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Responsabilidad del Laboratorio
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Validacion

e Confirmacion, a través de la aportacion de evidencia objetiva, de que
se han cumplido los requisitos para un uso o aplicacion especifico
previsto

* Permite al laboratorio demostrar que el método es adecuado para el uso previsto
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Validacion vs. Verificacion

/ Verificacion

e Métodos normalizados:
1ISO

AOAC

ASTM

CIPAC

USP

Etc.
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Proceso de validacion

Resultados
interlaboratorios

Método analitico

A partir de datos
individuales

del laboratorio
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Parametros de desempeio

Caracteristicas de desempenio

Selectividad

Linute de deteccion (LOD) vy limite de cuanfificacion (LOQ)

Intervalo de trabajo

Sensibilidad analitica

Veracidad
e Sesgo, recuperacion

Precision
e repetibilidad. precision intermedia v reproducibilidad

Incertidumbre de medida®

Eobustez

* En sentido estricto, la incertidumbre de medida no es una caracteristica del desempefio de un procedimmento
de medida particular pero si de los resultados obtemidos al usar dicho procedimuento.
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Extension de los estudios de validacion

Tipo de aplicacion analitica

Caracteristica de desempiieo Ensayo de Ensayo de Ensayo para Cuantificacion del
identificacion | cuantificacion de limite de component principal
impurezas 1mpurezas
Selectividad X X X X
Limite de deteccion X
Limite de cuantificacion X
Intervalo de trabajo incluyendo X X
linealidad
Veracidad (sesgo) X X
Precision (repetibilidad y X X
precision intermedia)
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Parametros de desempeio

Incertidum
bre

Limite de
deteccion

Limite de
Robustez cuantificaci
on

Sensibilida
d
‘ Veracidad Linealidad Se'ecs“"da
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Exactitud

1. Veracidad:

Grado de concordancia existente entre el valor
medio obtenido de una gran serie de resultados y
un valor aceptado como referencia.

(ISO5725-1)

2. Precision:

Grado de coincidencia existente entre los
resultados independientes de un ensayo,
obtenidos en condiciones estipuladas.

(IS0 5725 - 1)
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Exactitud

Exactitud:

Grado de concordancia existente entre el resultado
del ensayo y un valor aceptado de referencia.

(ISO5725-1)
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@ WEC CONSULTORES

| Analitica y Gestion de Calidad




Exactitud

PRECISION
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Evaluacion de la Veracidad

* Caso 1: Medicion de un Material de referencia con el método en estudio

Repeticion 1

I > Repeticion 2

Repeticion 3

_ Repeticion 4
Xn >> xref EEE

Repeticion n

OOOOOOOOOOO




Evaluacion de la Veracidad

TABLA DE % DE RECUPERACION

* Evaluacion

R o | e

100 100% 98 -102
b= X— Xres
1 1% 97 - 103
e 7 01 0,10% 95 =105
* Recuperacion
0,01 100 ppm a0 - 107
v 0,0001 1 ppm 80 - 110
%R = 100
L ]
X
ref
0,000001 10 pph 60~ 115

0,0000001 1 ppb 40 =120
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Evaluacion de la Veracidad

* Para un valor asignado de un material de referencia certificado de 20,1 mg/L de N-NO2, los valores
obtenidos son

- Resultado (X-Xa) Sesgo %R = 100 b= x— Xref
mg/L = Xref
1 20,4 20,4-201 0.3
! 20,38 b =20,38—-20,1 =0,28
2 20,8 20,8-20,1 0,7 %R = 100 = 101.4
3 206 20,6-20 1 05 20,1
4 20 20,0-20,1 0,1
5 20,4 20,4-20,1 0,3
6 20,6 20,6-20,1 0,5 ! 1% 97-103
7 20,5 20,5-20,1 0.4
0,1 0,10% 95-105
8 19,9 19,9-20,1 02
9 20,3 20,3-20,1 0.2 0,01 100 ppm 90 - 107
10 20,3 20,3-20,1 0,2
% Recuperacion 1014
0,0001 1 ppm 80-110
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Evaluacion de la Veracidad

* Caso 2: Medir blancos de matriz o muestras de ensayo no adicionadasy
adicionadas con el analito de interés en un intervalo de concentraciones.

Adiciones valores

conociflos (_Patrén Recup. 1
|:Iljrlmarlo) > Recup. 2
Recup. 3
o Recup. 4
xn >> xad EEE p
Recup. n
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Evaluacion de la Veracidad

* Evaluacion

* Sesgo

* Recuperacion

X
R = ——.100
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TABLA DE % DE RECUPERACION

mm

100 100% 98 -102

1 1% 97 - 103
0,01 100 ppm 90 - 107
10,0001 1 ppm 80-110
0,000001 10 pph 60 -115

0,0000001 1 ppb 40 =120



Evaluacion de la Veracidad

* Para evaluar al veracidad, se adiciona a una muestra de referencia 35,4mg/L de Sulfato, los valores
obtenidos son

. Mtra. Ref.  Fortificado Y — %
mg/L mg/L %R = Xoq .100
1 122 42 3 ?
42,15 -12,47
2 128 42,1 %R = .100 = 83,8
3 12 5 419 35,4
4 12,6 42 2
5 12 4 422
1 1% 97 -103
6 12 4 418
8 11,9 42 4
g 12 7 42 1 0,01 100 ppm 90— 107
0,001 10 ppm 80-110
Promedio 12,47 4215
% Recuperacion 83.8 0,0001 1 ppm 80110
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Evaluacion de la Veracidad

e Caso 3: Medir el MR/muestra de ensayo utilizando el método candidato vy el
método alternativo

Método Estandarizado Método a Validar
| | Muestra -
| Repeticien1 | | Repeticion 1|
| Repeticion 2 | | _ | Repeticion 2 |
| Repeticion 3 _| ' " | Repeticion 3 _|
| Repeticion 4 |
| Repeticion 4 |
| Repeticion n | .
| | Repeticion n | — = _
Xn 22 Xpef
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Evaluacion de la Veracidad

TABLA DE % DE RECUPERACION

* Evaluacion

R o | e

100 100% 98 -102
b= X— Xres
1 1% 97 - 103
e 7 01 0,10% 95 =105
* Recuperacion
0,01 100 ppm a0 - 107
v 0,0001 1 ppm 80 - 110
%R = 100
L ]
X
ref
0,000001 10 pph 60~ 115

0,0000001 1 ppb 40 =120
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Evaluacion de la Veracidad

e Para evaluar al veracidad, se realizo el analisis de una muestra de referencia aplicando el método a validar y
un método estandarizado para el contenido de Cloruros en agua, los valores obtenidos son

Meétodo Meatodo R = .100
Prueba Referencia Xref
mg/L mg/L
1 244 2 2365 244,16
- - %R = .100 =103,4

2 244 9 236,1 236,21
3 243 2 235 8
4 244 8 2369 ' e o7
6 244 0 2367
? 243 ?' 235 'B 0,01 100 ppm 90-107
9 243 5 235 9
10 244 6 2364 0,0001 1ppm 80-110

0,00001 100 ppb 80-110
% Recuperacion 103.4

@‘WECCDNSULTORES 0,000001 10 ppb 60-115
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Gracias por la atencion

WEC Consultores

www.wecconsultores.com.py
asistencia@wecconsultores.com.py
San Lorenzo - Paraguay
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