Validacion de Métodos
en Laboratorios de Metrologia
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La validacion de métodos, es un tema, requisito,
donde todo laboratorio tiene ‘areas de oportunidad’
-haciendo referencia al término politico que utilizan los
grupos evaluadores de auditores, expertos técnicos-.

Suele ser visto ya sea como una actividad redun-
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. 9 dante o incluso innecesaria, para usuarios poco aveza- |
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SELECCION DEL METODO

La norma ISO/IEC 17025 (2017) estable como requisito, que los Certificados
(informes) de Calibracién y Reportes (informes o certificados) de Ensayo, deben incluir co-
mo parte de la informacién minima, identificacion del método utilizado. Es comun confundir
este requisito como: a) solo indicar el nimero, cédigo o clave del procedimiento, instructivo
o0 norma utilizada, b) una descripcion breve del proceso, o bien, ¢) mencionar el nombre o
titulo del procedimiento, norma o instructivo, cuando este nombre no necesariamente hace
referencia al nombre del método utilizado. La norma internacional ISO/IEC 17025 identifica
los métodos en términos de su origen como métodos: normalizados, modificados, desarro-
llados por el laboratorio; mientras que el vocabulario ISO/IEC 99 (2010), el VIM, los clasifica
en término de su fundamento y proceso de medicién y otras incluso como: nuevos, OEM,
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GIDEP.

Métodos normalizados Normalizados.
Los métodos de medicidon, ensayo o calibracion normalizados, normal- N
mente los podremos encontrar documentados en: normas internacionales, | Modlificados,
regionales o nacionales; organizaciones técnicas reconocidas; revistas, tex-| fuera ael

alcance

tos o guias cientificas relevantes y de acuerdo con las instrucciones del fa-
bricante.

Métodos modificados

Métodos normalizados utilizados fuera de su alcance previsto o modificados de otra
forma. Es el caso, cuando es necesario utilizar métodos no cubiertos por los métodos nor-
malizados, los cuales son sujetos a acuerdo con el usuario.

Meétodos desarrollados por el laboratorio

Son los métodos desarrollados internamente por el laboratorio, cuando no se cuenta
con métodos normalizados que cubran los servicios de medicion, prueba o calibracion re-
queridos.

Métodos nuevos

La norma europea de validacion de métodos EAL-P11 (1997) una de las primeras en
abordar este tema, es muy clara ante la justificacion de métodos nuevos. “La necesidad de
métodos de prueba nuevos o mejorados se da cuando carecemos de métodos o los exis-
tentes no son lo suficientemente completos, buenos o eficientes.” “No hay necesidad de

qgue la comunidad de laboratorios desarrolle métodos nuevos si existen algunos que pueden
considerarse adecuados.”
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Q Métodos OEM y GIDEP
% Se presenta una controversia en sentido de si los métodos documen-
tados en los manuales de los fabricantes de equipo, conocidos en inglés No
como OEM 'Original Equipment Manufacturer —Manual-" y los métodos GlI- ]
, . . Normalizados:
DEP 'Goverment Industry Data Exchange Program’, pueden ser considera- Desarrollados
dos como métodos normalizados (GIDEP, 2022), los métodos GIDEP son NUevos !
reconocidos por los organismos de acreditacion estadounidenses y cana- .
_ . ) . GIDEP, OEM
dienses. Algunos de estos documentos se limitan a ser instructivos de ope-

racion ajuste, sin necesariamente cubrir l0os requisitos para llamarles méto-
dos de medicién o calibracion.

Ademas de clasificar los métodos en términos de su origen como se pretendié en los
parrafos anteriores, los métodos pueden clasificarse en términos de los fendmenos y fun-
damentos y el como se realiza y documenta el proceso de medicién, ensayos o calibracion.
Por ejemplo tenemos:

Meétodos o procedimiento de medida Primarios:

Efecto Josephson, potenciométrico, interferométrico, puntos fijos, area efectiva, ...,
algunos suelen ser métodos indirectos.

Método, forma o proceso de Medicion:

Comparacion, Directo, Indirecto, Sustitucion, Diferencial, Nulos, ...
Métodos Normativos de referencia:

ISO, IEC, OIML, ANSI, ASTM, EN, EA, EURAMET, NOM, NMX, ...
DEFINICIONES

Revisemos algunas definiciones del Vocabulario Internacional de Metrologia VIM, refe-
rentes a los diferentes tipos de métodos utilizados en los procesos de medicion, ensayo o
calibracion, Guia ISO/IEC 99 (2010), (OIML V 2), (ISO/IEC17000), (ISO Guide 30).

Principio de mediciéon (VIM)
Base cientifica de una medicion.
Ejemplos:
El efecto termoeléctrico aplicado a la medicion de temperatura,
El efecto Josephson aplicado a la diferencia de potencial eléctrico,

El efecto Doppler aplicado a la medicién de velocidad,

El efecto Raman aplicado a la medicion del nimero de onda de las vibraciones moleculares.
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Principio de Medida
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Base/Fundamento cientifico

Fenémeno, efecto, teorfa, ley: Fisica, Quimica, Biologfa, ...

Método de Medicion

Descripcion general: Comparacion, directo, indirecto, Manual / Instructivo de operacic')n
complemento, substitucion, diferendal, nulo, .

primario, gravimétrico, volumétrico, ... Fabrlcante, OEM

Normalizados: ISO, IEC, OIMI, ...

Procedimiento/ Instructivo
Descripcién especifica, detallada
Medicién, Prueba, Ensayo, Calibracion

Principio, Método y Procedimiento (ISO/IEC Guide 99, 2010)

Método de medicion (VIM)

Sucesion l6gica de las operaciones, descritas de una forma genérica, utilizadas en la
ejecucion de las mediciones.

Nota: El método de medida puede ser calificado de diversas formas tales como:

Método de sustitucion,
Método diferencial,

Método nulo o de cero.

Método de referencia (ISO Guide 30)

Método exhaustivamente estudiado que describe clara y exactamente las condiciones
y procedimientos necesarios para la medicion de uno o mas valores de las propiedades, que
poseen una exactitud y precision proporcionales a su utilizacion y que puede utilizarse para
evaluar la exactitud de otros métodos para la misma medicion, particularmente permite la
caracterizacion de un MR.
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Procedimiento de medicion (VIM)

Conjunto de operaciones, descrito especificamente, para realizar mediciones particula-
res de acuerdo a un método determinado.
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Nota: Un procedimiento de medicién es usualmente descrito con ese nombre, con su-
ficiente detalle que permite al operador efectuar una medicion sin informacion adicional.

Nota: La norma ISO/IEC 17025 (2017), nos indica que el término “método”, es utiliza-
do en ese documento como sindbnimo del término “procedimiento de medicién”, aunque
de acuerdo con el VIM 3a edicion o la Guia ISO/IEC 99 (2010), no son idénticos.

Proceso de Medicion (ISO 10012:2003)
Conjunto de operaciones para determinar el valor de una magnitud.

Medir no es solamente el hecho de tomar una lectura y registrarla; medir es todo un
conjunto de operaciones que implica al menos responder: qué mensurando deseo conocer,
cual es su aplicacion, con qué magnitud le asignamos un valor, qué equipo (instrumento de
medicién o medida materializada) debemos utilizar, qué exactitud requerimos, qué meétodo
de medicién voy a utilizar y por supuesto como voy a tomar vy registrar la lectura, qué co-
rrecciones necesito aplicar, como reportaremos el resultado, etc.

VERIFICACION O VALIDACION DEL METODO

2.41 trazabilidad 2.47 compatibilidad 2.44 verificacibn «——>» (requisitos)
7 metrolégica metrologica de
- I resultados de medida /
2.9 resultado 2.26 incertidumbre
de medida — de medida 245 s ‘o
/ .45 validacidon <«——— (requisitos

(ver Fig. A.3)
para un uso
---- 2.10 valor medido previsto)
— de una magnitud

Verificacién y Validacién (ISO/IEC Guide 99, 2010)
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Verificaciéon de métodos normalizados o Validacion de métodos no normalizados
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El tener claro si el método que utilizamos es normalizado o no, im-
pacta directamente el alcance del proceso de validacion, pues mientras
que los métodos desarrollado por el laboratorio, utilizados fuera de su| Verificacion de
alcance o modificados demandan una ‘validacién completa’; en los méto-| MNormalizados
dos normalizados se puede demostrar el que son apropiados o adecua-
dos a su propdsito con un subconjunto de las caracteristicas de desem-
peno del método, a lo cual en la norma ISO/IEC 17025 se le llama actual-|  Validacion de
mente ‘verificacion’, en las versiones anteriores se le llamaba| No-Normalizados
‘confirmacion’. Veamos la descripcion de los términos ‘verificacion’ y
‘validacion’ de acuerdo con el VIM (ISO/IEC Guide 99, 2010).

Verificacion
Aportacién de evidencia objetiva de que un item dado satisface los requisitos especifi-
cados.

Ej. 1 La confirmacién de que un material de referencia declarado es homogéneo para el va-
lor y el procedimiento de medicion correspondientes, para muestras de masa de valor hasta
10 mg.

Ej. 2 La confirmaciéon de que se satisfacen las propiedades de funcionamiento declaradas o
los requisitos legales de un sistema de medicion.

Ej. 3 La confirmacion de que puede alcanzarse una incertidumbre de medicidn objetivo.
Nota 1: Cuando sea necesario, se deberia tener en cuenta la incertidumbre de medicion.

Nota 2: El elemento puede ser, por ejemplo, un proceso, un procedimiento de medicién, un
material, un compuesto o un sistema de medicion.

Nota 3: Los requisitos especificados pueden ser, por ejemplo, que se cumplan las especifi-
caciones del fabricante.

Nota 4: En metrologia legal, la verificacion, tal como la define el VIML, y en general en la
evaluacion de la conformidad, puede conllevar el examen y el marcado y u o emisiéon de un
certificado de verificacion para un sistema de medicion.

Nota b: No deberia confundirse la verificacion con la calibracién. No toda verificacion es una
validacion.

Nota 6: En quimica, la verificacion de la identidad de la entidad involucrada, o de la actividad,
requiere una descripcion de la estructura o las propiedades de dicha entidad o actividad.




La Guia ¥/ / MetAs

Metrologos Asociados

Validacion
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Verificacion, cuando los requisitos especificados son adecuados para un uso previsto.

Ej. Un procedimiento de medicién, habitualmente utilizado para la medicion de la concentra-
cién en masa de nitrégeno en agua, puede también validarse para la medicién de la concen-
tracion en masa de nitrégeno en suero humano.

Validacién Evidencias Examen
-confirmacion- adecuado-
Aseguramiento Evaluar la
-de la validez- nformi )
Reporte _ de la va de” Conformidad
de las mediciones- .
Revisar,
resultados, +
., lificar
Declaraciéon de Estudios, Calificar,
Conformidad Uso Previsto,

Experimentos,
Requisitos

Ensayos-pruebas, Especificados

Adecuacion para .
s Comparaciones,
el Propésito

Datos y

Anélisis Estadistico.

REQUISITOS ISO/IEC 17025, DONDE SE ABORDAN VALIDACION DE METODOS

* Revision de solicitudes, ofertas y contratos

El laboratorio debe contar con un procedimiento para la revisién de solicitudes, ofertas
y contratos. El procedimiento debe asegurar que: se seleccionan los métodos o
procedimientos adecuados y que sean capaces de cumplir los requisitos del
cliente.

El laboratorio debe informar al cliente cuando el método solicitado por éste se consi-
dere inapropiado o desactualizado.

Las desviaciones [al método] solicitadas por el cliente no deben tener impacto sobre la
integridad de laboratorio o sobre la validez de los resultados,

* Selecciodn, verificacion y validacién de métodos.

* Muestreo
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* Manipulacién de los elementos de ensayo o calibracién

* Aseguramiento de la validez de los resultados
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* Informe de resultados
Requisitos comunes para los Informes (ensayo, calibracion o muestreo)

Cada informe debe incluir, al menos, la siguiente informacién, a menos que el labora-
torio tenga razones validas para no hacerlo, minimizando asi cualquier posibilidad
de interpretaciones equivocadas o de uso incorrecto: la identificacion del método
utilizado; las adiciones, desviaciones o exclusiones del método;

Seleccioén, Verificacion y Validaciéon de métodos

Seleccioén y verificacion de métodos.

El laboratorio debe usar métodos y procedimientos apropiados para todas las activida-
des de laboratorio y, cuando sea apropiado, para la evaluacion de la incertidumbre de medi-
cion, asi como también las técnicas estadisticas para el andlisis de datos.

El término "método”, como se usa en este documento, se puede considerar como Si-
nénimo del término "procedimiento de medicidon®, tal como se define en el VIM.

Todos los métodos, procedimientos y documentacion de soporte, tales como instruc-
ciones, normas, manuales y datos de referencia pertinentes a las actividades de laboratorio
se deben mantener actualizadas y facilmente disponibles para el personal.

El laboratorio debe asegurarse de que utiliza la ultima version vigente de un método, a
menos que no sea apropiado o posible. Cuando sea necesario, la aplicacion del método se
debe complementar con detalles adicionales para asegurar su aplicacion de forma coheren-

te.

Las normas nacionales, regionales o internacionales u otras
especificaciones reconocidas que contengan informacion suficien- | Métodos Normalizados
te y concisa acerca de como realizar las actividades de laboratorio Normas:
no necesitan ser complementadas o reescritas como procedimien- Internacionales
tos internos si estan redactadas de manera que puedan utilizarse Regionales
por el personal operativo del laboratorio. Puede ser necesario pro- Nacionales
porcionar documentacién adicional para los pasos opcionales en el OEM
método, o detalles adicionales.

Cuando el cliente no especifica el método a utilizar, el laboratorio debe seleccionar un
método apropiado e informar al cliente acerca del método elegido. Se recomiendan los mé-
todos [normalizados] publicados en:
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Normas Internacionales, ej. ISO, IEC, OIML, ILAC, ...,

Regionales, ej. EURAMET, EURACHEM, EA, Eurolab, SIM, APMP, IAAC, APAC, ..., 0
Nacionales, ej. NOM, NMX, NRF, o

Organizaciones técnicas reconocidas, ej. ASTM, ASME, IEEE, NIST, DKD..., o
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Textos o revistas cientificas pertinentes, ej. BIPM-Metrologia, ISO-Focus, IEEE-Xplore,
PTB-Mitteilungen, The Journal of Research of NIST, ..., o

Especificacion del fabricante del equipo , ej. manuales o instructivos del fabricante,
OEM.

Métodos desarrollados por el laboratorio o modificados.

El laboratorio debe verificar que puede llevar a cabo apropiadamente los métodos an-
tes de utilizarlos, asegurando que se pueda lograr el desempeno requerido. Se deben con-
servar registros de la verificacion. Si el método es modificado por el organismo que lo publi-
co, la verificacion se debe repetir, en la extension necesaria.

Cuando se requiere desarrollar un método, debe ser una actividad planificada y se de-
be asignar a personal competente provisto con recursos adecuados. A medida que se desa-
rrolla el método, se deben llevar a cabo revisiones periddicas para confirmar que se siguen
satisfaciendo las necesidades del cliente. Cualquier modificacion al plan de desarrollo debe
estar aprobada y autorizada.

Las desviaciones a los métodos para todas las actividades de laboratorio solamente
deben suceder si la desviacion ha sido documentada, justificada técnicamente, autorizada y
aceptada por el cliente. La aceptacion de las desviaciones por parte del cliente se puede
acordar previamente en el contrato.

Validacién de los métodos

El laboratorio debe validar todos los métodos o procedimientos de
servicios de metrologia: no normalizados, desarrollados por el laboratorio y

normalizados utilizados fuera de su alcance previsto o normalizados modifi- Meétodo
cados de otra forma. |
e . _ . Procedimiento
La validacion debe ser tan amplia como sea necesaria para satisfacer|  Asyestreo
las necesidades de la aplicacion o del campo de aplicacion dados. Manipulacion

La validacion puede incluir procedimientos para: muestreo, manipula- Transporte
cion y transporte de los elementos de ensayo o calibracion.
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S Las seis técnicas utilizadas para la validacion del método pueden ser

i o ) Calibracion

> una de las siguientes o una combinaciéon de ellas: .

Q Monitoreo
a) la calibraciéon o evaluacion del sesgo y precision utilizando patro- Robustez

nes de referencia o materiales de referencia; Comparacion
b) una evaluacion sistematica de los factores que influyen en el re- /nter/ai_)oraz‘ono
Incertidumbre

sultado;

c) la robustez del método de ensayo (nueva en la version 2017) a través de la variacion
de parametros controlados, tales como [ejemplos] la temperatura de la incubadora,
el volumen suministrado ;

d) la comparacion de los resultados obtenidos con otros métodos validados;

e) las comparaciones interlaboratorio;

f) la evaluacion de la incertidumbre de mediciéon de los resultados basada en
la comprension de los principios tedricos de los métodos [modelos matematicos de

correccion] y en
la experiencia practica del desempeno del método de muestreo o ensayo [estudios

r&R, graficos de desarrollo cartas de control, comparaciones, ensayos de aptitud].

Cuando se hacen cambios a un método validado, se debe determinar la influencia de
estos cambios, y cuando se encuentre que éstos afectan la validacion inicial, se debe reali-

zar una nueva validacion del método.

Las caracteristicas de desempefo de los métodos validados tal como fueron evalua-
das para su uso previsto, deben ser pertinentes para las necesidades del cliente y deben
ser coherentes con los requisitos especificados. Las caracteristicas de desempeno pueden

incluir, pero no se limitan a:
intervalo de medicioén,
exactitud, la incertidumbre de medicién de los resultados,
limite de deteccion, el limite de cuantificacion,
selectividad del método,
linealidad,
repetibilidad o la reproducibilidad,
robustez ante influencias externas o

sensibilidad cruzada frente a las interferencias provenientes de la matriz de la muestra
o del objeto de ensayo y el sesgo.

10
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Caracteristicas de desempeno, representativas del método

Las caracteristicas o propiedades representativas del desempeno del método, de
acuerdo con el reporte Eurolab (EAL-P11, 1997) y Eurachem (1998) son:

Componente sistematica de veracidad:

El sesgo (instrumental o de medida) (del método o del laboratorio)

Componente aleatoria de precision:

La dispersion bajo condiciones de repetibilidad, reproducibilidad o precision interme-
dia.

En mayor grado la incertidumbre que incluye la experiencia practica, representados
por los estimados de repetibilidad y reproducibilidad.

\ ( ] Sesgo de Medida
. Eﬂn}i’. > Teracidad {Sesga Instnamental
Sisternitico / l J o Error de Aquste}

Eﬂl:'i' \ . [ E}Cﬂ.l:-'h.tl.]-d

Incertdurnbre

de Medida

{Incertidumbire
Instnarmental}

L——J

\ r Repetibilidad
Feo » Pracisidn Reptoducibilidad
Aleatosio / l Preosidn Intertnedia

Relacién entre tipos de Error, caracteristicas de desempeno cualitativas Exactitud
y su expresién cuantitativa Incertidumbre (Menditto, 2007).

11
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Es importante diferenciar los diferentes tipos de sesgos. El sesgo total o simplemente
sesgo se obtiene con respecto a un valor verdadero o valor de referencia, cuando este tiene
una incertidumbre despreciables, como se espera al conocer el sesgo instrumental o error
de ajuste en un proceso de calibracién. El sesgo del laboratorio requiere de la comparacion
entre diferentes laboratorios, ya sea en ensayos de aptitud o especificamente buscando co-
nocer el desempeno del método. En el proceso de validacion de métodos, se busca el ses-
go del método, el cual es independiente del laboratorio.

En la siguiente figura se presentan los diferentes sesgos, aqui son mostrados en la
misma direcciéon. En realidad esto no siempre es el caso.

Valor Medido
(Media Laboratorio) Valor Verdadero

Sesgo Total
1 ............................................................................................................ ’

Media

Interlaboratorio
|

I
|
|
. |
K |
i |
Sesgo Laboratorio : Sesgo Método |
|~ - m e e -1'

Sesgo Total = Sesgo Método & Sesgo Laboratorio (Eurachem, 1998)

PROCEDIMIENTO DE VERIFICACION Y U O VALIDACION
El laboratorio debe conservar los siguientes registros de validacion:
a) el procedimiento de validacién utilizado;
b) la especificacion de los requisitos;
c) la determinacion de las caracteristicas de desempeno del método;
d) los resultados obtenidos;

e) una declaracion de la validez del método, detallando su aptitud para el uso previsto.

12
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Se distingues dos grandes enfoques el proceso de verificacion o validacion de méto-
dos: el cientifico y el comparativo (EAL-P11, 1997).
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El enfoque cientifico requiere la evaluacion de la incertidumbre de medida, basada en
la informacién disponible del conocimiento cientifico usualmente sintetizada en los modelos
matematicos de correccién del mesurando o sus magnitudes, asi como incluir la experien-
cia practica experimental incluyendo la propiedades representativas del método como la re-
petibilidad y la reproducibilidad de las mediciones, demostrando que las magnitudes de en-
trada proveniente del personal de metrologia, los instrumentos y el ambiente han sido anali-
zadas y que estan bajo control.

El enfoque comparativo, implica comparar los resultados propios cono otros métodos
ya validados o con otros laboratorios mediante intercomparaciones o0 ensayos de aptitud,
demostrando la validez del método si los sesgos del laboratorio se encuentran dentro de los
limites de la incertidumbre objetivo, espera, pretendida o requerida (EAL-P11, 1997).

Estos enfoques son descritos en los diferentes procesos de estimacion-evaluacion de
la incertidumbre de medida, por Eurolab (2007):

Enfoque Cientifico

Requiere de un modelo matematico y la aplicacion de GUM o MCM por el mismo la-
boratorio.

Enfoque Comparativo

Enfoque con diseno de experimentos DOE o DOX y mediciones replicadas por el mis-
mo laboratorio.

Enfoque evaluacion de desempeno del método con ISO 5725 e ISO 21748, participan-
do con otros laboratorios.

Enfoque de ensayos de aptitud ISO/IEC 17043 & ISO 13528, con proveedores de en-
sayos de aptitud y laboratorios externos

El proceso de verificaciéon y validaciéon de métodos, no termina con el
proceso de acreditacion inicial, de hecho si revisamos las actividades de | Resu/tados =
aseguramiento de la validez de los resultados, nos daremos cuenta que es-|  Personal +
tas van dirigidas a realizar un monitoreo continuo tanto de los resultados | /nstrumentos +
como de los elementos que afectan e interviene en los métodos, mas que | /nstalaciones +
las anteriores ‘acciones preventivas’ (las cuales desaparecen de la version Meétodos
2017 de 17025).
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Metrologos Asociados
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Empirical approaches

Enfoque de validacién del desempefio del método,
enfoques alternativos para la evaluacién de incertidumbre. (Eurolab, 2007)

Aseguramiento de la validez de los resultados

1. ...hacer el monitoreo-seguimiento de la validez de los resultados... de manera que las
tendencias sean detectables...aplicar técnicas estadisticas. Incluyendo:

a) uso de materiales de referencia o materiales de control de calidad,

b) uso de instrumentacion alternativa que ha sido calibrada para proporcionar resulta-
dos trazables,

c) comprobaciones funcionales de equipos de medicién y prueba,

d) uso de patrones de trabajo o comprobacion con cartas de control, donde aplique,
e) comprobaciones intermedias de equipos de medicion,

f) repeticion de ensayos o calibraciones utilizando el mismo o diferente método,

g) repeticion del ensayo o calibracion de elementos retenidos,
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h) correlaciéon de resultados para diferentes caracteristicas de un elemento,
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) revision de resultados reportados,

]) comparaciones Intralaboratorio,
k) ensayos de muestra ciegas.
2. Comparacién externa con otros laboratorios
a) participacion en ensayos de aptitud; [ISO/IEC 17043],
b) participacion en comparaciones interlaboratorio otras que ensayos de aptitud.

3. Analisis de datos, control y mejora de actividades, criterios de aceptacion predefinidos.

REPORTE DE VALIDACION

Una de las principales incidencias de no-conformidad en la evaluacion ngloé:é/_
de laboratorios, es el incumplimiento de los requisitos referentes a la se- Con Qué:
leccion, verificacion y validacion de meétodos, los laboratorios suelen con-| /st mentos.
tar con evidencias e incluso en menor caso con examen o evaluacion de Dénde:
las mismas, sin embargo el Reporte de Validacion suele estar ausente. e

Si visualizamos el proceso de medicién para obtener resultados téc- Coémo:

nicamente validos, dependiente del personal, los instrumentos, las instala- | Frocedimiento.
ciones y los métodos, esperamos lo siguiente:

Personal competente, mediante la capacitacién y entrenamiento, demostrado median-
te diplomas, constancias, calificacion e incluso certificacion.

Instrumentos trazables de la exactitud requerida, lo cual conocemos gracias a su cali-
bracién y u o comparacion y evidenciamos con sus Certificados de Calibracion y reporte de
ensayos de aptitud y comparaciones.

Instalaciones adecuadas y normalizadas que brinden condiciones de referencia las cua-
les requieren de por ejemplo condiciones ambientales, niveles de ruido, vibraciéon, ilumina-
cion o factores de correccion por presion atmosférica, altitud sobre el nivel medio del mar o
aceleracion de caida libre de la gravedad, todo esto requiere de registro local de las misma
con instrumentos trazables de la exactitud requerida, o mediciones y caracterizaciones, re-
portando el comportamiento espacial y temporal de estas magnitudes de influencia.

Los instructivos y procedimientos de operacion, medicion, calibracién requieren de-
mostrar ser apropiados y estar actualizados, su validez y normalizacion mediante verifica-
cion, confirmacion o validacion del método, mostrando un Reporte de Validacion junto con
evidencias y el examen e las mismas.
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El Reporte de Validacién, debe mantenerse como un documento de registro dinamico,
vigente, vivo; en el cual se plasman las diferentes adecuaciones al método, desde su verifi-
cacion o validacion inicial. Es importante describir claramente el tipo de método utilizado pa-
ra la realizacion del servicio metroldgico: Normalizado o No-Normalizado, dado que de esto
dependera el alcance de la Verificacion o Validacion.
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REPORTE DE Seleccion, Verificacion, VALIDACION DEL METODO (Procedimiento de Medicion)

Laboratorio:

Procedimiento Numero:

Procedimiento Nombre:

DESCRIPCION DEL METODO Selecci io (Procedimi de Medicion 7.2.1.1 nota):
| 7.2.2 VALIDACION DEL METODO METODO DE MEDICION METODO DE CALIBRACION
| (indicar y referenciar el tipo de método) (indicar el tipo de método) (indicar el tipo de método)
Método Normalizado: Directa Comparacioén Directa
Método No-normalizado: Indirecta Transferencia
Normalizado fuera del alcance Sustitucion Sustitucion
previsto|
Normalizado con ampliaciones Diferencial Equilibrio
y modificaciones
Desarrollado por el laboratorio Nulo o cero Escalamiento (Subdivision)
Relacion Reproduccién
6.5.3 b) Referencia o Consenso Puntos fijos
de
Py imi de
Procedimiento de Transporte:

7.2.1.2 Documentacion de
soporte: instrucciones,
normas, manuales y datos de
referencia actualizadas y
disponibles.

7.2.1.3 Ultima version vigente
del método, a menos que no
sea apropiado o posible.

6.3.3 Condiciones ambientales
de acuerdo con el método o
procedimiento que influyen en
la validez de los resultados.

7.2.1.7 Desviaciones tipicas al
método documentadas,
justificables técnicamente,
autorizada, aceptada y
solicitada por el cliente (7.1.1
d, 7.1.2,7.2.1.4).

7.8.2.1 f) Identificacion del
método; n) adiciones,
desviaciones o exclusiones del
método.

7.8.1.2 Resultados con
informacion exigida en el
método utilizado (7.8.3.1 e).

En la seccion del Reporte de Validacion, correspondiente a las técnicas utilizadas para
determinar el desempeno del método, se plasma la estrategia de verificacion o validacion
detallando las actividades especificas de: calibracion de instrumentos, monitoreo y evalua-
cion sistematica de magnitudes de entrada y de influencia, estudios de robustez
(reproducibilidad), comparacion de métodos e interlaboratorio incluyendo experimentos de
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precision (r&R) y estudios de sesgo, combinando todas las fuentes de incertidumbre, tanto
tedricas como experimentales en el presupuesto correspondiente.
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TECNICAS PARA DETERMINAR EL DESEMPENO DEL METODO

a) la calibracion o evaluacion
del sesgo y precision utilizando
patrones de referencia o
materiales de referencia;
(calibracion usando patrones
de referencia y u o materiales
de referencia)

b) una evaluacion sistematica

de los factores que influyen en
el resultado;

(evaluacion sistematica de los
factores que tienen influencia

en los resultados)

c) la robustez del método de
ensayo a través de la variacion
de parametros controlados,
tales como la

temperatura de la incubadora,
el volumen suministrado;

d) la comparacion de los
resultados obtenidos con otros
métodos validados;
(comparacion de resultados
alcanzados con otros
métodos)

e) las comparaciones
interlaboratorio;
(comparaciones entre
laboratorios)

f) la evaluacion de la
incertidumbre de medicion de
los resultados basada en la
comprension de los principios
tedricos de los métodos
[conocimeinto cientifico
modelo matematico] y en la
experiencia practica del
desempefio del método de
muestreo o ensayo [r&R, CC,
PT].

Las evidencias estadisticas de resultados de desempeno del método, ya sean tan solo
las representativas como incertidumbre, sesgo, repetibilidad, reproducibilidad; o ampliadas
tales como linealidad, limites de deteccion, cuantificacién, ...; deberan evaluarse con res-
pecto a sus requisitos objetivos, para una clara demostracion conformidad y de adecuacion
para el propdsito o para su uso previsto.

RESULTADOS DE LA Verificacion VALIDACION:
CARACTERISTICAS DEL DESEMPENO/RENDIMIENTO DEL METODO

Caracteristica Espec. isito/Obj Resultado Referencia Fecha Eval. Conformidad
Incerti e de medicié
Exactitud:
Veracidad:
Sesgo (bias)
Precision:

Repetibilidad
B

Precision intermedia:
Estabilidad & Consistencia

Reproducibilidad
R
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Intervalo -rango- de medicion:

Linealidad Intervalo:

Trabajo
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Lineal
Sensibilidad

Robustez:

Selectividad:

Limite de deteccion:

Limite de cuantificacion:

Recuperacion:

Sensibilidad cruzada:

Validacion inicial (fecha)
(7.2.1.5)

7.2.2.2 Cambios al método
validado, influencia afectacion
de estos cambios, ¢ se debe
realizar una nueva validacion
del método?

7.2.2.4 e) Declaracion de la
validez del método, detallando
su aptitud para el uso previsto.

Persona autorizada para 6.2.6 a) desarrollar, modificar, verificar y validar métodos
Responsable del laboratorio: Aprobé y Autorizo:

Fecha reporte de validacion: Fecha aprobacién autorizacion:

Referencia: MetAs MA-FORMO038-rr/aa

Extracto de Reporte de Verificacién o Validacion de Método, tipico

REFERENCIAS (NORMALIZACION)

EAL-P11. (1997). Validation of Test Methods, General principles and concepts. 1997-febrero. EAL
European cooperation for Accreditation of Laboratories & Eurolab.

Eurachem Guide. (1998). The Fitness for Purpose of Analytical Methods... 1998-diciembre.

Eurolab, Technical Report No. 1/2007. (2007). Measurement uncertainty revisited: Alternative ap-
proaches to uncertainty evaluation. 2007-marzo.

GIDEP. (2022). Metrology Data. Goverment-Industry Data Exchange Program. https:/
www.gidep.org/data/metrology/metrology.htm (2022-07-04)

ISO/IEC 17025:2017. (2017). General requirements for the competence of testing and calibration
laboratories. 2017-noviembre.

ISO/IEC Guide 99:2007. (2010). /nternational vocabulary of metrology — Basic and general concepts
and associated terms (VIM, 3th ed). Fecha publicacion: 2007-12, version corregida (en): 2010-
09. equivalente a JCGM 200:2008.

LGM-15-03. (2018). Anélisis de riesgo y reglas de decision en la evaluacion de la conformidad para
ISO/IEC 17025:2017. 2018-junio. MetAs, Metrélogos Asociados.

Menditto, Antonio. Patriarca, Marina y Magnusson, Bertil. (2007). Understanding the meaning of ac-
curacy, trueness and precision. Journal: Accreditation and Quality Assurance. v12, pp 45-47.
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