogeneidad del material.

Asi, este requisito de semejanza de matriz es facll de cumplir
para analisis de metales ¢ minerales, pero mucho mas
comphcado en el caso de muestras ambientales
(contaminacion), alimentos o brologicas.

UNAM

Precision.

Cualquier valor certificado va acompaiiado del
grado de incertidumbre inherente al mismo.

Dicha incertidumbre ha de ser tan pequefa
como sea posible, para lo cual, en el proceso
de certificacién, debe emplearse un gran
nimero de resultados obtenidos por
diferentes procedimientos analiticos.

Empleo de materiales de referencia.

En pnmer lugar, hay que tener claro los requissios que deben satisfacer
estos matenales y las etapas para su preparacien, ya que son matenales
cares, de alta calidad y que no se usaran normalmente en ferma rutinana
para el control de catidad

Su uso se resinnge a aguellos casos en gue se quiere conlrastar la
exactitud de ios resultados generados por el laboratono, la bondad de un
determinado meétodo analitico, pars calbrar instrumentes y aparatos,
demastrar la equivalencia enire métodos, o delectar ermores en la
aplicacion de metodos estandanizados.

En definitva, s unico objetivo es evaluar si un sistema de medida se
encuentra bajp control estadistice En el andksis rutinane se puede
recymr a materiales de referencia internos, preparades por el propio
laboratono, a partir de matenales de referencia certficados
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Conviene subrayar, en este contexto, que ios resultados generados por un
laboratone sélo pusden ser exactos y comparables con los de otros
laboratones si satisfacen el concepto de trazabiidad

Esto sblo se consigue por medio de una cadena nintenumpida de
calibrac:ones que conecten gl proceso de medida con unidades de referencia
fundamentales

En la casi totalidad de los analists guimicos, la cadena se rompe porque la
muestra @5 destruida fisicamente a través de los procesos de disolucion,
celanacin, etc Para asegurar una parfecta trazabildad es necesano
gemostrar gue no existen pérdidas o contaminacidn en el maneyo fisico de
todos los instrumentos de med:da

Para sl analista la forma en que la curva de calibrade es obtenida para una
determinacién concreta es de pnmordial imperttancia, asi como las
condiignes de tratamiente de la muestra La Gmica posbiidad para un N
laboratona de asegurar la razabilidad de una maners sencilla es venficar el
proceso analitico por medic de los matenales de referencia certificados tipo
matnz

S ¢l kzboratong aplica su proceso de andlisis con estos matenales y
no obtiene resultados concordantes con aquellos cerificados en et
matenal, se tiene la seguridad de que dicho proceso esta someldo a
ermores sistematicos que deben comegirse

La comecta manipulacion y conservacion de los materiales de
referencia, especiaimente cuando han sido abiertos, es de especial

Las precauciones para su conservaciin depenceran del tipo de
matenal, pero ¢como normas generales deben conservarse a bajas
temperatura, en un ambiente seco, 0 en OCASIONES, en ¢amaras de
atmaosfera inerte y/o protegidos de la luz

Durante su uso, se debe preservarios de la contarminacién,
manteniendo el recipiente abierto el tiempo estrictamente necesario
para tomar dicho material Nunca se devuelve el exceso tomado al
recipiente que contiene al matenal de referencia

Principales organismos
suministradores de materiales
de referencia.
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Los pnncipales organismos sumnistradores de matenales de
referencia a nivel intemacional son

~National Insttute of Standards and Technology (NIST),
#Community Bureau of Reference (BCR)

»Laboratory of the Government Chemist (LGC)
~Laboratonie National d'Essais (LNE)

Existen, ewvidentemente, muchos mas Algunos son de ambito
restringido Una recopilacién de todos ellos con su dreccion postal
puede encontrarse en el Directono de Matermles de Referencia
Certificados  publicade por el Intematignal  Organization  for
Standarchzation (IS0 )

En diche Directone aparecen también reseftados un buen numero de
matenales de referencia certficados clasificados por campos de
aplicacidn {Geologia, Quimica-Fistca, Contaminacion, efc )

UNAM

NATIONAL INSTITUTE OF STANDARDS AND
TECHNOLOGY (NIST).

Es la nueva denominacion {desde 1988) del antiguo "Nationat
Bureau of Standards" (NBS), de reconocido prestigic
intermacional y cuye nacimiento en los Estados Unidos se
remonta a 1901. Esta erganizacion prepara y comerciahiza
materiales de referencia desde 1906, pero ademas también
promueve y participa en otras actividades relacionadas con el
control de calidad.

Los materiales de referencia comercializados por este
organismo  son  conockdos v como  Standard Reference
Materals (SRMs), de los que existen apraximadamente un
millar en su amplio catdlogo, que divide en fres grandes
bloques los matenales, para composiciones quimicas, para
propiedades fisicas y matenales de ingenieria.

NATIONAL INSTITUTE OF STANDARDS AND
TECHNOLOGY (NIST).

El NIST ofrece ademas otros servicios, fundamentalments en
el ambito de los Estados Unidos, tales como:

#Calibrado de estandares, instrumentos y ciertos programas
interiaboratorio

Actda como oficina de pesos y medidas.

~Programas de pericia.

~Actia como organismo acredilador a través del Natonal
Voluntary Laboratery Accreditation Program (NVLAP).

»Es el Centro Nacional para Estandares y Certificanén
{NCSC!} en EE.UU
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COMMUNITY BUREAU OF REFERENCE {BCR).

Es fa Oficina Comumitana de Referencia de la Cemumigad Econtmica
Europea, que fue creada en 1973 para serir de soporte técnico y
colaporacidn entre laboratonos de los paises miembros de la CEE,
promoviende ja exacttud y armorizacion de las medidas que generan

Una de sus principales actwvidades, hasta la fecha, ha consisbdo en la
praparacién de estos matenales de referencia certificados En la preparacién
de estos matenales (que se selectignan en funcion de las demandas o
necasidades en al Ambito de los paises de la CEE), participan laboratones de
reconocido prestigio de los paises membro

En el ambito europao, otros orgemsmes nacionales como el “Laboratone
National d'Essais” de Francia (fundado en 190%) o el “Laboratory of tha
Government Chemist” de Gran Bretafia (fundado en 1842 y que comeraializa
matenales desde 1971), disponen también de amplos catalogos a los que sa
puede recurmr

UNAM

EL. BANCO DE DATOS "COMAR™.

Se frata de una base de datos computanzada, ideada y desarroltada
imaalmente por el “Laboratone Natonal d'Essars™ (LNE) de Francia en
colaboracion con BAM (Alemania) y LGC (Gran Bretafia) para registrar el
mayor nimero posible de matenales de referencia.

A cada matenal se le asigna un codige y sus caracteristicas basicas, de
manera que facimente puedan seleccionarse en fusidn de las necesidades
det usuano. Actualmente cuenta con unos 4000 matenales codificados &
Introducidos en esta base de datos, pero este nOmere crecera rapilamente
como consecuencia del Memorandum de Acuerde con NIST (Estados
Unidos), VNIMSO {Ex Union Sowiética), ITIII {Japon) y NRCCRM (China).

El coédigo, que caracienza a cada matenal, fue presentado y aceptado por !
Comité de Normas |SO para Materiales de Referencia (ISO-Remco), y es el
que aparece en su Oewrectono de Matenales de Referencia Certificados
aludide anteriormente

EL BANCO DE DATOS "COMAR" .

El contenido de cada uno de los registros de la base
de datos COMAR es el siguiente

»Nombre del material y codigo

»Ambito de aplicacién segin 8 categorias, cada una
de las cuales estd subdividida en 10 grupos.

*Propiedades certificadas y orientativas
»Forma fisica y palis de origen.

»Productor, con su direccién postal, teléfono y fax y
persona a quien contactar.

*>Referencias del producter y comentarios.

INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
GOMEZ MARTINEZ

19



CURSOS INSTITUCIONALES

Preparacidn de materiales de referencia.

Existen etapas concretas a seguir para la preparactén de una matenatl de
referencia, la complepdad ge lo cual depende del matenal

a)Seleccin y preparacién del matenal

Lo primero es seleccionar el ipo de matenal 0 matenales que van a semir ¢e
base para la preparacion para sl matenal de referencia, luego la preparacién
se eecutaré en funcidn de las exigencias de maxima estabihdad y
homogenaidad El matenal empleado en la manpulacion de estos matanales
no debe contener elemenios y matenales que sean comunes con los
elementos que se van a certificar Debe prepararse una Gruca y gran masa de
matenal (batch), de la cual se tomard para llenar la ampollas, frascos, elc, en
que se preparen en €l laboratono

En aquellos casos, en que se preparen en el laboratono matenales de
referencia a parlir de matenales sintéticos, ha de wiglarse ngurcsamente {a
pureza de l0s ingredientes

UNAM

b) Estudios de Homogeneidad y Estabiidad

Para gases vy ligudos es facil consegur la homegeneidsd, perc es dificil
glcanzar estabiidad La eleccitn de los recpientes y condiciongs de
almacenamiento se conwvierten en factorgs importantas para asegurar
estapiidad En el caso de matenales solidos conseguir homogeneidad
prasentan mayores dificultades

Durante la preparacin na debe alierarse ta composicin evitando tantc su
contaminacion como la pesible pérdida de elementos de traza

Los estudios de hemogeneidad y estabiidad se llevan a cabo empleando
técnicas caractenzadas por su buena reproduciiidad  El instrumenta debe
ser calbrado cudadosamente antes de cada andlisis, los cuales se repiten
normalmente cada semana durante coros periodos de tiempo {por ajemplo 3
meses) & 8N suU tiempo mayor (1 a 2 afios)

L.os resultados no deben presentar vanaciones e idealmente una repebitvidad
menor que la habitual en el trabajo de rutina

Buenas practicas de laboratorio (bpl).

BPL es un set de reglas, de procedimientos operacicnales,
y practicas establecidas y promulgadas por determinados
organismos como la  Organization for Economic
Cooperation and Development (OCDE), o la Food and
Drug Administration {FDA} de los Estados Unidos que se
consideran de obligado cumplimiente para asegurar la
caldad e ntegridad de los dates producidos en
determinados tipos de investigaciones o estudios.

Esto surge debido a que a fines de los afios 1960 las
agencias reguladoras encontraron grandes discrepancias
en los datos dirigidos a ellas por distintos laberatorios
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Efectivamente, habia caso de laboratorios que no operaban con
protocolos y la informaciéon sélo estaba en forma oral, con
reportes que eran incompletos y no contzban con documentos
de procedimientos estandanzados.

Era necesaric entonces realizar un mejor trabago, tanto en el
maneje y desarrollo de estudios e Informes como en los reportes
de los laboratorios

Las BPL abarcan todos los eslabones de un estudc o
Investigacion, y para ello se precisa que previamente se haya
establecido un Plan de Garantia de la Caldad

Para cubrir la duracién de todo el estudio se establece “un
sistema planficado de actividades”, cuye disefio o finalidad es
asegurar que el Plan de Garantia se cumple.

UNAM

Se incluyen las dos deftniciones mas usuales de BPL.

OCDE: "Las BPL es todo io telacionade con i proceso de organizacion
y las condiciones técnicas bajo las cuales los estudios de laboratoric se
han planificado, realizado, controlado, registrado e informado”

AOAC: "Las BPL son un conjunto de reglas, procedmientos aperativos y
practicos establecidas por una determmada organizacién para asegurar
la calidad y la rectitud de 10s resultados generados per un laberatorio”

Las normas BPL constituyen, en esencia, una fitosofia de trabaje, son
un sistema de organizacién de todo [0 que de alguna forma interviene en
la realizacion de un estudio o procedimiento encamihado a. la
Investigacién de todo producto quimico o biclogico que pueda tener
impacto scbre lz espacie humana Las normas inciden en como debe
trabajar a lo iargo de todo el estudio, desde su disefio hasta el archivo

Prncipales aspectos cubertes peor las BPL (segun las
descripciones de Goldman)

1 -Faciidades Adecuadas, Desde el punto de wista del trabajo,
para que éste pueda ser realizado por los trabajadores en farma
segura y apropiada. Se debe contar con suficientes salas, para que
el persanal trabaje sin imitaciones de espacio El propdsite y el tipo
de producte a anaiizar deben ser considerados en el disefio de un
laboratono

2- Personal Calficade Es importante contar con personal
calficado Esto es una decision de manejo basada en trabajo de
calidad

3 - Equipamientos Mantenidos y Calbrados. Emplear equpos
mantenidos y calibrados de manera aproptada, con registros de 1os
mantenimientos
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4.- Procedimientos  Estandares de  Operacion  (SOPs)
Procedimientos operacionales estindares escritos, Elos aseguran
que cada cperador cbedezca a un dnico procedimiento al mismo
ttempo, porque no es lo mismo dar indicaciones en forma oral, o
decir que s sigan indicaciones que aparecen en alguna teratura,
donde muchas veces la traduccion no es la mas adecuada Lo
mejor es erguir Instrueciones gue estan establecidas por escrito

Es imporante que esta prictca se observe tanto para las
operaciones de muestrep como para las del procedimiento
analitico, porque es una manera de asegurar que la muestra, y la
conservacion estin en condiciones para el analisis Se debe
considerar que solo Jo que esta escnito existe

UNAM

A contnuacién se mencionan algunos procedimentos estandar de
operacion que hacen referencia a tépices estudiados antenormente

¥ Se debe poner atencion que siempre los procedimientos e instrucciones
deben estar explicitamente indicadas

vAnotar los datos y observaciones en un cuademo, no en papeles
suellos

¥ Asegurar que muestras, estandares y reactivos han sido etiquetados

¥ Siempre usar material de wdne impio

¥Nunca calentar el matenal calibrado de wdno

¥UUsar reactivos para analsis, a mehos gue se estipute lo contrano, y que
todos los reactivos contengan garantia de sus limites maamos de
impureza

¥Tener cuidado de no contaminar estandares, muestras y reactivos
“Hacer muesiras en duplicado, como andhsis, cuando sea posible.

¥Evaluar criticamente todas las mediciones y reacciones si algo esta
sospechoso

YUsar los métedos estandar para evatuar datos cuantficados

Garantia de calidad, conceptos y operaciones.

El chegueo rutinario debe ser realizado por una persona
calficada e independiente. Es une de los conceptes mas
importantes en las BPLs

La Unidad de Aseguramienio de Calidad tiene la doble
responsabilidad de comprobar los procedimientos vy
resultados, y de garantizar que el trabajo estd siendo
conducido apropiadamente

Se consigue asi un alio grado de aseguramiento y que los
numeros obtenidos pueden sean confiables.

La Unidad de Aseguramiento de Calidad es la herramienta
disponible mas usada para asegurar gue el reporte de
resultados sea confiable.
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En muchas ocasiones se confunde la Garantia de Caldad (GC)
con el Contral de Caldad {CC). EIl CC consiste de una sere de
ensayos, andlisis o medidas que se realizan sobre el producto
acabado para ver si cumple con la calidad especificada Asimismo
se engloba dentro del control de cahdad todo aquello destinade a
venficar que la calidad de las matenas primas es la correcta, segin
acuerdo o normas, y que las operaciongs del proceso de
fabricacion van dando resultados correctos En la elaboraciton de
un producto, ef Control de Cahdad, comprende un programa de
operaciones analitcas o de venficacion

En el caso de un laboratono de andlisis, el control de calidad se
centrara sobre el dato analitico -el producto que elabora. y por lo
tanto. estara integrado por todas las operaciones matematicas para
evaluar la precision y la exactitud de los analisis generados, asi
como las clasicas operaciones de control de calidad con muestras
de valor conceido en programas intra e interlaboratonos.

UNAM

La GC es algo mucho mas amplio Podria definrse come “la
creacion y aplicacion de un sistema que garantiza y demuestra que
los metodos y medios empieados en todas las etapas de un
analisis, estud:o o mvestgacion, se han realizado cumpliendo las
BPL"

Por lo tanto, la GC es un sistema que debe dar garantias del como
se han realizado todas las operaciones técnicas y admenistrativas
alrededor de un analisis o estudio,

Protocolo y Reporte.

Cada estudio iene que usar su propic pretocolo, pero el formato de
éste debe ser establecido bajo una norma, y éste podria ser
conservado y cambiar sdle unas pocas palabras para aludir a la
técnica empleada, y podrd ser refendo con un ndmero de
procecimento estandar,

Director del estudio.

No es necesano que exista un director para cada estudio El Jefe de
Departamenio puede ser en general el Director de los Estudios El técnico
mas antiguo también puede ser el Drector del Estudio

El punto es que hay que disponer de alguien al que se le encomiende y
tenga |a obligacién de dar cuentas del estudie

Registro de datos.

No es necesano tener para cada estudio un cuademo separado Es
posible llevar estudios multipies en un mismo cuaderno de laboratono, y
tener cuidado que los procedimientos estén distnbuidos adecuadamente
para que un cliente pueda ver s6l0 sus datos durante ta auditoria

Todos los datos deberan ser registrados y los cambios que puedan
producirse deberan ser autonzados por procedimientos que son
es\ipulados
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Inspecciones de cumplimiente,

Otra pregunta que merece atencién para garantizar la calidad
Con gué frecuencia deben ser inspeccionados los estudios en el
laboratono ?

En el pasado se ha tratado de hacero cada dos anos, pero es
dificd asegurar como todo el ambito de aplicacin puede ser
cuberto

Por definicion, estas responsabilidades deben ser ejecutadas por la
direccin en  programas implementados, incluyendo el
establecimienio de un programa de aseguramiente de cabdad que
garantice que todos los estudios se conducen con las Buenas
Préachicas de Laboratorio .

UNAM

Gestién: significa determinar el personal, lps recursas y operaciones requendos
para realizar un adecuado programa de analisis

Una buena gestidn deberia determinar el numero de personas requendo para
realizar un programa de analisis, ademas de contemplar un sistema de calificacion
y asegurar el entrenamiento necesanc para ol personal,

Proveer cursos y mantener a la gente informada es indispensable, porque &l
elemento humano, segun Bennell, es un factor wital en todo programa de
asegurameento de calidad

Per lo tanto se requiere de esfuerzos conjunies para un programa axitoso, en gue
la cooperacién es mas ngcesana que la mposicion o el man

La Implementacion exitosa de las Buenas Practicas de Laboratono requiere
regulacion y reconocimiento del rol del elemento humano, en todos los mveles de
perscnal, en el disefio, :mplementacion y evaluacdn de un Programa de
Aseguramiento de Caldad

En general, el analista es el pnmer responsable del procesc analitico, en al cual
£6 apiican las Buenas Pricticas da Laboratono Pero a menudo el analista no @s
n siquiera considerade en e} desamalic o impiementacon de un Programa de
Aseguramento de Calidad Por lo tanto es deseable disefiar un programa en el
que el analista tenga una participacion decisiva

La importancia de la comunicacién.

El personal de aseguramiento de la calidad, de direccién y ef personal de
trabajo del laboratorio, deben trabajar en conunto para resclver los
problemas y tomar decisiones correctivas de comun acuerdo.

La resoiuscién de un problema de Aseguramiento de Calidad sigue estas
etapas basicas definir exactamente ef problema, generar las posbles
soluaones, y analizarlas, tomar la decsion conjunta de aceptarlas e
implementaras y finaimente ejecutar la solucion.

Al resolver el problema de esta manera se reconoce la imporiancia de la
interaccion de todos los miembros de la organizacién

Integracibn de Programa de Aseguramiento de Calidad en ef
Laboratario Analitico,

La clave para el cumpimiento de la BPLs en ¢l laboratonio es la
ntegracion dek conceplo de Aseguramiento de Calidad
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El Plan es ejecutado en fases ba]u la direccion de la Unidad de
Aseguramiento de Caldad

La primera, la Fase de Manejo, implica ta formulacion del plan
basico es foermulade en base a un centrol decidide por la direccidn
La seleccion de una persena apropiada para dingir el proyecio es
un importante paso para realizarlo

En la segurda fase, se prepara al laboratono para la
implementacién final. Esta es ta fase de adecuacion en la cual los
miembros de ta Unidad de Aseguramiento de Caldad y el personal
debe colaborar completamente

Algunas tareas que deben ser atendidas en esta fase, son

UNAM

vRewvision y escntura de SOPs incluyendo mantenimiento de equipos,
aseguramiento de ta calidad, preparacion de informes y preparacion
apropiada de protocolos.

¥Implementacion de procedimientos formales con un entrenamiento,
incluyendo lecciones de planec, ayuda educacional con documentos,
durante el transcurso del irabajo, para cada empleada

~'Preparacion y puesta al dia de la descripaidn de rabajo y curnculum
wvitae

¥ Establecimiento de archivos apropiados
¥ Establecimiento de un programa de etiquetado de reactivos
¥ Establecimiento de procedimientos de mspecciones reguladas

¥ Validacion de sistemas computacionales,

Establecimiento de manejo de informes y archivos.

Dos de los etementos esenciales de un sistema de garantia de
caldad (GC) en un laboratono son los informes y los archivos

Contenido del informe final en un Estudio o Ensayo.

Los puntos que debe contener un informe de presentacion de
resultados de los ensayos, han sklo consideradas tanto porla FDA,
registrados en su apartado 58185, como por la OCDE apartado 91.

La norma internacional ISO/CE 145 (1985) también detalla el
contenido minime del informe de presentacion de los resultados de
un ensayo.

Estos puntos son
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‘Desgmacidn del docunan1o  ldrnufcands del dacumants
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‘Correceionen s ad.cionea Implemesusc.tn. '

La fase de implementacidn es la mas larga y de alguna manera la
més dificil, durante la cual el laboratone empieza a operar bajo las
nuevas reglas. Es un pericdo de adaptacion y de modificacion,
donde cada persona debe colabgrar con todo su esfuerzo en el
trabajo

Callbracion y calidad,

La preccupacidn por la calidad de los datos gue se obtienen can la Medicién
Analitica es responsabilidad de los cientificos y técricos

Estos deben mantener en todo momento una actitud critica sobre los valores
expenmentales, para garantizar su consistencia y fiabihgad

Elle se acostumbra a comegir a través de los programas de evaluacion y de
calibracién

La calbracion es wuna actvidad drectamente relacicnada con las
caracterisucas esenclales de o5 resultados expenmentales y mas
concretamente con la exactitug

La calibracion no sdla forma pare de la etapa de medwa del proceso
analitico, sinc que ademas debera tenerse en cusnta en la fase imical de
disefe o definicién del modele expenmental, en la planificacion del trabaje en
el laboratene, en la evaluacidn interna y externa del laboratorie, y en la
presentacion del resultado

Segin la Guia I1SO 25, 1990 {"Recomendaciones generales
relativas a la competencia de ks laboratorios de calibracian y de
ensayos"), se define la calibracién como.

"allles conjuntos de cperacicnes que permiten establecer, en
determinadas condicienes expenmentales, la relacion que existe
entre los valores indicados por el aparato de medida o por el
sistema de medida, o los valores representados por una medida
matenalizada, con los valores obtenidos en la medida de un
valor conocido”

La calibracin es una cperacién de comparacion entre la sefial o
respuesia del problema, con la de un patrdn de calibracion, o
muestra de composicion conacida
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La calibracitn se exprasa en forma de un factor de cabbracén, ¢ con una
sene de parametros comespondientes a la funcion de una recta o curva de
calbracién ¢ con marcas en una escala artrana

£sta defimcion cubre lodas las operaciones de laboratono Se dferencia entre
un aparato de medida y un sistema de meddas, siende un aparato, por
ejemplo, una balanza, y un sistema, un equipo de absorckin atém:ca a la
llama, en la cual la mecida depende de una sene de sistemas, venficar
parametros (caudal de operacién, pulvenzacion, atormizacidn, absorcién de
luz) que podrén ser calbrados en forma ndependiente, aun cuandc 85 mas
veniajoso calibrar el sistema global  ~

El resultado de ta cahbracién permite estimar los emaras de (os instrumentos
o sistemas de medidas y modificar (as marcas de las escalas

En |a practica se utiizan diferantes témminos gue, atin siendo diferentes a la
catibracién, se solapan y complementan Asl, enire mantenimiento, ajuste y
calbracitn, valorizacidn y estandanzacién, son operaciones con objetivos
diferentes, aungue todas tienen influencia sobre la exactitud del resultado

UNAM

Segun el tpo de calibracion, los diferentes métodos analiticos se
clasfican en:

»Métodos Absolutos: La medida fisica se relacionan
directamente con la cantdad de matena Por eemplo, las
gravimetrias.

#Métodos Estequiométricos: La calibracibn de un reactvo
permite relacionar la cantidad patron con la cantidad del analito,
por mecanismo quimice Por ejemplo, volumetria

»Método Comparativo: En los que tos vatores oblenidos en las
mismas condiciones expenmentales, para una sene de patrones y
para la muestra se relacionan entre si a través ce un factor o una
funcibn de calibracion Son ejempto de métode comparativo la
mayoria de las técnicas instrumentales

Los métodos absolutos apenas necesitan calibracion, sino
simplamente el ajuste © mantenimiento preventive. No por ello son
menos importantes, sobre tode la calibracion de la escala de la
balanza analitica.

La calbracién en los métodos estequiométricos consiste en
determinar el facter de normaldad ¢ el titulo de la disolucion
valorante, realizando la expenencia contra patrones quimicos.

Es en los métados comparativos donde la operacién se aplica con
toda propiedad Muchos métodos de andlisis son sistemas de
medida més © menos complejos en los que es muchisimo mas facil
calbrar el sistema global que calbrar cada uno de los
componentes, aunque ello afiada nuevos condicionantes en la
eleccicn de |os patrones
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Por ejemplo, en la Espectrometria de Absorcion Atdmica es mas
practico establecer la recta de calbrado para cada puesta en
marcha del Espectrometro y sistema de atomizacidn, gue intentar
reproducr  exactamente las condiciones expenmentales que
permiten trabajar con una recta de calibrado dnica

Sin embargo, es muy posible que en un futuro proxme los
fabricantes de instrumentos ofrezcan sistemas mas estables y
reproducibles que faciliten la calibracién

UNAM

Programas de calibracion.

El prncipal objetvo de la calibracion es elminar los errores
sistematicos; asi la precision puede ser la misma en un sistema
calibrado o sin calibrar

Todas las etapas del proceso analitico, desde el muestreo hasta el
Gltme célculo, deben’ estar calibradas para asegurar que la
exactitud de tos resultados y que la dispersion de wvalores
expernmentales se encuentran dentro de los limites tolerados.

En el trabajo diario en los laboratonos, constantemente se utilzan
instrumentos y reactivos gue se supcne estan bajo un sistema de
calibracion

Los laboratonos tien organizades en sus sistemas de calidad establecen sus
propios programas y procedimientos, no sélo de manter:mianto y ajuste, smo
también de calibracibn Dicha calibragidn incluye

a) Los aparatos que sin aportar datos para el calculo de los resultados deben
mantener valores determinados en los parametros propios de su funcionamients,
son gjemplos, las estufas y nevaras que deben mantener la temperatura
programada constante dentro de un margen estncto

p) Les mstrumentos con los que se obtienen sefales expenmentales de las
muestras que, por comparacion con las sefales de los patrones, se transforman
en valores Estos valores o datos $8 intreducen en las formulas adecuadas para
calcular el rasultado final

¢} Los reactives normalizados que reaccionan estequiométneamente con una
alicuota de la muestra Son los cldsicos metodos volumetncas

d) Los procedimientos de trabaig o comjunto de operaciones de laboratono que,
aplcadas sobre una muestra, proporcionan un resultado Estas calbraciones se
rezlizan mediante ejercicios nterlaboratono, © con la ubkizactn de matenales de
referencsa cerbificados
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CURSOS INSTITUCIONALES UNAM

La estrategia de los programas de calibracion la establece cada
laboratorio segln el sistema de calidad adoptado, redactandc para
cada caso el protocolo correspondiente

Ohbjetivo de la calibracién y rango: Una de las causas de error
mas frecuente en la calibracion es por desconccimiento del ambito
de aplicacidn y, mas concretamente, de las hmitacicnes o casos en
los gue el procedimiento no es valido, con lo cual se introduce una "
desviacidn sistematica en los resultados.

Lo misme puede detirse del range de senal o de la concentracidn
en el que es posible interpolar los datos expenmentales, evitando
la extrapolacidn sobre valores que gquedaran fuera del margen
calibraco

Estos datos y advertencias deben quedar claramente expresados
en la introduccion del protocolo.

Unidades y forma de presentacion: £l resultado de
una calibracion es un factor o un grafico, cuyas unidades
y escalas estaran claramente explictas, evitando
expresiones ambiguas como %, sin decir que se trata de

p/p o piv.

Una causa frecuente de error es suponer condicicnes
- por defecto, come por ejlemplo en la absorbancia que,
generalmente es por centimetro de paso de luz.

Es una buena practica de laboratorio expresar las
unidades de los datos y no confiar en que la costumbre
de los cientificos y técnicos del taboratono suplird los
defectos.

Registro o certificacibn: Todos los datos parciales vy
evidentemente los finales de la calibracién, deberan gquedar
registrados para cualquier verficacién posterior.

En el laboratorio debe existr un sistema facimente accesible que
permita conocer les sucesiwvos resultados de los programas de
calibracién ajuste o mamenimiento, con la fecha y firma del
responsable y las demas condiciones experimentales

Para los aparatos de laboratono, es practco mantener junto al
equipo una libreta en la gue gqueden anotados los resultadoes de 1os
ajustes y calibraciones, con las desviaciones observadas

En los reactivos |z informacion puede anotarse en la etiqueta Esta
practica permite rewisar facimente posibles causas de eror que
muchas veces pueden pasar desapercibidas.
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Frecuencia: No es prudente establecer normas estrictas sobre el maximo
uempo que puede transcumir entre dos operaciones sucesivas de
calibracién, ajuste o mantemimiento; s embargo, ello tampoco debera
depender de la opinién de los cientificos det laboratono, sino de cntenos
claramente establecidos para cada aparate o sistema a calibrar y de la
expenencia acumulada en cada laboratorio

Los sistemas de anahsis ambiental, quimico o biclogico necesitan de una
calibracién muy frecuente o incluso para cada serie de medidas, a
diferancia de los instrumentos de medida directa.

Es buena practica intercalar patrenes entre las muestras para verdicar st
¢ sisterna se mantiene calbrado dentro de fa toterancia admitda, o si el
sistema ya no proporciona respuestas correctas. El segundo supuesto, la
expenencia del analista, permite decidir entre la aplicacion de un
programa de mantemimienio o de ajuste, o bien, de recalibracién para
recuperar las condiciones de trabajo comrectas
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Las cartas de control son una herramienta estadistica deal para
controlar la estabidad de un sistema analitico con respecto al
tiempo o al numero de mediciones,

Una vez calibrado el sistema, se realiza la determinacidn sobre un
mismo patran, registrando el resultado en la carta de control No
siempre se dispone de una muestra de referencia estable y
representativa como patrén; en estos casos las técnicas de cartas
de control resultan complejas y laborosas

La tolerancia o margen de valeres entre los resultados se
consideran aceptables, y es un dato que debe establecerse para
cada caso, en base al riesgo tolerable, costo, medios, rapicez y
otras condiciones explicias o implicitas en la solicitud de analisis

Patrones ds referancie y de trahajo: La eleccion de las sustancies de referencia o
patrones, sobre las que establece la relation entre sefal y canidad de matena,
senstituye la tarea mas importante an un programa de cabbracén y debe resolvera el
cientifico por 51 mismo en muchos casos

En los de andhksis . la matnz de la mussira debe reproducirse en ios
patronses, para asegurar un comporiamients idéntico en tode el sistema Par gjemplo, en
Espectrometria de Absorcdn Atdmica a la llama, debe cudarse la wiscosidad, tension
superficial, residuo seco, volatlidad, etc, pardmetros gue aun siendo ndependentes de
la concentrackin, pueden atectar al valor de ia sefial Pero si la seieccibn de los patrones
es importanie, todavia lo 85 mas su comecia utlzacion

Las sustancias de referencia pueden perder la garanhia o cerlficacion por una
man:pulacion poco cuidadosa o simplements por un tempo de almacenarmiento en
condicicnes desfavorables

Por esta razon en el manual de cabdad del laboratonc deberdn expllc.a'm las
condcones para la uthizaadn y aimacenamuento de los patrones, y an cada
procedimiento de calbracion espacificar las condiciones parucular como la ¢aducidad,
asi come algin metodo para comprobar que las sustangias patron siguen conservanda
las caractenstcas estableadas
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Trazabilidad: Segun la norma ISO 25-1990, se define como “La propedad
del resultado de una medida por la que es posible relacionarlo con los
patrones correspondientes, sean nacionales o intemacionales, a través de
una cadena minterrumpida de comparacién™.

En ultima instancia, en el mismo sistema S, estos patrones son el gramo, el
segundo y metro, cada uno perfecltamente definido y al que debe poder
refenrse en ultima instancia e! resultado, En quimica analitica por ejemplo la
ulttma referencia puede se el peso, por lo que el perfecto guste y calibrado
de |a balanza analitica constiuye la piedra fundamental en la mayor parle
de los andhsis,

La trazatlidad en Quirica Analitica ne es tan facd de establecer como en
metrologia mecanica o fisica en general, pues en muchos procedimientos la
cadena de comparacion Se rompe €n operaciones que, como la extraccion,
son de muy dificil reproducibilidad, aunque sean repetbles si se respetan
las condiciones & todo el procedimiento analitico
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Evidentemente cuando mas lejos llegue un laberateno en demostrar la
trazabiidad de sus resultados, mayor serd la flabildad de éstos

Segln las recomendaciones de las Buenas Practicas de Laboratono,
la trazabildad deberd demostrarse documentalmente a través de los
datos orniginales, de los registros certrficades y, en definitiva, a través
de los procedimientos normatzados de trabajo utilizados.

El concepto de trazahiidad también puede aplicarse al sistema de
documentacion deé laboratono, tanto en la disponibiidad de
procedimientos neormalizados de trabajo como en el registro de
resultados y, muy especialmente, en la relacidon entre os diferentes
documentos,

Los auditores de calidad en los laboratonos suelen poner especial
nterés en verficar 1a trazabiidad de un resultado, pues con efo se
revisa un sistema de cabbracién y sistema de documentacion interna
en el laboratorio

”

Procedimientos de calibracién: En general el
procedimiento operatvo para ejecutar la calbracon es
semejante al un procedimiento analitico, e incluso en muchos
casos en una repeticion del misme esquema analitico.

Se trata de realizar una serie de acciones en una secuencia
determinada, registrando los valores ¢ actuando sobre algin
dispositivo mecanico o electrénico de! aparato

Cada técnica analitica tene su propio método de calibracidn,
que el usuario debe conocer y saber ejecutar.

Los tres grupos de técnicas.analiticas, establecidos segun el
procedimiento de calibracién se indican a continuacion.
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Procedimientos Ab. Suelen ser los mas sencillos, y se
superponen con la operaciones de ajuste Se trata de relacionar la sefal
del Instrumente con una magnitud fisica y colocar la marca o escala det
aparato en la posicién correcta respeclo al resultado de la calibracion
Son ejemplos los siguientes

¥Calibrar una balanza con una pesa certificada

“Cahbrar una pipeta por pesada del agua destlada verbda entre las
marcas

v(ahbrar Ja escala de longitud de onda de un espectrofotdmetro LV-VIS
con la disclucidn de CrO4K2

¥ Calbrar la escala del refractometro con agua,

v Calibrar la constante de céfula de un conductimetro con la disolucién de
KCL
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Procedimiento Esfequiométricos: Se llevan mediante reactivos
valorados © normalizados, gue se relacionan con las muestras
perfectamente conocidas a través de determinados mecanismos
quimicos

La callbracién consiste en aplicar exactamente & mismo
procedimiento analitico sobre una sustancia patrén, de pureza
garantizada

La relacidn entre el peso de patrdn y el volumen de reactivo se
expresa en términos de hormalidad o de factor de concentracién,

La estabiidad del reactivo condiciona la frecuencia con la que debe
repetirse la calibracion, operacion gue en estos casos también se
denomina estandanzacion o normalizacion del reactive

Procadimiontos Comparstivos: En ellos se esiablece una funcién de calibracién
aphcando el mismo procedimiento de medida a patronas y a muesims Asi como los
métodos estagquiemetncos |a relacidn e mantiene a avés de un reaclivo nom

en los procedimientos comparalivos es una funcibn {numénca o grafica} que permite
eslablecer |a relacién

A diferencia de los procedumeenios absclutos, aqui el sislema de medida ez mas
comple;o y es comecto incluir en una rusma funcion |a calbracion una sene de vanables,
que deben mantenerse constantes para la calbracion y medida, de manera que 8 se
medifica alguna de estas vanables expenimentales se invalida la funcién de calibracion y
é31a deberd repetirge

La mayoria de los procedimentos mstrumentales uthzados para andh&is quimics son
sislernas comple)os, pues el acof anire la y &l disg va de medida, o
el sensor que proporciona la sefial, incluye una sens de operaciones a realizar en
condiciones de trabajo muy estnctas

Esta s la razon por ia que en los sistemas de andlisis complefos la matnz de los

patrones es una vanable tan Jmportante como su conceniracibn, para conseguir

garantizar su corespondencia con [a muestra Ast es légico pensar que cada bipe de
dif

pueda p aunque 4 especie guimica a
$8a la misma
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Comparacién entre Patrones y Muestras: (os resuitadas de la aplicacion de
un procedimiento analilico sobre patrones en conditiones establecidas debaran
tratarse numénca o graficamente para establecer la funcién que relaciora la
sefial analitca con la cantidad de sustancia que ha generado, y asl poder
deducir la concentracion de las muestras a través de su seal

La Matematca, y especialments (a Estadistica, proporcionan las herramientas
de catculo para establecer la relacién entra sefial y la cantidad de sustancia (Y
frente X) Pueden encontrarse en los tratadas de Quimica Analitica y en ibras
especiahzadoes como el de J © Miller and J N Miller

En algunos casos el error en la escala de Y no es constante con el valor, €3
decr que la dispersibn en Ja sefial susle ser mayor cuanto mayor €s la
concentracion de sustancia En estos casos los puntos de la recta tienen
diferente pesc sobre la precision de la ordenada del engsn y de la pendiente

Existen procedmientos para calcular rectas ponderadas, que Siendo mas
complejos (pues se necesita conccer la dispersion de la sefial para cada uno de
los patrones) no suelen mejorar la exactiud de los resuftades, aungue s1 su
prectsién que es mas real
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Limite de Deteccldn: Uno de los puntes caracteristicos de la recta de caliprado
es la sefial para la concentracdn cero, gue puede tener diferente sigrificado si
comesponde a la medida reakzada sobre 108 reactvos sin la muestra (prueba en
blanco de tos reactivos)

O bien, se reahza sobre |a muestra sin alguno de los reactivas esenciales (prusba
en blanco de la matnz de la muestra) Las explicacicnes que puedan darse a la
daesviacibn dasde cero hacia valores positivos ¢ negativos de la sefial para las
pruebas en blanco, constituyen un buen indi¢e del grade de conocimiento que el
cientfico posee de! procedimiento analiico

Ambas sefales de las pruebas en blance suelen acumularse sobre las de la
muestra, aunque de manera diferente a las sefales de los patrenes, per lo gue 88
mas prudente maniener €stos valores en la representacidn de la recta de
calibrado, y sustraer al resultado de concentracson del correspondients a la prueba
en blanco

La sefial de la prueba en blanco tamvén presenta errores expenmentales y, por lo
tanto, una dispersidn de valores que afectan al imite de deteccion del
procedimiente

Asi como la pendiente de la recta ce calibrade as un indice de la sensibiidad del
procedimiento anahtce, a precisidn de esta pendiente y la de la erdenada en el
ongen establecen el limite de deteccdn, © sea la cantdad minima Ge Sustancia
datectable cuanttatvamente

£) valor dei Iimite de deteccion se astablece con critenos de prebabiligad de cometar
error por asignar un valor a la sefal de un blanco, o bien por asignar e valor del
blanco (no detectable) cuando en real lar contiene tdad signafi

de sustancia También aqui la estadishca proporciona diversos modelos para
astablecer estos imitas, segun el grado de segundad que se deseea alcanzar

En algunas técnicas instrumentales se llama “rude de fondo” a la dispersion de la
sefial det blanco, estableciendose como limite de deteccidn |a concentracion que da
una senal doble o tnple respecto a ta senal de fondo

Es incorrecta utidizar p 'es como “‘no lie”, "ausencia” o "D, coma
rasultado correspondiente a sefiales iguales a la prueba an blance, Slendo comecio
decir que el resultado de una sefial no diferenciable de la prueba en blancc es
“infencr al hmite de deteccibn”, cuyo valor se ha determinado previamente
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Adiciones Patron: Para ganar segundad en la utilizazidon de 1as rectas de
cafibrado, o sea, de la correcta similitud en el compertamiento de patrones
y problemas, es aconsejable el método de las adicicnes estdndar.

Las dudas suelen plantearse en los sistemas analibcos complejos o para
las muestras con matnces dificimente reproducibles en los patrones, cual
es el caso de ahmentos, muestras biotdgicas o det medio ambuente, y
evidentemente cuando concumen las dos crcunstancias, por eemplo, en la
determinacion de metales pesados por Absorcion Atémica en aguas
residuales.

La duda surge al no disponer de muestras de la rmusma matnz pero sin
contaminacién del metal, para utilizara en la preparacion de los patrones
de cahbracion. Una solucidn es preparar los pafrones con la misma
muestra Para ello se toman vanos volimenes iguales de la disotutén a
analizar, afiadiendo a algunas de ellas cantdades perfectamente
conocidas de la especie quimica de determinar y todas las alicuotas se
enlazan al mismo volumen,
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Con ello se dispone de una sene de preparaciones que contienen, ademas
de la cantdad problema (no conocida), las cantdades adicionadas,
Incluyendo la adiadén cero y valores que cubren el margen de linealidad

El métedo de las adiciones se apoya en dos premisas no siempre vélidas,
una es suponer que en el sistema analitico los patrones adicionados se
comportan de la misma forma que lo hace la sustancia contenida en la
muestra, pues no podemos asegurar que corespondan a la misma especie
o comiinacién quimica (estado de oxdacion o de complejacion, etc)

Otra suposicién es que la relacion genalf concentracion mantiene la misma
funcion Ineal (concretamente la misma pendente) fuera del margen
calibrado, pues se deduce la concentracion por exirapolacidn.

St con el método de las adiciones patron se detecta interferencia, se
recomiends modificar las condiciones experimentales o ubkzar
modificaciones de matnz para ehminar o reducir al minimo ta interferencia

Ejercicio de intercomparacién.

Los ejercicios de intercomparacion son unc de los
mejores medios de que dispone un laboratorio para
comprobar la bondad de su disefio, de su ptanificacién y
control; o sea para evaluar la calidad de su trabajo.

Un ejercicio de intercomparacidn se basa en la
aceptacion por parte de varios laboratorios de llevar a
cabo un mismo trabajo analitico, bajo la coordinacion de
una organizacién, con el objeto de evaluar |a calidad de
su trabajo, de evaluar un método, o bien de determinar
el contenido de un elemento o de un compuesto en un
material.
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Evaluacion interna.

Para llevar a ¢abo la evaluacion intema Taylor indica que se pueden usar
distintos procedimientos’

a) Realizar medidas repetilivas sobre una misma muestra.

UNAM

b) Usar muestras patrén intema Una muestra patrén nterna es aquell
que ha sido analizada mediante un procedmiento estandar ya sea en el
propio laboratono o en colaboracién con otros, pudiendo considerar que
su composicion o propiedades se conogen suficientemnente

c) Usar cartas de control en donde de manera grafica se representa la
vanacion con el tiempeo del valor que s& obtiene al medir repetidamente un
mismo parametro en una misma muestra, en general un patrén ntemeo y
un blanco

d) Intercambio de operadores y equipos

Calidad en la toma y tratamiento de la muestra.

Uno de los aspectos mas imporiantes para poder obtener resuliados
analiticos que sean de utilldad es dispener de una muestra representativa
del lote que se quiere analizar

Es fundamental analizar todos los posibles errores que se pueden cometer
tanto en el proceso en si de muestreoc como en toda la manipulacidn que se
necesita realizar sobre la muestra hasta que esta llega al laboratono.

La mayoria de las técnicas analiticas requieren de la muestra en disolucion
antes de los analisis.

Existen una sene de etapas imphcadas en un anahsis y de todas ellas, la
obtencién de la muestra es Ja mas importante, ya que si ésta no ha sido
tomada de forma apropiada no fiene ningin senhdo analitico m econdémico
el realizar los ensayos planteados para ella

Como regla general al anaksia deberia eslar drectamente mvolucrado en la etapa de muestreo
de foima que pueda asegurarse no sélo que las muestras lomadas sean represenlatvas, sing
que durante el proceso de tr ¥ oDl 6n de muestra, no s& produzcan
cambios signficativos en su compasicion

El anehsta cebe mientar obtener la méxma mformamon posible sobre el problema planteado

en su conyunta, histena de la tra y 260 de la misma, antes de poder
recomendar un programa de El grado de par del p de un laboratono
en |a etapa de muestreo es muy vanable, de forma que en alguncs laboratonas esta es Hevada
a caba por | ajenc al que en otros 5 asignada al personal del
laborgtono

En aquellos ¢asos en que el muestreo realizade resula inepropadc, los resultados son
SIEMpre INCOmectos y exste, per (o feneral, una Clara tendencia a culpar de #llo al laboratoric
gue ha realzado los analsis Todo ello leva a controversia, fepelicon de kos andlsis con el
consecuente cosio £xira, consuma de tempo, y @ oiros problemas adkaonales

Por tode 1o expuesto, aunque al laboratono anaitico no te haya sido 25gnado la obtencion de
la muestra, el personal del misme no 56l debe conocer los mélodas uliizades en el muesireo
SN0 que tambeén debe dar sus opniones sobre come llevar a caba el proceso en esta etaps.
tan ynportante el andhsis El dwector del labertone debe rechazar el #evar a cabo el andlisis
de muestras que no han skio recogudas adecuadamente, o 8l mencs hacerlo consiar en &l
nfarme final de resuttadas
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Requisitos basicos del muestreo

Por regla general la muestra que llega al laboratonc {MA ) constituye una parte paquefia
del lote ioial de la mwestra La canbdad de muestra para los andhsis camespandientes es
unz fraccron mary pequefia de MA y stlo una pequefia parte de la misma es la que se

utiza en la ot 6n de la Y En quier ¢asa, 1anie la muesta como
submuestras deben cumplir los requisiios siguientes

% La composizén de la muesira que llega al laboratono {MA ) y la que se uliiza para
reaiizar los andlisis debe ser en pnncipio 1Qual @ la de la muestra inicial { camposicién
media represertalva ) Sin embarge, esta es una condicion ideal que no siempra puede
cumplirse cabalmente por lo que en la practica generaimente e sigue una sivacion de
comptoniso, lo que implica el numero de ali anm

2 La vananza de les niveles de concentracién de las muestras analicas anahzadas en
el laboratono deba serigual a la vananza de la muestra onginal {vananza reprasentativa)

3 El ervor total wroducido @n todo €l proceso de muastreo debe ser menor, o al menos
del mismo orden de magnitud, que el ermor en el subsscuents procaciments analiigo

UNAM

Plan de muestreo.

Todo ef proceso de ioma de muestra deba estar tien planificado, detaltado y escato En
el plan de muestrec se debe inclur donde y quien ha de realrzar la toma de muestra, asi
como el procedimiento que ha de seguirse para su ocbtencidn Debe lenerse en cuenta
Gue por ko general esie procesa bene lugar fuera del laboratona y que en ocasiones hay
que resolver problemas prachices con los que el anahista no estd famikanzado Las
prncipales razonas que la r dad de O3 del procedimenic de
muestrec por escnto son las siguientes

a) El sscnbir en el plan de muasireo obliga a8 pensar mas detalladamente sobra 16dos los
pasos a seguir en el proceso Por otra parte, el dispener de un plan de muesireo asento
estimula a sus lectores a la crtica e incluso de sugerencias ( lo que a veces no es
posible en una discusidn oral ) y per lo tanto a su pesible mejora

b) Si el plan es claro e inanbiguo se evitan emores de interpretacdn  No cividemas que
en las transmisiones oralas se pueden producyr erores de entendumiento @
mterpretacicn  Por otra parte |, facdita el problema gue la adaptacidn cuando cambia el
personal que ntgrviene en la etapa de muestreo

c) £l seguir ] personal dor un plan de POF escrmio proporcicna una
garantia de que el proceso se ha realizado siguiendo ¢l procedimiento deseado

d} El plan escnto de f ayuca 8 o g ce la calicad de tos
resuitados

Al escribir un plan de muestreo 1o primero que debe establacerse daramenta
son los OBJETIVOS del mismo  La situacién fracuentemente es aquella en la
gue de un gran canhdad de muestras debe tomarse una pequena porcion que
sea " represeniativa del lote" para la reahizacion de los analisis, y geterminar
su composién Debe considerarse gue una muastra representativa puede
tomarse siguiendo diversos métodas

No obstante, existen situaciones en tas que el cbjetivo no es obtener una
muestra representativa sine por el contrane controlar si exsten paras del lote
de la muestra onginal que estén contaminadas por diversas razones

* Asi, en este caso el objative consistrd en determinar la vanaadn de la
cancentrac:in de analitos, lo que implicara ia toma de muestra en las distintas
zonas de interés del lote

Otro ejemplo similar lo constituye el controlar la vanacion de la contaminacidn
de aguas de vertido (RILES), con el tempe, de una industna, lo que obliga a
reahzar distntas tomas de muestras en distintos tempos En todas estas
situaciones no tendria ningun sentido el hablar de muestras representativas
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Per 1o tanto, en un programa escnio de muestrec es aconsejable visualizar
claramente los requisitos qua deben gumplrse y constatar claramente gue
consbiuye la etapa més basica de los andlisis Los requisitos basicos a considerar
sON

a) informacidn sobre la muestra a analizar \ncluyendo /a naturaleza de |a muestra,
composiidn quimica probable de ta matnz, distnbucion topegrafica, etc

b) Tipe de nstrumenstacidn a utlizar en el muesires

¢ Grado de homogeneaidad

d) Numero de submuestras gué S& necesitan tormar al azar para obtener una
exacuud determinaca en el resultado analtice

e} Consideraciones especiales para hpos de muestras lales como autopsias,
dietas alimentcias, €ic

} Esquema sabre precauciones a seguir en la preparacién de la muestra Una
evaluacion detallada de todos estos aspectas antes de la toma de muestra ayuda
favorablemente a obtener la cantidad ge muestra adecuada y trabajar en las
mgjores condiciones de compromise entre lps requisitos ideales y las
posihilidades précticas del muestreo

A continuacibn veremaos con mas detalle algunos de estos aspectos

UNAM

Naturaleza de la Matriz.

La complejidad del muestreg no sdle es funcidn de los diferentes
estados de agregacién en que se puede presentar la muestra
{séldo, liquido o gas) sino también de que su composicion y
volumen permanezcan, o no constantes con el tempo y lugar y de
que la muestra posea, o no, unos limites claramente definidos

Por otra parte, hay que considerar que la matnz puede estar
constituida por dos © mas fases en cuyo caso es necesano definir
si el analte dehe determinarse en una de ellas 0 en la muestra
total.

En este dlimo caso es necesario describir la técnica de mezclado
a seguir mentras que en el primero habra que recurrr a técnicas
de separacidn y medida de la relacion de volimenes entre las
fases.

Otro factor importante a considerar es la homogeneidad de la
muestra: los solidos tienden a ser menos homogéneos que
los liquidos o gases Pues bien, a la hora de organizar un
plan de muestreo también es importante conocer las posibles
causas de heterogeneidad de la muestra { en los sdlidos las
particulas mas pequenas tienden a depositarse en el fondo
del material, a través de los onficios existentes entre las
particulas de mayor tamafo; en liquidos y gases las
sustancias de mayor densidad tienden a concentrarse en las
capas infericres de la muestra)

El plan de muestreo debe mcluir todos los pasos a seguir
bien sea para eliminar la falta de homogeneidad o para
evaluar su grado de incidencia (analsis independientes de
distintos puntos de muestreo).
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Tipos de Muestras.

En un plan de muestreo debe definirse e tipo de muestra, dentro
de las mas significativas, que se desea obtener '

<Muestra representativa, de composicion y propiedades similares
al conunte de la muestra Suele estar constituida por varios
incrementos © submuestras intmamente mezclados para su
nomcgeneizacion antes del analisis

“Muestra selectiva, obteida en el muestrec de zonas
determinadas.

“Muestra protocolo o© sistematica, obtenida segun un
procedimiento sistematico establecido

“*Muestra aleatona, obtenida al azar de un conjunto de muestras.

<*Muestras composita, formada por dos o mas incrementos Su
composicion es considerada como promedio y elimina la necesidad
de analizar un elevado nimero de muestras o de incrementos

Béisicamente se utilizan tres tipos  de muestreo:

1.- Muestreo Intuitivo: Basado en la experiencia del muestrador,

2.- Muestreo Estadistico: Imphca un andhsis de un gran numero de
muestras  chiemdas, basandose en un determinade  modelo

3 - Muestreo de Protocolo: Es un plan especifico para poder tomar
decisiones en una situacién dada -

Técnicas de Muestreo.

S1 las muestras a analzar fueran totalmente homeogeneas solamente seria
necesano tomar un incremento de cada una de eflas para determinar sus
prapiedades En la practica, las muestras generaimenta no son homogéneas

Existe una canbidad de matenales tales come aleaciones y sedimentos con
particutas de dferente composicion gue estan distnbuidas helerogeneamente
sobre la muestra En liqudos y gases tambien pueden exisir importantes
gradientes de concentracidn En todos los casps deben tomarse distntos
incrementos de [a muastra bruta y a fa hora ¢ planficar un muestreo se deben
consigerar algunos aspectos, de los cualss tos mas importantes son

Seleceidn de los puntos y tempas de musstireo

Para la obiencién de muestras aleatonas, deben tomarse wncrementos de la
muestra en puntos preseleccicnacos 8l azar {utlizasidn de nOmeros aleatonos
mediante el empleo de computadares) Les punios de muestreo deben de ser de
facil acceso y convenientes En al caso de muestras de dndmicas debe
conocerse, en la medida gue sea posible, los flyos v vanacion con el tlempo
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Representatividad de la Muestra,

Se debe tener la segundad de que la concentracion de los analitos
en la muestra obtenida son idénticos a la muestra de interés en la
posicién y tiempo en la que ésta no varie hasta ia ejecucion de los
andlisis,

Etiquetado de fa Muestra.

Las muestras deben etguetarse adecuadamente cuando recién
han sido tomadas y la etqueta debe contener la maxma
informacién posible persona encargada de realizar el muestreo,
dia, hora, lugar en que se realizé la toma de la muestra,
informacion sobre la metodologia seguida, posible ncidencia que
haya tenido e lugar de muestreo Toda esta informacidn serd de
sumo valor para luego interpretar los resultados.

Subdivisién de una Muestra.

La muestra bruta posee por lo general un tamafio muy supenor a la
cantidad necesana en el laboratono para la gjecucion de Jos andlisis, Se
han desarrollado ecuaciones matematicas que permiten calcular
apropiadamente la cantdad de masa necesaria en el muesireo de un
determinado matenal

Consideraciones Estadisticas.

La estadistica juepa un papel de suma importancia en el muestreo de
matenal no homogéneo y en ta evaluacion de los resultados obtenidos

La estadistca de muestreo, basada en el pnnopio de que "Todas la
particulas o porciones del matenal deben tener la misma prebabilidad de
ser fomadas” es wtal para ta obtencién de una muestra de la forma mas
sencilla y representativa posible

Contaminacibn.

La contaminacion durante el muestreo puede ser debida al medio ambiente,
a la operacion del muestreo en si y/o al personal que muestrea

La contaminacion por el medio ambiente puede provenir del polvo y de
contaminantes volatles ewstentes en el are. Por ofra parte, s las
herramientas empleadas en el muestireo no sen del material adecuade para
. |as diferentes muestras a tomar y elementos a analizar, también contribuyen
significativamente a la contamunacdn de las muestras

En el muestreo de muchos matenales se recomenda el empleo de matenal
no metabco (polietileno, poliproplenc, teflon, cuarzo, 4taro, agata) Otro
tpo de contaminacidn importante puede provenir de les conservantes o
estabilizantes adicionales a la muestra, los cuales deben ser chequeados
antes de su vliizacién,

Ademas el mismo muestrador puede contamunar la muestra por la piel
(sudor, cosméticos y contacto con la piel).
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Pérdidas de elementos.

los elementos traza.

pureza.

UNAM

El proceso de absorcion por las paredes del recipiente o

superficie de las hermamientas empleadas en el
muestreo puede constituir otra fuente de error con una
incidencia tanto mayor cuanto menor sea el contentdo de

Salvo excepciones se recomenda el empleo de
recipientes de cuarzo, teflén o polietileno de elevada

Conservacidn y transporte de la muestra

demdamente congeladas

basiantes aconsejades)

alteraciones que estas puaden expaenmentar antes del analins

se consigua par acidulacién con Acide nitnge U otre acido estabiizante

Cuando el transporte de Ja muestra al laboratono se realiza despues de unas horas
de ser tomada generalmente as suficientg el mantererlas a 4° C; pero para tiempos
supenores, en aespecial para muestras boldgicas, es aconsejable transporarlas

El matena? de los contenedores debe ser curdadosamenta seleccionado para evitar
posible contaminacion o pérdida de analitos (el pelietileno y el teflén son m

Debe tomarse precauciones para evitar la exposicion de las muestras a humedades

axtremas En el transporte de sdlidos debe evitarse que tengan lugar problemas de
sagregacion, y 81 sucede, rehomaogeneizar las muestras despues del ransporte Las
muestras deben conservarse de forma que se reduzca al mimmo los nesgos de

El bpo de tratamento para la conservacidn de muestras liguidas depende de los
analisis a realizar en las mismas Por lo general, la estabilizacien de i1ones metalicos

Almacenaje de la muestra.

gran importancia en el analisis clinice y forense).

muesiras son: polimeros, vidnos, metales

El aimacenaje de las muestras es en numerosas ocasiones
inevitable, especialmente cuando éstas no se pueden analizar

inmediatamente después de llegar al laboratono En numerosas
ocasiones, es de sumo interés preparar un duplicado de la
muestra, el cual se guarda, y puede uthizarse con el tempo como

chequeo de los resultados obtemidos en los andlisis inickles (de

Algunos de los matenales que se utlizan en el almacenaje de
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¢ Porqué certificarse?

UNAM

2 Qué es la certificacidn y por qué nos certificamos?

¢Por qué, s encontramos una manera de realzar las cosas de manera
que consigamos que sus destinatanos tengan un altc grado de
satisfaccidn, no hacerlo siempre asi? y ,por que, silo hacemos con ese
control ¥y "buen hacer”, no se lo decimos al mundo?

Estas dos cueshones nos pueden resumir de una manera sencilla el
objetivo de la certficacién. Con este proceso conseguimos optmizar
nuestras aciwdades fijdndonos en una norma de referencia, que nos
ayuda a normahizar nuestros procesos.

Una vez conseguido esto tenemos gue demostrar a nuestros clientes, al
mercado y a la sociedad en general que somos capaces de hacerlo iaf y
come decimos Para ello necesitamos esa norma de referencia y la
entidad que nos ayude a comunicarle a ia sociedad nuestra mejora, de
esto se encargan los orgamismos cerlificadores

Por otro lado, nos encontramos con dos beneficios inmediatos.:

Por un lado nos encontramos con los llamados costes de la falta de
calidad ("no calidad™), que son el fruto de una mata gestidn Al
implantar un sistemna de la calidad estos costes sufren un descenso
considerable, lo que se traduce en ahormmo econdmico para la
empresa ya que se detectan algunos “reprocesos”, repeticiones,
duplicidades, etc , que no debieran producirse.

Por otro lado, tenemos el prestigio que gana la organizacion por
exhibir una marca —la del organismo cerbficador— que garantiza
la calidad de sus servicios.

La implantacidn del sistema de la cahidad supone mejoras en toda
la estructura, en los procesos y en tos servicios de la empresa y
meera la relagidn con los clientes, aumenta la motivacién del
personal, la fidelidad de los clientes, etc
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ilas empresas de senicios son diferemes?

Todas las organzacwnes son duefas de su$ pariculandades Las nsitudones santanas,
LOMO emgeEsas de servicos, fundan su 1 en I3 winiar det producio
Serdo, K que 0CASIONA N MAyR Nesgo a |a hora de dar un SENCIo ND conforme

El éxito de los tos, ¥ comportamiento de las personas que
componen la organizecion Si estas no poseen |2 pencid 16cnica, habikdad y mobvacién
necesanos, ninguna forma de organtzacdén podrd comegy las posibles deficencas ~

La splicacidn de la gestdn de la calidad en las empresas de servicios facilila la consecucion de
imporiantes mejoras en el rend:mienio de las erpanizaciones

Ung ge 105 aspectos cniicos del senacio pama la gestién de la caldad en los sericios es su
disebo, que conuste an a ici6n y estru da los p del seratin, meds
especficaciones cencrelas, que penmtan alcanzar y dar sahisfaccion a las necesidades y
expeclalivas del diente

La cahdad debena ser una cuabdad tntrinseca de las cosas, sin que un tercero tuwera que :
constataria Stn embargo en los Ghimos afios la caldad se ha conventkdo en un elemento
diferenciador hgade a la necesikdad que lenen las organizaciones a demoslrar gue Sus
producios y servicios gozan de unas cualdades distinivas que les hacen mejpores que ks de
54 compelencia

Estd bien consegur que nuestro procesc $ea capaz de producr un werto namero de
nformes de laboraiono chinice dianos, semanales, mensuales o anuales, bap unos
controles que nos hagan disminugr el tempo muerto de los equipos o el nUmero de
ermeres en funcdn de ka capatidad de! propie proceso, y 51 este nos hace ganar dinero al
ophimizar nuestros recursos mejor que mejor

Fera de que s sirve todo ese control sobre los aparalos, aquipos y (ases analitcas, & -
{a hera de implantar un sistema de gestion de la calidad si, .

*la Direccion no es capaz de comprometerse formalmente al suminisiro de Ll
necesidad que requiara el sistema el ulbmo punto de jos 14 establecidos por Deming
para la gesuon de la cahdad "es crear upa estrutiura en la gerencia que vele por oda la
antenor”,

»5/ no somos capaces de deteclar los errcras cuandc sa produzcan y registrarics, sin
esperat a que i3 detecadn y armegic dependa de més factores que la falla de
informacion,

sl una persona tere que perder excesivo tempo en consuftar un determinado
protecolo de actuacion por que no lo encuenira,

5 los suministros comprados son no conformes para nuestra actividad perque na le
Indicamas los requisitos concretas a los proveedores o no controlamas su actvidad,

51 NECOMIAMOS ACeter 3 un registe y perdemos dias en encontrano swempre y
cuande no se haya pardice defindivamenta

Hay que convencerse gue 1 Nno conseguimos contrelar todos estos aspectos
indirectamente implcados con nuestra acividad diana seguiremos temendo un gran
"agujero” en nuestra orgarizacidn gue cada vez serd mas ciiial 0e apar Estas son
las ventajas gue nos da un sistema de gestién de Ja calidad, ya que nos proparciona '
estas herramientas para gestonar eficazmente aspectos,

En numero de repebicicnes de anslsis, tas no conformidades relacionadas con la
obtencdn y transporte de muestras, los blogueos informatcos, etc , sa pueden evitar
en muchas ccasiones

.
Los coordinadaras de la calidad de las organizaciones estan acostumbrados a oir
del resto del personal frases comao "a mi me pagan para hacer andhsis no para
relienar registras indtles”

La frase puede ser cierta hasta un punto, nos pagan por hacer un trabaje, pers por
hacerio bien y conseguir que cada vez $e haga mejor, y se sausfagan de forma
pemmanente las necesidades y expectativas del clients, ya que de todo elio
dependera el éxito o fracaso de la organizacién,

INSTRUCTOR: ING. FERNANDO 8.
GOMEZ MARTINEZ 42



CURSOS INSTITUCIONALES

Para ¢llo es necesanp una cosa fundamental que censisie en dejar constantia en
cualquner medo de 1ode aquello que vames haciendo para poder contrastar con los
objelivos gue nuestra organizacioh se ha planteado 4 f

tienen mies El segundo paso es ulilizar apropiadamente esas avidencias, y para €llo
tenemos las narmas que Nos ayudan a sacar rend miento de |8 informacidn recopilada

Calculemos el costes de ta falia de calidad, es decr, calculemos cuanto dinero,
considerando tiempo y matenales, nos cuesla la repeticon ge 4no O vanos Anabss vy
fuegec I que nos cuesta el haberlo regisirade en un informe ge no conformdad y su
estudlu,J comparemgeslo con la posibilidad de que valwiera a suceder el error o no en
funcidn de su deteccién, es decrr, cuanias rey se huberan de 81 no se
regstra la no conformdad y cuantas 5 Se registra ‘eniendc #n cuents factores de
tiempo

Cormprobemos el dinerd que cuesia la rewision ¢e un pedido de compras antas de
emiirio, 8N comparacién ¢on 103 costes que hubiera supuesto la devolusidn de ase
matenal al proveedor s1 ademas con suerte no ha llegado a retrasar lu actiadad

Debemos tener en cuenta que los sistemas de la calidad no hacan referencia a ningun
tipo de aspecto sconérmuco y sin embargo si que pueden liegar & fener una gran
implicacen economica a targo plazo

La finaiidad de esta exposiion, es hacer ver a las organizacionss 1a nacesidad de ver _
mas alla de la columpa prncipal de un proceso analiico, obiener una informacion
valiosa de los puntos dabiles y mejorartos atacando a las verdaderas causas de los
mismos

UNAM

iQué tomar en cuenta en la seleccion de un
laboratorio?

*Debe sor un laboratorio independiente de tal forma que se eliminen
los conflictos de interés.

»Con una respuesta de analisis de por lo menos 72 horas o menos.
~Acreditado formalmente.
+Con calibracién regular de sus instrumentos.

~Con técnicos especializados y certificad

+ Con exactitud y validez de resultados.

*Con soporte técnico.

La Etica de la Fe
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Un sarmador sa disponia a schar & i mar un barca de amegranies Sable Qua ¥ Darco em e ¥ que 1o
habla sido constriado 0on gran ssmem qus habis wisto muchos mares y chmas y e habis somatdo #
menudo & raparacionss S habla slantsado oudis sobra & sutzba en condicionas de navegar

Esa# dudas ko reconcamian y b hacian sentrse infaliz pensabs qua guizis seris mepr rewsarlc y reparark
aunque le supumera LN gran Gasto Sin eMbargo, Antas de qua zarpara el barco cONWQUIG BUpSrer esas
reflaxmnas Malsncolicas Se 4o & 51 Mimo gus of barco habia soporiade latios vias ¥ ressbdo ntas
mentas gue 4 GGORD SLOONET qua NG volvaria aalvo & CAEA tambn daspuds de aste vaje Pondria w
confianze an ls Dwne Providencia, quo diflclments podils ignorar la proteccién de todas ssas familas
mnfelices que sbandonuban su patna para buscar beMpos (NAJOTEE 8N Oira pars

Alsparia de su monte Loda Kospecha peco gansroa sobrs Ia ds ks 'S

- moda sOqUING UNE CONVICCIZN WNterd ¥ (MCONIMENE o8 Qut U Neve & WNlTAOW sAgUMN j
sstaba wn condiiones de navagar, cantempld comd zarphba con el corazén mivade ¥ con ot mopres
detoos da #x1o para lon exiliados sn su nuavo hoger en el extranjero, y rectoid 8l dinero tal saguro cuando
a nave ko hundsd an Madio dal GCRNG ¥ 1O 88 BUPD NEda ML

20ué podemos decir de #17 Desda luego que sra verdadaniments culpable de la mosrts de 308 hombres
Sg adnts Gue cItia ENCeraments an ka solidez de ese burca, pero la sncendad de su COMMCGAN da engUN
modo puede myudarle, porGue 10 NI erecho B Creer cont UNa pruebs como Ia que tems delante

Na habla sdquindo su fe rte en paCIsnE, WNo s dudes

Wiam K Chiford
Lu tica du la fo (1674)

UNAM

Conclusiones.

+ Del 100% de un problema determinado el 20% es cuestion
técnica, y el 80% restanie es determinado por las relaciones
humanas

+ La determinacidon de los resultados que se obtienen en el
laberatonio repercute en forma proporcional al entorne

» La resistencia al cambio es la pnncipal barrera para efectuar
adecuadamente los analisis de laboratons

= La falta de concordancia entre [o que se dice y lo que se hace es
la causa mayor de pérdida de informacién, recursos, prnincipios,
valores, beneficios, etcétera.

* La calidad en el servicio de laboratonos debe estar orientada al
beneficio y conflanza de los resultados para los usuarios finales

» El fenomeno de la globalizacién nos obliga a mantenernos
actualizados

INSTRUCTOR: ING. FERNANDO S.
GOMEZ MARTINEZ
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