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ANEXO Il
CONTROLES INTRALABORATORIO E INTERLABORATORIO
1. OBJETO:

Establecer los requisitos que debe cumplir las muestras utilizadas para el control intralaboratorio e
interlaboratorio de los métodos analiticos. Sera adaptado por cada Laboratorio de la Red, segun su organigrama.

2. ALCANCE:

Este procedimiento se aplica a todos los métodos analiticos implementados.

3. AREAS AFECTADAS:

Seran adaptadas por cada Laboratorio de la Red, segun su organigrama.

4. RESPONSABILIDADES:

Profesionales y técnicos. Seran adaptadas por cada Laboratorio de la Red, segun su organigrama.
5. RELACIONES:

Este procedimiento se vincula con Procedimientos de Calibracion y Mantenimiento de Equipos, Procedimientos
Analiticos. Seran adaptadas por cada Laboratorio de la Red, segun su organigrama.

6. DESARROLLO:
6.1 Resumen:

Se establecen los requisitos de preparacién y criterios que deben cumplir las muestras utilizadas para el control
intralaboratorio en interlaboratorio de métodos analiticos.

6.2 Muestras Fortificadas:

6.2.1 Se define como muestra fortificada a una matriz de la misma naturaleza que las muestras a analizar
enriquecida con una mezcla de uno o varios analitos cuya concentracidon sea mayor o igual que el minimo nivel
cuantificable y que se analiza con la tanda de muestras. Los resultados deben ser registrados y comparados con
los valores nominales.

6.2.2 Debe registrarse la cantidad de matriz y solucién patrén (identificando su lote y concentracion) empleados
para prepararla, el nombre del analista y la fecha de preparacion. Esto rige tanto para las que se utilicen para la
determinacién de recuperaciones como para ensayos intralaboratorios y/o interlaboratorios.

6.3 Recuperaciones:

6.3.1 Se define como Recuperacién Porcentual el cociente entre el valor obtenido de la concentracion y la
Concentracion Nominal por CIEN (100), determinada a partir del analisis de una muestra de igual matriz que las
muestras a analizar, enriquecida con una mezcla de los analitos en la Concentracion Nominal de Referencia
(CNR). Los porcentajes obtenidos para cada analito se usaran para corregir las concentraciones halladas de los
mismos en las muestras de esa tanda. Para Residuos de Plaguicidas, PCB'’s y Elementos quimicos, cuando el
método tenga una recuperacién entre OCHENTA (80%) y CIENTO DIEZ (110%) POR CIENTO no debe ser
corregido por recuperacion.

6.3.2 Las Concentraciones Nominales de Referencia estan relacionadas con el Limite Maximo de Residuos
(LMR) o el Nivel de Accion (NA)y sera tal que el MNC obtenido en la validacion sea igual a la mitad o fraccion
menor del LMR.
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6.3.3 Frecuencia de uso: minimo UN (1) recuperado cada DIEZ (10) muestras o fraccion menor. Excepto cuando
se realiza de rutina gran cantidad de muestras, en ese caso UNO (1) cada VEINTE (20) muestras o fraccién
menor.

6.4 Limites de Recuperacion:

6.4.1 Plaguicidas Organoclorados, PBC’s, Elementos Quimicos: 70-110%. Ajustar la metodologia para obtener
un rango de 80-110%.

6.4.2 Plaguicidas Organofosforados, Antiparasitarios, Nitrofuranos, Sulfonamidas, Cloranfenicol: 60-110%.

6.4.3 Cuando la cuantificaciéon se efectua utilizando standard interno, la recuperacién de los analitos debera estar
comprendida entre OCHENTA (80%) y CIENTO VEINTE (120%) POR CIENTO. Debera determinarse la
recuperacion individual del standard interno y los limites de aceptacion seran 60-110%. Cuando la recuperacion
del standard interno para una muestra no cumpla con el intervalo de aceptacioén debera repetirse el analisis de la
misma.

6.4.4 Para Inmunoanadlisis:
6.4.4.1 Recuperacion extractiva de 50-100% y recuperacion global de 80-120%.

6.4.4.2 Para el caso de la determinacion de hormonas en fluidos organicos, corregir los resultados si la
recuperacion de la corrida resulta menor que el 80%.

6.4.5 Cuando la recuperacion de una tanda supere el Valor Promedio +/- 3 DS o se encuentre entre el Valor
Promedio +/- 2 DS y +/- 3 D S por tercera vez consecutiva, se debera repetir la corrida completa.

6.5 Graficos de Control tipo X-R:

6.5.1 Construir los graficos representando el valor promedio de las recuperaciones porcentuales diarias y
estableciendo los Limites de Advertencia y de Control como Valor Promedio +/- 2 DS y Valor Promedio +/- 3 DS,
respectivamente, determinados a partir de los valores histéricos. Se consideraran como valores histéricos los
datos correspondientes a las ultimas TREINTA (30) recuperaciones [IA ultimas VEINTE (20) tandas], siempre que
correspondan a un periodo no inferior a UN (1) mes.

6.5.2 Confeccionar las cartas de control para los Rangos de recuperaciones diarias, representando los Limites de
Advertencia y de Control como Valor Promedio + 2 DS y Valor Promedio + 3 D S.

6.5.3 Si algun dato esta fuera del limite de control hay que investigar la causa, tomar la acciéon correctiva
correspondiente y documentarla. Los datos deben ser registrados diariamente.

6.5.4 Métodos multirresiduos: efectuar las cartas de control de aquellos analitos (3 6 4) que sean mas criticos
(quedan retenidos en columna de purificacién, se pierden por evaporacion, son de incidencia mas frecuente).

6.5.5 Inmunoanadlisis: ademas deben confeccionarse las Cartas de Control para DB 50%,% Inespecifico,
Pendiente y Recuperacion global.

6.6 Muestras Intralaboralorio:

6.6.1 Muestras fortificadas que no son conocidos por el analista (muestras ciegas) y se utilizan como controles
para que el supervisor verifique la calidad de los analisis que se estan produciendo.

6.6.2 Frecuencia: Minimo 1 mensual por analista/matriz/analito.

6.6.3 Planilla de registro. Se debe dejar constancia de fecha de analisis, nombre del analista, identificacion del
analito, concentracién nominal, concentracién hallada, porcentaje de recuperacion de la tanda, concentracion
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hallada corregida por recuperacion, diferencia porcentual con respecto a la concentracién nominal, firma del
supervisor, observaciones.

6.6.4 Criterio de aceptacion de acuerdo a la concentracion de analito.

CNR Cv% DIFERENCIA RESPECTO
VN
>100ppb <12% +/-15%
10 a 100 ppb <17% +/-20%
< 10 ppb <21% +/-25%
< 1 ppb <30% -30% +20%
IA1a3ppb <14% -25%+20%
IA05aly 3a <20% -30%+20%
5 ppb

(Cuadro sustituido por disposicion 1/02 DLyCT)

6.6.5 En "Observaciones" sefialar las acciones correctivas implementadas cuando no se cumple el criterio de
aceptacion.

6.6.6 Cuando se hayan efectuado DIEZ (10) determinaciones se deben promediar los valores obtenidos y hallar
CV% que debe cumplir con el criterio antes definido.

6.7 Muestras Interlaboratorio:
Se realizaran en acuerdo con las Normas ISO / IEC 43-1 O IRAM 305-1 e IRAM 305-2:

* Proceso de evaluacién, Prueba de aptitud, Programa de ensayos interlaboratorios (Anexo ).
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Proceso de evaluacion, Prueba de aptitud, Programa con valores conocidos (Anexo IllI)

6.7.1 Rondas organizadas y evaluadas por DILACOT. Deben conservar ordenados por fecha:
6.7.1.1 Resultados de los andlisis de las muestras correctamente identificadas.

6.7.1.2 Informacién remitida a DILACOT con copia de los registros.

6.7.1.3 Informe final enviado por DILACOT.

6.7.2 Criterio de aceptacion: no falsos positivos ni negativos, diferencias:

Concentracion Concentracion Concentracion Confirmacion
de analito corregida por sin corregir por HPLC-IA
recuperacion por
recuperacion
> 100 ppb +/-20% Entre - 20% +/-25%
y+ 10%
=10y <100 +/-25% Entre - 25% +/-30%
ppb y + 20%
<10 ppb +/-30% Entre - 30% +/-35%
y +20%
<1 ppb -30% vy
+20%
>1vy < 3 ppb - 30%/+20% Entre - 35% -35%/+25%
(por IA) y +20%
>0.5y< 1 - 35%/+20% Entre - 40% - 40%/ +
ppb, >3y <5 y +20% 25%
(por IA)

(Cuadro sustituido por disposicion 1/02 DLyCT)

6.7.3 Si la cantidad de Laboratorios participantes lo permite se realizara el analisis estadistico Puntaje Z (Anexo
v, V).

Soporte Legislativo: www.ecofield.net / Mail: suscriptor@ecofieldlegal.net / WhatsApp Empresa: +54 9 341 2032867


http://www.ecofield.net

Z= (x-X)IDS

« x: valor obtenido.

« X: valor asignado o verdadero.
» DS: desvio standard.
Si: Z< 2: Satisfactorio. 2<Z <3: Condicional. Z> 3: No satisfactorio.

Para mantenerse en la Red de Laboratorios debe obtener como minimo OCHENTA (80%) POR CIENTO
Satisfactorio, VEINTE (20%) POR CIENTO Condicional y ningin No Satisfactorio.

6.7.4 Frecuencia minima 2 anuales de los cuales uno podra ser organizado por un organismo internacional
reconocido previamente por DILACOT-SENASA.

6.8 Muestras de control tomadas en inspeccion:

Muestras de control: Muestra de control remitidas a la Direccion de Laboratorio y Control, Técnico o
contramuestra que queda en Inspeccion Veterinaria, y/o aquellas tomadas en los laboratorios durante una
inspeccion de rutina, al ser analizadas en DILACOTE no deben presentar:

a- falsos positivos y falsos negativos.

b- Resultados cuantitativos que difieren: en mas de TREINTA POR CIENTO (30%) para valores de concentracion
mayores que 100 ppb, en mas de TREINTA Y CINCO POR CIENTO (35%) para concentraciones entre 10y 100
ppb y en mas de CUARENTA POR CIENTO (40%) para concentraciones menores que 10 ppb.

7. REGISTRO Y ARCHIVO:

Conservar como minimo durante SEIS (6) afios. Interlaboratorios es conveniente conservarlos DIEZ (10) afios.
(Item 7 sustituido por disposicién 6/04 DLyCT).

8. ANEXO:

ANEXO I: Lista de Distribucion.

ANEXO II: Proceso de Evaluacion, Prueba de Aptitud, Programa de Ensayos Interlaboratorios.
ANEXO llI: Proceso de Evaluacién, Prueba de Aptitud, Programa con Valores Conocidos.
ANEXO: Normas ISO/IEC 43-1 o IRAM 305-2

9. HISTORICO:

No contiene.

10. REFERENCIAS:

AOACI Quality Assurance Principies. F. Garfield 1994, The International Harmonized portocol for Proficiency
Testing of Analytical Laboratories, IUPAC 1993, y Directivas de la Coordinacion de Residuos Quimicos.
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ANEXO |

LISTA DE DISTRIBUCION

NOMBRE TIPO DE COPIA FIRMA

Firma Responsable - Aclaracién
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ANEXO Il

AMEXCD N

FROCESC DE EVALLIACION, PRUEEA DE APTITUD, PROGEAMA DE EMNSAYOS INTERLAEC-
RATORIOS

FLLID DE TRABAJC

COBRSERVACION

Asignacion de Codigo a cada laboratorio participante

Datos obtenidos por todos los

laboratorios para una determinacion.

Poblacion &

Ordenar la Poblacidn & de
MEnor a mayor

Ceterminar los Cutliers v
eliminarlos tanto de la poblacian &
como de los serigs individuales

Establecer la poblacian corregida
Poblacion B

Ceterminar los Estadisticos de;
« Posicion (Media v Mediana)
« Dispersion (FRango v Deswv, 5t.)

Determinar el parametro
z

Establecer el codigo & informar su
codigo a cada participante.

Reunir los datos sin realizar;
discriminacion de los mismos.

Ordenar los datos de menor a
MEyar.

Test de Grubbs,

Lsar esta poblacion para el Calculo
de los Estadisticos.

Fara la poblacian coregida.
Instruccicn de trabajo.
Herramientas Estadisticas.
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FLLJO DE TRABAJD

OBSERVACION

I
Establecer la Matriz
Laboratario vs Z para cada
determinacion y su estado de
situaciin especifico. Realizar
los graficos comespondientss

Establecer la Matriz Laboratorio
va Z para todas las
determinacionss y &l estado de
situacian general

Evaluar la dispersion de los
duplicados o triplicados para cada
ensayo y realizar |as
chservaciones
corespondienies

Clasificar la prusba de Aptitud & infarmar

Estado de Situacion
especifico
» Z=2 Satisfactorio (5)

= 2=7 =3 Cusstionable (C)-
= >3 No Satisfactorio (N5 )-
Estado de Sivacion General:

« Detarminar la cantidad de
S, C, NS que tiene un
|aboratorio por tipo de
determinacion y en forma
general

* Evaluar si algun Rango
correspondiente a los datos
informados se encuentra
fuera de control.

Clasificacion de la Frusha de
aptitud:

= ALtorizacian

Tadas las musstras
Satisfactorias

« Mantenimiento

80% d= las muestras
satisfactonas (3],

20%. condicionales (C),
ninguna no satisfactona (NS),
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(Anexo sustituido por disposicion N° 1/02 DLyCT)
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ANEXO IlI

PROCESO DE EVALUACION PRUEBA DE APTITUD
PROGRAMA CON VALORES CONOCIDOS

FLUJO DE TRABAJO

OBSERVACIONES

| Laboratorio participante.

Registrar el valor asignado (Xa)
para el contenido del analizado en
la muestra y su incertidumbre.

Determinar los Estadisticos Z para
cada parametro analizado

Comparar los resultados informa-
dos con el valor asignado corres-
pondiente.

Computar el valor medio y la
Desv. Est. (DS) Informadas por el
laboratorio para cada analizado en
la muestra.

Evaluar el parametro
d

Establecer |la Matriz Laboratorio vs
Z para cada determinacion y su
estado de situacion especifico.

Evaluar la dispersion de los dupli-
cados o triplicados para cada ensa-
yo y realizar las observaciones
correspondientes.

Clasificar la prueba de Aptitud e
informar.

Registro de Laboratorios participantes.

Fundamentar el Origen de los valores asignados

para cada parametro analizado

Prepara cuadro comparativo

Instruccion de Trabajo.
Herramientas Estadisticas.

Z= X-—Xa
D

Estado de Situacion especifico:
» Z < 2 Satisfactorio (3)

» 2 = 7 < 3 Cuestionable (C)

- Z = 3 No Satisfactorio (NS)
Estado de Situacion General:

» Determinar la calidad de 5, C, NS
que tiene un laboratorio por tipo de
determinacion y en forma general.

» Evaluar si algin Rango corresponde
a los datos informados se encuentra
fuera de control.

Calcificacion de la Prueba de apfitud:

Todas las muestras Satisfactorias

(Anexo sustituido por disposicion N° 1/02 DLyCT)
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