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PREFACIO

El libro que nos presentan M. Valcdrcel y A. Rios, como
Editores, representa un paso muy firme para que las
técnicas relativamente nuevas del Aseguramiento de la
Calidad se conviertan en una herramienta de trabajo
habitual de los laboratorios de andlisis quimicos.

Como muy bien sefialan los Editores, la Quimica Analitica
tiene una tradicion muy sdlida de calidad desde sus
origenes, pero es cierto que se necesitaba un esfuerzo como
el que se nos presenta ahora para que esa tradicion rinda
su fruto natural, cual es la obtencion de la confianza del
entorno econdmico en que va a convertirse Europa casi
inmediatamente.

En un niimero muy grande de procesos industriales, el
Andlisis Quimico es uno de los pilares bdsicos en que se
apoya la obtencién y la demostracion de la calidad de nues-
tros productos. El libro acercard considerablemente los
puntos de vista de los analistas quimicos con los especialis-
tas de otras ramas de la técnica implicados en la estructura
general de los ensayos. Estoy seguro de que "La Calidad en
los Laboratorios Analiticos” se convertird en una referen-
cia obligada para todos, quimicos y no quimicos.

Madrid, Octubre de 1992
Ilmo. Sr. D. Antonio Muiioz Mufioz

Subdirector General de la Calidad Industrial
Ministerio de Industria, Comercio y Turismo






INTRODUCCION

Al igual que en otros ambitos sociales y tecnoldgicos, la

calidad de los laboratorios analiticos es cada vez més un
requisito imprescindible. Pese a que el concepto de calidad
estaba implicito desde los albores de la Quimica Analitica,
su planteamiento sistemético y su consideracion creciente
han propiciado el nacimiento y consolidacién de una serie
de actividades previas, simultdneas y a posteriori del
proceso analitico que pueden englobarse en la
denominada Garantia de Calidad (Quality Assurance, que
segin AENOR debe traducirse como "Aseguramiento de
la Calidad"). Este término engloba las actividades Control y
Evaluacion de la Calidad.
Este libro multiautor pretende ofrecer a los directivos,
analistas y demas personal de los laboratorios analiticos
espafioles una panoramica general del binomio Cali-
dad/Laboratorio Analitico. Se ha intentado recoger todas
aquelllas tematicas que inciden directa o indirectamente a
establecer y mantener una serie de planteamientos y ac-
ciones encaminadas al establecimiento de la Calidad, tanto
de los resultados analiticos generados como del trabajo en
el laboratorio. Otro objetivo es ofertar a los profesores de
Facultades y Escuelas Técnicas de la Universidad Espafiola
un libro de texto que pueda servir de base a los estudiantes
para seguir esta materia, que necesariamente debe formar
parte del contenido docente de muchas Licenciaturas e In-
genierias recientemente establecidas en los nuevos Planes
de Estudio, de inminente implantacién.

vil
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Introduccién

Después de una Introduccién general a la tematica
(capitulo I), se describen en dos capitulos (Il y III) los prin-
cipios bésicos del tratamiento estadistico de datos analiticos
y su aplicacién sistemética a teméticas de calidad. Los capi-
tulos IV y V se dedican a aspectos especificos relacionados
con la calidad en la toma y tratamiento de muestra y en el
desarrollo de metodologias analiticas. Que duda cabe que
los materiales de referencia (capitulo VI), la calibracién
(capitulo VII) y los ejercicios de intercomparacién (capitulo
VIII) juegan un papel preponderante en el control y eva-
luacién de la calidad. La parte final de este libro se dedica a
la gestién de los laboratorios (capitulo IX), al papel de la in-
formética en este contexto (capitulo X) y a dos aspectos cla-
ves: las denominadas "Buenas Practicas de Laboratorio"
(capitulo XI) y la Acreditacién de Laboratorios (capitulo
XID.

El propésito ultimo de los editores ha sido el de contribuir
a la mejora del nivel de calidad de nuestros laboratorios
quimico-anliticos, dentro de la campafia promovida por
nuestras autoridades politicas e inscrito en los propésitos
del programa "Ensayos y Medidas" (BCR) de la comunidad
Europea. Esperamos que este libro pueda ser de utilidad en
este contexto, ya que existe imperiosa necesidad de que los
resultados generados sean reconocidos mas alld de nues-
tras fronteras en el inminente Mercado Unico Europeo.

La participacién de los autores de los capitulos de este libro
ha sido decisiva. A ellos quisiéramos agradecer su colabo-
racion, asi como a la Editorial Reverté por la favorable
acogida para publicar este libro. También queremos hacer
constar la importante labor mecanografica y de composi-
cién llevada a cabo por .M. Membrives Obrero y la deline-
acion de las figuras realizada por F. Doctor Toledo.

Coérdoba, 20 de Febrero de 1992
Los Coordinadores
M. Valcarcel y A. Rios



La calidad es ya una exigencia,
mds que un deseo.
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Capitulo I

PRINCIPIOS BASICOS DE LA CALIDAD
DE LOS LABORATORIOS

M. VALCARCEL y A. RIOS
Universidad de Cérdoba

La calidad tiene y tendra una consideracion creciente en
ambitos sociales, cientificos y tecnol6gicos. En el ultimo
tramo del siglo XX puede afirmarse que es una preocupa-
cién constante para dirigentes, ususarios y publico en ge-
neral. Para mejorar y/o contrastar la calidad en un inme-
diato futuro, seran notables los esfuerzos y tendré lugar la
creacidon o transformacién de organizaciones, el adiestra-
miento de personal y la dedicacién de considerables me-
dios econémicos. No cabe duda que la calidad del medio
ambiente, de los productos alimenticios, farmacéuticos,
industriales, de los servicios publicos y privados, etc., es ya
mas una exigencia que un deseo. Por ello los responsables
politicos han tomado ya cartas de naturaleza, aunque al-
gunos planteamientos son a veces mas demagoégicos que
reales debido por una parte a la falta de conocimiento de lo
que la calidad implica y por otro a la creciente sensibilidad
social sobre la tematica. El establecimiento de sistemas de
calidad contrastados que generen la imprescindible con-
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fianza puede considerarse como un indicador del nivel so-
cial, tecnolégico y econémico de un Estado, de un servicio
o de una industria. Los paises tecnolégicamente avanzados
tienen una amplia ventaja respecto a otros en este con-
texto. La integracion espafiola en la C.E. ha puesto de ma-
nifiesto el retraso méas o menos significativo que padece-
mos en este ambito, que es un importante “handicap” para
abordar adecuadamente las implicaciones del Mercado
Unico Europeo. La realidad actual en Espafia exige un
considerable esfuerzo inmediato no sdlo respecto a las ob-
vias implicaciones econémicas, sino de una coordinacién
férrea, dada la gran dispersién de organismos que actual-
mente tienen competencias sobre la calidad.

Los laboratorios quimico-analiticos no pueden sustraerse
de la calidad, sino que esta caracteristica debe ser la estrella-
guia en su quehacer diario si quieren que los resultados
generados sean reconocidos y aceptados y que sean la base
firme para la toma correcta de decisiones.

PODER
EJECUTIVO

PODER
LEGISLATIVO

INFORMACION

PODER
JUDICIAL

DATOS
PROCEDENTES
DEL LABORATORIO
ANALITICO

INFORMACION

MATERIAS
PRIMAS

Figura 1.1. Importancia social y econémica de los resultados generados por un
laboratorio analitico.



Principios basicos de la calidad de los laboratorios 3

La veracidad, rapidez, bajo precio, etc., son una serie de ca-
racteristicas de los resultados generados en los laboratorios
analiticos, que sin duda tienen una amplia repercusién so-
cial y econdmica. Tal como puede verse en la Figura 1.1, los
resultados generados por el laboratorio analitico son parte
de la informacién, que se considera hoy un aspecto clave:
(@) como “cuarto poder” de la sociedad ademés de los po-
deres legislativo, ejecutivo y judicial, y (b) como cuarto pi-
lar basico de la economia moderna, ademas del capital, tra-
bajo y materias primas.

Nadie puede dudar pues de la trascendencia de la informa-
ciéon quimico-analitica. En paises tecnolégicamente avan-
zados se considera que alrededor del 5% del producto na-
cional bruto se gasta en procesos analiticos. Es pues un ob-
jetivo prioritario el que este gasto se efectiie de manera co-
rrecta y eficaz, lo que inmediatamente implica el concepto
de calidad.

CALIDAD

La calidad considerada genéricamente es un concepto
abstracto que tiene muchas implicaciones, por lo que no es
de extrafiar que se encuentren un sinfin de definiciones
que hacen énfasis en distintos aspectos.

La primera aproximacion es de tipo relativista-compara-
tiva. La Real Academia de la Lengua define la Calidad (del
latin “qualitas”) como “Propiedad o conjunto de propieda-
des inherentes a una cosa, que permiten apreciarla como
igual, mejor o peor que las restantes de su especie”. Asi un
producto alimenticio A es de mas calidad que otro B por-
que tiene menos aditivos o contaminantes. Un resultado
analitico A serd mejor que otro B (procedentes ambos de
aplicar procesos analiticos diferentes al mismo analito en
la misma muestra) si el primero se acerca mas al verda-
dero valor y presenta menor dispersién (mayor precision).
Otro grupo de definiciones de calidad se refieren a la satis-
faccion, o no, de requisitos o necesidades sociales o tecno-
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légicas. Asi la ISO define la calidad como “La totalidad de
los rasgos y caracteristicas de un producto, proceso o servi-
cio que inciden en su capacidad de satisfacer necesidades
reguladas o implicitas”. Se hace énfasis en su faceta rela-
cionada con la utilidad o servicio. La “cosa” de la defini-
cion de la Real Academia se concreta aqui en tres realida-
des (Figura 1.2): (a) producto: manufacturado o no, que
cumpla con los objetivos para satisfacer las exigencias, (b)
proceso (sistema): industrial o no que genere el producto
en otras facetas que retinan las caracteristicas planificadas o
imprescindibles (podra incluirse preferentemente el
medio ambiente como proceso evolutivo), y (c) servicio:
publico o privado (en este apartado podrian ser incluidos
los laboratorios analiticos).

CALIDAD
e | N

PRODUCTO é SERVICIO E

femmemmemeni  CALIDAD TOTAL O INTEGRAL }~

Figura 1.2. Aspectos sobre los que repercute el concepto genérico de calidad y
sus relaciones entre si.

Tal como puede verse en la Figura 1.2, la calidad de cada
uno de estos aspectos tampoco puede considerarse de
forma aislada. Asi, por ejemplo, la calidad de un servicio
(v.i. laboratorio) depende de la calidad de los productos
(v.i. reactivos, materiales de referencia, instrumentos, etc.)
que utiliza, y del sistema organizativo (v.i. industria pri-
vada, centro oficial) del que depende. La calidad de un pro-
ceso (v.i. industrial) depende de la calidad de los productos
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que utiliza (v.i. materias primas, maquinas, etc.) y es deci-
sivo en la calidad de los productos manufacturados que
genera; asimismo la calidad de los servicios implicitos (v.i.
laboratorio de control) tienen una marcada influencia en
la calidad del proceso industrial. Es obvio que la calidad de
un producto depende de las calidades de los procesos y
servicios implicados en su elaboracion.

La calidad total o integral se define como la conjuncién de
dos o tres de las facetas mencionadas y tiene en cuenta las
relaciones entre si para coordinarlas adecuadamente.

La calidad, globalmente considerada, implica dos aspectos
genéricos que son imprescindibles para que sea tratada
debidamente, sea cual sea la definicion que sobre la misma
se utilice. Por una parte comporta una realidad objetivable,
lo que supone que se puede cuantificar y expresar en
términos (nuimeros) concretos. Por otra parte la calidad
tiene una faceta subjetiva relacionada con el valor o la
utilidad del producto, sistema o servicio. Asi, la calidad del
medio ambiente (v.i. entorno natural, un rio, un nucleo
urbano, una zona industrial, etc.) puede concretarse a
través de los niveles de sustancias contaminantes (exceso)
o naturales (carencia) presentes en términos espaciales y/o
temporales. Pero, que duda cabe, que la apreciacion
subjetiva de las personas que viven o visitan estos lugares
origina una “definicién” de la calidad de los mismos, que
muchas veces no coincide con la realidad objetivable. La
confirmacién y coordinacién de ambas facetas genéricas de
la calidad permite su definicién mas correcta y adecuada.

CALIDAD Y LABORATORIO ANALITICO

La Quimica Analitica es la Ciencia Metroldgica Quimica
cuya misiéon fundamental es la generacién de informacién
cualitativa, cuantitativa y estructural sobre cualquier tipo
de materia o sistema (proceso). En los albores del siglo XXI
sus objetivos genéricos pueden resumirse asi: obtenciéon de
mas cantidad y calidad de informacién utilizando cada vez
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menos material, menos tiempo, menos esfuerzo, con me-
nores costes y riesgos. Asi pues, la calidad de la informa-
cién generada es un objetivo prioritario de la Quimica
Analitica de hoy y mafiana.

La relaciéon entre calidad y laboratorio puede tener
diferentes enfoques, que se encuentran esquematizados en
la Figura 1.3 y que nacen del aspecto al que se aplica el
concepto de calidad.

LABORATORIO
ANALITICO

TRABAJO QUE @
SE REALIZA
RESULTADOS QUE @
SE GENERAN

e | EX TERNA

PRODUCTOIS) Y/O SISTEMA(S) @

OBJETIVOS DEL ENTE PUBLICO
O PRIVADO DEL QUE DEPENDEN

CALIDAD

Figura 1.3. Binomio calidad-laboratorio que implica tres acepciones del término
calidad.

Por una parte debe considerarse la calidad externa (Figura
1.3.3) referida a los producto(s) o sistema(s) que son los ob-
jetivos del ente puiblico o privado del cual depende el labo-
ratorio. Este, como servicio, es imprescindible para evaluar
la bondad de los productos elaborados, o las caracteristicas
del sistema, para monitorizar los procesos productivos o
correctivos, etc.

Dos son los conceptos de calidad interna del laboratorio
analitico. Debe hacerse distincion entre la calidad del tra-
bajo que se realiza (Figura 1.3.1) y la calidad de los resulta-
dos que se generan (Figura 1.3.2). Esta dltima acepcién es la
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méas utilizada para definir la calidad en los laboratorios
analiticos.

Asi pues existen tres conceptos de calidad en su relacion
con el laboratorio que evidentemente estan relacionados
entre si. La calidad externa depende de la calidad interna
cuyo nivel de exigencia estd obviamente fijado por Ia
primera. Igual relacion se establece entre los dos conceptos
de calidad interna. La calidad de los resultados requerida
exige un determinado nivel de calidad en el trabajo que se
realiza y viceversa. Entre ellas existe un obvio orden de
importancia: 3 > 2 > 1. Ademas son interdependientes: sin
1 no puede alcarzarse 2; sin 1 + 2 no puede garantizarse 3.

MUESTRA
SIN TOMAR
SIN MEDIR
SIN TRATAR

PROCESO

OPERACIONES
PREVIAS

MEDICION Y
TRANSDUCCION
SENAL ANALITICA

RESULTADOS
SEGUN
REQUERIMIENTO

TOMA Y
TRATAMIENTO
DE DATOS

CALIDAD CALIDAD

Figura 1.4. ) Conceptos de calidad interna en un laboratorio analitico.
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El proceso analitico se define como el conjunto de opera-
ciones que separa a la muestra sin tomar ni medir ni
tratar, y los resultados expresados segiin requerimientos.
Este proceso puede considerarse dividido en tres etapas
(Figura 1.4): (a) operaciones previas (muestreo,
acondicionamiento, disolucion, separaciones, reacciones
analiticas, etc.); (b) medicién y transduccién de la sefial
analitica, es decir, el uso de un instrumento que genera
informacion; y (c) la toma y tratamiento de datos. La
calidad de los resultados, que es el aspecto mas importante,
depende de la calidad de las diferentes etapas del proceso
analitico (via 1); pero la exigencia de un determinado
nivel de calidad a los resultados, implica la elevacién de la
calidad del trabajo analitico (via 2). No puede
menospreciarse la incidencia de ninguna de las tres etapas
del proceso analitico en la calidad final de los resultados.
Asi, si se dispone de una magnifica instrumentacién no se
garantiza la bondad de los resultados; este error es bastante
frecuente.

CALIDAD Y PROPIEDADES ANALITICAS

Teniendo en cuenta los matices que la palabra calidad
tiene en relaciéon con el laboratorio y sus relaciones entre
si, se puede definir la calidad del laboratorio analitico
como “conjunto de caracteristicas de la informacion
generada que satisfacen las demandas/exigencias del
organismo publico/privado del que depende y/o del
cliente o usuario”. Esta definicién implica la concrecién de
qué caracteristicas de los resultados analiticos son los
aspectos mas trascendentes para definir la calidad del
laboratorio.

Las propiedades analiticas pueden considerarse divididas
en dos grupos segin su importancia relativa: las denomi-
nadas basicas como exactitud, precision, sensibilidad, selec-
tividad y rapidez; y las complementarias tales como coste,
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grado de participacién humana (automatizacién), robus-
tez-transferibilidad, seguridad para el personal, etc.

Desde la perspectiva de la calidad de los resultados son dos
las propiedades basicas que la definen de manera practica-
mente inequivoca: la exactitud (grado de concordancia en-
tre el resultado y el verdadero valor o valor garantizado al
maximo) y la representatividad (grado de concordancia en-
tre la muestra tomada y la definicién del problema anali-
tico a resolver). Tal como puede verse en la Figura 1.5 estas
propiedades definitorias de la calidad estan a su vez sus-
tentadas por otras propiedades analiticas relacionadas con
el proceso analitico y en definitiva con la calidad del tra-
bajo tanto fuera como dentro del laboratorio. La represen-
tatividad se basa en un muestreo adecuado fundamentado
en una buena definicion de los objetivos, la existencia de
un plan de muestreo y un control estadistico “ad hoc”. En
el capitulo IV se trata con més profundidad este tema.

REPRESEN- CALIDAD DE LOS

EXACTITUD

TATIVIDAD RESULTADOS

! .@1 ]
PRECISION SENSIBILIDAD

<

FUERA

ANALITICOS

CALIDAD EN EL
TRABAJO
ANALITICO

DEL ' l EN EL LABORATORIO
LABORATORIO ’ ”

Figura 1.5. Relaciones entre calidad de los resultados y las propiedades
analiticas basicas.
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No puede concebirse la exactitud sin un nivel adecuado de
precision -grado de concordancia entre un resultado y un
conjunto de ellos, obtenidos aplicando el mismo proceso
analitico a la misma muestra en circunstancias idénticas
(repetibilidad) y algo, o muy distintas (reproducibilidad).
No obstante puede darse la paradoja que un proceso anali-
tico sea exacto y no preciso, lo que no es absolutamente ha-
bitual. Los capitulos II y III de este libro tratan sistematica-
mente de la repercusion de la Estadistica en el control de
calidad. No podré alcanzarse el verdadero valor si no se
garantiza la ausencia de todo tipo de interferencias
(selectividad) y sin que se alcance el nivel de sensibilidad
adecuado a la concentracién de los analitos.

En resumen, la exactitud y la representatividad respecto al
problema analitico son las propiedades analiticas definito-
rias de la calidad de los resultados y en definitiva de la ca-
lidad de los laboratorios analiticos.

TRAZABILIDAD

Medir es comparar. Para generar resultados es impres-
.cindible el uso de referencias o puntos de apoyo a lo largo
de todo el proceso analitico. De la comparacién adecuada y
la bondad de las referencias dependera la calidad de los
mismos. Asi, por ejemplo, es preciso que la balanza esté
bien calibrada, para lo cual deben usarse pesas-patron que a
su vez deben estar homologadas (comparacién con estan-
dares de peso) por un Organismo Competente. Las disolu-
ciones de reactivos valorantes usadas en volumetria ne-
cesitan un patrén primario para su preparacion directa o
indirecta, lo que implica que su pureza esté también garan-
tizada. El empleo de muestras-patrén (Materiales de Refe-
rencia Certificados, CRM) para evaluar procesos analiticos
requiere una certificacién seria y concienzuda de su con-
tenido. Los calculos analiticos, desde los més simples a los
mas complejos, requieren el uso de los pesos atémicos
como referencia quimica basica. Incluso dentro del &mbito



