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1.

OBJETO

Este documento otorga directrices respecto a la informacion que los laboratorios acreditados
0 en proceso de acreditacién deben proporcionar para demostrar el cumplimiento de los
requisitos de la Norma NB/ISO/IEC 17025:2018 relativos a la verificacion y validacion de
métodos de ensayo y calibracion que son parte del alcance de acreditacion.

2. ALCANCE

El presente documento es aplicable en los procesos de acreditacion de laboratorios de
ensayo y calibracion.

3. RESPONSABILIDAD

El cumplimiento del presente documento esta a cargo del Responsable de Acreditaciénde
Laboratorios de la DTA.

4. REFERENCIAS DOCUMENTALES

NB/ISO/IEC 17025:2018: Requisitos generales para la competencia de los laboratorios
de ensayo y calibracion.
DTA-CRI-011: Estimacion de la incertidumbre de las mediciones en laboratoriosde
ensayos
DTA-CRI-015: Politica sobre comparaciones interlaboratorios y programas deensayos
de aptitud
ISO 5725. Exactitud (veracidad y precision) de métodos de medicién y losresultados.
o Parte 1: Principios generales y definiciones
o Parte 2: 2019 (E): Método basico para la determinacién de la repetibilidad
yreproducibilidad de un método de medicién.
o Parte 4: 2020 (E): Método basico para la determinacion de la exactitud de
unanorma método de medicion
AFNOR: 1992; Protocolo de evaluacion de métodos alternativos de analisis
cuantitativos por comparaciéon con métodos de referencia.
ISO 11843:2000: Capacidad de deteccion Parte 1: Términos y definiciones, Parte 2:
Metodologia de calibracion en el lineal.
ISO 3534-1:1993 (E / F): Estadisticas - Vocabulario y simbolosParte 1: Probabilidad y
términos estadisticos generales
ISO 13843: Calidad del agua - Directrices para la validacion de métodos de
microbiologia (ISO / TR 13843:2000).
Guerrero H. Control interno de calidad de los resultados en laboratorios de ensayos,
2007.
Thompson, M., Ellison, S.L.R. Y Wood, R.: Directrices armonizadas para laboratorios
sobre Validacion de Métodos de Analisis, Pure Appl. Chem. , 74, 835-855 (2002).

Kromidas, S.: Manual de Validacion de Analisis, Wiley-VCH Verlag, Weinheim,ISBN 3 -
527-29811-8 (2000). 2007/02 - Version 03 - Pagina 8 / 8

DIN NAW IW1, Estrategias de Analisis de Agua de rutina Validacion vy
Aseguramiento de la Calidad,

ASTM E 1169 Standard Guide for Conducting Ruggedness Test

ISO 16140: 2016 Microbiology of the food chain - Method validation - Part 2: Protocol

for the validation of alternative (proprietary) methods against a reference method.

5. DEFINICIONES

EXACTITUD: La cercania o grado de acuerdo entre el resultado de una mediciény el valor de
referencia aceptado.

NOTA Cuando se aplica a un conjunto de resultados, el término “Exactitud” implica la

Cualquier copia impresa, electronica o reproduccion de este documento se distribuye como COPIA NO
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combinacion de componentes aleatorios y sistematicos. Es importante notar que
“tradicionalmente” el término “exactitud” se emplea para referirse al componente de
error sistematico solamente

PRECISION: El grado de cercania o acuerdo entre resultados independientes deuna muestra
bajo condiciones estipuladas.

NOTAS La precision depende solamente de la distribucion de los errores aleatorios y no
esta relacionadacon el valor de referencia aceptado.

La medida de la precision se expresa en términos de la imprecision y se calcula
como una desviacién estandar. Una menor precision se refleja en una mayor
desviacion estandar. “Resultados independientes” de una muestra dada significa
resultados obtenidos de tal maneraque no estén influenciados por ningun resultados
previo sobre la misma muestra. Las medidas cuantitativas de la precision dependen
criticamente sobre las condiciones estipuladas. Las condiciones de repetibilidad y
reproducibilidad son casos particulares de condiciones extremas.

REPETIBILIDAD: Precisién en condiciones de repetibilidad.

CONDICIONES DE REPETIBILIDAD: Son aquellas bajo las cuales los resultados
independientes son obtenidos con el mismo método, sobre una muestra idéntica, en el mismo
laboratorio, por el mismo analista, usando el mismo equipo y en intervalos cortos de tiempo.

DESVIACION ESTANDAR DE REPETIBILIDAD: La desviacién estandar obtenida a partir de
un numero dado de determinaciones bajo condiciones de repetibilidad.

NOTAS Es una medida de la dispersion de la distribucién de los resultados bajo
condiciones derepetibilidad.

Similarmente, “varianza de repetibilidad” y “coeficiente de variacion de repetibilidad”
pueden ser definidos y usadas como medidas de la dispersion de resultados bajo
condiciones de repetibilidad.

REPRODUCIBILIDAD: Precision en condiciones de reproducibilidad.

CONDICIONES DE REPRODUCIBILIDAD: Son aquellas bajo las cuales resultados
independientes son obtenidos con el mismo método, sobre una muestra idéntica, en
diferentes laboratorios, por diferentes analistas, y usando distintos equipos.

DESVIACION ESTANDAR DE REPRODUCIBILIDAD: La desviacion estandar obtenida a
partir de un numero dado de determinaciones bajo condiciones de reproducibilidad.

NOTA Se aplican las mismas que se han enunciado anteriormente cambiando la
condicion “repetibilidad”por reproducibilidad.

LINEALIDAD: La capacidad de un método analitico para dar al laboratorio (dentrode un rango
definido) un valor actual o resultados proporcionales a la dosis enque se analice en la
muestra.

LIMITES DE LA LINEALIDAD: Los limites de la linealidad son la limitacién de los valores
experimentales entre los que la curva de calibracion lineal puede extraer con un nivel de
confianza conocido.

NOTA El rango entre los limites de la linealidad es lineal sobre el terreno.

ESPECIFICIDAD: EIl grado en que un método analitico es adecuado exclusivamente para

Cualquier copia impresa, electronica o reproduccion de este documento se distribuye como COPIA NO
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determinar la cantidad de analito bajo examen garantizando que la respuesta sélo se deriva
del analito.

LIMITE DE DETECCION: La menor magnitud que puede examinarse de unanalito en una
muestra y que puede ser detectada pero no necesariamentecuantificada con un valor exacto.

LIMITE DE CUANTIFICACION: Es la concentracién minima que puede determinarse con un
nivel aceptable de exactitud y precisién en las condiciones experimentales descritas en el
método.

FALSO POSITIVO (METODO CUALITATIVO): Resultado positivo cuando el método de
referencia da un resultado negativo.

FALSO NEGATIVO (METODO CUALITATIVO): Resultado negativo cuando el método de
referencia da un resultado positivo.

VALIDACION: La validacién es la confirmacién por examen y provision de evidencias
objetivas que los requisitos particulares son cumplidos para una aplicacién especifica.

VERIFICACION: Confirmacién mediante examen y suministro de evidencia objetiva de que se
han cumplido los requisitos especificados.

SESGO: La diferencia entre el valor esperado de los resultados de prueba y un valor de
referencia aceptado.

NOTA EIl sesgo es el error sistematico total en contraste con el error aleatorio. Puede
existir uno o mas componentes del error sistematico que contribuyen al sesgo. Una
mayor diferencia sistematica con respecto al valor de referencia aceptado se refleja por
un valor de sesgo mayor (4.9).

6. INTRODUCCION

Los requisitos especificos en criterio se encuentran formateados en italica ynumerados como
en “(G1)".

7. CONDICIONES GENERALES

7.1 En los procesos de acreditacion de la DTA, los requisitos establecidos en la
Norma NB/ISO/IEC 17025 se interpretan de la siguiente manera:

G1. Si un laboratorio acreditado o en proceso de acreditaciéon planea incluir en su
alcance de acreditacion un método normalizado, debe verificar sucapacidad para
aplicarlo correctamente. Cualquier cambio en el método normalizado
(actualizacion, nueva edicion, nueva tecnologia) obliga allaboratorio a repetir el
proceso de verificacion y esta informacion debe estar disponible para los equipos
de evaluacion de la DTA durante las evaluaciones de supervision o
reacreditacion.

G2. Si un laboratorio acreditado o en proceso de acreditacion planea incluir en su
alcance de acreditaciéon un método que no es normalizado, debe validarlo.

G3. Durante los procesos de verificacion o validacion se debe tomar en cuenta el uso
previsto de los resultados por parte de los usuarios.

G4. Los procesos de verificacion o validacion deben estar concluidos antes que el
laboratorio presente la solicitud de acreditacién, ampliacion de alcance o
reacreditacion, segun se aplique en cada caso. S6lo se acreditara los métodos de
ensayo cuya verificacién o validacion se encuentre terminada.

Gb5. El laboratorio, acreditado o en proceso deacreditacion, tiene la responsabilidad
de definir dentro de su alcance de acreditacion, si un método es normalizado o
no. En algunos casos, estos métodos también pueden definirse en Reglamentos,
o incluso en lasrevistas cientificas internacionales, lo que puede otorgarles la

Cualquier copia impresa, electronica o reproduccion de este documento se distribuye como COPIA NO
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condiciénde "Norma de referencia”.

G6. El laboratorio debe documentar las posibles desviaciones en la aplicacion de un
meétodo normalizado y demostrar que estas diferencias no alteran la ejecucion del
ensayo, los resultados obtenidos o su aplicacion. En caso de que esto no pueda
ser demostrado por el laboratorio, el método no se considera normalizado.

G7. El responsable técnico del laboratorio debe asegurar que toda la informacion
pertinente a los procesos de verificacion o validacion de métodos deensayo y los
registros generados como resultado de estos procesos esténdisponibles para los
equipos de evaluacion de la DTA durante las evaluaciones de supervision o
reacreditacion.

8. METODOS CUANTITATIVOS
8.1 Verificacion de métodos normalizados

8.1.1 Implica determinar las caracteristicas del método normalizado que se aplican en el
laboratorio y controlar que estas caracteristicas sean compatibles con las
especificaciones del método normalizado.

G8. Las caracteristicas que se deben verificar en métodos de ensayo
normalizados cuantitativos son las siguientes:
[0 Repetibilidad
[0 Reproducibilidad interna o precision intermedia
[0 Rango lineal (cuando sea aplicable)
[0 Limite de deteccion (cuando sea aplicable)
0 Limite de cuantificacion (cuando sea aplicable)
0 Sesgo

8.2 Validacion de métodos

8.2.1 La validacion de un método de ensayo debe incluir las caracteristicas mencionadas
en el apartado anterior y debe incluir ademas la determinacion de la especificidad y
precision en comparacién a un método de referencia o materiales de referencia
certificados.

8.2.2 La persona responsable por la validacién en el laboratorio debe establecer un plan de
validacion documentado y determinar de antemano en el mismo, los objetivos de
desempeno del método (por ejemplo, niveles deprecision, exactitud) y asegurar que
estos objetivos se alcanzan durante la validacion.

G9. Las caracteristicas a determinar en un método de ensayo cuantitativo
durante el proceso de validacion son las siguientes:
e Repetibilidad
e Reproducibilidad interna o precision intermedia
e Reproducibilidad
e Rango lineal
e [imite de deteccion (cuando sea aplicable)
e [imite de cuantificacion (cuando sea aplicable)
e Especificidad (cuando sea aplicable)
e Sesgo
e Robustez (cuando sea aplicable)
e Incertidumbre
e Rango de medicién rango de aplicacién del método
e Sensibilidad

e Selectividad
8.2.3 Para garantizar el desempefio del método a lo largo del tiempo, se debe:
o Implantar un sistema de control interno de calidad de los resultados.
o Participar en comparaciones interlaboratorios y programas de ensayos deaptitud

Cualquier copia impresa, electronica o reproduccion de este documento se distribuye como COPIA NO
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acordes con DTA-CRI-015. (METODOS CUALITATIVOS)

8.3 Verificacion de métodos normalizados

8.3.1 Cuando el laboratorio utiliza métodos cualitativos debe, mas que en cualquier otro
caso, tratar de utilizar métodos normalizados, ya que la disponibilidad demuestras
del analito de concentracidén conocida es escasa.

G10. La verificacion de métodos de ensayos normalizados cualitativos se basa en la
confiabilidad, principalmente de:

e E/ sistema de control interno de calidad de las variables de control:
personal, equipos, materiales, reactivos, instalaciones, condiciones
ambiéntales y medios de control (se recomienda ver 4.11).

e [a participacibn en comparaciones interlaboratorios y programas de
ensayos de aptitud acordes con DTA-CRI-015.

8.4 Validacion de métodos

8.4.1 Si el laboratorio utiliza métodos no normalizados se debe comprobar la robustez del
método determinando su especificidad, limite de deteccion (sensibilidad) y tasa de
falsos negativos y positivos.

G11. Las caracteristicas por determinar en un método de ensayo cualitativo son las
siguientes:
o Especificidad,
e FExactitud relativa,
o Selectividad (criterio de ISO 16140),
o Sensibilidad (criterio de ISO 16140)
o L ODA5O (criterio de ISO 16140).

8.4.2 Se debe determinar las caracteristicas del método y la forma en que se utiliza enel
laboratorio para comprobar, si fuera necesario, que estas caracteristicas son
compatibles con las que establece el método, las definidas previamente por el
responsable del laboratorio o el cliente.

8.4.3 Los laboratorios pueden contar con una referencia que, de ser posible, deberia ser
independiente del equipo y reactivo que entrega el proveedor, y deben hacertodo lo
posible por experimentar sobre muestras reales y medios de control.

9. DOCUMENTACION

9.1 Informacion sobre los métodos
G12. El laboratorio debe proveer al equipo evaluador la siguiente informacion
respecto a los métodos de ensayo validados o verificados:
a) una identificacion apropiada del método de ensayo;
b) alcance del método;
c) descripcion del tipo de objeto a ensayar (y la matriz);
d) parametros o magnitudes y rangos a ser determinados;
e) aparatos y equipos, incluidos los requisitos  técnicos
defuncionamiento;
f)  patrones de referencia y materiales de referencia requeridos;
g) condiciones  ambientales  requeridas y cualquier  periodo
deestabilizacion necesatrio.
h) descripcion del procedimiento, incluida la siguiente informacion:
e colocacién de las marcas de identificacion, manipulacion,
transporte, almacenamiento y preparacion de los objetos;
e verificaciones a realizar antes de comenzar el trabajo;
e verificacién del correcto funcionamiento de los equipos y,cuando
corresponda, su calibracion y ajuste previo al uso;

Cualquier copia impresa, electronica o reproduccion de este documento se distribuye como COPIA NO
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e metodo de registro de las observaciones y de los resultados;
e medidas de seguridad a observar.

i) los criterios o requisitos para la aprobacién o el rechazo de los resultados
basado en el sistema de control interno de calidad (se recomienda ver
4.11);

j) los datos a ser registrados, el método de analisis y el formato de
presentacion de resultados (unidades, factores, efc.);

k) la incertidumbre o el procedimiento para estimar la incertidumbre que siga
las directrices de DTA-CRI-011.

9.2 Informe de validacion y verificacion
Los procesos de verificacion y validacion de métodos deben ser documentadospara
facilitar su evaluacién durante el proceso de acreditacion. El laboratorio debe
registrar los resultados obtenidos, el procedimiento utilizado para lavalidacién y una
declaracién sobre la aptitud del método para el uso previsto G13. El informe debe
contener:

e Descripcion del método de ensayo:

Referencia documental o normativa.

Objetivo del método:

Alcance del método:

Descripcion de las muestras ensayadas (numero total de muestras, matriz,

nivel de inéculo, etc.):

e Detalle de insumos, medios de cultivo, reactivos, materiales de referencia
y acondicionamiento de las muestras (desde el muestreo, instrucciones de
seguridad hasta condiciones ambientales).

e [ista de equipos, instrumentos y dispositivos empleados.

e Caracteristicas a determinar de acuerdo al disefio (Ver puntos 8.1, 8.2,9.1
y9.2).

e Mediciones del aseguramiento de la calidad (registros, graficos,
calculos necesarios, calculo de la incertidumbre).

e Resultados obtenidos.

e Conclusiones, criterios de aceptacion o rechazo, criterios
derevalidacion.

e Firma del personal que realizé la validacién o verificaciéon del método.

e Firma del personal responsable por la aprobacion del informe de
validacion o verificacion.

10. ;DONDE SE PUEDE OBTENER MAYOR INFORMACION?

Si requiere mayor informacion sobre los temas expuestos en este documento, dirigirsus
solicitudes a:

Direccion Técnica de Acreditacion
Instituto Boliviano de Metrologia
Avenida Camacho 1488 — Edificio anexo
La Paz — BOLIVIA
Teléfono/Fax  +591 2 237-2046
E-mail: dta@ibmetro.gob.bo
URL: www.ibmetro.gob.bo/acreditacion

Cualquier copia impresa, electronica o reproduccion de este documento se distribuye como COPIA NO
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Apéndice A: Historial de revisiones del documento

Version Fecha Descripcion

1 2007-11-06 Creacién del documento

2 2012-12-21 Revisién periddica del documento

3 2022-09-19 Actualiza_icién de documentq con respecto a
referencias documentales vigentes.
Se elimina la palabra “Instituto Boliviano de
Metrologia” de la carétula.
Se actualiza el simbolo de acreditacion de la
caratula.

4 2023-03-15 Se ,elimina la fecha de vigencia del Criterio de la
caréatula.
Se elimina el enunciado de “Aplicaciéon del Criterio
El presente documento sera un criterio de
evaluacion de acreditacion a partir de los tres meses
de su aprobacion.”
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