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Introduccion.

Este documento proporciona una guia a los usuarios y proveedores de instrumentos analiticos, sobre
la realizacién adecuada de la “Calificacion” de dichos instrumentos. Estd enfocado a explicar el
proceso de calificacion, proporcionando recomendaciones sobre lo que debe realizarse en cada
etapa de la calificacion instrumental. Establece un enfoque general de la calificacion de
instrumentos y se aplica a una amplia variedad de instrumentacidon analitica; proporciona
recomendaciones compatibles con los requerimientos de la Guia ISO 17025, por lo anterior, es una
guia 1til para el personal involucrado en la evaluacion (acreditacion), certificacion y monitoreo de
los laboratorios analiticos.

Los requisitos establecidos en este documento no estdn destinados a ser una serie obligatoria de
pruebas que deban llevarse a cabo. El usuario de esta guia, debera ejercer su juicio profesional para
establecer el alcance a los requisitos individuales, que sean aplicables y al nivel de detalle requerido
para una calificacion propia de los instrumentos analiticos.

La mayoria de los requisitos mencionados en este documento, pueden ser aplicables a otro tipo de
instrumentos, sin embargo aquellos equipos 6 instrumentos involucrados en la preparacion de
muestra o en procesos de manufactura, estan fuera del alcance de este documento.

Los instrumentos tienen diversas configuraciones de computadoras, microprocesadores y
programas de computo, la validacion formal de estos componentes esta fuera del alcance de este
documento. Cuando sea necesario, los usuarios deben solicitar evidencia documentada a los
proveedores de los instrumentos, de que tales componentes se hayan desarrollado y fabricado bajo
Normas apropiadas y formalmente hayan sido validados durante su produccion. La Guia sobre la
validacion de sistemas computarizados esta disponible en otras referencias [4, 5, 6, 7, 8, 9].

Los términos “validacion” y “calificacion” son utilizados con frecuencia para expresar el mismo
significado. El enfoque de esta guia es que, la “validacién” es una aplicacion orientada y
relacionada a un método o proceso de medicion especifico, mientras que la “calificacion” esta
orientada y relacionada primariamente a la especificacion operacional del instrumento.

La trazabilidad del valor, resultado de una medicién implica que la mediciéon haya sido realizada
con instrumentos calibrados por un laboratorio competente, que los valores resultado de dichas
calibraciones sean trazables a las unidades del Sistema Internacional de unidades (SI) y que la
incertidumbre de la medicion se haya estimado. La calibracion de los sistemas instrumentales de
medicion analitica, deberda ser realizada por el usuario empleando materiales de referencia
certificados, cada vez que el usuario realice la medicion, por que en este caso, la trazabilidad a
patrones nacionales es normalmente y con frecuencia establecida, a través del uso de materiales de
referencia certificados, los cuales deberan demostrar trazabilidad al SI.
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1. El proceso de Calificacion de Equipo de Instrumentos Analiticos (CEIMA).

El requisito primario para todos los instrumentos utilizados en los laboratorios analiticos es que,
deben ser suministrados de acuerdo a su proposito establecido. El proceso de calificacion del equipo
de instrumentos analiticos

(CEIMA) debe, por lo tanto,
Define las especificaciones funcionales y . <y
Calificacién de Disefio operacionales del instrumento, y detalla las establecer que la eSPQCIﬁcaCIOH
(cD) decisiones conscientes en la selecciéon del operacional del instrumento es
proveedor. . ..
aproplada para su pI‘OpOSltO
Establece que el instrumento es recibido de establemdo y que el Istrumento se

acuerdo a como se disefi6 y especifico, que esta desempeﬁa de acuerdo a esa
Calificacion de Instalacion adecuadamente instalado en el ambiente que se . ., .,
(C1y seleccioné y que es apropiado para la operacion espe01ﬁca01on. La CEIMA también
del instrumento. debe establecer que un instrumento

es y serd, conservado en un estado
El proceso en donde se demuestra que un

instrumento funcionara de acuerdo a la de mantenimiento y cahbrac10n

Calificacién de Operacién especificacion operacional en el ambiente consistente con su uso
(CO) seleccionado. '

El proceso de CEIMA descrito en
El proceso en donde se demuestra que un este documento €S I‘esumido en 1a

instrumento se desempefia de acuerdo a la f ,
especificacion adecuada para su uso rutinario. igura 1 y estd basado en cuatro

etapas de “calificacion™:
Calificacion de Disefio (CD);
Calificacion de Instalacion (CI);
Calificacion de Operacion (CO) y
Calificacion de Desempeio (C de
D). Las secciones subsecuentes de esta guia, describen individualmente estas cuatro etapas de
calificacion en mas detalle y proporciona una amplia guia de lo que cada etapa debe incluir.

Calificacion de
Desempeiio (C de D)

Figura 1. Proceso de Calificacion de Equipo de Instrumentos Analiticos

Hay con frecuencia confusion con respecto a que se debe incluir en el proceso de CEIMA y en
particular, que estd cubierto en las etapas individuales de calificacion (CD-CI-CO-C de D). Esto
surge porque los proveedores de diferentes compaiiias, ofrecen niveles variados de apoyo para la
CEIMA vy en la actualidad, no hay una aceptacion uniforme de que es lo que se cubre en cada etapa
de la CEIMA, ni como sera llamada cada etapa.

La aplicacion de cada etapa de la CEIMA, variara durante el tiempo de vida de un instrumento. Las
cuatro etapas seran aplicables desde la compra de un instrumento nuevo. Puede ser necesario que
los aspectos de CD y CI sean efectuados nuevamente cuando existan cambios mayores en el
instrumento. La C de D y muchos aspectos de la CO, deberan llevarse a cabo durante toda la vida
del instrumento y proporcionar una referencia contra la cual, el funcionamiento continuo del
instrumento pueda ser evaluado.

El proceso de CEIMA y los requisitos de cada etapa de calificacion son genéricos y por lo tanto
aplicables a instrumentos complejos y simples. Sin embargo, las pruebas operacionales especificas
llevadas a cabo durante la calificacion variaran, por supuesto, de acuerdo al tipo de instrumento (p.
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ej. las pruebas para demostrar que el automuestreador del HPLC esta funcionando de acuerdo a la
especificacion, son absolutamente diferentes de aquellas empleadas en probar un espectrofotometro
de UV-Vis).

Cada etapa del proceso de calificacion involucra el mismo enfoque general: la preparacion de un
plan de calificacion, que incluya la definicion del alcance de la calificacion (p. ej. la prueba a
llevarse a cabo y el criterio de aceptacion a utilizarse); ejecucion del plan (durante el cual los
resultados de las pruebas sean registrados, tal y como las pruebas se llevan a cabo); y la elaboracion
de un informe (y si se requiere, un certificado de CEIMA) en el que se documentan los resultados
de la CEIMA.

El usuario es responsable de la validacion del proceso de medicion, de la calidad y la confiabilidad
de los datos producidos. Por lo tanto, el usuario es responsable de asegurar que un instrumento es
adecuado para su uso propuesto y que esta operando satisfactoriamente. De esta forma, el usuario es
también responsable de la CEIMA.

El usuario debe establecer el nivel de CEIMA que se requiere, en base al proposito establecido del
instrumento, también debe establecer qué aspectos de la CEIMA deberan hacerse en el laboratorio y
cuales deberan ser realizados por un tercero; este ultimo puede ser el proveedor original del
instrumento. El alcance de lo que llevara a cabo el usuario, dependera de su experiencia y
competencia.

El proveedor debera proporcionar una guia clara sobre que es lo que el usuario debe llevar a cabo,
que es lo que el usuario y proveedor pueden realizar y lo que puede ser realizado solo por el
proveedor. El proveedor debera elaborar y proporcionar documentos que estén disponibles sobre las
herramientas y servicios que permitan la ejecucion de la CEIMA y en particular, para proporcionar
instrucciones claras y detalles de las pruebas que son requeridas para demostrar un desempefio
satisfactorio del instrumento analitico. Tales pruebas (una parte integral de CO/C de D) pueden
llevarse a cabo por el proveedor o el usuario, pero deben permanecer bajo el control del usuario (ver
seccion 5.5).

En cualquier aspecto de la CEIMA y/o revision de desempefio o prueba, que se lleve a cabo por el
proveedor o un tercero, el usuario debe dar aprobacion, de que las pruebas fueron realizadas
competentemente y correctamente (el registro de la capacitacion del personal que realiza la
instalacion del instrumento debe ser proporcionada al usuario, con la finalidad de proveer evidencia
basica de su competencia).

El éxito o el fracaso de todas las revisiones en la CEIMA y las pruebas realizadas, deberan
registrarse formalmente.

Los resultados de aquellas pruebas y revisiones que hayan sido llevadas a cabo por el proveedor del
instrumento o por un tercero, deberan ser documentadas e informadas al usuario, con la finalidad
de que de su aprobacion a las mismas.
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El usuario puede esperar que los proveedores lleven a cabo todos los aspectos de la CEIMA, pero
debe aceptar que tales servicios con frecuencia incurrirdn en un costo econdémico.

Cuando sean necesarias las operaciones de mantenimiento y de calibracion, estas deben realizarse
antes de la CEIMA.

2. Calificacion de Diseiio (CD).

2.1

2.2

23

24

La calificacion del Disefio tiene que ver, con lo que se requiere hacer con el instrumento, por lo
que tiene que ser vinculado directamente al proposito de uso. La CD proporciona al usuario
una oportunidad para demostrar que, en una etapa anticipada a la adquisicion e instalacion del
instrumento se ha considerado el propoésito de su uso y que la CD ha sido incorporada en el
proceso de CEIMA.

En la CD debera, hasta donde sea posible, establecerse el uso propuesto o probable del
instrumento y definir las especificaciones operacionales y funcionales apropiadas. Esto puede
ser un compromiso entre lo ideal y los detalles practicos, considerando de que se dispone.
Mientras que, es responsabilidad del usuario asegurar que existan especificaciones que sean
apropiadas; estas especificaciones pueden ser preparadas por el usuario, el (los) proveedor(es)
o por discusion entre ambos.

La especificacion operacional debera definir las caracteristicas claves de desempefio del
instrumento, los intervalos sobre los cuales se requiere operar el instrumento y que se
desempefie consistentemente.

La especificacion funcional debera considerar todos los requisitos del instrumento, incluyendo
la especificacion operacional (ver 2.3) y otros factores criticos relacionados con su uso, por
ejemplo:

a) Todas las exigencias del negocio;
b) La documentacion relacionada al uso del instrumento (p.ej. documentacion clara, manuales

de operacion facil de usar, identificacion por nimero de version y fecha; protocolos para CI,
CO y C de D; procedimientos estandar de operacion modelo POE, etc.);

¢) El nivel de habilidad requerida para operar el instrumento y los detalles de cualquier

capacitacion necesaria y cursos proporcionados por el proveedor.

d) Rendimiento de muestra, presentacion y necesidades para su introduccion;
e) Necesidades de adquisicion de datos, forma de procesarlos y presentarlos;

Requisitos para servicios, instalaciones y consumibles (p. ¢j. electricidad, gases especiales, y
su consumo esperado);

g) Condiciones ambientales o intervalo de condiciones dentro de las cuales, el instrumento

debe trabajar.

h) Sugerencias sobre los intervalos y los procedimientos para mantenimiento y calibracion del

instrumento, incluyendo el costo y la disponibilidad de cualquier contrato de servicio.
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i) El periodo en el cual, pueda garantizarse para el instrumento, el apoyo de calificacion,
mantenimiento, partes, etc.).

j) Informacién sobre seguridad e higiene y asuntos o requisitos ambientales.

2.5

2.6

2.7

3.1

En la tarea de la CD, debe tomarse en cuenta la informacion y el conocimiento de los
instrumentos que existen. Si un instrumento es robusto en el disefio y cuenta con indicios
registrados que lo prueben, esto proporciona una evidencia y confianza basica acerca de su
disponibilidad para su uso. Para nuevas técnicas o instrumentos, la CD requerira mas esfuerzo
sobre su seleccion.

La seleccion del proveedor y del instrumento esta completamente bajo la responsabilidad del
usuario. Sin embargo, en la seleccion del instrumento y del proveedor, el usuario debe tener en
mente que los reglamentos y/o politicas internas de la institucion, probablemente requieran
evidencia de: un disefo riguroso y especificaciones de los métodos a emplear; procedimientos
de control y aseguramiento de calidad completamente documentados; la disponibilidad
continua de personal calificado y con experiencia; planes de prueba detallados a todos los
niveles del sistema y la aplicacion de procedimientos para: cambios de control rigurosos,
informes de fallas y de acciones correctivas. El usuario puede proporcionar: un cuestionario
adecuado, la auditoria de un tercero o la certificacion independiente al proveedor, para obtener
un esquema de calidad aprobado con evidencia de que los requisitos de las normas se cumplen.
Cuando esta evidencia no este disponible, es responsabilidad del usuario llevar a cabo una
calificacion mas extensa, con el fin de proporcionar el aseguramiento de calidad necesario que
demuestre la capacidad y desempeifio del instrumento para el uso que se le va a dar.

Cuando los instrumentos son fabricados con el proposito de hacer mediciones que apoyen
estudios para la emision de normas, el usuario puede solicitar la confirmacion al fabricante de
que esta preparado para permitir que las autoridades de normalizacion tengan acceso a los
registros relacionados con la fabricacion y el desarrollo del instrumento, por ejemplo: codigo
fuente; procedimientos y registros del desarrollo del instrumento; documentacion de
calibracion y calificacion; registros e informes de pruebas del lote; documentos de calificacion
de computadoras, microprocesadores y programas de computo y credenciales del personal
involucrado con el desarrollo del instrumento.

Calificacion de Instalacion

Hay una linea fina entre lo que esta incluido tanto en la Calificacion de Instalacion, como en la
Calificacion de Operacion. En efecto, la linea puede dibujarse de modo diferente para todos los
fabricantes y/o diferentes instrumentos. En este documento la CI cubre toda la instalacién del
instrumento, incluyendo su respuesta a la aplicacion inicial de energia.
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3.2 LaCl involucra la revision formal para confirmar que el instrumento, sus médulos y accesorios
se han suministrado como se solicitaron (de acuerdo a especificaciones establecidas entre el
usuario y el proveedor) y que el instrumento es instalado adecuadamente en el ambiente que se
seleccion6. La CI debe documentarse formalmente (ver seccion 8) y debera cumplir lo
siguiente:

a)

b)

2

h)

Que el instrumento (incluyendo todos los modulos y los accesorios) se hayan entregado
como se solicitd (notas de entrega, orden de compra, especificaciones acordadas) y que el
instrumento haya sido revisado y reportado sin dafio.

Que se proporcioné toda la documentacion requerida y que es correcta (ej. manuales de
operacion, los cuales también deberan incluir su nimero y fecha de emision, la
especificacion del proveedor y los detalles de todos los servicios y herramientas necesarias
para operar el instrumento).

Que se haya proporcionado el servicio recomendado, como el mantenimiento, los programas
e intervalos de calibracion y calificacion. Cuando el mantenimiento puede ser realizado por
el usuario, deben establecerse métodos e instrucciones adecuadas, asi como también los
puntos de contacto para la realizacion del servicio y la adquisicion de refacciones.

Que se hayan suministrado computadoras, microprocesadores, licencias y programas de
computo de edicion correcta.

Que se haya proporcionado: la informacion sobre los consumibles necesarios empleados
durante la operacion normal del sistema del instrumento y los procedimientos de encendido
y apagado.

Que el ambiente seleccionado para el instrumento sea el adecuado, con un espacio
apropiado para su instalacion, operacion, servicio y servicios adecuados (electricidad, gases
especiales, etc.). (Nota: puede ahorrarse tiempo y esfuerzo significativo, si estos requisitos
basicos se revisan antes de la CI formal del instrumento).

Que haya sido proporcionada la informacion sobre seguridad e higiene y ambiente,
relacionada a la operacion del instrumento. Es responsabilidad del proveedor proporcionar
informacion adecuada sobre seguridad, sobre la cual el usuario debe actuar y documentar la
aceptacion de esta guia.

Que se registre la respuesta inicial del instrumento debida a la aplicacion inicial de energia,
documentando que estd de acuerdo a lo especificado, registrar cualquier desviacidon
encontrada (si el sistema estd disefiado para realizar cualquier diagnostico automatico o
procedimientos de encendido, la respuesta a estas funciones deberan observarse y
documentarse).

3.3 La CI puede ser realizada por el proveedor y/o el usuario. Sin embargo, debera notarse que, en
algunos casos la complejidad del instrumento puede excluir al usuario para que realice la Cl y
por otro lado, el desempaque del instrumento por el usuario puede invalidar la garantia.

3.4 La CI debe llevarse a cabo por una persona competente y de acuerdo con los procedimientos e
instrucciones del proveedor. El éxito o la falla de cada una de las revisiones de la CI, deberan
ser registradas formalmente y los resultados de prueba de las revisiones de la CI que hayan
sido realizadas por el proveedor, deberan ser informadas al usuario.
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4. Calificacion de Operacion (CO).

4.1 El propésito de la Calificacion de Operacion (CO) es demostrar y proporcionar evidencia
documentada de que el instrumento funcionara de acuerdo a la especificacion operacional en el
ambiente seleccionado.

4.2 Normalmente para un instrumento nuevo, la CO se realiza después de la CI o después de un
cambio significativo en el instrumento o después de realizar un cambio de un componente
resultado de una reparacién o servicio.

4.3 La CO puede ser llevada a cabo por el proveedor o el usuario, pero debe permanecer bajo el
control del usuario. Sin embargo, para instrumentos de configuracion compleja, solo puede ser
realizada por el proveedor.

4.4 La CO debe realizarse de acuerdo a los procedimientos y las instrucciones del proveedor,
utilizando los materiales y protocolos apropiados y debe satisfacer los requisitos generales
establecidos en la Seccion 2- Calificacion de Equipo. En esta seccion no es posible dar una
guia general a los requisitos para la CO, porque en esta etapa, las revisiones y las pruebas
necesarias para demostrar que la especificacion operacional del instrumento se cumple, son
especificas y varian dependiendo del tipo de instrumento que este bajo calificacion. Sin
embargo, la CO debe ser formalmente documentada de acuerdo con los requisitos generales
descritos en la Seccion 8-Documentacion.

5. Calificacion de Desempeiio (C de D).

5.1 El propésito de la C de D es asegurar que el instrumento funciona correctamente y que la
especificacion es apropiada para su uso de rutina. Esta especificacion puede ser la
especificacion operacional original o una mas adecuada para su uso actual. La C de D
proporciona la evidencia continua del control y desempefio aceptable del instrumento, durante
su uso rutinario.

5.2 La frecuencia y el requerimiento para la C de D, debera ser especificada en los manuales de
operacion “in-house” o en un procedimiento estandar de operacion (POE). Debera basarse en
el tipo de instrumento y por supuesto en el desempefio previo del instrumento (historial de
funcionamiento), incluyendo los periodos establecidos de calibracion del instrumento, basados
en la practica (graficos de control), con la finalidad que permanezca el instrumento en los
limites de aceptacion.

5.3 Cuando sea posible, todas las revisiones y pruebas de la C de D, deberan llevarse a cabo
utilizando parametros tan cercanos, como sea posible a aquellos utilizados durante una
operacion de rutina normal del instrumento. Para la mayoria de los instrumentos habra un area
“oris” entre el funcionamiento Optimo y el nivel inaceptable. Cuando este sea el caso, el
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usuario debe identificar un umbral (estableciendo un criterio) bajo el cual, el funcionamiento
del instrumento es no aceptable y por lo tanto establecer que el instrumento no debe ser usado
hasta que su funcionamiento sea reestablecido.

Los aspectos de calificacion de desempefio son con frecuencia incluidos dentro de los
procedimientos o métodos de medicion analitica. Este enfoque, es con frecuencia llamado
Prueba de Aptitud del Sistema PAS (System Suitability Checking, SSC), la cual demuestra que
el desempefio del procedimiento de medicion (incluyendo las condiciones de operacion
instrumental) es apropiado para una aplicacion en particular. La PAS debera utilizarse antes y
durante el analisis para proporcionar una evidencia de operacion satisfactoria o una evidencia
de que el desempefio ya no es aceptable.

5.5 Cuando el proveedor suministra un sistema de medicion completo, la C de D puede realizarse

5.6

6.1

6.2

por el proveedor, pero debe permanecer bajo control del usuario. En algunas circunstancias, la
C de D puede involucrar que se realicen varias revisiones y pruebas que son también realizadas
durante la CO y por lo tanto, éstas deben realizarse por el proveedor. Sin embargo, cualquier C
de D llevada a cabo por el proveedor, es probable que el usuario también tenga que realizar
frecuentemente la misma C de D (revisiones y pruebas), para confirmar el desempefio
satisfactorio y continuo del instrumento durante el uso rutinario.

La C de D debera llevarse a cabo de acuerdo con los requisitos generales descritos en la
Seccion 1-Calificacion del Equipo. No es posible dar una guia general sobre los requisitos de la
C de D porque, en esta etapa, las revisiones y pruebas necesarias para demostrar un
funcionamiento satisfactorio del instrumento, son especificas y dependientes del tipo de
instrumento y de la aplicacion (medicion analitica). Sin embargo, la C de D debe documentarse
formalmente de acuerdo con lo establecido en la Seccion 8-Documentacion.

Re-calificacion.

En general, un instrumento experimentara una variedad de cambios durante su vida util. Estos
pueden variar desde el reemplazo rutinario de una parte simple, consumible, hasta cambios
significativos que afectan el sistema completo del instrumento. Los ejemplos de tales
circunstancias incluyen:

Movimiento o re-localizacion del instrumento.

Interrupcidn de los servicios o suministros.

Mantenimiento de rutina y reemplazo de refacciones
Modificacién (p. ej. actualizacion del instrumento o mejora)
Un cambio de uso.

Cada vez que ocurran tales cambios, es esencial repetir aspectos relevantes del proceso de
calificacion original. Este procedimiento es ampliamente referido como re-calificacion.
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6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

6.9

El nivel de re-calificacion requerida dependera del alcance de los cambios y su impacto sobre
el instrumento. En muchos casos, la re-calificacion puede ser realizada utilizando los mismos
protocolos de CEIMA, revisiones y pruebas, los cuales fueron llevados a cabo previo al uso
rutinario del equipo.

La naturaleza y la razén para cualquier cambio al instrumento, en conjunto con los resultados
de todas las pruebas y revisiones de la re-calificacion realizada, deberan documentarse
formalmente de acuerdo a los requisitos presentados en la seccion 8-Documentacion.

La re-calificacion no es necesariamente repetir todo el proceso de CEIMA. Sin embargo, debe
cubrir el cambio realizado y re-calificar aquellas partes (refacciones y/o accesorios, equipos
acoplados, entre otros) del instrumento, que afecten dicho cambio.

Por ejemplo, el reemplazo de la fuente de un detector (p. ej. lampara de deuterio) requerira re-
calificar el detector, utilizando procedimientos y protocolos apropiados para CO/C de D, pero
seria poco probable requerir la re-calificacion de otros componentes del instrumento (p. ¢j. el
inyector o la bomba). Sin embargo, debido a que el cambio afect6é al instrumento como un
todo, podria ser necesario llevar a cabo revisiones para la C de D en todo el sistema, para
demostrar su desempefio satisfactorio posterior al cambio.

Similarmente, para algunos sistemas “modulares” es posible, con frecuencia intercambiar los
componentes dependiendo de la aplicacion y del uso propuesto para el instrumento. Los
cambios en la configuracion del instrumento (p. €j. reemplazo de un detector por otro) puede
no necesariamente, requerir re-calificacion del moédulo individual, pero requerira re-
calificacion del sistema del instrumento como un todo.

Cambios significativos del instrumento, por ejemplo, un componente principal o una
actualizacion del programa de computo o una mejora que permita incrementar la capacidad del
instrumento, normalmente requerira una re-calificacion mas amplia. En efecto, para tales
cambios substanciales, hay con frecuencia una linea fina entre lo que es considerado que sea
re-calificacion y lo que constituye la calificacion de un nuevo componente.

La actualizacion del instrumento y/o su programa de cémputo, deberd documentarse
completamente y describir las razones, diferencias, las nuevas caracteristicas y los beneficios
del cambio efectuado. Los usuarios deberan averiguar y solicitar evidencia documentada a los
proveedores, de que la actualizacion haya sido desarrollada y fabricada de acuerdo a normas
apropiadas y formalmente validada durante su produccién. La actualizacion del programa de
computo deberd, en lo que sea posible, ser compatible con las versiones previas y donde esto
no sea posible, el proveedor debera ofrecer una transferencia “validada” de los datos existentes
al sistema actualizado.

6.10 Posterior a la instalacion de actualizacion, el instrumento debera re-calificarse utilizando

revisiones y pruebas adecuadas. Cuando sea posible, las revisiones y pruebas utilizadas para la
re-calificacion deben disefiarse de tal forma, que los resultados puedan ser comparados con
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7.

7.1

7.2

7.3

7.4

aquellos que se obtuvieron utilizando las versiones anteriores. Cualquier diferencia entre los
resultados de prueba obtenidos por las versiones anteriores y las nuevas, deberan identificarse,
documentarse y resolverse.

Calibracion y Trazabilidad.

La Guia ISO 17025, las series de Normas ISO9000 y las Buenas Practicas de Laboratorio
establecen que, en donde sea relevante y posible, las calibraciones deberan ser trazables a
patrones nacionales o internacionales. La importancia de la trazabilidad a patrones nacionales e
internacionales esta en el establecimiento de la exactitud, de los datos resultantes del proceso de
medicion. En donde esto no es relevante o posible, las bases para la calibracion o el
establecimiento de la exactitud de los resultados deben documentarse.

Cuando se utilizan instrumentos para medir valores absolutos de un parametro (p. ej.
temperatura, longitud de onda), el instrumento debera ser calibrado utilizando materiales de
referencia o patrones trazables a patrones nacionales o internacionales. La mayoria de los
instrumentos de medicion analitica no se utilizan en esta forma. En lugar de esto, el parametro
medido (p. ¢j. mV) es comparado con el valor de una magnitud conocida del mensurando de
interés, de un material de calibracion, en una forma tal, que obedezca las leyes definidas.
Actualmente estd en discusion la influencia de la calibracion o caracterizacion fisica del
instrumento y su incertidumbre, en la incertidumbre final del valor medido de la magnitud del
mensurando. En este sentido se esta analizando informacion experimental en casos especificos,
para sustentar técnicamente los argumentos de discusion. Entre tanto, se considera que la mejor
aproximaciéon a los valores verdaderos del mensurando, es la obtenida mediante el uso
apropiado de los materiales de referencia certificados en cada caso.

Para muchas aplicaciones, la exactitud de los parametros de operacion del instrumento no es
critica (p. ¢j. velocidad del flujo de la fase movil en sistemas de HPLC) y por lo tanto la
necesidad de realizar una calibracion correspondiente a dicho parametro, que sea trazable a
patrones nacionales o internacionales no es importante. En tales circunstancias, la exactitud del
parametro de operacion es secundaria, siempre y cuando permanezca reproducible
consistentemente, durante la medicion analitica de la muestra y del patron correspondiente,
adicionalmente debera demostrarse el desempeiio adecuado del instrumento de medicion (p.ej.
empleando el PAS).

Sin embargo, en otras circunstancias, la exactitud de los pardmetros de operacion de un
instrumento y subsecuentemente la calibracion trazable a patrones nacionales e internacionales
sera de mayor importancia; por ejemplo: cuando un procedimiento de medicion analitica es
desarrollado en un laboratorio y éste se transfiere a otro laboratorio para uso rutinario o en
donde la exactitud del parametro pueda tener un impacto critico sobre el funcionamiento del
proceso de medicion.
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7.5

7.6

8

8.1

8.2

La trazabilidad a patrones nacionales e internacionales es normalmente y con frecuencia
establecida mas eficientemente, a través del uso de materiales de referencia certificados o
patrones trazables al SI.

Los usuarios deben evitar sobre especificar requisitos de trazabilidad y/o calibracion (p. ej.
para parametros que no son criticos en el método), porque los evaluadores tendran justificacion
para exigir que el usuario demuestre, que cualquier requisito metrologico especificado en el
procedimiento, debe cumplirse razonablemente.

Documentacion.

Esta seccion proporciona una guia sobre los requisitos relacionados a la documentacion que
cubre el proceso de CEIMA. Esta guia no intenta cubrir la documentacion relacionada a la
operacion o servicio (p. ej. manuales del instrumento).

La CEIMA debe documentarse. La documentacion de la CEIMA puede prepararse y ser
proporcionada por el usuario, el proveedor o por ambos. Cuando ésta es proporcionada por el
proveedor (p. €j. en un protocolo de calificacion), debe permanecer bajo la responsabilidad del
usuario y ser escrita de tal forma, que pueda ser identificada facilmente y entendida por el
usuario. La documentacion que cubre la CEIMA debera satisfacer los siguientes requisitos:

a) El instrumento, todos los modulos y accesorios deben identificarse de forma unica,
particularmente los informes y certificados, incluyendo:
e nombre del proveedor, nombre del instrumento, modelo y nimero de serie,
e cualquier nimero de identificacion asignado por el usuario,
e la version y la fecha de emision de cualquier computadora, microprocesador, licencias y
programas de computo.

Puede ser util incluir una breve descripcion del instrumento y su papel en el proceso de
medicion.

b) Establecer claramente los intervalos en los cuales, los aspectos de CEIMA y/o revisiones y
pruebas especificas, deben llevarse a cabo y el nivel de responsabilidad del operador
requerido para realizar las pruebas.

¢) Proporcionar detalles de cada prueba o revision a realizar, el criterio a emplear para la
especificacion y la aceptacion. Esta informacion debera ser suficientemente concisa, de tal
forma que permita al operador hacer un juicio no ambiguo sobre los resultados de la
prueba.

d) Proporcionar suficiente informacion sobre los procedimientos y materiales requeridos para
realizar cada revision y prueba. Cuando exista la necesidad de establecer trazabilidad a
patrones nacionales e internacionales, debe existir documentacion que sugiera como podria
establecerse.
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8.3

8.4

8.5

e) Cuando la calificacion de un componente del instrumento es dependiente de la funcion
correcta de otro de sus componentes, cualquier suposicion establecida debera registrarse.

f) Establecer la fecha, en la cual, la calificacion se llevd a cabo y el resultado de calificacion
para cada prueba y revision.

g) Establecer la razon para realizar la calificacion [p. ej. posterior a la instalacion de un nuevo
instrumento (componente), posterior a un servicio de rutina o posterior a una falla del
instrumento].

h) Proporcionar informacion clara sobre la accion que deberd tomarse en caso de que falle la
prueba o la calificacion.

1) Establecer las circunstancias en las cuales podria o sera necesaria la re-calificacion del
instrumento (p. ej. posterior al servicio o re-calibracion).

j)  Contener el nombre(s) y la firma(s) de la persona(s) quienes realizan la calificacion y/o
cada revision o prueba individual. Contener el nombre y la firma del usuario, autorizando
la finalizacion de la calificacion.

Se recomienda conservar los libros de registro para todos los instrumentos. Las Normas
correspondientes de Calidad, ponen gran énfasis en la conservacion de los registros que
contienen la historia del instrumento. Conservar un libro de registro actualizado con el historial
del instrumento, proporciona un mecanismo conveniente para registrar la informacion y puede
proporcionar las bases para satisfacer los requisitos de las Normas o documentos involucrados,
como la Guia ISO 17025.

Los libros de registro de instrumentos deben identificar los modulos individuales y los
accesorios que lo constituyen y deben ser usados para registrar la historia total del instrumento
(p. ¢j. la fecha de compra, la calificacion inicial, el registro del servicio, las fechas de los
mantenimientos subsecuentes, fechas de calibraciones y calificaciones que se hayan realizado y
la programacion de las proximas). En algunas circunstancias puede ser adecuado, que toda la
informacion relevante se documente 6 anexe al libro de registro (p. ej. instrucciones de
operacion y procedimientos estandar de operacion (POE); registros de calibracion,
mantenimiento y de calificacion, protocolos de calificacion e informes). Por otro lado, puede
ser mas apropiado utilizar el libro de registro como un resumen de la informacion clave, cuyas
referencias seran procedimientos mas detallados, informes y certificados que estén disponibles
para su revision.

Posterior a la calificacion, el libro de registro del instrumento debe ser actualizado con los
resultados de la calificacion. El instrumento mismo, debe también “etiquetarse” para
proporcionar una clara indicacion de cuando esta programada la proxima calificacion,
calibracion o la prueba de desempefio.
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9 Glosario de Términos.

Algunos de los términos en este documento estan en base al Vocabulario Internacional de Términos
Fundamentales y Generales de Metrologia, Publicacion Técnica CNM-MMM-PT-001, 2000, otros
son términos utilizados en el tema especifico de este documento, por lo que la siguiente descripcion
explica como estos términos deberan ser interpretados en este documento.

Ajuste. Operacion de llevar un instrumento de medicion a un estado de funcionamiento adecuado
para su uso.[1,2]

Cadena de Medicion. Serie de elementos de un instrumento de medicion o sistema que constituye la
trayectoria desde la entrada hasta la salida de la sefial de medida. [1,2]
Ejemplo, en una cadena de medicion electroacustica comprende un microfono, un atenuador, un
filtro, un amplificador y un véltmetro.

Calibracion. Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones especificas, la relacion entre
los valores de una magnitud indicados por un instrumento o sistema de medicion, o los valores
representados por una medida materializada o un material de referencia y los valores
correspondientes de la magnitud realizados por los patrones. [1,2]

Calificacion del Equipo (CEIMA). Proceso general que asegura que un instrumento es apropiado
para el uso propuesto y que su desempefio esta de acuerdo a las especificaciones establecidas por el
usuario y el proveedor. [3]
La CEIMA se compone de los siguientes procesos, la Calificacion de Disefio (CD), Calificacion de
Instalacion (CI), Calificacion de Operacion (CO) y Calificacion de Desempeiio (C de D).

Calificacion del Disefio (CD). Cubre todos los procedimientos previos a la instalacion del sistema
en el ambiente seleccionado. La CD define las especificaciones operacionales y funcionales del
instrumento y detalla las decisiones deliberadas en la seleccion del proveedor. [3]

Calificacion de Instalacion (CI). Cubre todos los procedimientos relacionados a la instalacion del
instrumento en el ambiente seleccionado. La CI establece que el instrumento se recibié como se
disefio y se especifico, que este instrumento fue adecuadamente instalado en el ambiente
seleccionado, y que este ambiente es apropiado para la operacion y uso del instrumento. [3]

Calificacion de Operacion (CO). Es el proceso en donde se demuestra que un instrumento
funcionara de acuerdo a su especificacion operacional en el ambiente seleccionado. [3]

Calificacion de Desempefio (C de D). Es definida como el proceso en donde se demuestra que un
instrumento se desempefia consistentemente de acuerdo a una especificacion apropiada para su uso
rutinario. [3]
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Detector. Dispositivo o sustancia que indica la presencia de un fendomeno sin que necesariamente
proporcione un valor de una magnitud asociada. [1,2]
Por ejemplo, detector de fugas de halégeno, papel tornasol.
Notas:
1. Una indicacion puede producirse solo cuando el valor de la magnitud alcanza un limite,
algunas veces llamado el limite de deteccion del detector.
2. En algunos campos el término “detector” se utiliza en vez del término “sensor”.

Especificacion Operacional. Las caracteristicas claves del desempeiio del instrumento y los
intervalos en los cuales se requiere operar y desempefiar consistentemente, como se acordo entre el
usuario y el proveedor. [3]

Especificacion Funcional. Define todos los requisitos del instrumento incluyendo la Especificacion
Operacional y otros factores criticos relacionados con su uso. [3]
Por ejemplo: Nivel de capacitacion/experiencia requerida por los operadores.

Incertidumbre de Medicion. Parametro asociado al resultado de una medicion que caracteriza la
dispersion de los valores que podrian razonablemente ser atribuidos al mensurando. [1,2]

Instrumento de Medicion. Dispositivo destinado a ser utilizado para hacer mediciones sélo o en
conjunto con dispositivos complementarios. [1,2]

Magnitud. Atributo de un fenomeno, cuerpo o sustancia que puede ser diferenciado
cualitativamente y determinado cuantitativamente. [1,2]

Material de Referencia Certificado. Material de referencia acompanado de un certificado, en el cual
uno o mas valores de sus propiedades estan certificados por un procedimiento que establece
trazabilidad a una realizacion exacta de la unidad en la cual se expresan los valores de la propiedad
y en la que cada valor certificado se acompaifia de una incertidumbre con un nivel declarado de
confianza. [1,2]

Medicion. Conjunto de operaciones que tienen por objetivo determinar el valor de una magnitud.
[1.2]

Método de Medicion. Secuencia logica de operaciones, descrita genéricamente, usada en la
realizacion de mediciones. [1,2]

Patron. Medida materializada, instrumento de medicion, material de referencia o sistema de
medicion destinado a definir, realizar, conservar o reproducir una unidad o uno o mas valores de
una magnitud para servir de referencia. [1,2]

Procedimiento de Medicion. Conjunto de operaciones, descritas especificamente, usadas en la
realizacion de mediciones particulares de acuerdo a un método dado. [1,2]
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Principio de medicion. Base cientifica de la medicion. [1,2]
Ejemplos:
El efecto termoeléctrico aplicado a la medicion de temperatura;
El efecto Josephson aplicado a la medicion de la diferencia de potencial eléctrico;
El efecto Doppler aplicado a la medicion de la velocidad,
El efecto Raman aplicado a la medicion del nimero de onda de las vibraciones moleculares.

Técnica: Es un principio cientifico (quimico o fisico) utilizado separadamente o en
combinacién con otras técnicas para analizar la composicion de los materiales. [10]
Ejemplo: Espectrofotometria

Proveedor. El fabricante del instrumento, vendedor o agente aprobado. [3]

Prueba de Aptitud del Sistema (PAS): Serie de pruebas para evaluar el desempefio de un proceso de
medicion. La PAS puede formar parte del proceso de validacion de método, cuando es aplicado a un
procedimiento de medicion particular. La PAS establece las condiciones de operacion requeridas,
para que un proceso de medicion especifico sea llevado a cabo satisfactoriamente. [3]

Por ejemplo: la prueba de la concentracion caracteristica en un espectrometro de absorcion atomica.

Sensor. Elemento de un instrumento de medicion o de una cadena de medicion que esta
directamente afectado por el mensurando. [1,2]
Por ejemplo: tubo de Bourdon de un manémetro, flotador de un instrumento de medicion de nivel,
fotocelda de un espectrofotometro, algunas veces este término es equivalente al del detector.

Sistema de Medicion (SIM). Conjunto completo de Instrumentos de Medicion y otros equipos
acoplados para realizar mediciones especificas. [1,2]

Transductor de medicion. Dispositivo que hace corresponder a una magnitud de entrada, una
magnitud de salida, segiin una ley determinada. [1,2]
Por ejemplo, termopar, electrodo de pH, transformador de corriente.

Trazabilidad. Propiedad del resultado de una medicion o del valor de un patréon por la cual pueda ser
relacionado a referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o internacionales, por
medio de una cadena ininterrumpida de comparaciones teniendo todas las incertidumbres
determinadas. [1,2]

Usuario. La organizacion que compra el instrumento incluyendo su gerente o director y su personal.

[3]

Validacion. Es la confirmacion por examen y la provision de evidencia objetiva de que se cumplen
los requisitos particulares para un uso propuesto. [1]
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Validacion de método.
1. El proceso de establecer las caracteristicas de desempefio y limitaciones de un método y
la identificacion de aquellas influencias que pueden modificar estas caracteristicas y a que
grado.
(Qué analitos puede determinar el método?, ;En qué matrices, en la presencia de qué
interferencias?  Dentro de estas condiciones que niveles de incertidumbre pueden
alcanzarse.
2. El proceso de verificacion de que un método es apropiado para su proposito.

[11]
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