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1. OBJETIVO

Validar o verificar los métodos de ensayo normalizados modificados y/o no normalizados.

2. ALCANCE

Comprende desde la prevalidacién de métodos de ensayo normalizados modificados y/o
no normalizados hasta la aprobacién de los informes de verificacion, prevalidaciones y
validaciones, incluyendo la validacion o verificacion de métodos de ensayo normalizados
modificados y/o no normalizados, la actualizacion de validacion de métodos de ensayo
normalizados modificados y/o no normalizados por cambios o modificaciones aplicadas al
meétodo, la revisidon quimiométrica periddica y la revision de los informes de verificaciones,
prevalidaciones y validaciones.

Nota: cuando el método de referencia no contemple la matriz de interés, se debe realizar
el ejercicio de robustez para garantizar la validez de los resultados.
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. REFERENCIAS

P-7.2-01: SELECCION DE METODOS DE ENSAYO.

D-7.1-01: OFERTA DE SERVICIOS DEL LABORATORIO DE ANALISIS DE AGUAS.
P-MJ-01: CONTROL DE DOCUMENTOS Y REGISTROS.

American Public Health Association, American Water Works Association, Water
Environment Federation. In: Lipps Wc, Braunt-Howland Eb, Baxter Te. Eds.
Standard Methods For The Examination Of Water And Wastewater, 24th Ed.
Washington Dc: APHA PRESS;2023

"Métodos Analiticos Adecuados a su Propésito”, Guia de Laboratorio para la Validacion
de Métodos y Temas Relacionados, Segunda Edicién, CENAM, noviembre de 2005.
ASTM E1169 — 21.

“Vocabulario Internacional de Metrologia, Conceptos fundamentales y generales, y
términos asociados” (VIM), tercera edicion, 2012.

Norma ISO 5725-1:2023

4. DEFINICIONES

VALIDACION: Es la confirmacién, a través del examen y el aporte de evidencias
objetivas, de que se cumplen los requisitos particulares para un uso especifico previsto.
VERIFICACION: aporte de evidencia objetiva de que un elemento dado satisface los
requisitos especificados.

ANALITO: La especie quimica cuya concentracién se desea conocer.




o EXACTITUD: Es la proximidad de concordancia entre el resultado de una medicion y el
valor de referencia aceptado, que involucra una serie de componentes aleatorios y
errores sistematicos o sesgo, los cuales se representan por los parametros de
desempeno conocidos como veracidad y precision.

e Veracidad: proximidad entre la media de un numero infinito de valores medidos
repetidos y un valor de referencia, la cual se expresa en términos de sesgo y
recuperacion.

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

Sesgo = x; — Xreferencia
Donde:
X; = promedio de n mediciones.
Xreferencia = Valor de referencia aceptado.

e RECUPERACION: Es la capacidad que tiene un procedimiento analitico para
determinar cuantitativamente una especie quimica que ha sido adicionada a una
muestra. Se expresa como Porcentaje (%R) y se calcula como:

LFM  (A+ B) — (C * D)
%R = Py 100

Donde:

LFM = Concentracion de la matriz fortificada,

A = Alicuota adicionada del patron (Spike vol)

B = Volumen de muestra (Sample vol)

C = Concentracion muestra sin fortificar (sample conc)
D = Volumen total matriz fortificada

E = Concentracion del patrén (Spike slution conc)

Nota: el volumen adicionado NO debe aumentar el volumen de la muestra en mas del
5%. Cuando el anélisis queda registrado en un software, y este puede calcular
automaticamente la recuperacion de la muestra, se acepta dicho valor como calculo de
recuperacion para efectos de registro de evidencia.

o Precisiéon: proximidad entre las indicaciones o los valore medidos obtenidos en
mediciones repetidas de un mismo objeto.

e Precision intermedia: evalua la dispersion de resultados entre ensayos mutuament
independientes aplicando el mismo método a la misma muestra, en el mismo laboratorio
bajo diferentes condiciones (diferentes dias, analistas o equipos).
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DESVIACION ESTANDAR (s): es una medida de dispersion para variables de razén
(variables cuantitativas o cantidades racionales) y de intervalo.

CURVA DE CALIBRACION: Representacion grafica de la sefial de mediciéon como una
funcién de la cantidad de analito.

LINEALIDAD: es la proporcionalidad entre la concentracion y la sefial producida por el
instrumento y se debe verificar si en el laboratorio se cumple el intervalo y tipo de
linealidad que reporta la literatura del método.

Nota: Cuando la sefial no es directamente proporcional a la concentracion, por ejemplo,
al trabajar con pH u otros electrodos de ion selectivo, se requiere una transformacion
de los valores medidos antes de que se pueda evaluar la linealidad.

LIMITE DE DETECCION INSTRUMENTAL (LDI): Este parametro se estima con el
procesamiento de diez alicuotas de blancos. Una vez calculada la desviacion estandar
de la lectura de los anteriores 10 blancos, se aplica el factor 1,645 esto dara como
resultado el LDI:

LDI= 1,645 * SBk

El LDI no aplica para los métodos volumétricos y potenciométricos de acuerdo a lo
establecido en el Standard methods for the examination of water and wastewater ed 24.
Indicados en la Tabla: 2020 B.

LIMITE DE CUANTIFICACION (MRL): También conocido como minimo valor de
reporte, es la menor concentracion de un analito que puede determinarse con una
precision (repetibilidad) y una exactitud aceptables bajo las condiciones establecidas de
la prueba.

La habilidad para cuantificar se expresa generalmente en términos de la sefial o valor
(verdadero) del analito que producira estimaciones con una desviacién estandar relativa
(RSD) especificada, comunmente del 10%.

Analizar estandares entre 25 y 50 veces el LDI.

MRL = 25 ~ 50*LDI

También se puede partir de una concentracion conocida estable y empezar mediante

ensayos sucesivos a bajarla hasta que la sefal del ruido no permita cumplir con los
criterios de aceptacion.

Robustez: es una medida de su capacidad para permanecer no afectado por pequefas
variaciones premeditadas de los parametros del método.
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5. DESARROLLO

Tabla 1. Validacion de Métodos de Ensayo Normalizados Modificados y/o No
Normalizados

01 EI (La)  Prevalidacion de Métodos de Ensayo Normalizados
Responsable del Modificados y/o No Normalizados
Area ylo Analistas Prevalida el (los) método(s) de ensayo en el formato “R-7.2-

Delegados 02: VALIDACION DE METODOS DE ENSAYO
NORMALIZADOS MODIFICADOS Y/O NO
NORMALIZADOS”.

Notas:

e El alcance de las matrices acuosas a utilizar (marina,
subterranea, superficial, lluvia, residual, etc.) depende de
la oferta del método en el laboratorio; se deben realizar
los ejercicios con todas las matrices que apliquen al
método y se oferten a los clientes. La inclusion de la matriz
residual es de suma importancia ya que se puede evaluar
el desarrollo del ensayo ante la presencia de
interferencias.

e La prevalidacion del (los) método(s) de ensayo
normalizados modificados y/o no normalizados del area
fisicoquimica y microbiolégica se realiza(n) con base en
el Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater. APHA — AWWA —WEF. 24 ed. 2023 y la guia
“Métodos Analiticos Adecuados a su Propésito”, Guia de
Laboratorio para la Validacion de Métodos y Temas
Relacionados, Segunda Edicion, CENAM, noviembre de
2005.

- Los datos primarios de la prevalidacion se registran en la
respectiva carpeta de captura de datos del método. Para
el desarrollo de los calculos de utilizara el formato “R-7.2-
02: VALIDACION DE METODOS DE ENSAYO
NORMALIZADOS MODIFICADOS Y/O NO
NORMALIZADOS”.

- Calibracion Instrumental: Realizar tanto calibracion como
mantenimiento segun instrucciones del fabricante.
Verificar el desempefio del instrumento segun
instrucciones del método.

- Calibracion Inicial: Realizar calibracion inicial usando al
menos 3 concentraciones de estandares para curvas
lineales; al menos 5 concentraciones de estandares para
curvas no lineales, o segun lo especifique el método.
Minimo 4 curvas.

- Antes de iniciar el proceso de validacion se debe
establecer (si aplica) por mediciones programadas:
= Limite de deteccion instrumental (LDI).
= Limite de cuantificacion (MRL).
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= |Intervalo de trabajo.

= Intervalo lineal.

= Sensibilidad.

= Variables instrumentales o metodoldgicas particulares

del Laboratorio que puedan afectar el proceso de

medicion.
LDI: Analizar 10 blancos de muestra independientes
medidos una vez cada uno, calcular la desviacién
estandar y multiplicarla por el factor 1,645.
MRL: Analizar 10 estandares entre 25 y 50 veces el LDI,
el criterio de aceptacién depende de la naturaleza del
método, lo referenciado en el Standard Methods ed 24 en
los capitulos de calidad o la norma standard que contenga
el método, este varia entre 10%, 30% y 50% para
porcentaje de error relativo y 20% de coeficiente de
variacion. También se puede partir de una concentracion
conocida estable y empezar mediante ensayos sucesivos
a bajarla hasta que la sefal del ruido no permita cumplir
con los criterios de aceptacion.
Intervalo de trabajo: Se establece de la siguiente
manera, en el extremo inferior del intervalo de
concentracion, los factores limitantes son los valores del
limite de deteccion y/o cuantificacion, en el extremo
superior del intervalo de concentracion, las limitaciones
seran impuestas por varios efectos que dependen del
sistema de respuesta del instrumento o de las
necesidades del laboratorio. Analizar la calibracion inicial,
graficar la respuesta de medicion (eje y) contra la
concentracion del mesurando (eje x). Evaluar visualmente
para determinar el intervalo de linealidad, teniendo en
cuenta que debe cumplir con un coeficiente “r”
(correlacién) mayor o igual a 0,995 para curvas lineales y
mayor o igual a 0,990 para curvas cuadraticas. El dato
inicial (mas bajo) de la recta obtenida (curva de pre-
validacioén) sera el referente para iniciar el proceso de
evaluacion de los limites de deteccion instrumental y
cuantificacion del método. Esto aplica para los métodos
que requieran curva de calibracién. Compare cada punto
de calibracién con la curva y vuelva a calcular su
concentracion. Si los valores recalculados no estan dentro
de los criterios de aceptacion del método, hasta el doble
del MRL + 50%; entre 3 y 5 veces el MRL * 20%; o mas
de 5 veces el MRL £ 10%, identifique la fuente de
cualquier valor atipico(s) y corrija antes de usarla. Estos
criterios pueden variar segun Standard Methods.
Sensibilidad: Calcular la pendiente de la curva del
intervalo lineal. El desarrollo de los métodos analiticos
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debe ajustarse (cuando aplique) lo mas posible al
Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater. APHA — AWWA — WEF. 24 ed. 2023 bajo las
condiciones instrumentales y ambientales del laboratorio
de aguas. No aplica para métodos volumétricos vy
gravimétricos.

02 EIl (La)
Responsable del
Area y/o analistas
delegados

Validacion o Verificacion de Métodos de Ensayo

Normalizados Modificados y/o No Normalizados

Valida o verifica los Métodos de Ensayo Normalizados

Modificados y/o No Normalizados

Notas:

e Para la validacion se utliza el formato “R-7.2-02:
VALIDACION DE METODOS DE ENSAYO
NORMALIZADOS MODIFICADOS Y/O NO
NORMALIZADOS” teniendo en cuenta lo siguiente:

- La validacién del (los) método(s) de ensayo
normalizados modificados y/o no normalizados del area
fisicoquimica y microbiolégica se realiza(n) con base en
el Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater. APHA — AWWA — WEF. 24 ed. 2023 y la
guia “Métodos Analiticos Adecuados a su Proposito”,
Guia de Laboratorio para la Validacién de Métodos y
Temas Relacionados, Segunda Edicion, CENAM,
noviembre de 2005”.

- Los datos primarios de la validacion se registran en la
respectiva carpeta de captura de datos del método.

- Para la evaluacién de la precisidbn y veracidad se
realizan 7 ensayos por duplicado de una serie (cuando
aplique) que contenga: blanco, MRL si aplica, punto
medio aproximado de la curva de trabajo, punto
equivalente al 90% de la curva lineal, muestras
matrices a evaluar, muestras a evaluar adicionadas
entre el 20 y 50 por ciento del intervalo de trabajo (el
volumen de la adiciéon no debe ser mayor del 5% del
volumen total de la muestra) y patrones certificados (si
se cuenta con ellos).

- Cada serie de muestras se analiza en el mismo dia
corriendo todas las muestras en forma paralela. Este
proceso no debe superar 7 dias habiles ni tener
espacios de mas de 3 dias entre ensayos.

- Es recomendable que el proceso se inicie siempre a la
misma hora y lo suficientemente temprano para que se
pueda cumplir con el analisis de todas las muestras,
teniendo en cuenta que pueden ocurrir imprevistos.

- Todo el material de vidrio debera ser lavado
previamente de acuerdo con el procedimiento
establecido en el Laboratorio para cada uso y debera
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ser sometido a la revision o control de calidad
correspondiente.
El procedimiento sera efectuado en conjunto por un
minimo de 2 analistas.
Rechazo de datos: Test de Grubbs, calcular el
estadistico T para los valores extremos de cada grupo
(maximo y minimo), de la siguiente manera:
= Ordenar los datos de menor a mayor: [Xbajo, X2, X3,
----Xalto]
= Calcular Xpromy S
= Calcular T como: T = (Xaio — Xprom)/S para un valor
alto; T = (Xprom — Xbajo)/s para un valor bajo
= Siel T calculado es mayor que el T de tablas (para
un nivel de confianza del 95% y n mediciones), el
dato se rechaza. De acuerdo con el tamario
pequefio de las poblaciones que se van a manejar,
se pueden rechazar como maximo dos datos; si la
aplicacion del criterio de rechazo da positiva para
mas de dos datos, el ensayo deberia repetirse.
Precision: Calcular la desviacion estandar (s) y el
coeficiente de variacion (CV) para cada “muestra”
tomando todos los datos de los 7 ensayos (14 datos).
Sesgo: Calcular para cada estandar y para el patron
certificado el porcentaje de error relativo en cada
determinacion. Determinar para cada tipo de “muestra”
el valor promedio de error relativo.
Porcentaje de Recuperaciéon: Calcular el %R para
cada nivel de concentracion adicionado. Reportar
indicando la recuperaciéon para estandares y la
recuperacion para muestras reales.
Lineamientos y  criterios para cuando las
recuperaciones no cumplan con los criterios de
aceptacion:
De manera general existe la probabilidad en medio del
proceso de validacion, prevalidacion y/o verificacion, de
que al momento de desarrollar una matriz adicionada
bajo las condiciones normales de experimentacion en
el Laboratorio de Analisis de Aguas de Corpouraba, se
obtengan porcentajes de recuperacion por fuera de los
criterios de aceptacion, por tanto se establece como
lineamiento base para enfrentar dichas situaciones el
“darle el manejo apropiado a todas las posibles
interferencias ligadas al analito de interés bajo la
metodologia y condiciones de trabajo especificas que
se manejen, buscando asi disipar el efecto matriz que
enmascare la recuperacion del analito adicionado”.
Para lograr lo antes mencionado se deben usar
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Para la verificacion se tiene en cuenta lo cuenta lo
siguiente:
- Todo ensayo realizado sin modificaciones o con

herramientas como: diluciones, incrementar las
concentraciones o volumenes usados, practicar algun
tipo de digestién previa, usar adicién estandar,
modificar alguna variable de valoracion o adicionar
algun reactivo que apacigue el efecto de sustancias
extranas como interferentes especificas, dependiendo
de las particularidades propias de cada procedimiento.
Esto con el fin de lograr obtener cumplimiento en los
porcentajes de recuperacion que seran evidencia base
y objetivo de evaluacién constante al aplicar las
metodologias cobijadas por el sistema de gestion de
calidad.

Una vez establecida la forma en que se deba realizar la
experimentacién y se dé cumplimiento con los criterios
de aceptacion para los porcentajes de recuperacion, es
importante tener en cuenta lo indicado en la actividad
N°5 del procedimiento de control de calidad P-7.7-01
“Cuando se presente un % de recuperacion
insatisfactorio, debera repetirse el ensayo del mismo
por duplicado en un rango de veinticuatro (24) horas,
fomando en cuenta las interferencias y todas las
medidas posibles hasta que cumpla un &ptimo
resultado.”

Robustez (si aplica): Una medida de la efectividad del
método analitico es qué tan buen desempefio se
mantiene aun sin una implementacién perfecta. En
cualquier método habra ciertas etapas las cuales, si no
se llevan a cabo con suficiente cuidado, tendran un
efecto severo sobre el desempefio del método y
pueden dar como resultado que definitivamente, el
meétodo no funcione. Estas etapas deben identificarse
como parte del desarrollo del método y si es posible,
debe evaluarse su influencia sobre el desemperfio del
mismo por medio de “pruebas de robustez”. Esto
incluye aplicar variaciones deliberadas al método y
estudiar el efecto resultante en el desempefio. Se
aplica la norma ASTM E1169 — 14 para su desarrollo.

modificaciones no significativas en el fundamento del
método segun el Standard Methods y/o referencia
avalada no necesitara validacién, se le realizara una
verificaciéon basica de las propiedades quimiométricas
del ensayo tales como: intervalo de trabajo, intervalo
lineal, limite de cuantificacién y exactitud, para ello
utilizara el formato guia “R-7.2-10: PLAN DE
VERIFICACION DE METODO DE ENSAYOQ?”, los datos
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obtenidos se registraran en la respectiva carpeta de
captura de datos del método, para el desarrollo de los
célculos y el correspondiente informe se utilizara el
formato “R-7.2-11: VERIFICACION DE METODOS DE
ENSAYOQ”. Se verifica también todo método al que se
le ha cambiado un equipo clave en el fundamento del
meétodo, el procedimiento se realiza igual a lo anterior
citado. El alcance de las matrices acuosas a utilizar
(marina, subterranea, superficial, lluvia, residual, etc.)
depende de la oferta del método en el laboratorio; se
deben realizar los ejercicios con todas las matrices que
apliquen al método y se oferten a los clientes. La
inclusion de la matriz residual es de suma importancia
ya que se puede evaluar el desarrollo del ensayo ante
la presencia de interferencias.

03 EI (La) | Actualizacion de Validacion de Métodos de Ensayo
Responsable del Normalizados Modificados y/o No Normalizados por
Area Cambios o Modificaciones Aplicadas al Método.

Actualiza la Validacion de Métodos de Ensayo Normalizados

Modificados y/o No Normalizados por cambios o

modificaciones aplicadas al método.

Nota:

o Elregistro de la actualizacion se realiza en el formato “R-
7.2-02: VALIDACION DE METODOS DE ENSAYO
NORMALIZADOS MODIFICADOS Y/O NO
NORMALIZADOS”.

04 ElI (La) Jefe de Revision Quimiométrica Periédica

Calidad y Jefes de
Area

Revisa la quimiometria periddica.

Notas:

e La revisibn corresponde a
validaciones.

o La periodicidad de la revision se establece segun el
método en los capitulos de calidad SM 1020 B, SM 2020
B, SM 3020 B, SM 4020 B y SM 5020 B del Standard
Methods Ed 24 sin embargo también se tendra en cuenta
la estabilidad del método o norma ISO que abarque su
desarrollo analitico y se registra en el formato de “R-7.2-
02: VALIDACION DE METODOS DE ENSAYO
NORMALIZADOS MODIFICADOS Y/O NO
NORMALIZADOS” correspondiente. Esta revision abarca
las actualizaciones periddicas del Standard Methods. Los
registros generados en este procedimiento deberan
almacenarse en conjunto para su 6ptima revision.

las prevalidaciones y

05

El (La) Jefe de
Calidad y/o Jefes
de Area

Revision de los informes de Verificaciones,
Prevalidaciones y Validaciones

Revisa(n) los informes de Verificaciones, Prevalidaciones y
Validaciones.
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Nota:

e Revisa la trazabilidad de los datos primarios registrados
derivados de los ejercicios de verificacion, prevalidacion y
validacién en el desarrollo de los respectivos informes, asi
como la elaboracion de graficos, tablas y el uso de
herramientas estadisticas. De encontrarse alguna
anomalia, el (la) jefe de calidad y/o jefes de area realiza(n)
una observacion escrita en o las paginas donde se
evidencia la irregularidad. Cuando el informe pase a
conformidad la revision, el (la) jefe de calidad y/o jefes de
area escribe su firma o visto bueno al lado de cada tabla
y/o gréfico del informe revisado. Se confirma la revision
del informe firmando en la portada del mismo con la
correspondiente fecha del ejercicio.

06 El (La) Jefe Aprobacion de los informes de Verificacion,
Técnico y/o Jefe Prevalidaciones y Validaciones
de Calidad Abrueban los informes de Verificacion, Prevalidaciones y
Validaciones.
Nota:

e Aprueba los informes generados de las verificaciones,
prevalidaciones y validaciones después de su respectiva
revision. Se confirma la aprobacion del informe firmando
la declaracion de conformidad del informe y dejando
anotado la fecha de la aprobacion.
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6. FLUJOGRAMA

Tabla 2. Flujograma de la Validacion de Métodos de Ensayo Normalizados

Modificados y/o No Normalizados

El alcance de las matrices acuosas a utiizar
(marina, subterrénea, superfcial, luvia, residual,

e la oferta dei método en el
laboratorio; se deben realizar los ejercicios con
todas las matrices que apliquen al método y se
oferten a los diientes. La inclusion de la matriz
residual es de suma imporancia ya que se
puede evaluar el desarrollo del ensayo ante la
presencia de interferencias.

+  La prevalidacién del (los) método(s) de ensayo
normalizados modificados /o no nommalizados
del drea fisicoquimica y microbiolégica se
realiza(n) con base en el Standard Methods for
the Examination of
APHA — AWWA — WEF. 24 ed. 2023 y la guia
‘Métodos Analiticos Adecuados a su Proposito’,
Guia de Laboratorio para la Validacion de
Métodos y Temas Relacionados, Segunda
Edicién, CENAM, noviembre de 2005,

Los datos primarios de la prevalidacién se

registran e la respectiva carpeta de

captura de datos del método. Para el
desarrollo de los caloulos de uiiizara el
E“a"’ “R-7.2-02: VAL\D CON DE

METC

NORMALIZADOS MOBIFICADOS VIO NG

NORMALIZADOS'.

Calluasin bmentsl: Restzar taro

- Antes de iniciar el proceso de validacion se
debe establecer (si aplica) por mediciones.
programadas:
= Limite de deteccion instrumental

LD!

(LDI).
= Limite de cuantiicacion (MRL).
= Intervalo de trabajo.
= Intervalo lineal
- Sensibilidad
. instumentales o
metodoldgicas  particulares  del
Laboratorio que puedan afectar el

calcular la  desviacion estandar y
multiplcaria por el factor 1,645.

- MRL: Analizar 10 esténdares entre 25 y 50
veces el LDI, el criterio de aceptacion

Slandard ue contenga of método, este
varia entre 10%, 30% y 50% para

mor relativo y 20% de
coeficiente de variacion. También se puede
partir de una concentracion conocida
estable y empezar mediante ensayos.
sucesivos a bajarla hasta que la sefil del
uido no permita cumplir con los criterios de

H
H
Eh
s

: Se establece de la
siguinto maners, on ol extromo infrior dol
rvalo de concentracion, los factores.
mitantes son 105 vaores. del Imite. ds
deteccion ylo cuantificacion, en el extiremo
superior del intervalo de concentracion, las.
limitaciones Serdn impuestas por varios
efectos que dependen del sistema de
respuesta del Instumento o de las
necesidades del laboratorio. Analizar la
calibracion inicial, graficar la respuesta de
medicion (eje y) contra la conceniracién del
mesurando (eje X). Evaluar visualmente
para determinar el intervalo de linealidad,
teniendo en cuenta que debe cumplir con
un coeficiente ‘r (correlacion) mayor o
igual a 0,995 para curvas lineales y mayor
o igual a 0,990 para cunvas ouadraticas. El
dato inicial (mas bajo) de la recta obtenida
(curva de pre-validacion) sera el referente
pare nciar of procoso de ovaluacion do os
feccion  Instrumental
Comitasin o6 mélodo. Eato aplica para
métodos _que requieran curva de
callbracién. Compare cada punto de
calibracion con Ia curva y welva a calcular
racion. Si los  valores
recalculados no estan dentro de los
criterios de aceptacién del método, hasta ol
doble el MRL 2 50% enire 3 5 veces o
de 5 veces el MRL +
Yo, identiique a fuente de cualquier valor
atipico(s) y corfja antes de usarla. Estos.
criterios pueden variar segin Standard
oo

idad: Calcular la pendiente de Ia
e dl inenalo e, Ef dssarolo de
los métodos analiticos debe _ajustarse
{cuando aplaus)lomas posibl al Standard
Methods for the Examination of Water and
Wastewater. APHA - AWWA — WEF. 24ed.
2023 bajo las condiciones instrumentales y.
ambientales del laboratorio de aguas. No
aplica para métodos  volumétricos y
ravimatricns

Inicio

El (La) Responsable del Area del Area Registros:
y/o Analistas Delegados e “R-7.2-02: VALIDACION DE
Prevalidacion de Métodos de METODOS DE ENSAYO
Ensayo Normalizados NORMALIZADOS
Modificados y/o No MODIFICADOS Y/O NO
Normalizados NORMALIZADOS".
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El (La) Responsable del Area
Validacién o Verificacion de
Métodos de Ensayo
Normalizados Modificados y/o
No Normalizados

Registros:
e “R-7.2-02: VALIDACION DE
METODOS DE ENSAYO

NORMALIZADOS
MODIFICADOS Y/O NO
NORMALIZADOS”.

e “R-7.2-10: PLAN DE

VERIFICACION DE METODO
DE ENSAYO”.

e “R-7.2-11: VERIFICACION DE
METODOS DE ENSAYOQ’".

El (La) Responsable del Area
Actualizacion de Validacion de
Métodos de Ensayo
Normalizados Modificados y/o
No Normalizados por Cambios
o Modificaciones Aplicadas al
Método.

El registro de la actualizacion
se realiza en el formato “R-7.2-
02: VALIDACION DE
METODOS DE ENSAYO
NORMALIZADOS

MODIFICADOS Y/O NO
NORMALIZADOS".

Registro de la actualizacion en el
formato “R-7.2-02: VALIDACION
DE METODOS DE ENSAYO
NORMALIZADOS MODIFICADOS

Y/O NO NORMALIZADOS".

D-7.2-09
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* La revision comesponde a las prevalidaciones y
validaciones.

+ Laperiodicidad de la revisidn se establece segin
&l método en los capitulos de calidad SM 1020

B o i Mo o e El (La) Jefe de Calidad y Jefes de Area

gh e i e Revisién Quimiométrica  —,
Periddica.

02: VALIDACION DE METODOS DE ENSAYO
NORMALIZADOS ~ MODIFICADOS Y/O NO
NORMALIZADOS"  correspondiente.  Esta
revision abarca las actualizaciones periodicas
del Standard Methods. Los registros generados
en este procedimiento deberan almacenarse en

4

‘conjunto para su 6ptima revision.
i “R-7.2-02: VALIDACION DE
El (La) Jefe de Calidad y Jefes de Area METODOS DE ENSAYO
Revision de los informes de NORMALIZADOS
Verificaciones, Prevalidaciones y MODIFICADOS Y/O NO

A 4

Reisa la tazablidad de los datos primarios Validaciones. NORMALIZADOS”
correspondiente.

registrados derivados de los ejercicios de verificacion,
prevalidacién y validacion en el desarmollo de los

rmes, asi como la elaboracion de
grficos, tablas el uso de herramientas estadisticas. ¢

v

De encontrarse alguna anomalia, i (1) jefe de calidad
ylojefes de area realiza(n) una observacion escrita en
0 las paginas donde se evidencia la ieguiaridad.
Cuando el informe pase a confomnidad a revision, el
(Ia)jofo de calidad ylo jfes do area escrive su fima o

e vodaso. Sa oo 1 Tovsk 4o ome El (La) Jefe Técnico
o o ;
Comeapncent teti et gersgo. " <" Aprobacion de los informes de

Validaciones, Prevalidaciones y —

Validaciones.

Aprusba los informes generados de las verificaciones,
prevalidaciones y validaciones después de  su
spectiva revision. Se confima la aprobacion del
informe fiTando la declaracion de confornidad del
informe y dejando anotado la fecha de Ia aprobacién.

[ 1
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7. REGISTROS

Almacenamiento, . . ..
e sz < x < r Disposiciéon
Identificacion Proteccion y Acceso Retencién Final
Recuperacion
CcoD Nombre Ubicacién Clasificacion AZ‘::_;’;?;O Tiempo Método
R-7.2-02 | VALIDACION DE : Carpeta en las Numero y Lideres de 2 afios Archivo Central
'\EAE;S\?(()DS DE ' instalaciones Nombre Proceso o
oo % L ncoraros
S MODIFICADOS
Y/O NO | Aguas. por ellos.
NORMALIZADO Auditores
S Internos.
R-7.2-04 : REGISTRO DE : Carpeta en las Numero y Lideres de 2 afios Archivo Central
EQITI\;IDASRIOS instalaciones Nombre Proceso o
PREVALIDACIO del Labora'tqulo funcu?narlos
NES YI0 de Andlisis autorizados
VALIDACIONES : Aguas. por ellos.
Auditores
Internos.
R-7.2-10 { PLAN ~ DE : Carpeta en las Numero y Lideres de 2 afios Archivo Central
\SER':AFégggg"éE instalaciones Nombre Proceso o
ENSAYO del Labora’tqu_o funcm_)narlos
de Andlisis autorizados
Aguas. por ellos.
Auditores
Internos.
R-7.2-11 | VERIFICACION  Carpeta en las Numero y Lideres de 2 afios Archivo Central
DE METODOS ' jnstalaciones Nombre Proceso o
DE ENSAYO del Laboratorio funcionarios
de Analisis autorizados
Aguas. por ellos.
Auditores
Internos.
Corporacion para el Desarrollo Sostenible del Uraba
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8. CONTROL DE CAMBIOS

Fecha

Resolucion

Version

Detalle

26/12/2006

03-01-02-002115

01

Aprobacion inicial con codigo y nombre “P-5.4-03: VALIDACION
DE METODOS” en el Sistema de Gestion de Calidad del
Laboratorio de Analisis de Aguas.

17/11/2009

300-03-10-23-1527

02

El contenido del procedimiento con ajustes, se pasé a la
estructura del Sistema de Gestion Corporativo de
CORPOURABA con cédigo y nombre “P-5.4-03: VALIDACION
DE METODOS DE ENSAYO NORMALIZADOS MODIFICADOS
Y/O NO NORMALIZADOS”, ya que el Laboratorio de Analisis de
Aguas se incorporé como un proceso de apoyo a dicho sistema.

12/10/2010

300-03-10-23-1426

03

Se modifica el logo de La Corporacion y se incluye el item control
de cambios.

25/06/2011

300-03-10-23-0686

04

Se incluyé dentro de las referencias y las actividades del
procedimiento el Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater. APHA — AWWA — WEF. 21 ed. 2005.

09/04/2012

300-03-10-23-0357

05

Se incluy6 la actividad de actualizacion de validacién de métodos
de ensayo normalizados modificados y/o no normalizados por
cambios o modificaciones aplicadas al método.

11/10/2013

300-03-10-23-1727

06

Se incluye la actividad “Revision Quimiométrica Periédica” y las
actualizaciones del Standard Methods.

10/04/2014

300-03-10-23-0523

07

Se escribe en la nota del item 4 que los registros generados en
este procedimiento se deben guardar en conjunto para su 6ptima
revision, ademas se fortalece la gestion incluyendo a los jefes de
area y disminuyendo el tiempo de revision bibliografica.

20/06/2014

300-03-10-23-0842

08

En el item de referencias, se eliminé la relacionada al protocolo
de validacion del IDEAM y se incluy6 la de los Métodos Analiticos
Adecuados a su Proposito del CENAM; se incluyen las
definiciones "Validar", "Analito"”, "Exactitud”, "Sesgo", "Desviacién
Estandar (s)", "Curva de Calibracion”, "Recuperacién”, "Limite de
Detecciéon”, "Limite de Cuantificacion”; en las actividades del
procedimiento se elimina como responsable al Jefe de Calidad y
se incluyen notas relacionadas al desarrollo paso a paso de la
prevalidacion y la validacién.

04/05/2016

300-03-10-23-0486

09

Se incluye en la actividad 02:

VERIFICACION

Todo ensayo realizado sin modificaciones o con modificaciones
no significativas en el fundamento del método segun el Standard
Methods y/o referencia avalada no necesitara validacion, se le
realizara una verificacion basica de las propiedades
quimiométricas del ensayo tales como: intervalo de trabajo,
intervalo lineal, limite de cuantificacion, precision, exactitud y
recuperacion de adiciones, para ello utilizara el formato guia “R-
5.4-10: PLAN DE VERIFICACION DE METODO DE ENSAYO”,
los datos obtenidos se registraran en la respectiva carpeta de
captura de datos del método, luego se elabora el informe del
ejercicio en el formato “R-5.4-11: VERIFICACION DE METODOS
DE ENSAYQ’. Se verifica también todo método al que se le ha
cambiado un equipo clave en el fundamento del método, el
procedimiento se realiza igual a lo anterior citado.

05/10/2016

300-03-10-23-1303

10

Se actualiza el logo corporativo.

22/12/2016

300-03-10-23-1816

11

Se especifica en los numerales 1y 2, validacion y verificacion: El
alcance de las matrices acuosas a utilizar (marina, subterranea,
superficial, lluvia, residual, etc.) depende de la oferta del método
en el laboratorio, se deben realizar los ejercicios con todas las
matrices que apliquen al método y se oferten a los clientes. La
inclusion de la matriz residual es de suma importancia ya que se
puede evaluar el desarrollo del ensayo ante la presencia de
interferencias.
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06/10/2017

300-03-10-23- 01270

12

Se documenta los criterios de aceptacion del LCM para las
validaciones vy verificaciones del laboratorio.

10/11/2017

300-03-10-23-1429

13

Se crea el numeral 5 donde se detalla el proceso de

revision de los informes de verificacion, pre-validacién y
Validacion.

Se crea el numeral 6 donde se detalla el proceso de aprobacion
de los informes de verificacion, pre-validacion y validacion.

27/05/2019

300-03-10-23-0615

14

Se cambia a lo largo del procedimiento las siglas para referenciar
el Limite de cuantificaciéon del método de LCM por MRL.

En el numeral 2 — Porcentaje de recuperacion, se establecen
lineamientos y criterios para cuando las recuperaciones no
cumplan con los criterios de aceptacion al momento de
desarrollar los ensayos, especificando lo siguiente: “Darle el
manejo apropiado a todas las posibles interferencias ligadas al
analito de interés bajo la metodologia y condiciones de trabajo
especificas que se manejen, buscando asi disipar el efecto matriz
que enmascare la recuperacion del analito adicionado”.

19/11/2019

300-03-10-23-1429

15

Se cambia la codificacion del procedimiento pasando de P-5.4-03
a P-7.2-03 de acuerdo a la nueva version de la Norma — ISO/IEC
17025:2017, asi como también se modifican los demas
procedimientos, documentos y formatos referenciados en éste.

18/07/2020

300-03-10-23-0792

16

Se elimina la posibilidad de usar los aplicativos validar 1.1 y
kalibo. Se elimina la determinacién del LDM. Se actualizan
definiciones y criterios ajustados al Standard Methods ed 23. Se
incluye el uso de la norma ASTM E1169 — 14 para el desarrollo
de la robustez. Se elimina el uso del formato “7.2-04: REGISTRO
DE DATOS PRIMARIOS PREVALIDACIONES Y/O
VALIDACIONES” para la captura de datos primarios
correspondientes a las validaciones registrandolos mejor en sus
formatos de captura de datos. Se elimina el formato “R-7.2-01:
PREVALIDACION DE METODOS DE ENSAYO
NORMALIZADOS MODIFICADOS Y/O NO NORMALIZADOS”
debido a que se compilan los datos en el formato “R-7.2-02:
VALIDACION DE METODOS DE ENSAYO NORMALIZADOS
MODIFICADOS Y/O NO NORMALIZADOS”.

06/10/2020

300-03-10-23-1125

17

Se elimina que la revisién de los informes de verificaciones,
prevalidaciones y validaciones se realiza al dia habil siguiente de
que se elabore el informe. Se modifica la aprobacion del informe,
quitando la firma en la portada y firmando en la declaracion de
conformidad.

17/03/2021

300-03-10-23-0364

18

Al item 2 se le agrega la siguiente nota: cuando el método de
referencia no contemple la matriz de interés, se debe realizar el
ejercicio de robustez para garantizar la validez de los resultados.

09/07/2025

100-03-10-23-1338

19

Se actualizo la referencia a la edicion 24 de Standard Methods
(2023).

Ultima linea

ultima linea------ ultima linea
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