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1. Introduccion.

En la industria farmacéutica se emplea una gran variedad de equipos, instrumentos y
sistemas analiticos computarizados en los laboratorios, desde sencillos evaporadores de
nitrdgeno hasta tecnologias complejas multifuncionales para adquirir datos que ayuden a

garantizar que los productos son aptos para su uso previsto.1®

El objetivé de un analisis es obtener de forma constante datos confiables y validos que sean
adecuados para el fin previsto. Dependiendo de las aplicaciones, los usuarios validan sus
procedimientos, calibran los instrumentos y realizan controles adicionales, tales como
pruebas de aptitud de sistema y analisis de muestras para control de calidad del proceso

analitico, con el fin de garantizar que los datos adquiridos son confiables.®

Con la creciente sofisticacién y automatizacién de los instrumentos analiticos, a los usuarios

se les exige cada vez mas la calificacion de los diferentes instrumentos utilizados.

A diferencia de las actividades de validacion de métodos analiticos, aptitud de sistema, la
calificacion de equipos e instrumentos analiticos, carecen en la actualidad de guias o
procedimientos especificos. Existen opiniones encontradas en lo que respecta a la
calificacion de instrumentos y a la validacion de procedimientos, asi como a los roles y
responsabilidades de quienes las realizan. Por consiguiente, en la calificacion de
instrumentos, se han utilizado diversos enfoques que requieren de recursos variables y

pueden generar documentacion que puede diferir.>

¢Por qué se da esta variabilidad de enfoques?

Existe una amplia variedad de laboratorios analiticos, con diferentes fines como:

investigacion, desarrollo analitico, liberacion de producto terminado, terceria, etc.
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Esta variabilidad deriva en requerimientos especificos para cada fin; pensemos en un
cromatografo de liquidos de alta resolucion; los requerimientos para un laboratorio de

terceria y un laboratorio de andlisis de producto terminado, pueden variar:

a) Un laboratorio de terceria debera estar preparado para manejar una amplia variacion en
requerimientos analiticos, lo cual retara de forma amplia los parametros de operacion del

cromatoégrafo analitico de alta presion.

b) Un laboratorio de liberacion de producto terminado tendrda una variacion de

requerimientos de operacion mas constante.

Especificacion del equipo para volumen de inyeccion. 0,01 pL a 100 pL

Requerimiento del laboratorio tercero 1puLa80pL

Requerimiento del laboratorio de andlisis de producto | 20 pL a 30 pL
terminado

Debido a estas diferencias entre requerimientos de operacién el nivel de calificacién en un

mismo equipo se puede ver modificado, por ejemplo:

Especificacion del equipo para volumen de inyeccion. 0,01 pL a 100 pL

Calificacion laboratorio tercero 1L, 40 pL y 80 pL

Calificacion laboratorio de analisis de producto terminado | 25 pL

Esta es una de las razones por las cuales existe una gran variedad de enfoques de

calificacién de equipos e instrumentos analiticos.

1.1. Componentes de la calidad de los datos analiticos.

Existen cuatro componentes criticos involucrados en la generacion de datos confiables y
repetibles. En la figura 1 se muestran estos componentes como actividades en capa dentro

de un triangulo de calidad. Cada capa influye en la calidad general. La calificacion de
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instrumentos y equipos analiticos constituye la base para generar datos de calidad, la
siguiente base es la validacion de los métodos analiticos, la siguiente capa es la aptitud

de sistema y por Ultimo las muestras control.®

Muestras
Control

Aptitud de Sistema.

Validaciéon de métodos
analiticos

Calificacion de instrumentos analiticos

Figura 1 Componentes de la calidad de los datos analiticos.®

1.1.1. Calificacion de instrumentos analiticos:

Pruebas especificas basadas en conocimiento cientifico, para demostrar que los
equipos, sistemas criticos, instalaciones, personal y proveedores cumplen con
los requisitos previamente establecidos, la cual debe ser concluida antes de validar
los métodos analiticos.®

1.1.2. Validacion de métodos analiticos:

Es el proceso por el cual se establece, mediante protocolos de laboratorio, que las
caracteristicas de desempefio del método cumplen con los requisitos para las

aplicaciones analiticas previstas, en las condiciones de uso.®
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1.1.3. Pruebas de aptitud de sistema:

Se utilizan para verificar que el sistema se desempefia de acuerdo con los criterios
fijados en los métodos analiticos. Estas pruebas se efectdan junto con las muestras
para garantizar que el desempefio del sistema es aceptable en el momento de la
prueba.®

1.1.4. Muestras control:

Todos los analisis requieren la inclusion de muestras de control que brinden
aseguramiento continuo o durante el proceso de desempefio adecuado de la prueba.
De esta manera la calificacion de instrumentos analiticos y la validacion de métodos
analiticos contribuyen a la calidad del andlisis antes de que los analistas lleven a cabo

las pruebas.®

Las pruebas de aptitud de sistemas y los analisis de muestras control permiten
garantizar la calidad de los resultados analiticos inmediatamente antes o durante el

andlisis de la muestra.®

2. Validacion de métodos analiticos:

Antes de realizar cualquier evaluacion de muestras en la rama farmacéutica y emitir un
resultado analitico que sustente la calidad de algun producto, debera de existir la evidencia
documental de que el método es consistente en la evaluacion para lo cual fue previsto, por
ejemplo: la cuantificaciébn de un principio activo, cuantificacion de impurezas, identidad de

activos, etc.2>

La validacion de los métodos analiticos se debera de realizar desde la etapa de

investigacion de una nueva molécula, asi como en todo el proceso y/o fases de
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investigacion que componen el desarrollo de un farmaco y terminando con los métodos que

serén utilizados para la operacion de rutina de liberacion de producto.

Para tales fines contamos con referencias, guias emitidas por organismos
gubernamentales, organizaciones de salud, organismos independientes, etc. En las cuales
se indican los procesos y parametros a evaluar en la validacion de acuerdo a la naturaleza

del método analitico, por ejemplo:

e Organizacion Mundial de la Salud (OMS Informe 34).

e Farmacopea de los Estados Unidos de Ameérica (USP).
e Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos (FEUM).
e Conferencia Tripartita Armonizada (ICH Q2).

e CCAYAC-P058, Control de validacion de métodos analiticos.

Una de las mas aceptadas y utilizadas son las guias ICH debido a que se encuentra

armonizada a diferentes farmacopeas.

2.1. Clasificacion de métodos analiticos.

2.1.1. Meétodos especificos de producto:

Los métodos especificos de producto requieren validacibn completa de acuerdo a la
normativa aplicable.>6°11

2.1.2. Métodos Compéndiales:

Los métodos analiticos descritos en las farmacopeas (por ejemplo: europea, japonesa,
americana, mexicana, etc.), no requieren validacion; sin embargo, se debe garantizar

con evidencia documentada su aptitud bajo las condiciones reales de uso. Si se
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emplean métodos que difieren con los métodos descritos en la monografia, se debe
demostrar su equivalencia o superioridad mediante la validacion. 6911

2.1.3. Métodos para pruebas de validacion de procesos:

Los métodos analiticos utilizados para pruebas dentro del alcance de los estudios de
validacion de procesos, no requieren ser validados, sin embargo, la aptitud de estos
métodos para un producto especifico y su uso debe ser demostrados, por ejemplo,
mediante la implementaciéon de pruebas adecuadas de aptitud de sistema o andlisis
de muestras control. >6:9.11

2.1.4. Métodos para pruebas de materias primas:

Para materias primas se aplican también los principios y requisitos fundamentales
para la validacion de métodos; es decir, deben demostrar ser adecuados para su
propésito de uso, dependiendo de la criticidad del material, etapa del proceso de
produccién o la fase clinica/comercial del producto. 5611

2.2. Caracteristicas de desempeiio de validacion.

El nivel de validacion requerido para cada método se basa en su naturaleza y uso
propuesto, la fase de desarrollo del producto y la etapa de produccion. Para materias
primas y productos intermedios el nivel de validacion también depende de la criticidad del
material, propdsito de uso del analisis y de la etapa del proceso de produccion.

La tabla No 1 enumera las caracteristicas fundamentales de validacién para los métodos
analiticos mas comunes de acuerdo al ICH Q2 (R1).

El alcance de la validacién puede reducirse durante las etapas tempranas de la fase de

desarrollo. 562911
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Tabla No 1 Pruebas fundamentales de validacion.>811

Procedimiento Analitico Identificacién Impurezas Ensayo
Caracteristica Cuantitativa Limite

Especificidad + + + +
Linealidad - + - +
Exactitud - + - +
Precision por:

Repetibilidad - + - +
Precision intermedia - - - +
Limite de Deteccion - - + -
Limite de Cuantificacion - + - -
Rango - + - +

2.2.1. Especificidad.

Las pruebas de identificacion deben de ser capaces de distinguir entre compuestos

de estructuras relacionadas estrechamente que puedan estar presentes en una

muestra. La capacidad de un procedimiento para esta distincion se confirma al obtener

resultados positivos (por ejemplo, la comparacién con un material de referencia

conocido) de las muestras que contienen el analito, junto con las muestras que no

contienen el analito.6°

Dependiendo del alcance del método, las pruebas destinadas para el ensayo y

determinacién de impurezas deben poder distinguir entre el analito de interés 'y

- Productos potenciales de degradacion,

- Estructuras estrechamente relacionadas,

- Impurezas relacionadas con el proceso,

- Distinguir entre el analito de interés y la matriz (por ejemplo

formulacion).

: componentes de la
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La especificidad se puede alcanzar por multiples métodos, esto se puede demostrar:

Si hay disponibilidad de impurezas:

- Adicion al analito con niveles adecuados de impurezas.

Si no hay disponibilidad de impurezas:

- Al comparar los resultados de las pruebas de las muestras que contienen
impurezas o productos de degradacion con los resultados de un segundo
procedimiento bien caracterizado.

- Al comparar muestras estresadas con los resultados de una muestra control,
cuando sea apropiado esto debe incluir muestras almacenadas bajo condiciones
relevantes de estrés: luz, calor, humedad, hidrolisis acida/basica y oxidacion.®°

2.2.2. Linealidad.

La relacién lineal debe ser evaluada dentro del rango del método analitico. Por lo
general, la evaluacion de linealidad se realiza mediante el andlisis de diferentes
concentraciones del analito de interés.

La linealidad se realiza por inspeccion visual de una grafica donde se sefalan los
resultados observados con una funcion de la concentracién y/o contenido del analito
y los resultados esperados. Si se observa una relacion lineal se debe calcular el
coeficiente de correlacion (r), el intercepto en vy, la pendiente de la recta y la suma
residual de los cuadrados.

La demostracién de linealidad se puede realizar en un experimento combinado junto
con la determinacion de exactitud y la repetibilidad; es decir, minimo cinco niveles con
tres repeticiones cada uno. Si no se adopta el experimento combinando, la linealidad
debe ser evaluada con un minimo de cinco niveles de concentracibn como Unica

determinacion. 62
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Las soluciones de concentraciones diferentes de activos de pesos independientes o
mezclas adecuadas de los componentes del medicamento se preparan y analiza de
acuerdo a lo descrito en el método analitico. Otra alternativa, es emplear diluciones
adecuadas de una solucion con una concentracion conocida: por ejemplo, cuando no
es factible pesar.

En impurezas y/o sustancias relacionadas, la linealidad debe ser evaluada en
muestras (principio activo o producto) adicionadas con fracciones puras o
enriquecidas (material degradado o agregado) que contenga cantidades conocidas de
impurezas o sustancias relacionadas. Si las impurezas o sustancias relacionadas
relevantes no estan disponibles en cantidades suficientes, las pruebas se pueden

realizar usando sustancias patron adecuadas con comportamiento analitico similar.®°

Tabla No 2 Niveles para determinar el intervalo lineal.

Determinacion Intervalo recomendado.

Contenido o principio activo 80 a 120 % del contenido del marbete o especificacion.

Cuantificacion de una impureza | 50 a 120 % del valor de la especificacion.

Uniformidad de contenido 70 a 130 % de la concentracion declarada en el marbete.
Prueba de disolucién Minimo + 20% del intervalo establecido
Residuos o contaminantes 0 a 150 % del valor de la especificacion.

Criterio de aceptacion: Linealidad r?20.98
2.2.3. [Exactitud.
La exactitud se debe demostrar en todo el rango del método analitico. La

determinacién de la exactitud se puede hacer mediante:
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2.2.3.1. Aplicacion de un método analitico para un analito de contenido y pureza
conocida (por ejemplo, estandares de referencia) estableciendo el recobro sobre el
rango del método.

2.2.3.2. Método comparacion entre el nuevo método y un independiente, bien
caracterizado y con exactitud definida.

2.2.3.3. La exactitud se puede deducir una vez que se han establecido la
precision, la linealidad y especificidad.

2.2.3.4. Para determinaciones de contenido, la exactitud se puede establecer
mediante el andlisis de soluciones que tengan diferentes concentraciones y/o
cantidades del componente activo u otros componentes seleccionados. Estas
soluciones se pueden preparar ya sea por peso o por diluciéon de una solucion stock
y/o adicién de sustancias de referencia adecuadas.

2.2.3.5. Para impurezas y/o sustancias relacionadas, la exactitud se debe
valorar en muestras (principio activo/producto) adicionadas con fracciones puras o
enriquecidas (material degradado o agregado) que contenga cantidades conocidas
de impurezas y/o sustancias relacionadas.

2.2.3.6. Si no se dispone de las impurezas y/o sustancias relacionadas en
cantidad suficiente, las pruebas se pueden realizar usando sustancias patrén con
comportamiento analitico similar mediante adicion.

La exactitud por recobro se debe evaluar usando minimo nueve determinaciones de
al menos tres niveles de concentracion que abarquen el rango especificado (por
ejemplo 3 concentraciones y 3 réplicas de cada una del total del procedimiento

analitico).
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Para ensayos de potencia, la determinacion de la exactitud se debe realizar en un
rango de 80% a 120% de la potencia relativa que cubre el rango especificado. Se
deben realizar como minimo tres concentraciones diferentes con tres
determinaciones cada una.

Se debe calcular y reportar el porciento y el intervalo de confianza del recobro (en el
que se encuentra la concentracion/potencial/cantidad (area%) contra valor
esperado). Otra alternativa, puede ser reportar la diferencia entre la media y el valor
verdadero aceptado, junto con el intervalo de confianza de la diferencia.
Alternativamente, se puede demostrar la exactitud en un experimento combinado
junto con la determinacién de linealidad y repetibilidad.®°

Tabla No 3 Criterio de aceptacion para la prueba de exactitud.

Tipo % Recuperacion CV %
Cromatografico 98 a 102 % <20%
Volumétrico 98 a 102 % <20%
Espectrofotométrico 97 a 103 % <3.0%
Microbiol6gicos 95 a 105 % <5.0%

2.2.4. Precisién.
Se debe reportar la desviacion estandar, la desviacion estandar relativa y el intervalo
de confianza.t?

2.2.5. Repetibilidad.

La repetibilidad se valora mediante el analisis repetido de preparaciones
independientes de una muestra por el mismo analista en un periodo corto de tiempo.

La repetibilidad suele valorarse utilizando cualquiera de los siguientes enfoques:
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Minimo 9 determinaciones que cubran el rango especificado para el procedimiento
(por ejemplo 3 concentraciones y 3 determinaciones de cada una). Los diferentes
niveles de concentracion se pueden alcanzar aplicando diferentes volimenes de una
solucion con concentracion definida.

Minimo seis concentraciones (6 réplicas de cada una en total del procedimiento
analitico) al 100% de la concentracion de prueba. En productos con dosis proporcional
(misma formulacion; pero diferente concentracion de dosis), se debe analizar la dosis
mas alta y la mas baja.

Un experimento combinado para determinar la linealidad y la exactitud puede ser
realizado.

En la determinacion de la precision, en las pruebas para cuantificacion de impurezas
0 sustancias relacionadas, la solucidbn muestra debe contener cantidades adecuadas
de impurezas o sustancias relacionadas. El nivel debe estar en la region entre el limite
de cuantificacion; si no existe un limite de especificacién superior, entonces puede ser
usado para estas pruebas un limite superior justificado para estas pruebas.®?°

2.2.6. Precision Intermedia.

Todas las pruebas se desarrollan con la misma muestra 0 muestras usando
preparaciones independientes de las mismas. La investigacién debe tener en cuenta
la influencia de los analistas, dias de analisis y equipos. El uso de un disefio de matriz
apropiado permite la valoracion de todos los efectos mencionados arriba en un solo
disefio experimental.

En los productos con dosis proporcional (misma formulacion; pero diferente

concentracion de dosis) se debe de analizar la dosis mas alta y la mas baja.
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Tabla No 4 Disefio para la prueba de precision intermedia.

Prueba Analista Equipo Columna HPLC
1 A A a
2 A B a
3 A A B
4 B B a
5 B A B
6 B B B

Para la determinacion de la precision intermedia en pruebas de cuantificacion de
impurezas o sustancias relacionadas, la(s) solucién(s) muestra deben contener las
impurezas o sustancias relacionadas en cantidades adecuadas. El nivel debe estar en
la region entre el limite de cuantificacion, nivel de reporte y el limite de especificacion;
si no existe un limite de especificacién superior, entonces debe ser usado un limite
superior justificado.®?

La precision intermedia puede ser sustituida por la reproducibilidad.

2.2.7. Reproducibilidad.

La reproducibilidad se evalia en un estudio inter-laboratorios.

La reproducibilidad se puede establecer durante una validacion conjunta para un
método analitico en diferentes sitos de fabricacion (transferencia de métodos
analiticos).

Para la evaluacion de la reproducibilidad durante la validacion del método, es
recomendable realizar tres analisis independientes en cada uno de los sitios
respectivos. Loa factores que impactan potencialmente el desempefio del método se

deben variar tanto como sea practico (equipo, columna, analista, dias etc.)®°
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Tabla No 5 Criterio de aceptacién para la prueba de reproducibilidad.

Tipo CV %
Cromatografico <20%
Volumétrico £20%
Espectrofotométrico <3.0%
Microbioldgico S50%

2.2.8. Rango.

El rango de un método analitico es el intervalo entre la concentracién (cantidad)

superior o inferior del analito en la muestra (incluyendo estas concentraciones) para

los que se ha demostrado que el método analitico tiene un nivel adecuado de

precision, exactitud y linealidad.

Se establece confirmando que el procedimiento analitico provee un rango aceptable

de linealidad, exactitud y precision, cuando se aplica a muestras que contienen

cantidades de analito dentro o a los extremos del rango especificado del

procedimiento analitico.

El rango por cubrir depende de la naturaleza de la prueba y la aplicacion propuesta.

El rango debe incluir el limite de especificacion. 6-°

Tabla No 6 rangos minimos para la prueba de rango.

Pruebas

Rango minimo por cubrir

Activos y Excipientes

80 % - 120 % de la concentracion de prueba.

Uniformidad de contenido

70 % - 130 % de la concentracion de prueba.

Disolucion

+ 20% sobre el rango especificado.

Sustancias relaciones / Impurezas

A partir del nivel de reporte hasta 120% del limite

especificado.

Otras impurezas (relacionadas con
el proceso)

Las pruebas de impurezas adicionales se deberan
validar con respecto a los niveles segun la ICH Q3A+B
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2.2.9. Limite de deteccion.

Es posible utilizar varios enfoques para la determinacion del limite de deteccion,

dependiendo de si el método es instrumental o no instrumental.

2.2.9.1. Evaluacion visual.

Se determina el nivel minimo en el cual la sefal puede ser detectada
confiablemente. La evaluacién visual se puede emplear para métodos no
instrumentales, pero también para métodos instrumentales.

2.2.9.2. Relacién Sefal - Ruido.

La relacion Sefial-Ruido se determina mediante la comparacion de la sefial medida
por el analito a bajas concentraciones y la sefal del ruido medida en muestras
blanco. La relacion Sefial-Ruido se estima al establecer la concentracion o cantidad
minima a la cual se puede detectar confiablemente el analito. Una relacion Sefial-
Ruido de 3:1 se considera aceptable.

Desviacion estandar de la respuesta y la pendiente.

El limite de deteccidn se puede expresar de la siguiente forma:

330
Limite de deteccion = —

La pendiente (S) se calcula a partir de la curva de calibracién del analito.

El calculo de la desviacion estandar o puede determinarse de diversas formas:
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2.2.9.3. Basada en la desviacion estandar del blanco.

Se mide la magnitud de la respuesta analitica de un blanco mediante el analisis de
un numero adecuado de muestras blanco y se calcula la desviacion estandar de
estas respuestas.

2.2.9.4. Basada en la curva de calibracion.

Se debe estudiar una curva de calibracion especifica usando muestras que
contengan el analito en el rango del limite de deteccion. La desviacion estandar
residual de una linea de regresion o la desviacion estandar del intercepto-y de la
linea de regresion puede ser utilizado como desviacion estandar.

Sino se dispone de una cantidad suficiente de impurezas / sustancias relacionadas,
las pruebas se pueden realizar usando sustancias patrén adecuada con
comportamiento analitico similar.

Se debe documentar el limite de deteccion y el método empleado para su
determinacién. Se considera aceptable la entrega de datos relevantes para justificar
gue el limite de deteccidn se determina basandose en la inspeccion visual con base
en la relacion Sefal-Ruido.

2.2.9.5. Verificacion del limite de deteccion.

En el caso en que se obtiene un valor estimado para el limite de deteccién por
calculo o extrapolacion, este valor debe ser verificado posteriormente por analisis
independiente de un nimero adecuado de muestras que se preparan cerca o en el
limite de deteccion. 69

Criterio de aceptacion

El limite de deteccién debe ser menor ala especificacién de lapruebade limite

de impurezas.
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2.2.10. Limite de Cuantificacion.

Es posible utilizar varios enfoques para la determinacion del limite de cuantificacion,
dependiendo de si el método es instrumental o no instrumental.
2.2.10.1  Evaluacion visual.
Se determina el nivel minimo al cual una sefial se puede cuantificar confiablemente
con una exactitud y precision aceptables. La evaluacion visual se puede emplear
para métodos no instrumentales; pero también se pueden utilizar métodos
instrumentales.
2.2.10.2 Relacién Sefal-Ruido.
La sefial relacion Sefial-Ruido se determina mediante la comparacion de la sefial
medida para el analito a bajas concentraciones y la del ruido medida en muestras
blanco. La relacion Sefial-Ruido se estima al establecer la concentraciéon o cantidad
minima a la cual se puede cuantificar confiablemente el analito (con una precisién
aceptable). Una relacion Sefal-Ruido 10:1 se considera aceptable.
2.2.10.3  Desviacion estandar de la respuesta y la pendiente

El limite de cuantificacion se puede expresar de la siguiente forma:

. e 100
Limite de cuantificacion = .

La pendiente (S) se calcula a partir de la curva de calibracion del analito.

El calculo de la desviacion estandar o puede determinarse de diversas formas:
2.2.10.4 Basada en la desviacion estandar del blanco.

Se mide la magnitud de la respuesta analitica de un blanco mediante el analisis de
un numero adecuado de muestras blanco y se calcula la desviacion estandar de

estas respuestas.

Pagina 17 de 133



2.2.10.5 Basada en la curva de calibracion.
Se debe estudiar una curva de calibracion especifica usando muestras que
contengan el analito en el rango del limite de cuantificacidn. La desviacion estandar
residual de una linea de regresion o la desviacion estandar del intercepto-y de la
linea de regresion puede ser utilizado como desviacion estandar.
2.2.10.6  Verificacion del limite de cuantificacion.
Se debe documentar el limite de cuantificacién y el método utilizado para su
determinacion. El limite debe ser verificado posteriormente mediante el analisis de
un namero adecuado de muestras que se preparan a una concentracion igual o
cercana al limite de cuantificacion. 6
Criterio de aceptacion:
El limite de cuantificacién debe ser menor a la especificacién del contenido y
valoracion de la prueba de impurezas.
2.2.11 Robustez.
Durante el desarrollo de un método analitico debe ser evaluada la robustez. El nivel
dependera del tipo de método analitico. Como parte de la evaluacion de la robustez,
se debe considerar la estabilidad de las soluciones analiticas preparadas (por ejemplo:
fase movil), de la muestra segun sea apropiado, la preparacion de las muestras y
referencias durante el almacenamiento y tiempo de analisis, debe demostrarse como
parte de los estudios de robustez.
Si las determinaciones son susceptibles de variacion en las condiciones analiticas,
dichas condiciones deben ser controladas adecuadamente o deben incluirse
declaraciones precautorias en el método analitico. El resultado de los estudios de

robustez se debe tomar en cuenta al establecer la aptitud de sistema. 6°
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Tabla No 7 Criterio de aceptaciéon para la prueba de robustez.

Tipo Diferencia absoluta.
Cromatografico £2.0%
Volumétrico £20%
Espectrofotométrico <£3.0%
Microbioldgico <£5.0%

2.2.12 Revalidacion.

Para realizar una revalidacion de método analitico antes que nada se debera de
realizar una evaluacion de los cambios realizados al método para determinar el
impacto sobre el método.

En la siguiente tabla se establecen cambios en el método, su impacto y parametro de
desemperio a revalidar. 69

Tabla No 8 Ejemplos de cambios, impacto y pardmetros a revalidar.

Cambio

Impacto

Parametro a revalidar

Dispositivo de medicion del
instrumento de medicién

Variacion del sistema
de medicién

Precision del sistema
Aptitud del sistema

Concentracion del estandar

(solucién de referencia)

Exactitud del método

Linealidad del sistema 'y

exactitud del método

Formulacion del producto

Exactitud del método

Exactitud.
Repetibilidad del método.

Linealidad del método.

Especificidad
Equipos Variacién del método Tolerancia
Proveedor de columnas Variacion del método Tolerancia
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2.2.13 Comparaciéon de métodos analiticos.

Cuando existe un interés en comparar dos métodos analiticos para aplicaciones de

contenido/ potencia/ valoracion, se pueden emplear sin ser limitativos los siguientes

procedimientos.

Estudio de comparacién de parametros de desempefio. Este procedimiento se emplea

cuando los dos métodos analiticos han sido validados y se tiene interés en comparar

sus parametros de desempefio, como puede ser el comparar un método volumeétrico

contra un método por cromatografia de liquidos de alta resolucion.

Estudio de correlacién, se utiliza cuando se comparan dos métodos cuyos resultados

se expresan en unidades diferentes, tal como actividad biolégica contra concentracion.

A continuacion, se muestran los parametros a comparar para dos métodos analiticos.

Tabla No 9 Parametros a comparar para métodos analiticos. 6-°

Contenido / Potencia / Valoracion

Parametros de

desempenio

Especificidad

Exactitud y Repetibilidad

Linealidad del método

Precision del método o Precision intermedia

3. Aptitud de Sistema.

La aptitud de sistema, es una parte integral de los andlisis cromatograficos y se utiliza para

asegurar el desempefio adecuado del sistema cromatografico y comprueba que el sistema

opera de forma estable y repetida durante la evaluacion de las muestras. Aplica para todas

las determinaciones de contenido de sustancias activas en materia prima o producto

terminado, asi como uniformidad de contenido y cuantificacion de disolucion. También
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aplica a las determinaciones de excipientes, impurezas, conservadores, solventes
residuales e impurezas organicas volatiles.

Los parametros de aptitud de sistema seran establecidos de acuerdo a la naturaleza del
método analitico, asi como su complejidad.

En la practica existen factores que afectan los pardmetros de aptitud del sistema como son:
Temperatura, Composicion de la fase movil, Estado de la fase estacionaria, pH de la fase
movil, Flujo, Presién, Dimensiones de la fase estacionaria, Caracteristicas de la fase
estacionaria, etc.

En la actualidad el avance en los medios electronicos, a través de los cuales se realiza el
control de los equipos analiticos, ha llevado a tener mayor confiabilidad, en la determinacién
de los parametros de adecuabilidad.

Ya que se pasaron de medios manuales para determinar estos parametros a los medios
electrénicos con sensibilidades, que ahora nos permiten descartar o confirmar la presencia
de picos que hace 3 décadas no se hubiesen considerado posibles.®®

A continuacion, se describen algunos parametros que son utilizados con mas frecuencia,
los cuales no son limitativos:

Figura No 2 Cromatograma.

Pico de Solvente

Cola del pico de solvente

Inyecc cn
Pico aire

Respuesta del Detector

|

i
=
B 26

Tiempo
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Tabla No 10 Significado de literales Figura No 2.

Literal Significado Literal Significado
twm Tiempo muerto h Altura de pico
tre | Tiempo de retencion 1 h/2 | Altura media de pico
t Re Tiempo de retencion 2 | Wz | Ancho de pico a media altura
Wi Ancho de pico 1 W> Ancho de pico 2

3.1 Tiempo de retencion (tr):

El tiempo de retencion (tr), se define como el tiempo transcurrido entre la inyeccion de la

muestra y la deteccidn del pico de la muestra eluida, el tiempo de retencion (tr), se puede

utilizar como parametro de identificacién. Los tiempos de retencion Cromatograficos son

caracteristicos de los compuestos que representan, pero no son Unicos. La coincidencia de

los tiempos de retencién de una muestra y una sustancia de referencia puede utilizarse

como criterio de identidad. Los tiempos de retencién absolutos de un compuesto dado

pueden variar de un cronograma a otro. -°

3.2 Numero de platos teéricos (N):

Medida de la eficiencia de la columna, para picos gaussianos se calcula mediante:

N= 16 (tr/W)2

Donde tr es el tiempo de retencion de la sustancia y W es la anchura del pico en su base,

obtenida extrapolando los lados relativamente rectos del pico a la linea de base (Figura

No 2). El valor de N depende de la sustancia que se esta analizando, asi como de las

condiciones de funcionamiento, tales como el flujo, la temperatura de la fase movil, gas

portador, la calidad del empaque, la uniformidad del empaque en la columna, columnas

capilares, el espesor de la pelicula de fase estacionaria, el diametro interno, la longitud de

la columna, etc. 1®
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En la actualidad los medios electrénicos realizan la cuantificacion de los Platos Tedricos

utilizando la siguiente ecuacion:

N=5.54 (tr/ Wh2)?

Donde Wh / 2 es la anchura del pico a media altura.

Criterio de aceptacion:

Depende directamente del analito y la fase estacionaria.

3.3 Resolucion (RS):

La resolucion es la separacion de dos componentes en una mezcla, calculada por:

(tR2 — tR1)
RS =2X ——————

(W1 + W2)
Donde tr2 y tr1 son los tiempos de retencion de los dos componentes; y W2, W1
corresponden al ancho de los picos, obtenidos extrapolando los lados relativamente rectos
de los picos a la linea base. 1°
En la actualidad los medios electronicos realizan la cuantificacion de la Resolucion
utilizando la siguiente ecuacion:

(tR2 — tR1)

RS =118 X Winz + wzh/2)

Criterio de aceptacion:
Si el método analitico no establece un criterio especifico es comun que la resolucion sea

igual o mayor a 1.5
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3.4 Factor de Simetria:

También conocido como "factor de cola", de un pico (ver Figura 2) se calcula mediante:
AS = Wo.0s / 2f

Donde: W o,05 es el ancho del pico al 5% de altura y f es la distancia desde el méximo de

pico al borde del pico, midiéndose la distancia en un punto del 5% de la altura del pico

desde la linea de base. 1°

Figura No 3 Cromatograma, Calculo de Factor de Coleo.

Fronteo Pico Coleo del Pico P

Maximo del Pico

Criterio de aceptacion:

0.8 1.5, sila metodologia no establece otro valor.

3.5 Desviacion estandar relativa en porcentaje (%DER):

La desviacion estandar relativa se puede calcular de diferentes maneras, algunas
utilizando las respuestas analiticas directas como pueden ser areas, alturas, tiempo de
retencién, etc. y otras donde el calculo se basa en la concentracion del analito o los

analitos y su respuesta (areas, alturas). 1-°

12

N —\2
Z Xi— X
%rsD = 190 H(N%)

Xi= resultado de la i-ésima medicién N= mediciones de un mismo mesurando
x = la media aritmética de los n resultados %RSD = desviacion estandar relativa porciento
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Tabla No 11 Criterio de aceptaciéon para sistemas cromatograficos.

Numero de Inyecciones individuales
3 4 5 6 0 mas

Limite de especificacion Maxima Desviacion estandar permitida

(1.0 %) 99.0%-101.0% 0.21 0.30 0.37 0.42
(1.5 %) 99.5%-101.5% 0.31 0.44 0.55 0.64
(2.0 %) 98.0%-102.0% 0.41 0.59 0.73 0.85
(3.0 %) 97.0%-103.0% 0.62 0.89 1.10 1.27
(5.0 %) 95.0%-105.0%* | 1.04 1.48 1.83 2.00

*Se aplica el mismo criterio a los analisis 90.0- 110.0% Yy test de disolucion.

Como ya hemos visto hasta este punto, los parametros de validacion de métodos
analiticos y aptitud de sistemas se determinan a través de los diferentes equipos
analiticos como son:

Balanzas electronicas, potenciémetros, tituladores, determinadores de particulas,
cromatdgrafos de liquidos y gases, disolutores, durémetros, densimetros,
espectrofotometros, espectros de absorcién atdmica, balanzas electronicas, etc.
Los avances en la electrénica, ha derivado en que los equipos sean mas exactos y
precisos, que sus antecesores que por lo general se utilizaban de forma manual o en
el mejor de los casos de manera semiautomatica.

Por lo tanto, se necesita garantizar su operacion a través de un proceso de
Calificacion, a continuacion, se establece una propuesta de calificacion, basado en
la experiencia y tomando como base la informacion recabada en los diferentes

documentos Normativos disponibles.
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4. Calificacion de Equipo analitico en un laboratorio Farmacéutico.

En la siguiente imagen se muestran los procesos de calificacion involucrados en las
actividades relacionadas al proceso comercial de una industria farmacéutica; la calificacion
de equipo analitico y su software relacionado, son la base para que procesos como la
validacion de métodos, validacion de limpieza y la validacion de procesos se puedan
evaluar de forma reproducible exacta y confiable.?7:8

Figura No 4 Actividades de calificacion y validacion que soportan la actividad de un

laboratorio farmacéutico.

Manufactura /

. Fuer
Mantenimiento uera de Uso

Calificacion Validacion

Calificacion de
sistemas y servicios

computarizados
asociados
Validacién de
e s . K Procesos ]
Calificacion de equipo
y sistemas | ..
. Proceso Mantenimiento
computarizados L
asociados Validacién de Comercial de del estado F de U
3 || . uera de Uso
> Métodos P Manufactura > calificado K
Calificacion de equipo 7,
de laboratorio y N Validacién de
sistemas Limpiezas
computarizados
asociados
Sistema de
Transporte Térmico
Calificacion de

instalacion y sistemas [~

computarizados

Configuracion de
Empaque

asociados
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A continuacion, se muestra el ciclo de vida de la calificacién de equipo analitico.

Como podemos observar el ciclo de vida consiste de varias etapas a través de las cuales

se va documentando el proceso de calificacion, asi también se tendran que emitir

documentos que son parte del sistema de calidad para dar sustento a la calificacion de

equipo (Andlisis de riesgo) y para darle seguimiento (Control de cambios).>7:8

Figura No 5 Ciclo de vida para la calificacion de equipo analitico.

Requerimiento de Equipo /
Equipo en Uso

\ 4

Fase de Disefio

\ 4

Fase de Instalacion

\ 4

Fase de Operacion

|
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como desviaciones presentadas y
conclusiones.

!

‘solquie) ap |0J3U0)

Fase de Mantenimiento:
Programa de Mantenimiento
Revision Periddica
Recalificaciéon / Re calibracién
Procedimiento de reubicacion

A\

y

Retiro

de Uso

oSsary ap sisijeuy
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4.1 Clasificacion de equipo analitico.

La clasificacion exacta de un Equipo Analitico debe ser determinada por el duefio del
equipo de acuerdo a sus caracteristicas y fin de la aplicacion, a través de los
requerimientos de usuario. Ya que en determinado caso un equipo podria clasificarse
apropiadamente en un grupo por un usuario y en otro grupo por otro usuario. Estos
cambios de categoria si se llegan a dar deberan de justificarse apropiadamente.®
Toméaremos como base la clasificacion establecida en la Farmacopea de los Estados
Unidos de América USP <1058>
41.1 Grupo A.
Los equipos estandar sin capacidad de medicion o requerimientos de calibracion (por
ejemplo: evaporadores, agitadores magnéticos, mezcladores vortex, centrifugas, etc.)
Los equipos en este grupo no necesitan de calificaciébn o un registro de equipo. El
Cumplimiento operacional se verifica a través de la observacion de su operacion.®
4.1.2 Grupo B.
Los equipos estandar e instrumentos que proveen valores de medicidén o equipos, que
controlan parametros fisicos (tal como: temperatura, presion o flujo) o que requieren
calibracion (balanzas, aparato de punto de fusion, microscopios de luz, medidores de
pH, pipetas variables, refractometros, termometros, tituladores, viscosimetros, hornos,
muflas, estufas, refrigeradores, congeladores, bafios de agua, bombas de
disolutores).®
Los equipos del grupo B pueden no necesitar calificacion completa. Esta puede
ser abreviada o alcanzada a través de la calibracion. Grupo B puede requerir

clasificacion de software.®
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4.1.3 Grupo C.

Instrumentos y sistemas analiticos computarizados, donde los requerimientos de
usuario para limites de funcionalidad, operacion y desempefio son especificos para la
aplicacion analitica (por ejemplo espectrofotometros de absorcién atémica,
calorimetros de escaneo diferencial, aparatos de disolucidon, microscopios
electronicos, espectrofotometros de absorcion de flama, cromatografos de liquidos de
alta presion, espectrofotbmetros de masas, lectores de micro placas, analizadores
termo-gravimétricos, espectrofotometros de fluorescencia de Rayos X, difractometros
de polvos de rayos X, densimetros, detectores de arreglo de diodos, analizadores de
elementos, cromatografos de gases, espectrofotometros IR, espectrofotometros de
IR cercano, espectrofotdmetro raman, espectrofotometro UV/Vis, espectrofotometro
inductivamente acoplado a emisién de plasma, electroforesis capilar).

Los equipos del Grupo C requieren de calificacion completa y deben ser clasificados
con software relevantes.

La clasificacion anterior corresponde a la establecida como equipo o instrumento, pero
como ya se menciono también tenemos la clasificacion para equipos que cuentan con
un Software y deberan de ser clasificados a su vez.®

Para realizar esta clasificacion nos apoyaremos en la referencia citada en la GAMP 5

4.2 Elementos esenciales para la calificacion de equipo analitico.

421 Requerimientos generales.

42.1.1 Entrenamiento.
Se debe de tener un programa de capacitacién para asegurar que el personal que
realiza la calificacion/validacion, incluyendo los contratistas, han completado el

entrenamiento requerido y lo han documentado antes de iniciar las actividades
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asociadas. El entrenamiento debe incluir como minimo buenas practicas de
fabricacion, procedimientos de prueba.? 7’813
42.1.2 Manejo de documentacion y sistemas de inventarios.
Los documentos deben tener un identificador Gnico, ser retenidos, almacenados de
forma de seguray archivados de manera organizada y recuperable. Los documentos
y registros desarrollados durante el ciclo de vida de calificacion y validacién deben
cumplir con los requisitos aplicables de un sistema de calidad farmacéutico interno.
2,7,8,13
4.2.1.3 Revisién y aprobacion de la documentacién de calificacion y validacion.
Los planes maestros de calificacion y validacion, planes de proyecto, protocolos,
reportes y resumen reportes deben ser aprobados por el duefio, los revisores de
recursos técnicos segun apliquen. 27813
4214 Control de cambio.
El control de cambios debe comenzar a mas tardar antes de empezar con la
calificacion de la operacion y finalizar al momento de la liberacion del sistema para
su operacion Buenas Practicas de Fabricacion. 27813
4.2.1.5 Plan maestro de validacion.
En general los planes maestros de validacion son requeridos para proporcionar un
panorama de la estrategia y entregables de calificacion y validacion. Los planes
maestros de validacion deben incluir los siguientes aspectos, segln aplique: 27813

e Equipos, instalaciones, servicios.

e Equipo de laboratorio.

e Sistemas computarizados/automatizacion de procesos.

e Limpieza.

Pagina 30 de 133



e Procesos.

e Sistema de envio térmico.

e Configuracion de empaque.

e Meétodos de prueba (analiticos y dispositivos).
La legislacion mexicana la NOM-059-SSA1-2015 Buenas practicas de fabricacion de
medicamentos, establece que debe de existir un plan maestro del sitio de fabricacion
el cual debera declarar el o los planes maestros de validacion y/o calificacion:
Toda la informacion podria ser administrada en un plan maestro de validacion o
compartida en planes maestros de validacién con diversos tépicos especificos como
se presenta abajo:

Figura No 6 Plan maestro de validacion.

VMP del Sitio
VMP de VMP de VMP de VMP de VMP de
Validacién de Validacién de Calificacion de Métodos Software
Procesos Limpieza equipos.

VMP: Plan Maestro de Validacion.

Los planes maestros de validacion son documentos del ciclo de vida, estos deben
permanecer en el lugar hasta el final de la calificacion. Estos deben ser revisados
peribdicamente de acuerdo a una justificacion cientificamente sustentada, la cual
debera de estar documentada y aprobada.

4.3 Descripcion de los procesos y reqguerimientos de calificacion y validacion.

4.3.1 Plan y/o diseio.

Durante la fase de plan y/o disefio, se debe utilizar un enfoque cientifico, basado en

riesgo para determinar la necesidad y/o el grado de calificacion y validacion. Este
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enfoque garantiza que los riesgos se manejen de forma adecuada durante todo el ciclo
de vida del sistema y proceso y/o producto. (por ejemplo, calidad de producto,
integridad de datos, etc.%1?

4.3.2 Plan de Proyecto.

Un plan de proyecto (por ejemplo, un plan proyecto de validacién de procesos o un
plan proyecto de calificacion) puede ser usado para proyectos complejos, tales como
introduccion o modificacion de un sistema de manufactura (por ejemplo, que requiera
multiples protocolos de calificacion y/o validacion). La finalizacion de las actividades
del plan proyecto deben ser resumidas en un reporte resumen.%12

4.3.3 Estrategias de agrupamiento.

Para facilitar la calificacion, se puede emplear una estrategia de agrupamiento de
manera tal que se maximice la aplicabilidad de las pruebas requeridas. La justificacion
para la estrategia de agrupacion se debe basar en evidencia cientifica y un enfoque
basado en riesgo, para soportar su uso, y debe de documentarse en un plan de
proyecto o protocolo.®1?
Los siguientes son ejemplos de estrategias de agrupamiento:
e Familia:
Esta estrategia comprende entidades basadas en similitudes fisicas y funcionales.
La prueba de cualquier miembro de la familia puede ser utilizada como soporte de
calificacion para cualquier otro elemento que se encuentre establecido dentro de la
familia. Para otros miembros de la familia pueden ser establecidas pruebas reducidas
de calificacion de operacion y/o desempefio, tales como solo de verificacion. Los
ejemplos de una familia establecida son un grupo de equipos de la misma escala,

HPLC de laboratorio, tanques de congelacion y descongelacion, etc.%1?
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e Modular:

Esta estrategia consiste en el uso de los datos de calificacion o validacion desde un
sistema o unidad de operacion para soportar la calificacion o validacion de otro
sistema o unidad de operacion.®1?

e Extremos:

Es una estrategia basada en ciencia y en riesgo que consiste en la realizacion de
una prueba en los extremos de funcionamiento de ciertos factores de disefio
predeterminado y justificados (por ejemplo, potencia, tamafio del lote, la temperatura,
la velocidad de flujo) para un sistema o proceso. El éxito de la prueba de los extremos
valida todo el rango de las variables probadas.®1?

o Matriz:

Esta estrategia involucra el disefio de un estudio que reduce el niumero total de
muestras requeridas, mientras se realice un muestreo completo de las condiciones
extremas. Los resultados aceptables para todos los estudios validan el rango
completo de las condiciones (por ejemplo: un experimento disefiado
estadisticamente para la temperatura, pH, y densidad).%?

o Entre sitios:

Esta estrategia consiste en realizar la validacion para un sistema o0 proceso en un
sitio y es aplicable a sistemas o procesos similares en otro sitio (por ejemplo: los
tiempos de permanencia de la solucion, transporte).>912

o Peor caso:

Esta estrategia consiste en realizar pruebas a una condicion o grupo de condiciones
abarcando los limites de proceso superiores y/o inferiores y las circunstancias en las
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cuales se tiene un potencial de riesgo de que el producto o proceso falle en
comparacién con las condiciones de rutina (por ejemplo, el peor caso de producto
para la validacién de limpieza). Tales condiciones no necesariamente inducen una
falla del producto o proceso.>%12

4.3.4 Tipos de calificacion y/o validacion.
434.1 Validacion prospectiva:

Es el enfoque estandar para la validacion y se lleva a cabo antes del inicio de la
produccion de rutina para la distribucién comercial.”8

4.3.4.2 Validacién concurrente:

Puede utilizarse cuando es aceptable no completar un programa de validacion antes
de la produccion de rutina comercial. Por ejemplo, la validacion concurrente puede
llevarse a cabo cuando los datos de las réplicas de las corridas de produccion no
estan disponibles debido a un nimero limitado de lotes, los lotes se producen con
baja frecuencia, o porque el proceso validado para la manufactura comercial ha sido
modificado.”®

4.3.5 Protocolos.

Documento por escrito (por ejemplo, protocolo de calificacion y/o validacién),
indicando como deben llevarse a cabo las pruebas y la definicion de los criterios de
aceptacion.

Antes de la ejecucién, todos los protocolos, incluyendo nuevas versiones, addendum
o enmiendas, deben ser aprobados por calidad.?1°

Los protocolos se deben escribir con suficiente detalle para permitir la reproduccion
de las condiciones de prueba; deben definir el sistema, los atributos criticos y

pardmetros criticos y los criterios de aceptacion asociados.

Pagina 34 de 133



La justificacion del estudio y el plan de muestreo/prueba se deben proporcionar y ser
rastreables a los requerimientos de usuario y especificaciones del proceso.

Los criterios de aceptacion deben estar basados en requerimientos regulatorios, o
en requerimientos de calidad internos, evaluaciones de riesgo, justificacion cientifica
e intencion de uso.

Si se realizan cambios en el alcance, métodos de prueba, o criterios de aceptacion
en un protocolo aprobado que altera la intencidn de la calificacion y/o validacion,
estos cambios deben de ser documentados en una nueva version del protocolo o en
un addendum.

Deben incluir una descripcion y la justificacién del cambio propuesto. La aprobacion
final la deben realizar los departamentos involucrados y calidad.

Es aceptable el uso de protocolos genéricos, protocolos de proveedores,
procedimientos estandares de operacion, registros de cambio o0 una combinacion de
estos para cumplir con los requerimientos de la seccién de protocolos de este
documento. El uso de estos documentos en lugar de protocolos y/o reportes resumen
separados, deben ser aprobados por calidad.?°

4.3.6 Realizacion de actividades de calificacion y/o validacion.

Pardmetros de prueba, observaciones y resultados reales de las pruebas deben ser
documentados. Si se requieren multiples corridas y/o réplicas para calificacion y/o
validacion, estas corridas y/o réplicas deben ser consecutivas.

Excepto:

Si es necesario y justificado por las actividades de calificacién y/o validacion.
Cuando una corrida y/o réplica sea descalificada o invalidada debido a un evento no

relacionada con el sistema o proceso (por ejemplo, falla de energia). La exclusién de
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una corrida debe ser documentada en una desviacion de calificacion y/o validacion.
Si los resultados y/o conclusiones de la validacién se ven impactados, la corrida
excluida debe ser registrada y discutida en el reporte; el uso de los datos de la corrida
excluida debe estar justificada en el reporte.

Los procedimientos operacionales deben existir al menos como borradores
adjuntados o referenciados a los protocolos de calificacion y validacion. Los cambios
significativos en los procedimientos que afectan a la intencion de las pruebas deben
ser discutidos en el reporte.

Los procedimientos operacionales deben ser efectivos antes de que el sistema se
libere para uso buenas practicas de fabricacion.

Antes de la liberacion para uso buenas préacticas de fabricacion, los sistemas deben

estar apropiadamente identificados y controlados para asegurar:

El sistema no es usado para produccién buenas préacticas de fabricacion

e El sistema no tiene impacto en el estado calificado de otros sistemas liberados

e Los registros de las pruebas de calificacion/validacion deben ser rastreables al
equipo utilizado (por ejemplo, registro de uso del equipo).

e Todos los instrumentos que generen datos de prueba deben estar calificados,
calibrados, o estandarizados por el usuario (por ejemplo, medidor de pH) antes
de su uso.

e Si la prueba requiere la introduccion de equipos/componentes de prueba

adicionales al sistema a ser calificado/validado, la introduccion y posterior

eliminacién de estos equipos/componentes de prueba debe ser documentada,

reconciliada e incluida con los datos de prueba.?*°
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4.3.7 Documentacion.

El personal que ejecuta calificacion y validacion debe adherirse a las buenas
practicas de documentacion. Toda la documentacion debe ser completada y
aprobada incluyendo la verificacion de la integridad de todos los datos obtenidos.
Los datos de soporte aplicables, tales como hojas de trabajo, deben ser
referenciados dentro de la seccion apropiada del protocolo de prueba. La
documentacion de apoyo debe ser incluido en el paquete de calificacion/validacién,
o de otra manera archivarse y ser rastreables.

Las desviaciones de calificacion y/o validacion deben ser documentadas.?°

4.3.8 Liberacion parala siguiente fase de calificacion y/o validacion.

En caso de un proyecto/equipo complejo, una liberacién formal para la siguiente fase
en la calificacién y validacion de proceso (por ejemplo, calificacién de instalacion
para calificacion de operacién) es autorizada por los departamentos involucrados y
calidad, este requerimiento debe estar claramente definido en un protocolo y/o plan.
La aprobacion condicional para proceder a la siguiente etapa de calificacion puede
darse en donde ciertos criterios de aceptacion o desviaciones no han sido abordados
completamente y hay una valoracion documentada de que no hay impacto
significativo en la siguiente actividad. La aprobacion condicional para proceder a la
siguiente etapa de calificacién debe ser aprobada por calidad.?1°

4.3.9 Reportes y reportes resumen.

Un reporte debe documentar las conclusiones relacionas al protocolo, basadas en
los datos obtenidos durante la prueba y los datos contenidos en el paquete del

resumen, incluyendo cualquier desviacion(es) de calificacién y/o validacion.
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Un reporte resumen debe proporcionar conclusiones relacionadas con el plan del
proyecto cuando se cre6 un plan de proyecto y debe presentar el estado final de las
actividades de calificacion y/o validacion.

El reporte y el reporte resumen puede combinarse en caso apropiado.

Como minimo, los siguientes requerimientos se deben cumplir:

e Revision y aprobacion por el mismo grupo funcional que aprobé el protocolo.

e La transcripcion de los datos de prueba debe ser exactos y rastreable. Esto
incluye la identificacion de la fuente primaria de datos (por ejemplo, registros
de lotes, numeros de lote), las formulas utilizadas para el calculo y los valores
calculados.

e Un paquete de resumen debe ser compilado con el protocolo y/o plan de
proyecto aprobado, las desviaciones de calificacion y/o validacion completadas,
y el reporte y/o reporte resumen. Donde los sistemas electronicos son utilizados
para revisar y aprobar documentos de calificacion y/o validacion, el resumen
debe incluir las referencias y/o enlaces del protocolo o plan de prueba
aprobado.

e La documentacion original de las hojas de calculo de pruebas, datos de apoyo
y otra documentacién aplicable de calificacion y/o validacion debe ser incluido
en el paquete de calificacion y/o validacion, o de otra manera archivado y
rastreable.

e Si se realizan cambios 0 correcciones a un reporte resumen aprobado, la
documentacion debe ser actualizada con una descripcion del cambio, la

justificacion para el cambio, y la referencia al reporte original.
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4.3.10 Administracioén de desviaciones de calificacion y/o validacion.

Los siguientes requerimientos aplican a las desviaciones de calificacion y/o
validacion asociadas a las pruebas de calificacion y/o validacion. Proporciona los
requisitos minimos que se deben realizar para evaluar y resolver una desviacion
calificaciéon y/o validacién, independientemente de si se documentd en papel o se
utiliza el sistema electrénico.
Como minimo, el reporte de las desviaciones de calificacion y/o validacion debe
iniciarse por lo siguiente:

e Falla en el criterio de aceptacion

e Condiciones inesperadas durante la prueba

e Cualquier cambio significativo (por ejemplo, criterio de aceptacion, parametros

de operacion etc.) al protocolo aprobado después del inicio de la ejecucion.

Una desviacién de calificacion y/o validacion no se requiere por errores editoriales,
tipogréficos, ortograficos o facilmente explicables si no cambian el contenido o
significado original del documento.
Cualquier desviacion de calificacion y/o validacion debe ser rastreable (por ejemplo,
un Identificador Unico al protocolo y prueba en ejecucion).
La persona que ejecuta el protocolo o el formato de prueba debe documentar la
desviacion de calificacion y/o validacién en el momento en que es observada. Si la
desviacion de calificacion y/o validacion es detectada durante la revision, el revisor
debe coordinar con la persona que ejecuto el protocolo o el formato de prueba la
documentacion de la desviacion de calificacion y/o validacion.
Todas las desviaciones de calificacion y/o validacion deben ser investigadas y
resueltas, y las investigaciones y conclusiones deben estar documentadas.?310
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4.3.11Liberacién para uso en buenas practicas de fabricacion.

Antes de la liberacién de los sistemas para uso en buenas précticas de fabricacion,
deben concluirse las pruebas asociadas, valorarse el impacto de las desviaciones de
calificacion y/o validacién y los resultados estar determinados como aceptables.?°

4.3.12 Mantenimiento del estado calificado y/o validado.

El estado calificado y/o validado se mantiene a través de los elementos del sistema
de calidad, tales como el control de cambios, monitoreo y controles, revision
periddica, recalificacion y/o revalidacion y revision anual de la calidad del producto
descrita en las secciones siguientes.20

4.3.13 Revision Periddica.

Los sistemas calificados y/o validados deben ser evaluados periédicamente para
confirmar que se mantienen en un estado de control. La evaluacion debe ser
documentada en los documentos de revision periddica. En el caso de que la revision
periodica determine que la recalificacion y revalidacion son necesarios.

El periodo de revision periddica debe ser consecutivo (por ejemplo, no tener ningun
periodo pendiente).

Revisiones periddicas de calificaciones deberan ser ejecutadas de acuerdo con un
procedimiento aprobado.?1°

4.3.14 Recalificacion y revalidacion.

La recalificacidon y revalidacién consiste de pruebas o una verificacion que
proporciona el aseguramiento continuo del estado calificado y validado.

La recalificacién y revalidacion se requiere en los siguientes casos cuando:

o Se declara de manera explicita en los requerimientos regulatorios (por

ejemplo: autoclaves, esterilizacion, procesos de llenado aséptico)
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o La revision periddica indique que es requerida la recalificacion y/o revalidacion

o El control de cambios indique que es requerida la recalificacion y/o
revalidacion
o La revision anual de calidad de producto indique que es requerida la

recalificacion y/o revalidacion.

En caso de que la recalificacion sea necesaria y se realice con una frecuencia
definida, la frecuencia debe estar justificada y los criterios de evaluacion definidos.
La recalificacion y la revalidacion deben ser realizadas a través de un protocolo
aprobado.?10

Fases de calificacion de equipo analitico etapa por etapa:

5.1 Calificacion de diseifio.

La calificacién de disefio puede ser realizada a través de protocolos internos, en el sitio
del fabricante del equipo o como parte de la correspondencia documentada con el
fabricante. El duefio del equipo debe asegurar, a través de la evaluacién del proveedor,
que el equipo (incluyendo el software) es apto para la aplicacion propuesta y que el
fabricante tiene adoptado un sistema de calidad, que asegure un equipo confiable. Si el
fabricante y/o equipo no se apegan a estos requerimientos, el impacto de deficiencias
conocidas y la determinacion de aceptabilidad del equipo y el fundamento de continuar el
proceso de calificacion debe ser documentado en el registro de la calificacion del equipo.
La determinacion de aceptabilidad del equipo para satisfacer los requerimientos
identificados debe documentarse a traveés del proceso de calificacion del equipo. Los
siguientes elementos de disefio deben ser considerados:

e Evaluacion del proveedor: soporte de instalacion, servicios, capacitacion etc.
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o Requerimientos de Usuario:  funciones criticas, manejo de errores, alarmas,

entregables (reportes), necesidad de suministro eléctrico, condiciones ambientales, etc.
o Grupo A: Estos equipos no se toman en consideracidbn ya que no requieren
calificacion.

o Grupo B: La especificacion del Fabricante de los limites de funcionalidad y operacién
pueden ser aceptados como requerimientos de usuario. Para Equipos complejos, el
requerimiento de usuario puede ser necesario.

o Grupo C: Los requerimientos de usuario para los limites de funcionalidad, operacién
y desempenio especificos para la aplicacion analitica son necesarios.

o Especificaciones funcionales y de disefio (criterios basados en propdsito de uso).

Cuando el equipo a ser comprado ya existe en estado calificado con la misma
configuracion (por ejemplo, marca, modelo y uso propuesto), no es necesario repetir
calificacion de disefio. Es necesario proporcionar una referencia o copia de la calificacion
de disefio previamente completada en el nuevo registro de calificacion de equipo.

Todos los requerimientos identificados en la fase de disefio deben ser verificados como
parte de las pruebas y/o documentacion de la calificacion de equipos. La justificacion para
el enfoque basado en riesgo o una razén que soporte debe ser documentado para
cualquier requerimiento que se ha determinado como incumplimiento a los requerimientos
de usuario y/o especificaciones de propésito de uso y/o si no sera evaluado durante el
proceso de calificacion de equipos.>>10

5.2 Calificacion de Instalacion.

La calificacion de la instalacién proporciona la documentacion que asegura que todos los
aspectos clave de la instalacion del equipo se apeguen a los procedimientos de operacion
y requerimientos de disefio aprobados. Ademas, la calificacion de la instalacion debe
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documentar que el equipo es apto para la operacién en el ambiente seleccionado y cuenta
con todos los servicios requeridos. Los entregables de la calificacion de la instalacion
deben incluir lo siguiente:

o Confirmacion y disponibilidad de la documentacibn de compra y demas
documentacion asociada del proveedor cuando se compra un nuevo equipo.

o Instalacidn, espacio, conexiones de servicios y ubicacion son los requeridos.

o Identificacion del equipo/modulos del sistema (por ejemplo, numeros de serie, equipo
0 numero de activo u otros identificadores unicos).

o Acceso al manual del propietario/ usuario Unicamente cuando se encuentre
disponible en el sitio web del proveedor.

o Descripcién de todas las desviaciones asociadas que se presentaron durante la fase
de la calificacion de la instalacion.

o Confirmacion que todas las pruebas predefinidas en los requerimientos de prueba
de la calificacion de la instalacion estan completadas satisfactoriamente.?510

5.3 Calificacion de operacion.

La Calificacién de operacién asegura que el instrumento o los médulos especificos de un
sistema operan de acuerdo con las especificaciones definidas o dentro del intervalo de
operacion. Se deben determinar parametros de prueba criticos y criterios de aceptacion
con base en el proposito de uso y/o requerimientos del usuario identificados en la fase de
disefio. Los entregables de la calificacion de la operacion, debe incluir lo siguiente:

e Documentacion de cualquier cambio de configuracion desde la conclusion de la fase

de la calificacion de la instalacion y evaluacion del impacto (cuando aplique).
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e Realizacion de la calibracion (cuando aplique) y todos los requerimientos de pruebas
de la calificacién de la operacion predefinidos (por ejemplo, pruebas de alarmas
criticas, funciones de impresion y reporte).

e Conexiones de todo el sistema, componentes y periféricos estan incluidos en las
pruebas de la calificacion de la operacion, si aplica.

e Descripcion de todas las desviaciones encontradas durante la fase de la calificacion
de la operacion.

e Confirmacién de la conclusion satisfactoria de los requerimientos de prueba de la
calificacion de la operacion.

e Conclusion de aceptabilidad para la fase de la calificacién de la operacion.

e Cuando el equipo es utilizado para fines de validacion de métodos, su proceso de
calificacibn de equipo debe ser completado a través de todas las pruebas de
calificacién de la operacion, calibrado o estandarizado por el usuario. Un reporte
resumen interino o final debe ser escrito para liberar el equipo como calificado para su
uso en validacion de método.?51°

5.4 Calificacion de desempefio.

La calificacion de desempefio provee la documentacion de que el equipo, en su ambiente
normal, consistentemente cumple con los requerimientos apropiados para su propésito de
uso. En algunos casos, los requerimientos de desempefio se confirman a través de
pruebas combinadas de calificacion de operacidn y/o calificacion de desempefio. Si este
es el caso la calificacion de desempefio por separado no es requerida.

Se cumple con la calificacion de desemperio a traves de la ejecucion de pruebas holisticas
de sistema (por ejemplo, aptitud de sistema y/o estandarizacion).

Los entregables de la calificacion de desempefio deben incluir lo siguiente:
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e Documentacion de cualquier cambio en la configuracion desde la conclusion de la
fase de de calificacion de operacion y evaluacion de cualquier impacto.

e Identificacion de la aptitud de sistema, estandarizacion y/o otras pruebas de
desempefio realizadas, asi como los procedimientos de operacion / métodos de
prueba que se utilizaron.

e Descripcion de todas las desviaciones asociadas encontradas durante la fase de la
calificacion de desempefio.

e Confirmacién de la conclusion satisfactoria de los requerimientos de prueba de la
calificacién de desempefio.

e Aceptabilidad para la fase de la calificacion de desempefio.

Después de la conclusion satisfactoria de la fase de la calificacion de desempeiio, el

reporte de calificacion del equipo esta listo para revisiéon y aprobacion.?>10
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6. Ejemplo de calificacién para equipo analitico.

Para ejemplificar la calificacion de un equipo analitico tipico y de gran uso en los laboratorios
de andlisis fisicoquimicos tomaremos una balanza micro analitica electrénica en uso.

6.1 Antecedentes del proceso de pesaje.

Pesar es una de las tareas mas habituales en el laboratorio ya que se utiliza para una
gran variedad de determinaciones analiticas, por ejemplo, determinaciones tan
sencillas como el peso promedio de una muestra de tabletas, hasta determinaciones
tan complejas como: pesar cantidades cercanas a 1mg para determinar la pureza de
productos y/o impurezas.*

Antes revisaremos que es una balanza electrénica.

6.1.1 Las balanzas electrénicas involucran tres elementos basicos:

a) El objeto a ser pesado que se coloca sobre el platillo de pesaje, ejerce una presion
gue esta distribuida de forma aleatoria sobre la superficie del platillo. De alli, mediante
un mecanismo de transferencia —palancas, apoyos, guias—, se concentra la carga del
peso en una fuerza simple [F] que puede ser medida.

b) Un transductor de medida, conocido con el nombre de celda de carga, produce una
sefal de salida proporcional a la fuerza de carga, en forma de cambios en el voltaje o
de frecuencia.

¢) Un circuito electronico anélogo digital que finalmente presenta el resultado del pesaje

en forma digital.41°
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Figura No 7 Funcionamiento de balanzas electronicas.

u l A: Masa a ser pesada.

B: Mecanismo de transferencia de la masa pesada

B C: Celda de carga: Transductor de sefal mecanica
a voltaje.
C D: Procesador de seiial y pantalla digital: La sefal

en forma de voltaje se procesay se presenta en una

pantalla en forma digital (datos numeéricos).

Las balanzas de laboratorio analitico operan de acuerdo al principio de compensacion
de fuerza electromagnética, aplicable a desplazamientos o torques donde se combina
la exactitud de los componentes mecanicos con los sistemas automaticos de lectura.
Sistema de procesamiento de la sefial.

El sistema de procesamiento de la sefial esta compuesto por el circuito que transforma
la sefial eléctrica, emitida por el transductor de medida en datos numéricos que pueden
ser leidos en una pantalla. El proceso de la sefial comprende las siguientes funciones:
6.1.1.1 Tara. Se utiliza para colocar en cero el valor de la lectura, con cualquier carga
dentro del rango de capacidad de la balanza. Se controla con un botén ubicado
generalmente en el frente de la balanza.*1°

6.1.1.2 Control para ajuste del tiempo de integracion. Los valores de peso son

promediados durante un periodo predefinido de tiempo. Dicha funcién es muy util
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cuando se requiere efectuar operaciones de pesaje en condiciones inestables. Por
ejemplo: presencia de corrientes de aire o vibraciones. 415

6.1.1.3 Redondeo del resultado. En general las balanzas electrénicas procesan datos
internamente de mayor resolucion que aquellos que se presentan en la pantalla. De
esta forma se logra centrar exactamente la balanza en el punto cero, cuando la balanza
es tarada. El valor interno neto se redondea en la pantalla. 41°

6.1.1.4 Detector de estabilidad. Se utiliza en operaciones de pesaje secuencial y
permite comparar los resultados entre si. Cuando el resultado se mantiene, es liberado
y puesto en pantalla, aspecto que se detecta al encenderse el simbolo de la unidad de
peso seleccionada. 41°

El procesamiento electronico de las sefiales permite disponer de otras funciones tales
como conteo de partes, valor porcentual, valor objetivo, entre otras. Dichos calculos son
realizados por el microprocesador, de acuerdo con las instrucciones que el operador
ingresa a través del teclado de la balanza.

6.1.2 Para instalar y utilizar satisfactoriamente una balanza, se requiere lo

siguiente:

a) Disponer de un ambiente que no presente corrientes de aire, cambios bruscos de
temperatura y que esté libre de polvo.

b) Contar con una superficie nivelada. Es ideal una plataforma de alta inercia, aislada
de las estructuras ubicadas en la vecindad, para reducir el efecto de las vibraciones
gue emiten ciertos equipos como centrifugas y refrigeradores. La misma debe tener un
area suficiente para instalar la balanza y aquel equipo auxiliar con el que se interactla

en los procesos de pesaje. De igual manera se debe prever el espacio requerido por
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los cables de interconexion, corriente eléctrica, conexion al sistema de informacion, a
la impresora, etc.3415

c) Evitar que en la cercania se encuentren instalados equipos que produzcan campos
magnéticos elevados o vibraciones como centrifugas, motores eléctricos, compresores
y generadores.

d) Evitar que se encuentre bajo la influencia directa de los sistemas de aire
acondicionado, corrientes de aire y de la luz solar.

d) Disponer de una toma eléctrica en buen estado, dotada con polo a tierra provista de
interruptores, que cumpla con la normatividad eléctrica vigente en el pais o el
laboratorio.3415

6.1.3 Operacion de la balanza electrénica.

La operacion de una balanza electronica moderna esta claramente definida en el
manual de operacion que suministran los fabricantes. En general se debe cumplir el
siguiente procedimiento:

a) Permitir que la balanza equilibre sus condiciones con las del ambiente donde se
encuentra instalada.

b) Permitir que la balanza se precaliente antes de iniciar las actividades. Normalmente
basta que la misma se encuentre conectada al sistema de alimentacion eléctrico.
Algunos fabricantes sugieren que se deje transcurrir un periodo de tiempo de al menos
20 minutos, desde el momento en que se energiza hasta el momento en que se inicia
la utilizacién de la misma. Por lo tanto, lo mas conveniente es que las balanzas se

encuentren conectadas a la energia siempre.
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c) Verificar que la balanza se encuentre calibrada. Las balanzas electrénicas por lo
general disponen de una calibracion interna, almacenada en la memoria, la cual puede
se sugiere utilizar antes del inicia de las operaciones cada dia.'®

6.1.4 Calibracién de la balanza electrénica

El proceso de calibracién de balanzas debe ser realizado por personal capacitado
especificamente en esta actividad. Como aspecto fundamental se destaca que la
calibracion se debe realizar con base en los lineamientos de la OIML o de otra entidad
equivalente como puede ser la Sociedad Americana para Ensayo de Materiales
(ASTM), instituciones que han desarrollado metodologias para clasificar las pesas o
masas patron, utilizadas en los procesos mencionados. A continuacioén, se incluye la
tabla de clasificacién de pesas de referencia que utiliza la organizacion internacional de
metrologia legal (OIML).3415
Tabla No 12 Clasificacion de pesas de acuerdo a la organizacion internacional de

metrologia legal (OIML).

Clase Descripcion Tolerancia Incertidy_m e Frecut_encia_ d ere
permitida calibracion

El Pesas de acero inoxidable sin marcas o| * 0.05 ppm en 1 Kg +1/3dela 2 afios
camaras de ajuste tolerancia

E2 Pesas de acero inoxidable sin marcas o| = 1.5 ppmen 1Kg +1/3dela 2 afios
camaras de ajuste tolerancia

F1 Pesas de hacer inoxidable con boton| +5ppm en 1 Kg +1/5dela 1 afios
roscado para proteger camara de ajuste tolerancia

F2 Pesas e bronce plateado *15ppmen 1Kg £ 1/5 de_la 1 afios
tolerancia

Cualquier proceso de calibracién debe realizarse utilizando un peso patron, y los
resultados obtenidos se analizaran para determinar si se encuentran dentro de las
tolerancias aceptables. Se deben seleccionar los pesos patron, dependiendo de la
capacidad de la balanza. La tabla que se muestra a continuacibn complementa la
anterior y es una guia que ayuda a determinar el tipo de peso patron que debe utilizarse

en los procesos de calibracién de una balanza en funcién de su capacidad.3#15
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Tabla No 13 Calibracion de balanzas electronicas de acuerdo a su capacidad.

Resolucién
Capacidad
100g 10g 19 100mg 10mg img 0.1mg | <0.01 mg

Hasta 200g M1 M1 F2 F1 E2
200g a 1kg M1 M1 F2 F1/ E2 E2 E2
1kg a 30 kg M2 M2 M1 F2 E2 E2 E2

30kg a 100kg M2 M1 F2 F1 E2

Més de 100kg M2 M1/ F2 F1 E2

6.2 Calificacion de balanza microanalitica.

Los aspectos anteriores se deberan de tomar en cuenta para realizar la calificacion de las
balanzas electrénicas, para que a través de la documentacion generada se establezca que
el proceso de pesaje es exacto, preciso, reproducible, contemporaneo y seguro.

Para fines del ejemplo de calificacién que a continuacion se expondra, este se realizara
siguiendo los pasos de acuerdo a lo establecido en el ciclo de vida de la calificacion de
equipo analitico, clasificacion del equipo analitico, agrupacién de equipo y los documentos
gue se deben generar para sustentar de acuerdo a las buenas practicas de fabricacion.
Nos concentraremos en el proceso de calificaciébn sin olvidar que documentos
pertenecientes al sistema de calidad como control de cambios y analisis de riesgo ya se
encuentran emitidos y aprobados.

Los formatos que a continuacion se plantean pueden ser modificados y realizados de
acuerdo a los requerimientos internos establecidos por cada compafiia o a los

requerimientos especificos para cada equipo.
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Figura No 8 Diagrama de flujo para el proceso de calificacion de la balanza micro analitica.

1 Clasificacién de equipo
analitico.

1. El equipo se clasifica como equipo clase B, ya
solamente se controla con un firmware basico y no
realiza procesamiento de datos (4.1.2).

2 Emitir documentacion para la
calificacion.

2.1 El plan de calificacién se emite de forma general
para balanzas ya que las mismas se pueden agrupar
en familia (4.3.3).

2.1 Plan de calificacion. 2.2, 2.3 En el protocolo de instalacién y operacion se

establecen las pruebas a realizar, asi como los
criterios de aceptacion, los formatos establecidos en
el protocolo se podran utilizar para documentar y
reportar las pruebas.

2.2 Protocolo para calificacion
de la instalacion.

3. Antes de realizar la ejecucién de la calificacién se
debera de contar con los protocolos revisados y
aprobados por el personal asignhado para dicha
actividad.

2.3 Protocolo para calificacion
de la operacion.

3.1, 3.2 La ejecucidn de la calificacion se realizara en
A4 forma secuencial, entendiéndose por esto que
primero se deber4 de ejecutar la calificacién de
3 Ejecucién de la calificacion. operacion y después la calificacién de la operacion.
Cualquier desviacion al protocolo de calificacion
debera de ser documentada y cerrada antes de dar
por concluida la misma.

2.3 Ejecucion calificacion de

instalacion. 4. El reporte de la calificacion se debera de realizar
una vez concluidas todas las pruebas establecidas en
el protocolo, asi como pruebas adicionales. La
calificacion del equipo se considerara como concluida
una vez aprobados los reportes por el personal
asignado para dicha actividad.

A 4

2.3 Ejecucion calificacion de
operacion.

4 Reporte de calificacion.
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6.3 Formatos

6.3.1 Formatos para la calificacion de la instalacion.

Cédigo del documento

Tipo y titulo del documento

Plan de Calificacion

[

]

[] Version Sustituye a: Vélido desde: Pagina
[] [] [] []
1. Datos del Equipo / Instrumento.
Nombre Balanzas
Clave [] Clasificacion | OBLOIC Marca [ ]
Modelo [] Serie Ubicacion []

2. Lista de entregables.

Identificar los entregables aplicables durante el proceso de calificacion del equipo y/o Instrumento.
Los documentos que sean seleccionados como aplicables, deberan ser verificados y referenciados
en alguna etapa de calificacidon y al final de la calificacion. Indicar la justificacion de los entregables

qgue no aplican.

Entregables Seleccion Justificacion
Solicitud de equipo o instrumento y requerimientos de O si [ No aplica []
usuario
Alta y Clasificacién asi O No aplica [1
Plan de calificacion asi [J No aplica [1]
Protocolo y reporte de Calificacion de Disefio. asi [J No aplica [1]
Protocolo y reporte de Calificacién de instalacion O sSi ] No aplica [1]
Protocolo y reporte de calificacién de Operacion. O Si [ No aplica []
Protocolo y reporte Calificacion de Desemperfio. O Si [ No aplica []
Historial de servicios asi [J No aplica [1]
Etapa Documentacion Clave de protocolo/Reporte
Calificacion de disefio O Interna [ Externa [JNo aplica Protocolo: [ ]
Reporte: [ ]
Calificacion de instalacion O Interna [ Externa [JNo aplica Protocolo: [ ]
Reporte: [ ]
Calificacion de operacion O Interna [ Externa [JNo aplica Protocolo: [ ]
Reporte: [ ]
Calificacion de desempefio O Interna [ Externa [JNo aplica Protocolo: [ ]
Reporte: [ ]

Comentarios adicionales

—
(Y S S—
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Cddigo del documento Tipo y titulo del documento

Plan de Calificacion

[]

[] Version Sustituye a: Vélido desde:

Pagina

[] [] []

[]

3. Evaluacioén de funciones/ parametros criticos.

Enlistar las funciones y/o parametros del equipo adquirido, para cada uno marcar el recuadro que
se adecue al mismo. Si al menos un recuadro es marcado cada parametro/funcién se considera

critica y debe ser evaluada en al menos una etapa de la calificacion.

No Parametro o Euncién Evaluacién de criticidad
1 2 3 4 5 6 7
PF1 Contar con documentacion de soporte (manual, PNO). O O O O O O O
PF2 Con_diciones ampie_qtale_s adecuadas para su uso (vibraciones, 0 0 0 0 0 0 0
corrientes, exposicion directa a la luz solar).
PF3 Cable o fuente de alimentacion eléctrica adecuada. O O O O O O O
PF4 Contar con interfaces para equipo periférico y configuracion 0 0 0 0 0 0 0
correcta
PF5 Movilidad mecénica de las partes méviles O O O O O O O
PF6 Correcta nivelacion del instrumento O O O O O O O
PF7 Funcion de auto calibracion O O O O O O O
PF8 Funcién de tara o |o (0o (o (o (o (0
PF9 Funcion de impresion O O O O O O O
PF10 | Contar con proteccion para corrientes de aire O O O O O O O
PF11 Componentes del instrumento sin dafios O O O O O O O
PF12 | Tiempo de calentamiento del instrumento o |o (0o (o (o (o (0
PF13 En cada una de las pruebas (Excentricidad, linealidad, sesgo
de medida, repetibilidad y pesada minima) el error no debe ser| [J O O O O O O
mayor al EMT (error maximo permitido).

El parametro/funcion esta alineado a los estandares de la compaifiia (internos y regulatorios)

El parametro/funcién genera, administra, transfiere o reporta datos requeridos en regulaciones

El parametro/funcion es o se utiliza para célculos

El parametro/funcion esté relacionado con la aptitud del equipo/instrumento

El parametro/funcion es indicativo del buen funcionamiento del equipo/instrumento

El equipo/instrumento debe controlar este parametro/funcién

N | OO |0 WIN|PRP

El resultado del parametro/funcion impacta a la calidad del producto
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

[]

Plan de Calificacion

[]

Version

Sustituye a:

Valido desde:

Pagina

[]

[]

[]

[]

4. Etapas de prueba

Enlistar los requerimientos de usuario y los parametros/funciones criticas en la etapa en que se planea

probar. Cada requerimiento y pardmetro y/o funcion debe estar en al menos una etapa de calificacion.

Requerimiento, Calificacion de Calificacion de Calificacion de Calificacion de
pardmetro/funcion disefo Instalacion Operacion Desemperio
PF1 O O O O
PF2 O O O O
PF3 O O O O
PF4 O O O O
PF5 O O O O
PF6 O O O O
PF7 O O O O
PF8 O O O O
PF9 O O O O
PF10 O O O O
PF11 O O O O
PF12 O O O O
PF13 O O O O
5. Aprobaciones
Responsable Firma Fecha Puesto

[]

[]

Elaboracion Quimico en Validacion
Revisién [] [] Coordinador de Validacion
[] [] Gerente de Control de equipos
Aprobacion

[1]

[1]

Responsable Sanitario
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6.3.2 Formatos para la calificacion de la instalacion.

Cédigo del Tipo y titulo del documento
documento

Protocolo de Calificacion de Instalacion

[]

[] Versién Sustituye a: Valido desde: Pagina

[] [] L] []

1. Datos del instrumento/equipo

Nombre []
Clave [] Clasificacion asQc Marca []
Modelo [1] Serie [ 1] Ubicacion [ ]
2. Objetivo

2.1 Demostrar mediante evidencia documentada que la instalacion de [instrumento y/o equipo], se
encuentra acorde a los requerimientos de usuario, especificaciones y recomendaciones de instalacion
del fabricante.

3. Historico de cambios

Versioén Cambio Valido desde

[] [] []

4. Alcance

El presente protocolo aplica para la calificacion de instalacion del [instrumento/equipo] instalado en
[ubicacion].

5. Responsabilidades

5.1 Es responsabilidad del Quimico Analista de validaciéon la elaboracion y ejecucién del presente
protocolo de calificacion.

5.2 Es responsabilidad del coordinador de validacion revisar el presente protocolo de calificacion previo
a la ejecucion de las pruebas.

5.3 Es responsabilidad del gerente de control de equipos aprobar el presente protocolo de calificacion
previo a la ejecucion de las pruebas.

5.4 Es responsabilidad del responsable sanitario autorizar el presente protocolo de calificacion previo
a la ejecucion de las pruebas.

5.5 Es responsabilidad del coordinador de validacién programar con el area técnica correspondiente
las actividades de calificacion del equipo/instrumento.

5.6 Es responsabilidad del &rea técnica brindar el apoyo necesario al &rea de control de equipos en la
ejecucion de la calificacion cuando asi sea requerido.
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Cdédigo del documento Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacion de Instalacion

[]

[] Version Sustituye a: Vélido desde: Pagina

[] [] [] L]

5.7 Es responsabilidad del personal de validacién elaborar el reporte de calificacion del equipo y/o
instrumento.

5.8 Es responsabilidad del coordinador de validacion y el gerente del area técnicaljefe del area técnica
la revision del reporte de calificacion del equipo y/o instrumento.

5.9 Es responsabilidad del gerente de control de equipos y responsable sanitario la aprobacion del
reporte de calificacion del equipo y/o instrumento.

6. Criterios de aceptacion

6.1 El equipo y/o instrumento deberd de cumplir con los criterios de aceptacion establecidos en el
presente protocolo de calificacién de instalacion.

7 Referencias

7.1 Procedimiento “Calificacion de Equipos de Laboratorio”, version vigente.

7.2 NORMA Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994, Instrumentos de medicion-Instrumentos para
pesar de funcionamiento no automéatico-Requisitos técnicos y metrolégicos (esta Norma cancela la
NOM-010-SCFI-1993).

8 Procedimiento

8.1 Ejecutar las pruebas de calificacion de la instalacion de acuerdo a lo indicado en cada una de ellas.
Los formatos utilizados para documentar la calificacion son modificables de acuerdo a los criterios de
aceptacion establecidos..
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacién de Instalacion

[]

[]

Version

Sustituye a:

Valido desde:

Pagina

[]

[]

[]

L]

8.1.1 Documentacion

No de Prueba

[]

Titulo de prueba

"Documentacion”

Procedimiento

Registrar lo datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

Columnas reservadas para el reporte

No Sub prueba Criterio de aceptacién D ‘0 d ¢ ) Cumple: Realizado por:
ocumento de reterencia Si/No (Nombre /Fecha)
[] [1] Disponible, revisado y [] asi []
aprobado. CINO
[1] [ ] Todas las pruebas [1 asi [1]
ONO

corresponden al protocolo

8.1.2 Descripcidn

No de Prueba

[]

Titulo de prueba

" Descripcion”

Procedimiento

Registrar lo datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

No Sub prueba

Criterio de aceptacion

Columnas reservadas para el reporte

Documento de referencia

Cumple:

Si/ No

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

[] []

[]

[]

asl
CNO

[]

[] []

[]

[]

asl

CINO

[]
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacién de Instalacion

[]

[]

Version

Sustituye a:

Valido desde:

Pagina

[]

[]

[] L]

8.1.3 Instalacién y condiciones ambientales

No de Prueba

[]

Titulo de prueba

“Instalacién y condiciones ambientales™

Procedimiento

Verificar que la instalacién y las condiciones ambientales sean las optimas.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacién establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

No Sub prueba

Criterio de aceptacién

Columnas reservadas para el reporte

Documento de referencia

Cumple:
Si/No

(Nombre /Fecha)

Realizado por:

[] []

[]

[]

asl
CINO

[]

[] []

[]

[]

asl
CINO

[]

8.1.4 Montaje e instalacion

No de Prueba

[]

Titulo de prueba

“Montaje e instalacién ~

Procedimiento

Demostrar que el [equipo y/o instrumento] se instalé y ensamblo adecuadamente de acuerdo a las recomendaciones

del fabricante.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

AL Sub prueba

Criterio de aceptacién

Columnas reservadas para el reporte

Documento de referencia

Si/ No

Cumple:

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

[] []

[]

[]

sl
ONO

[]

[] []

[]

[]

sl
CINO

[]
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacién de Instalacion

[]

[]

Version

Sustituye a:

Valido desde:

Pagina

[]

[]

[]

L]

8.1.5 Respuesta inicial

No de Prueba

[]

Titulo de prueba

" Respuestainicial ~

Procedimiento

Demostrar que el [equipo y/o instrumento] enciende correctamente y no se registran errores.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

No

Sub prueba

Criterio de aceptacién

Columnas reservadas para el reporte

Documento de referencia

Cumple:
Si/No

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

[]

[]

[]

[]

sl
CINO

[]

[]

[]

[]

[]

sl
CONO

[]

8.1.6 Complementos de la calificacion

No de Prueba

[]

Titulo de prueba

" Complementos de la calificaciéon ~

Procedimiento

Verificar que se cuente con la documentacién mencionada en la tabla.

Criterio de aceptacion

Cuenta con la documentacion oficial proporcionada por el fabricante.

No

Sub prueba

Criterio de aceptacién

Columnas reservadas para el reporte

Documento de referencia

Si/ No

Cumple:

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

[]

[]

[]

[]

asl
CNO

[]

[]

[]

[]

[]

asl
CINO

[]
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

[]

Protocolo de Calificacién de Instalacion

[]

Version

Sustituye a:

Vélido desde: Pagina

[]

[]

[]

L]

9. Desviaciones a la calificaciéon

Registro desviaciones durante la ejecucion de Prueba

Sub prueba(s) asociada(s) / Descripcién breve

Fecha de aprobacion
del cierre

[]

[]

[]

[]

DICTAMEN DE LA PRUEBA |[] Cumple

] No cumple

Realizo (Firma/ Fecha): [ ]

Reviso (Firma/ Fecha): [ ]
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Cddigo del documento Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacién de Instalacion

[]

[] Version Sustituye a: Vélido desde: Pagina

[] [] Aprobacién []

10. Dictamen

10.1 Seleccionar la opcion que se adecue a los resultados obtenidos.

[] Se demostro y determindé mediante el cumplimiento de los Criterios de Aceptacién definidos en el presente
protocolo, que la instalacion del [Equipo/instrumento] se encuentra acorde a requerimientos del usuario,
especificaciones de disefio, manuales/procedimientos de operacidn, especificaciones y recomendaciones de
instalacién del fabricante para cumplir su propdsito de uso de acuerdo a Buenas Practicas de Fabricacion. Se evalu6
la correspondencia entre los requerimientos de usuario, las especificaciones de cada uno de los elementos y las
condiciones de instalacion a través del Plan de Pruebas y el cumplimiento de los criterios de aceptacion. Se evalué
y se proporciond la documentacién necesaria para asegurar que el area fisica, condiciones ambientales e instalacién
es apta, cuenta con los servicios necesarios y puede operar en el ambiente seleccionado eficientemente.

ONo hay Puntos Pendientes. Queda Aprobada la calificacidn de lainstalacion del [Equipo y/o instrumento].
[lAprobacion de la calificacion de la instalacion conforme a la lista autorizada de Puntos Pendientes

Caodigo:

[] Los resultados obtenidos en cada una de las pruebas indican que [Equipo y/o instrumento] no se cumple en al
menos a uno de los criterios de aceptacion establecidos en el protocolo.

Acciones (seleccionar las opciones que sean necesarias):
[] Es posible continuar con la siguiente etapa de Calificacion
[] Se genera:

[] Solicitud de cambio(SC):

[ ] Andlisis de Riesgos(AR):

Deficiencias conocidas/Impacto/Justificacién/Comentarios adicionales: | [] No Aplica

[]

l— f— [—

]
]
]

11. Anexos
11.1 Generar la lista de anexos al reporte de calificacion.

12. Aprobaciones

Responsable Firma Fecha Puesto
Elaboracién Quimico en Validacion
Revision Coordinador de Validacion
Gerente de Control de equipos
Aprobacién

Responsable Sanitario
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6.3.3 Formatos paa la calificacion de la operacion.

Cdédigo del documento Tipo y titulo del documento
Protocolo de Calificacién de Operacién

[]

[] Version Sustituye a: Vélido desde: Pagina

[] [] [] []

1. Datos del instrumento/equipo

Nombre [ ]
Clave [1 Clasificacion asQc Marca [ 1]
Modelo [1] Serie [ 1] Ubicacion [ 1]
2. Objetivo

2.1 Demostrar mediante evidencia documentada que él [instrumento y/o equipo], opera de acuerdo
a las especificaciones de disefio, requerimientos de usuario y especificaciones del fabricante.
Cumpliendo previamente los criterios de aceptacion establecidos.

3. Histoérico de cambios

Version Cambio Valido desde

[] [] []

4. Alcance

El presente protocolo de calificacién aplica para la calificacion de operacién del [instrumento y/o
equipo] instalado en [ubicacién].

5. Responsabilidades

5.1 Es responsabilidad del quimico analista de validacion la elaboracién y ejecucion del presente
protocolo de calificacion.

5.2 Es responsabilidad del coordinador de validacion revisar el presente protocolo de calificacion
previo a la ejecucion de las pruebas.

5.3 Es responsabilidad del gerente de control de equipos aprobar el presente protocolo de
calificacion previo a la ejecucion de las pruebas.

5.4 Es responsabilidad del responsable sanitario autorizar el presente protocolo de calificacion
previo a la ejecucion de las pruebas.

5.5 Es responsabilidad del coordinador de validacion programar con el é&rea técnica
correspondiente las actividades de calificacion del equipo y/o instrumento.

5.6 Es responsabilidad del &rea técnica brindar el apoyo necesario al &rea de control de equipos
en la ejecucion de la calificacion cuando asi sea requerido.
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Cédigo del documento Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacion de Operacién

[ ]

[] Version Sustituye a: Valido desde: Pagina

[] [] [] [ ]

5.7 Es responsabilidad del personal de validacion de equipos elaborar el reporte de calificacion del
equipo y/o instrumento.

5.8 Es responsabilidad del coordinador de validacion y el gerente del &rea técnical/jefe del area
técnica la revision del reporte de calificacion del equipo y/o instrumento.

5.9 Es responsabilidad del gerente de control de equipos y responsable sanitario la aprobacion del
reporte de calificacion del equipo y/o instrumento.

6. Criterios de aceptacion

6.1 El equipo y/o instrumento debera de cumplir con los criterios de aceptacion establecidos en el
presente protocolo de calificacion de operacion.

7 Referencias

7.1 Procedimiento “Calificacion de Equipos de Laboratorio”, version vigente.

7.2 NORMA Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994, Instrumentos de medicion-Instrumentos
para pesar de funcionamiento no automatico-Requisitos técnicos y metrolégicos (esta Norma
cancela la NOM-010-SCFI-1993).

8 Procedimiento

8.1 Ejecutar las pruebas de calificacion de la instalacién de acuerdo a lo indicado en cada una de
ellas. Los formatos utilizados para documentar la calificaciéon son modificables de acuerdo a los
criterios de aceptacion establecidos..
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacion de Operacioén

[]

[1]

Version

Sustituye a:

Valido desde:

Pagina

[1]

[]

[1]

[1]

8.1.1 Documentacion

No de Prueba

[]

Titulo de prueba

"Documentacion”

Procedimiento

Registrar los datos de los documentos solicitados

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacidn establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

Columnas reservadas para el reporte

No o . _
Sub prueba Criterio de aceptacion . Cumple: Realizado por:
Resultado obtenido Si/No (Nombre /Fecha)
[1 [ 1] Disponible, revisado y [ ] gsl []
aprobado. INO
[1 [ 1] Todas las pruebas [ ] gsl []
corresponden al protocolo CINO

8.1.2 Operacion

No de Prueba

[]

Titulo de prueba

" Descripciéon”

Procedimiento

Registrar los datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

N Sub prueba

Criterio de aceptacién

Columnas reservadas para el reporte

Resultado obtenido

Cumple:
Si/No

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

[] []

[]

[]

asi
OONO

[]

[] []

[]

[]

asi

CINO

[]
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacion de Operacioén

[]

[1]

Version

Sustituye a: Vélido desde:

Pagina

[1]

[] [1]

[1]

8.1.3 Complementos de la calificacion

No de Prueba

[]

Titulo de prueba " Complementos de la calificacion

Procedimiento

Verificar que se cuente con la documentaciéon mencionada en la tabla.

Criterio de aceptacion

Cuenta con la documentacion oficial proporcionada por el fabricante.

No

Sub prueba

Criterio de aceptacién

Columnas reservadas para el reporte

Resultado obtenido

Cumple:
Si/No

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

[]

[]

[]

[]

gsil
CINO

[]

[]

[]

[]

[]

gsil
CINO

[]

9. Desviaciones a la calificacion

Registro desviaciones durante la ejecucion de Prueba

Sub prueba(s) asociada(s) / Descripcién breve

Fecha de aprobacion
del cierre

[]

[]

[]

[1]

DICTAMEN DE LA PRUEBA |[] Cumple ] No cumple

Realizo (Firma/ Fecha):

[]

Reviso (Firma/ Fecha):

[]
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Cdédigo del documento Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacion de Operacion

[]

[] Versién Sustituye a: Vélido desde: Pagina

[1] [] [1] []

10 Dictamen

Seleccionar la opcién gue se adecue a los resultados obtenidos.

[] Se demostr6 mediante el Plan de Pruebas y cumplimiento de los Criterios de Aceptacion que el
[equipo/instrumento] opera de acuerdo a las especificaciones de disefio, especificaciones del fabricante y
requerimientos del usuario. Se determiné que opera de acuerdo a las especificaciones del fabricante para cumplir
su proposito de uso de acuerdo a Buenas Practicas de Fabricacion. Se evalud la correspondencia entre los
requerimientos de usuario, las especificaciones definidas o intervalos de operacion de cada uno de los elementos
y la operacién del mismo a través del Plan de Pruebas y el cumplimiento de pruebas de aceptacion.

ONo hay Puntos Pendientes. Queda Aprobada la calificacion de la operacion del [Equipo y/o instrumento].

[JAprobacién de la calificacion de la operacion conforme a la lista autorizada de Puntos Pendientes Cddigo:

[] Los resultados obtenidos en cada una de las pruebas indican que <Nombre del instrumento / equipo / sistema>
no cumple en al menos a uno de los criterios de aceptacion establecidos en el protocolo.

Acciones (seleccionar las opciones que sean

necesarias):

] Es posible continuar con la siguiente etapa de Calificacion
[] Se genera:

[] Solicitud de cambio(SC):

[ ] Anélisis de Riesgos(AR):

Deficiencias conocidas/Impacto/Justificacién/Comentarios adicionales: | [] No Aplica

[]

— i — e ——
et ot et e

11. Anexos
11.1 Generar la lista de anexos al reporte de calificacion.

12. Aprobaciones

Responsable Firma Fecha Puesto

. uimico en Validacion
Elaboracion Q

., Coordinador de Validacion
Revision

Gerente de Control de equipos

Aprobacion —
Responsable Sanitario
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6.4 Protocolos.

6.4.1 Plan de calificacion.

Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

Plan de Calificacién

Balanzas Electronicas

PC-001-2017

Versién Sustituye a: Vélido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado lde3
1. Datos del Equipo / Instrumento.
Nombre Balanzas
Clave La que aplique | Clasificacién | KB[IC Marca La que aplique
Modelo La que aplique | Serie La que aplique | Ubicacién La que aplique

2. Lista de entregables.

Identificar los entregables aplicables durante el proceso de calificacion de la balanza micro analitica. Los
documentos que sean seleccionados como aplicables, deberan ser verificados y referenciados en alguna
etapa de calificacion y al final de la calificacion. Indicar la justificacion de los entregables que no aplican.

Entregables Seleccién Justificacién
Solicitud de equipo o instrumento y requerimientos de | [ Si X No aplica | Equipo heredado en uso.
usuario
Alta y Clasificacion asi X No aplica | Equipo heredado en uso.
Plan de calificacion X Si [ No aplica | No Aplica.
Protocolo y reporte de calificacién de disefio O Si Xl No aplica | Instrumento clasificacién B
Protocolo y reporte de calificacion de instalacion X Si [ No aplica | No Aplica.
Protocolo y reporte de calificacion de operacion X Si [ No aplica | No Aplica.
Protocolo y reporte calificacién de desempefio O Si X No aplica | Instrumento clasificacién B
Historial de servicios O Si X No aplica | Equipo en uso ya cuenta con
historial
Etapa Documentacién Clave de protocolo/Reporte

Calificaciéon de disefo O Interna [ Externa [XINo aplica Protocolo: No Aplica.

Reporte: No Aplica.
Calificacion de instalacion X Interna  []J Externa [JNo aplica Protocolo: CIQ-PB-001-2017

Reporte: Se asignara por cada balanza
Calificacién de operacion X Interna  []J Externa [JNo aplica Protocolo: COQ-RB-001-2017

Reporte: Se asignara por cada balanza
Calificacién de desempefio O Interna  [JExterna [XINo aplica Protocolo: No Aplica.

Reporte: No Aplica.

Comentarios adicionales

Para el caso de balanzas nuevas se deberan de elaborar los siguientes entregables:

Solicitud de Equipo, Requerimientos de usuario, analisis de riesgo, alta de equipo, los

cuales se deberan de verificar en la calificacion de la instalacion.
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Cdédigo del documento Tipo y titulo del documento

Plan de Calificacion

Balanzas Electronicas

PC-001-2017 Version Sustituye a: Valido desde:

Pagina

01 Nuevo Aprobado

2de3

3. Evaluacién de funciones y parametros criticos.

Enlistar las funciones y/o pardmetros del equipo adquirido, para cada uno marcar el recuadro que se adecue
al mismo. Si al menos un recuadro es marcado cada parametro/funcién se considera critica y debe ser

evaluada en al menos una etapa de la calificacion.

NoO Parametro o Euncién Evaluacién de criticidad
1 2 3 4 5 6 7
PF1 Contar con documentacion de soporte (manual, PNO). X |0 0 |g o jg o
PF2 Condiciones ambientales adecuadas para su uso (vibraciones,| X |0 |O (O |[O |O |0
corrientes, exposicion directa a la luz solar).
PF3 Cable o fuente de alimentacion eléctrica adecuada. o o g o ¥ jd
PF4 Contar con interfaces para equipo periférico y configuracion| I |X |O |O |[O |O 0O
correcta
PF5 Movilidad mecénica de las partes méviles O O O X O O O
PF6 Correcta nivelacién del instrumento O O O O X X O
PF7 Funcion de auto calibracion O O O O X X O
PF8 Funcion de tara O O O O X X O
PF9 Funcion de impresion O O O O X O O
PF10 Contar con proteccion para corrientes de aire O O O O X O O
PF11 Componentes del instrumento sin dafios O O O O X O O
PF12 | Tiempo de calentamiento del instrumento O O O O O O O
PF13 | En cada una de las pruebas (Excentricidad, linealidad, sesgo| 0 (0O |X X (O |0 |O
de medida, repetibilidad y pesada minima) el error no debe ser
mayor al EMT (error maximo permitido).

El parametro/funcion esta alineado a los estandares de la compaiiia (internos y regulatorios)

El parametro/funcion genera, administra, transfiere o reporta datos requeridos en regulaciones

El pardmetro/funcion es o se utiliza para calculos

El parametro/funcion esta relacionado con la aptitud del equipo/instrumento

El parametro/funcion es indicativo del buen funcionamiento del equipo/instrumento

El equipo/instrumento debe controlar este parametro/funcién

N | oo~ WwW NP

El resultado del parametro/funcion impacta a la calidad del producto
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

PC-001-2017

Plan de Calificacion

Balanzas Electronicas

Version

Sustituye a:

Vélido desde: Pagina

01

Nuevo

Aprobado 3de3

4. Etapas de prueba

Enlistar los requerimientos de usuario (RU) y los parametros/funciones criticas (PF) en la etapa en que se

planea probar. Cada requerimiento y parametro/funcién debe estar en al menos una etapa de calificacion.

parametro/funciéon | disefio.

Requerimiento, Calificacion

de

Calificacion
Instalacion.

de | Calificacion de | Calificacion de

Operacion.

Desempeiio.

PF1

a

PF2

PF3

PF4

PF5

PF6

PF7

PF8

PF9

PF10

PF11

PF12

PF13

O|/O0|o0|j0oojo|jojo|(o|o|o|oO

O00NXKNKKKKIONODK K| K| KX

XX OXKNKNKKXK XK K(OO|O|O

O/O0|o0ojoojo|jo|jo(o|o|o

5. Aprobaciones

Responsable

Firma

Fecha

Puesto

Responsable Sanitario

Elaboracién Quimico en Validacion
Revision Coordinador de Validacion
Gerente de Control de equipos
Aprobacion
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6.4.2 Protocolo para la calificacion de la instalacion

Cdédigo del documento Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacién de Instalacion

Balanza electronica microanalitica

PCI-Bal-001-2017 Version Sustituye a: Valido desde: Pagina

01 Nuevo Aprobado 1de13

1. Datos del instrumento/equipo

Nombre Balanza electréonica microanalitica

Clave B-MIC-001 Clasificacion | KB (OC Marca Zorax

Modelo Micronalitica Serie 00001 Ubicacion Laboratorio-Fis-1
2. Objetivo

2.1 Demostrar mediante evidencia documentada que la instalacién de la balanza micro analitica, se
encuentra acorde a los requerimientos de usuario, especificaciones y recomendaciones de
instalacién del fabricante.

3. Historico de cambios

Versioén Cambio Valido desde

01 Nuevo Aprobacién

4. Alcance

El presente protocolo de calificacion aplica para la calificacion de instalacion de la balanza micro
analitica instalada en el laboratorio de analisis fisicoquimicos 1.

5. Responsabilidades

5.1 Es responsabilidad del quimico analista de validacion la elaboracién y ejecucion del presente
protocolo de calificacion.

5.2 Es responsabilidad del coordinador de validacion revisar el presente protocolo de calificacion previo
a la ejecucién de las pruebas.

5.3 Es responsabilidad del gerente de control de equipos aprobar el presente protocolo de calificacion
previo a la ejecucion de las pruebas.

5.4 Es responsabilidad del responsable sanitario autorizar el presente protocolo de calificacion previo a
la ejecucion de las pruebas.

5.5 Es responsabilidad del coordinador de validacion programar con el area técnica correspondiente las
actividades de calificacion de la balanza micro analitica.

5.6 Es responsabilidad del area técnica brindar el apoyo necesario al area de control de equipos en la
ejecucion de la calificacion cuando asi sea requerido.
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Cdédigo del documento Tipo y titulo del documento
Protocolo de Calificaciéon de Instalacion

Balanza electronica microanalitica
Version Sustituye a: Valido desde: Pagina

01 Nuevo Aprobado 2de13

PCI-Bal-001-2017

5.7 Es responsabilidad del personal de control de equipos elaborar el reporte de calificacion de la
balanza micro analitica.

5.8 Es responsabilidad del coordinador de validacion y el gerente del area técnica/jefe del area técnica
la revision del reporte de calificacion de la balanza micro analitica.

5.9 Es responsabilidad del gerente de control de equipos y responsable sanitario la aprobacion del
reporte de calificacion de la balanza micro analitica.

6. Criterios de aceptacion

6.1 La balanza micro analitica deberd de cumplir con los criterios de aceptacion establecidos en el
presente protocolo de calificacién de instalacion.

7 Referencias

7.1 Procedimiento “Calificacion de Equipos de Laboratorio”, version vigente.

7.2 NORMA Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994, Instrumentos de medicidén-Instrumentos para
pesar de funcionamiento no automatico-Requisitos técnicos y metrolégicos (esta Norma cancela la
NOM-010-SCFI-1993).

7.3 Plan de calificaciéon de la balanza micro analitica PC-001-2017 V:01

8 Procedimiento

8.1 Ejecutar las pruebas de calificacion de la instalacién de acuerdo a lo indicado en cada una de ellas.
Los formatos utilizados para documentar la calificacion son modificables de acuerdo a los criterios de
aceptacion establecidos..

Pagina 72 de 133



Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

PCI-Bal-001-2017

Protocolo de Calificacién de Instalacion

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a:

Vélido desde:

Pagina

01

Nuevo

Aprobado

3de13

8.1.1 Documentacién

No de Prueba

PI1

Titulo de prueba

"Documentacion”

Procedimiento

Registrar lo datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

Columnas reservadas para el reporte
No L ., -
Sub prueba Criterio de aceptacién . Realizado por:
Documento de referencia Cumple:
(Nombre /Fecha)
Protocolo de calificacién de Clave: asl
PI1.1|. o . . . . o
instalacién concluido. Disponible, revisado y aprobado. | Fecha de autorizacion: aNo
Lo ; ; Clave: sl
Pl11.2 Procedw_mento 0 Instructivo Disponible, revisado y aprobado. | Fecha de autorizacion:
de trabajo CJNO
Se debera de contar con un cl .
e ave:
programa de mantenimiento gsl
PI11.3 | Programa de mantenimiento |donde se visualice el equipo, su L
. Fecha de autorizacién:
clave y la frecuencia de los Cino
mantenimientos.
Se debera contar con un listado | Clave: Os!
PI1.4 Lista de refacciones y de refacciones y consumibles
"7 |consumibles para garantizar el funcionamiento | Fecha de autorizacién: o
continuo de la balanza
Se debera de contar con un Clave:
programa de calibracion, donde ’ asi
PI1.5 | Programa de calibracion este registrado el equipo y se L
- Fecha de autorizacién:
establezca la frecuencia de la no
calibracion.
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacién de Instalacion

Balanza electronica microanalitica

PCl-Bal-001-2017 Version Sustituye a: Vélido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado 4de 13
Columnas reservadas para el reporte
No Sub prueba Criterio de aceptacion b P Realizad -
Documento de referencia Cumple: calizado por.
’ (Nombre /Fecha)
. o No de libreta: asi
PI11.6 | Bitacora de Uso 3: l(stecl))era de contar con bitdcora
' Fecha de autorizacién: £ino
. . sl
PI11.7 | Mantenimientos correctivos Se debera.de. contar con rgglstro
de mantenimientos correctivos [NO

Dictamen de la prueba

[J Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:

8.1.2 Descripcidn

No de Prueba

P12

Titulo de prueba

" Descripcion”

Procedimiento

Registrar lo datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido

Crite

rio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacién establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

Columnas reservadas para el reporte

No oo C :
Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido / Documento de Cumple: Realizado por:
referencia Si/ No (Nombre /Fecha)
Verificar que la balanza|Deberda contar con
PI2.1 cuente  con clave de _clave de identificacion Clave de identificacién: sl
identificacion. interna en un lugar
visible. CINO
Verificar la marca de la|La marca de la balanza sl
P12.2 . L .
balanza. debera ser visible Marca:
CINo
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacion de Instalacion

Balanza electronica microanalitica

PCI-Bal-001-2017 Version Sustituye a: Vélido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado 5de13
L L, | |
No Sub prueba Criterio de aceptacioén - itado obtenid /CS umnas resdervadasgaraT 'reporte
esultado obtenido | ocumento de umple: Realizado por:
referencia Si/ No
Verificar el modelo de la|El modelo de la balanza . sl
P12.3 balanza. deberé estar visible Modelo:
No
Verificar la serie de la|La balanza debera S|
Pl2.4 |balanza. contar con numero de | No de serie: O
serie en un lugar visible N
Verificar la ubicacién del|Informativo S|
Pl2.5 |lugar donde se encuentra Ubicacioén .
ubicada la balanza. Cno

Dictamen de la prueba O Cumple [0 No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:
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Cdédigo del documento Tipo y titulo del documento
Protocolo de Calificaciéon de Instalacion

Balanza electronica microanalitica

PCI-Bal-001-2017 Version Sustituye a: Vélido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado 6de 13
8.1.3 Instalacién y condiciones ambientales
No de Prueba PI3 Titulo de prueba “Instalacién y condiciones ambientales”
Procedimiento Verificar que la instalacién y las condiciones ambientales sean las 6ptimas.
Criterio de aceptacion Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.
N Columnas reservadas para el reporte
© Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido / Documento de Cumple: Realizado por:
referencia Si/ No (Nombre /Fecha)
Inspeccionar el estado|Se deberd encontrar en |
PI3.1 |fisico de la balanza. buen estado, libre de|Dafado: [0 Si O No Os
dafios fisicos visibles. CNO
Cable/ fuente de alimentacién eléctrica
O si O No [J No aplica
Dafiado: [ Si [0 No
Proteccién para corriente de aire
i N No apli
O Si 0 No [J No aplica Osi
Dafiado: [ Si O No
CINO
Los componentes Interfaces para equipos periféricos
. deberan de encontrarse i )
Registrar los moletos v libres de O Si O No [ No aplica
componentes de la compietos y fibre .
PI3.2 dafios fisicos visibles. |Dafiado: [ Si [0 No
balanza.
Impresora: [0 Si [0 No [ No aplica
Marca: sl
Modelo: [INO
Serie:
Dafiado: [0 Si [0 No
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Péagina

01

Nuevo Aprobado

7de 13

Columnas reservadas para el reporte

No S . . :
Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido / Documento de Cumple: Realizado por:
referencia Si/No (Nombre /Fecha)
Verificar que a balanza se Se encuentra la burbuja centrada:
PI3.3 encuentre nivelada, en |Laburbujasedeberade J ' gsi
' caso contrario realizar la|encontrar nivelada 00 si O No
nivelacién. CINO
Se debera de contar con | Se cuenta con regulador de corriente:
. regulador de corriente | Si O No [ No aplica
Verificar que en el lugar de l&Ctri | ) )
lainstalacion de la balanza | €'€ctrica  para a| Lecturas de voltaje en la salida del regulador: | g
P13.4 conexion de la balanza.
se cuente, con regulador . lLectura 1 v
. C El voltaje en la salida -
de corriente eléctrica. del lador debera d [no
el regulador debera de | | gctura 2 Vv
ser 110 V + 10%
Lectura 3 V
El area deberé .
1. Humedad relativa: %HR
- encontrarse dentro de
Evaluar las condiciones . _ 2 Temperatura: °C
ambientales del lugar de los parametros: ' P '
; - AXi 9 Clave de termo higrometro:

PI3.5 |[instalacion de la balanza ; MTt(rlanng?u/(r)aHREntre g 0si
dur_a_nte _Ig ejecucion d_e’ la 16 2 30 °C [N
calificacion de instalacion. : _

3. Protegida de la|3 protegidadelaluz: O Si O No
exposicion directa a la
luz solar
Verificar que la superficie |La superficie de | Soporte solido: O Si O No
de soporte donde se|soporte deberd ser|,.. . . Os

PI3.6 |encuentra instalada la|s6lida, nivelada y libre Nivelado: O SO No

balanza. de vibraciones Libre de vibraciones: O si O No CINO
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Version

Sustituye a: Valido desde:

Péagina

01

Nuevo Aprobado

8de 13

Columnas reservadas para el reporte

No Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido / Documento de Cumple: Realizado por:
referencia Si/No
Verificar que el lugar de|Labalanza debera de ] ) ]
instalaciéon de la balanza |estar alejada de Libre de corrientes de aire: [0 Si [0 No
PI3.7 |este alejado de corrientes | corrientes de aire y Libres de sistemas de aire acondicionado LSt
de aire. sistemas de aire ) ; CJNo
acondicionado activo: [J Si [J No
Verificar que la balanza se | La balanza debera de
PI3.8 encuentre alejada de estar alejada de_ La balanza se encuentra alejada de equipos |[SlI
' fuentes de calor. equipos que emitan . .
calor. gue emitan calor. 0 Si [0 No [INO
Verificar que la balanza se | La balanza debe estar
encuentre alejada de |alejada de generadores
fuentes de radiacion | de radiofrecuencia,
electromagnética. motores eléctricos o La balanza se encuentra alejada de equipos Osi
PI13.9 dispositivos portatiles | 5,6 emitan radiacion electromagnética.
de comunicacion (tales ] CINo
como teléfonos O si 00 No
inalambricos, celulares,
etc.)

Dictamen de la prueba

[J Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:
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8.1.4 Montaje e instalacion

No de Prueba

P4 |

Titulo de prueba

“Montaje e instalaciéon ~

Procedimiento

Demostrar que el [equipo/instrumento] se instalé y ensamblo adecuadamente de acuerdo a las recomendaciones del
fabricante.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

. Columnas reservadas para el reporte
0] L . : =
Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido / Documento de Cumple: Realizado por:
referencia Si/ No (Nombre /Fecha)
Verificar que el ensamble de | Todas las piezas fueron Os!
Pl4.1 |todas las partes mecanicas, | ensambladas, no
se realiz6 de acuerdo a las | existen piezas sueltas, CONO
instrucciones del fabricante. | forzadas o rotas.
. . Todas las conexiones
Verificar que las conexiones se encuentran de Osi
Pl4.2 |eléctricas se encuentran en acuerdo al instructivo
buen estado .
del fabricante y en £Ino
buen estado.
Todas las conexiones
- . fisicas de
Verificar que las conexiones comunicacién se Os
Pl14.3 |fisicas de comunicacion se encuentran de acuerdo
instalen correctamente . .
al instructivo del no
fabricante y en buen
estado.
g L Los equipos periféricos
Verificar la conexion de ; quipos p
. e g estan instalados sl
Pl4.4 |equipos periféricos a la
balanza conforme alas
: instrucciones del Cno
fabricante.

Pagina 79 de 133




Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

PCI-Bal-001-2017

Protocolo de Calificacion de Instalacion

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a: Valido desde:

Pagina

01

Nuevo Aprobado

10de 13

AC Sub prueba

Criterio de aceptacién

Columnas reservadas para el reporte

Documento de referencia

Cumple:
Si/ No

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

Dictamen de la prueba

[ Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:

8.1.5 Respuesta inicial

No de Prueba

PI5

Titulo de prueba

" Respuesta inicial ~

Procedimiento

Demostrar que el [equipo/instrumento] enciende correctamente y no se registran errores.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacién establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

N Columnas reservadas para el reporte
0 Sub prueba Criterio de aceptacién Resultado obtenido Cumple: Realizado por:
Si/No (Nombre /Fecha)
No existe ninguna falla i ‘
PI15.1 o alarma T?)dos los Enciende 0 st No S|
"~ | Encender equipo e . Presenta fallas O si O No
periféricos encienden Enciend tari si N CJNO
adecuadamente ncienden periféericos O si O No
No existe ninguna falla | Se ejecuta el autodiagnoéstico:
PI15.2 | Ejecutar autodiagnéstico o alarma O si O No [ No aplica LS|
Pres?ntafallas: CINO
O si O No
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No Sub prueba

Criterio de aceptacion

Columnas reservadas para el reporte

Documento de referencia

Cumple: Realizado por:
Si/No (Nombre /Fecha)

Dictamen de la prueba

[J Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:

8.1.6 Complementos de la calificacion

No de Prueba PI6

Titulo de prueba

" Complementos de la calificaciéon ~

Procedimiento Verificar que se cuente con la documentacién mencionada en la tabla.

Criterio de aceptacion | Cuenta con la documentacion oficial proporcionada por el fabricante.

Columnas reservadas para el reporte

AL Sub prueba Criterio de aceptacion : Cumple: Realizado por:
Documento de referencia P
Si/ No (Nombre /Fecha)
PI6.1 Lista de instrumentos Todos los instrumentos sl
) involucrados en la se deberan encontrar
calificacion con calibracién vigente CINO
Se deberan de
Desviaciones a la documentar las
Pi6.2 calificacion desviaciones gsi
encontradas en el
No
proceso de la
calificacion.
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No Sub prueba

Columnas reservadas para el reporte

Criterio de aceptacion .
Documento de referencia

Cumple: Realizado por:
Si/No (Nombre /Fecha)

Dictamen de la prueba

Realizo (firmay fecha):
[J Cumple [J No Cumple

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:

9. Desviaciones a la calificacion

Registro desviaciones durante la ejecucion de Prueba

Cdédigo

Sub prueba(s) asociada(s) / Descripcién breve

Fecha de aprobacion
del cierre

DICTAMEN DE LA PRUEBA

Realizo (Firma/ Fecha):
[] Cumple ] No cumple ( )

Reviso (Firma/ Fecha):
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10. Dictamen
10.1 Seleccionar la opcién que se adecue a los resultados obtenidos.

[] Se demostrd y determind mediante el cumplimiento de los Criterios de Aceptacion definidos en el presente
protocolo, que la instalacién del [Equipo/instrumento] se encuentra acorde a requerimientos del usuario,
especificaciones de disefio, manuales/procedimientos de operacion, especificaciones y recomendaciones de
instalacion del fabricante para cumplir su propésito de uso de acuerdo a Buenas Practicas de Fabricacién. Se evalué
la correspondencia entre los requerimientos de usuario, las especificaciones de cada uno de los elementos y las
condiciones de instalacién a través del Plan de Pruebas y el cumplimiento de los criterios de aceptacion. Se evalu6 y
se proporcioné la documentacion necesaria para asegurar que el area fisica, condiciones ambientales e instalacién es
apta, cuenta con los servicios necesarios y puede operar en el ambiente seleccionado eficientemente.

O No hay Puntos Pendientes. Queda Aprobada la calificacion de la instalacién del [Equipo y/o instrumento].

[lAprobacion de la calificacion de la instalacién conforme a la lista autorizada de Puntos Pendientes Codigo:

[] Los resultados obtenidos en cada una de las pruebas indican que <Nombre del instrumento / equipo / sistema> no
cumple en al menos a uno de los criterios de aceptacion establecidos en el protocolo.

Acciones (seleccionar las opciones que sean necesarias):
[] Es posible continuar con la siguiente etapa de Calificacion
[] Se genera:

[] Solicitud de cambio(SC):

[] Andlisis de Riesgos(AR):

Deficiencias conocidas/Impacto/Justificacién/Comentarios adicionales: | [ No Aplica

[]

[
[
[

f— o —

11. Anexos

11.1 Generar la lista de anexos al reporte de calificacion.
12. Aprobaciones

Responsable Firma Fecha Puesto
., Quimico en Validacién
Elaboracién
. Coordinador de Validacion
Revision
Gerente de Control de equipos
Aprobacién

Responsable Sanitario
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Versién Sustituye a: Vélido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado ldel2

PCO-Bal-001-2017

1. Datos del instrumento/equipo

Nombre Balanza electrénica microanalitica
Clave B-MIC-001 Clasificacion | KB (OC Marca Zorax
Modelo Micro analitica | Serie 00001 Ubicacion Laboratorio-Fis-1
2. Objetivo

2.1 Demostrar mediante evidencia documentada que la balanza micro analitica, opera de acuerdo
a las especificaciones de disefio, requerimientos de usuario y especificaciones del fabricante.
Cumpliendo previamente los criterios de aceptacion establecidos.

3. Historico de cambios

Versioén Cambio Valido desde
01 Nuevo Aprobacién

4. Alcance

El presente protocolo de calificacion aplica para la calificacion de operacion de la balanza micro
analitica instalado en el laboratorio de analisis fisicoquimicol.

5. Responsabilidades

5.1 Es responsabilidad del quimico analista de validacion la elaboraciéon y ejecucion del presente
protocolo de calificacion.

5.2 Es responsabilidad del coordinador de validacion revisar el presente protocolo de calificacion
previo a la ejecucion de las pruebas.

5.3 Es responsabilidad del gerente de control de equipos aprobar el presente protocolo de
calificacion previo a la ejecucion de las pruebas.

5.4 Es responsabilidad del responsable sanitario autorizar el presente protocolo de calificacion
previo a la ejecucion de las pruebas.

5.5 Es responsabilidad del coordinador de validacion, gestionar con el &rea técnica
correspondiente las actividades de calificacion de la balanza micro analitica.

5.6 Es responsabilidad del &rea técnica brindar el apoyo necesario al area de control de equipos
en la ejecucion de la calificacion cuando asi sea requerido.
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PCO-Bal-001-2017

5.7 Es responsabilidad del personal de validacion elaborar el reporte de calificacion de la balanza
micro analitica.

5.8 Es responsabilidad del coordinador de validacion y el gerente del area técnical/jefe del area
técnica la revision del reporte de calificacion de la balanza micro analitica.

5.9 Es responsabilidad del gerente de control de equipos y responsable sanitario la aprobacion del
reporte de calificacion de la balanza micro analitica.

6. Criterios de aceptacion

6.1 La balanza micro analitica debera de cumplir con los criterios de aceptacion establecidos en el
presente protocolo de calificacién de operacion.

7 Referencias

7.1 Procedimiento “Calificacion de Equipos de Laboratorio”, version vigente.

7.2 NORMA Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994, Instrumentos de medicion-Instrumentos
para pesar de funcionamiento no automatico-Requisitos técnicos y metroldgicos (esta Norma
cancela la NOM-010-SCFI-1993).

7.3 Plan de calificacién de la balanza micro analitica PC-001-2017 V:01

8 Procedimiento

8.1 Realizar las pruebas de calificacion de la instalacién de acuerdo a lo indicado en cada una de
ellas. Los formatos utilizados para documentar la calificacion son modificables de acuerdo a los
criterios de aceptacion establecidos.
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Cadigo del Tipo y titulo del documento
documento
Protocolo de Calificacién de Operacién
Balanza electronica microanalitica
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8.1.1 Documentacion
No de Prueba PO1 Titulo de prueba “Documentacion”

Procedimiento

Registrar los datos de los documentos solicitados

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacién establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

No

Columnas reservadas para el reporte

Sub prueba Criterio de aceptacion Documento de referencia Cumple: Realizado por:
Si/No (Nombre /Fecha)
Documento disponible,
PO1.1 | Calificacion de instalacién Li\gsadoaic?gfﬁé:]zadodg Clave: LS|
concluida aprobado. Fecha de autorizacion: CINO
PO1.2 Eroetr%c(::ci)é?‘ de calificaciéon de Documento disponible, Clave: sl
P revisado y autorizado. |Fecha de autorizacion: CNO

Dictamen de la prueba

[J Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:
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Cadigo del Tipo y titulo del documento
documento

Protocolo de Calificacién de Operacién
Balanza electronica microanalitica

PCO-Bal-001-2017

Version Sustituye a: Valido desde: Pagina
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8.1.2 Operacion
No de Prueba PO2 Titulo de prueba " Descripciéon”

Procedimiento

Registrar los datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacién establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

Columnas reservadas para el reporte

No N .,
Sub prueba Criterio de aceptacién . Cumple: Realizado por:
Resultado obtenido Si/No (Nombre /Fecha)
Las protecciones
- . deberan abrir y cerrar
PO2.1 Verificar la aperturay cierre facilmente, no deberéan 0si
de las protecciones para .
. ; estar obstruidas vy
corrientes de aire. . . ONO
deberan evitar la
entrada de aire.
La balanza deberd de
- : encender al oprimir el | Enciende Os! [ONO
PO2.2 Verificar el encendido y boton “encendido”. gsl

apagado de la balanza

La balanza se debera|Apaga Os1 ONO [NoO
apagar al oprimir el
botén de "apagado’.

P0O2.3 | Verificacion de pesaje

Al colocar una pesa en
el centro del plato de la
balanza, se deberd|Peso Obtenido:
mostrar el valor de la
pesada en la pantalla.

La balanza deberéa

PO2.4 Verﬂificacién.dela}fupcién eje.cutar” ) la “auto
"7 | de "auto calibracion calibracion sin
presentar  fallas 0

errores.
La balanza deberé
PO2.5 | Verificar la funcion "Tara” poder ponerse en

“ceros” al oprimir el
botén de Tara
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Caédigo del
documento

Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacién de Operacién
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PCO-Bal-001-2017 Version Sustituye a: Valido desde: Pagina
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N Columnas reservadas para el reporte
(0] . g oz a
Sub prueba Criterio de aceptacién . Cumple: Realizado por:
RESUIERID Clali=ele Si/No (Nombre /Fecha)
La resolucién de la
e balanza debera de
Verificacion de la sl
PO2.6 resolucion de la balanza correspo_nder con lo Resolucion obtenida: mg
establecido por el
(mg) fabri CINO
abricante
Resolucion: 0.001mg
La capacidad de pesaje
PO2.7 Verificacion de la capacidad | debera de corresponder gsi
" |de la balanza (mg) con lo establecido por | Capacidad obtenida: mg
el fabricante CINO
Capacidad: 6100mg
PO2.8 Verificacién de laimpresion | Las pesadas deberan
"~ | de pesadas de tener la opcion de
impresion.
Realizo (firmay fecha): Reviso (firmay fecha):
Dictamen de la prueba O Cumple [0 No Cumple

Observaciones:
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Tipo y titulo del documento
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Protocolo de Calificacién de Operacién
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Version

Sustituye a:

Vélido desde:

Pagina

01

Nuevo

Aprobado

6 de 12

No de Prueba

PO3

Titulo de prueba

" Excenticidad”

Procedimiento

Con unas pinzas tomar la pesa y colocarla en el platillo en la posicion 1, repetir la actividad en los 5 puntos
diferentes del platillo

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacidn establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

Columnas reservadas para el reporte

No L . -
Sub prueba Criterio de aceptacion . Cumple: Realizado por:
Resultado obtenido Si/No (Nombre /Fecha)
Utilizando una pesilla de Masa Nominal
aproximadamente el 30% de Clave de Pesa
la capacidad de la balanza, Informe de calibracion
realizar una pesada en cada
ubicacién del plato de —
acuerdo a la siguiente Posicion Lectura (9)
imagen. 1 gsl
PO3.1 % RDS £ 0.05% 2 ONO
3
/h :
: 5
Promedio

P

Desviacion estandar

% RDS

Dictamen de la prueba

[J Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:
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No de Prueba PO4 Titulo de prueba “Prueba de linealidad”
Procedimiento Registrar los datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido.
Criterio de aceptacion Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.
. Columnas reservadas para el reporte
0 Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido Cumple: Realizado por:
Si/ No (Nombre /Fecha)
Utilizando el marco de pesas
calibrado realizar el pesado | Tipo de balanza: Micro balanza
de las pesas de acuerdo ala
gat)audad de pesaje de la Masa Nominal | Clave de No de informe Lectura
alanza. ) Pesas de calibracion
Hacer el ajuste del cero.
. . asi
PO4.1 Con unas pinzas _tomar las Coeﬂuente de
"~ | pesas de referencia de valor | correlacion CNO
nominal mas bajo, colocarla | r<0.99
en el centro del platillo de la
balanzay cerrar la puerta.
Esperar a que estabilice el Coeficiente de correlacion r
valor numérico en la
pantalla 'y registrar el
resultado obtenido.
Realizo (firmay fecha): Reviso (firmay fecha):
Dictamen de la prueba O Cumple [0 No Cumple

Observaciones:
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No de Prueba

PO5

Titulo de prueba

“"Prueba de sesgo de medida y repetibilidad”

Procedimiento

Registrar los datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

No

Sub prueba

Criterio de aceptacion

Columnas reservadas para el reporte

Resultado obtenido

Cumple:
Si/ No

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

PO5.1

Seleccionar una serie de 3
pesas patron cuyas masas
cubran el intervalo de uso
de la misma
(aproximadamente el 5%,
50% y 100% del valor de la
capacidad méxima de la
misma). Considerar como
nivel inferior un valor
cercano al peso minimo y
como nivel superior un valor
cercano a la capacidad
maxima de la misma.

Hacer ajuste a cero, con
ayuda de unas pinzas tomar
las pesas, realizar las
pesadas al centro del platillo
y esperar aque labalanza se
estabilice antes de tomar las
lecturas

Evaluar la repetibilidad del
sistema con los datos
registrados en la prueba de
sesgo de medio, obtener la
desviacion estandar relativa
RDS

Los pesos obtenidos
deberan de estar dentro
de las tolerancias
declaradas en el
certificado de
calibracién de las
pesas.

Repetibilidad

%RDS = 0.10

Alcance de |la balanza

6100 mg

Pesas

Masa Nominal (g)

Clave

Clave

Clave

Pesada

Lecturas

1

OO N0 WN

(SN
o

(7]

%RDS

asi
[no
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Caédigo del
documento

Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacién de Operacién

Balanza electronica microanalitica

AC Sub prueba

PCO-Bal-001-2017 Version Sustituye a: Vélido desde: Péagina
01 Nuevo Aprobado 9de12
Columnas reservadas para el reporte
Criterio de aceptacién Resultado obtenido CSuI,r?ﬁI::

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

Dictamen de la prueba

[J Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:
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Caédigo del
documento

Tipo y titulo del documento

Protocolo de Calificacién de Operacién

Balanza electronica microanalitica

PCO-Bal-001-2017

Version

Sustituye a:

Vélido desde:

Pagina

01

Nuevo

Aprobado

10de 12

No de Prueba

PO6

Titulo de prueba

"Pesada Minima”

Procedimiento

Registrar los datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

No

Columnas reservadas para el reporte

Sub prueba Criterio de aceptacién Resultado obtenido Cu’mple: Realizado por:
Si/No (Nombre /Fecha)
Seleccionar las pesas para
realizar las 10 pesadas Masa Nominal (g)
Para el caso de balanzas Clave de pesa
micro analiticas se utiliza Informe de calibracion
una pesa de 500mg.
Hacer ajuste a cero, con No de pesada Lectura ()
ayuda de unas pinzas 1
tomar la pesa, realizar las | Si la desviacion 2
pesadas al centro del|estandar obtenida es 3
platillo y esperar a que la|menor que 0.41d, la 4
PO6.1 | balanza se estabilice antes | desviacion estandar 2 =
de tomar las lecturas. obtenida se reemplaza = CJNO
por 0.41d 8
Calcular de acuerdo a: 5
Mmin £0.10 % 10
Mumin = (kXS)/Mt Promedio
Mmin =2000 x s 0.41d
Donde: Desviacion estandar
K=2 Mnin
S = desviacion estandar Rango de Operacién

M= Masa Nominal
d =resolucién

Dictamen de la prueba

[J Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:
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Caédigo del
documento

Tipo y titulo del documento

PCO-Bal-001-2017

Protocolo de Calificacién de Operacién

Balanza electronica microanalitica

Version Sustituye a:

Vélido desde:

Pagina

01 Nuevo

Aprobado

11 de 12

No de Prueba

PO7 Titulo de prueba

“Complementos alac

alificacion”

Procedimiento

Registrar los datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido.

Criterio de aceptacion

Cuenta con la documentacion oficial proporcionada por el fabricante.

. Columnas reservadas para el reporte
0 Sub prueba Criterio de aceptacién Resultado obtenido Cumple: Realizado por:
Si/ No (Nombre /Fecha)
Lista de instrumentos|Todos los instrumentos se sl
PO7.1 |. 3 . S
involucrados en la | deberan encontrar con calibracion
calificacion vigente. [INO
PO7.2 | Desviaciones a la Se d_ebgran de documentar las sl
R desviaciones encontradas en el
calificacion o
proceso de la calificacion. [INO
Realizo (firmay fecha): Reviso (firmay fecha):
Dictamen de la prueba O Cumple [0 No Cumple
Observaciones:
. Desviaciones a la calificacion
Registro desviaciones durante la ejecucion de Prueba
Cdédigo Sub prueba(s) asociada(s) / Descripcién breve Feeinz 2l aprobacmn
del cierre
[] [] []
[] [] []
Realizo (Fi / Fecha): Reviso (Fi / Fecha):
DICTAMEN DE LA PRUEBA |[] Cumple [ No cumple ealizo (Firma/ Fecha) eviso (Firma/ Fecha)
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Caodigo del Tipo y titulo del documento
documento

Protocolo de Calificacion de Operacién
Balanza electronica microanalitica

Versién Sustituye a: Vélido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado 12de 12

PCO-Bal-001-2017

10 Dictamen

Seleccionar la opcién gue se adecue a los resultados obtenidos.

[ ] Se demostr6 mediante el Plan de Pruebas y cumplimiento de los Criterios de Aceptacion que el
[equipo/instrumento] opera de acuerdo a las especificaciones de disefio, especificaciones del fabricante y
requerimientos del usuario. Se determiné que opera de acuerdo a las especificaciones del fabricante para cumplir
su proposito de uso de acuerdo a Buenas Practicas Fabricacién. Se evalud la correspondencia entre los
requerimientos de usuario, las especificaciones definidas o intervalos de operaciéon de cada uno de los elementos
y la operacion del mismo a través del Plan de Pruebas y el cumplimiento de pruebas de aceptacion.

ONo hay Puntos Pendientes. Queda Aprobada la calificacidon de la operacién del [Equipo y/o instrumento].

[JAprobacion de la calificacion de la operacion conforme a la lista autorizada de Puntos Pendientes Cédigo:

[ ] Los resultados obtenidos en cada una de las pruebas indican que <Nombre del instrumento / equipo / sistema>
no cumple en al menos a uno de los criterios de aceptacion establecidos en el protocolo.

Acciones (seleccionar las opciones que sean necesarias):

[] Es posible continuar con la siguiente etapa de Calificacion

[] Se genera:

[] Solicitud de cambio(SC):

[ ] Analisis de Riesgos(AR):

Deficiencias conocidas/Impacto/Justificacién/Comentarios adicionales: | [] No Aplica

[]

————— e — ——
et o e e e e

11. Anexos
11.1 Generar la lista de anexos al reporte de calificacion.

12. Aprobaciones

Responsable Firma Fecha Puesto
aloaaelan Quimico en Validacién
I Coordinador de Validacion
Gerente de Control de equipos
Aprobacién

Responsable Sanitario
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6.5 Resultados

6.5.1 Resultados para la calificacion de instalacion

Cddigo del documento Tipo y titulo del documento
Reporte de Calificacion de Instalacién

Balanza electronica microanalitica
Versién Sustituye a: Vélido desde: Pagina

01 Nuevo Aprobado 1del4

RCI-Bal-001-2017

1. Datos del instrumento/equipo

Nombre Balanza electronica microanalitica

Clave B-MIC-001 Clasificacion | KB OC Marca Zorax

Modelo Micronalitica Serie 00001 Ubicacion Laboratorio-Fis-1
2. Objetivo

2.1 Demostrar mediante evidencia documentada que la instalacion de la balanza micro analitica, se
encuentra acorde a los requerimientos de usuario, especificaciones y recomendaciones de instalacion
del fabricante.

3. Historico de cambios

Versioén Cambio Valido desde
01 Nuevo Aprobacién

4. Alcance

El presente protocolo de calificacién aplica para la calificacion de instalacion de la balanza micro analitica
instalada en el laboratorio de analisis fisicoquimicos 1.

5. Responsabilidades

5.1 Es responsabilidad del quimico analista de validacion la elaboracion del presente reporte de
calificacion.

5.2 Es responsabilidad del coordinador de validacién revisar el presente reporte de calificacion una vez
finalizada la ejecucion de las pruebas.

5.3 Es responsabilidad del gerente de control de equipos aprobar el presente reporte de calificacion una
vez finalizada la ejecucion de las pruebas.

5.4 Es responsabilidad del responsable sanitario autorizar el presente reporte de calificacion una vez
finalizada la ejecucion de las pruebas.
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Cdédigo del documento Tipo y titulo del documento
Reporte de la Calificacién de Instalacién

Balanza electronica microanalitica
Versién Sustituye a: Vélido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado 2de 14

RCI-Bal-001-2017

6. Criterios de aceptacion

6.1 La balanza micro analitica deberd de cumplir con los criterios de aceptacion establecidos en el
presente protocolo de calificacion de instalacion.

7 Referencias

7.1 Procedimiento “Calificacion de Equipos de Laboratorio”, version vigente.

7.2 NORMA Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994, Instrumentos de medicidén-Instrumentos para
pesar de funcionamiento no automatico-Requisitos técnicos y metrolégicos (esta Norma cancela la
NOM-010-SCFI-1993).

7.3 Plan de calificaciéon de la balanza micro analitica PC-001-2017 V:01

7.4 Protocolo de calificacion de la instalacion para la balanza micro analitica B-MIC-001, PCI-Bal-
001-2017 V: 01

8 Procedimiento

8.1 Ejecutar las pruebas de calificacion de la instalacién de acuerdo a lo indicado en cada una de ellas.
Los formatos utilizados para documentar la calificacion son modificables de acuerdo a los criterios de
aceptacion establecidos.
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

RCI-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacién de Instalacién

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a:

Vélido desde:

Pagina

01

Nuevo Aprobado

3de 14

8.1.1 Documentacién

No de Prueba

PI1

Titulo de prueba

"Documentacion”

Procedimiento

Registrar lo datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

. Columnas reservadas para el reporte
° Sub prueba Criterio de aceptacién : Cum Realizado por:
Documento de referencia ;
ple: (Nombre /Fecha)
Protocolo de calificacion de Clave: PCI-Bal-001-2017 XslI
PI1.1|. o . . . . Ateliote .
instalacién concluido. Disponible, revisado y aprobado. Fecha de autorizacion: Autorizado aNo
Procedimiento o instructivo . . . Clave: PNO-BaI.-OOZ_-'2015 . &Sl
PI1.2 - Disponible, revisado y aprobado. | Fecha de autorizacion: Autorizado
de trabajo CJNO
Se debera de contar con un Clave: PR-Man-Equi-2018
Procedimiento rograma de | programa de mantenimiento donde BIsi
PI1.3 mientoy progra programé . _
"~ | mantenimiento preventivo se visualice el equipo, su clave y la | Frecuencia: Anual [INO
frecuencia de los mantenimientos
Se debera contar con un listado de | Clave: L-bal-2018 =S|
PI14 Lista de refacciones y refacciones y consumibles para
"7 |consumibles garantizar el funcionamiento Fecha de autorizacion: Autorizado [INO
continuo de la balanza
Se debera de contar con un .
. N | : PR-Cal-Eqgip-201
programa de calibracion, donde Clave Cal-Eqip-2018 XSl
PI1.5 | Programa de calibracion este registrado el equipo y se .
) Frecuencia: Anual
establezca la frecuencia de la no
calibracion.
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

Reporte de la Calificacién de Instalacién

Balanza electronica microanalitica

RCI-Bal-001-2017 Version Sustituye a: Vélido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado 4de 14
Columnas reservadas para el reporte
No Sub prueba Criterio de aceptacion P P Realizad :
Documento de referencia Cilar calizado por
ple: (Nombre /Fecha)
No de libreta: Bit- B-MIC-001-2018 =S|
- Se debera de contar con bitacora
Pl11.6 | Bitacora de Uso . P ;
de uso. Fecha de autorizaciéon: Autorizado CNo
. . Se debera de contar con registro No se han realizado mantenimientos correctivos a la | [XISI
Mantenimientos correctivos o i . .
PI1.7 de mantenimientos correctivos fecha de realizada esta revision
[No

Dictamen de la prueba

[ Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:

8.1.2 Descripcidn

No de Prueba

P12

Titulo de prueba

" Descripcion”

Procedimiento

Registrar lo datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

No

Columnas reservadas para el reporte

Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido / Documento de | Cumple: Realizado por:
referencia Si/No (Nombre /Fecha)
Verificar que la balanza cuente | Debera contar con clave | Clave de identificacién: B-MIC-001
P|2.1 |con clave de identificacion, y |de identificacion interna XSI
para equipos en uso No de|en un lugar visible. No De inventario: FIS-0025-2018 ONO
inventario.
Pl2.2 | Verificar lamarcade labalanza. |La marca de _Ia balanza Marca: Zorax XsI
deberd ser visible LINO
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

RCI-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacion de Instalacion

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a:

Véalido desde:

Péagina

01

Nuevo

Aprobado

5de 14

Columnas reservadas para el reporte

No Sub prueba Criterio de aceptacioén Resuliado oblenido /D g c 7.
esultado obtenido | ocumento de umple: Realizado por:
referencia Si/ No
Verificar el modelo de la|El modelo de la balanza L . XISl
PI2.3 balanza. debera estar visible Modelo: Micro analitica
No
Verificar la serie de la balanza. |La balanza deberéa contar S|
Pi2.4 con numero de serie en |No de serie: 001 X
un lugar visible N
Verificar la ubicacién del lugar | Informativo D . -
Pl12.5 |donde se encuentra ubicada la l_Jplcac[on_. Laboratorio de analisis ksl
fisicoquimicos 1.
balanza. [NO

Dictamen de la prueba

X] Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha)

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:

Pagina 100 de 133




Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

RCI-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacién de Instalacién

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a: Valido desde:

Pagina

01

Nuevo Aprobado

6 de 14

8.1.3 Instalacién y condiciones ambientales

No de Prueba

PI3

Titulo de prueba

" Instalacién y condiciones ambientales”

Procedimiento

Verificar que la instalacién y las condiciones ambientales sean las 6ptimas.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

No Columnas reservadas para el reporte
Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido / Documento de Cumple: Realizado por:
referencia Si/ No (Nombre /Fecha)
Inspeccionar el estado |Se debera encontrar en |
PI3.1 |fisico de la balanza. buen estado, libre de|Dafado: [0 Si X No bas
dafios fisicos visibles. CNO
Cable/ fuente de alimentacién eléctrica
XI Si 0 No [J No aplica
Dafiado: [ Si O No
Proteccién para corriente de aire
X Si [0 No [J No aplica
Dafiado: O Si X No
Los componentes Interfaces para equipos periféricos
. deberan de encontrarse i ) XsI
Registrar los completos v libres de X Si O No [ No aplica
PI13.2 |componentes de la mpietos y libre . o
: dafios fisicos visibles. |Dafado: [ Si X No 0N
balanza.
Impresora: X Si [0 No [J No aplica
Marca: _Coris
Modelo: _ 3454
Serie: _ 134532
Dafiado: [0 Si X No
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

RCI-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacion de Instalacion

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a: Valido desde:

Péagina

01

Nuevo Aprobado

7de 14

Columnas reservadas para el reporte

No S . . :
Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido / Documento de Cumple: Realizado por:
referencia Si/No (Nombre /Fecha)
Verificar que la balanza se Se encuentra la burbuja centrada:
PI3.3 encuentre nivelada, en |Laburbujasedeberade J ' XsI
' caso contrario realizar la|encontrar nivelada K si O No
nivelacién. CINO
Se debera de contar con | Se cuenta con regulador de corriente:
. regulador de corriente | Si OO No [ No aplica
Verificar que en el lugar de l&Ctri | ) )
la instalacion de la balanza | €'€ctrica  para a| Lecturas de voltaje en la salida del regulador: | g
P13.4 se cuente con requlador | COMEXion de la balanza.
nte, con reg El voltaje en la salida|Lectural: 116.11V
de corriente eléctrica. del lador debera d [no
el regulador debera de || ectura 2: 116.13 V
ser 110 V + 10%
Lectura 3: 116.32V
El area deberé
.
Evaluar las condiciones Ieonscog:;arlrr]se(terodst.entro de | 1. Humedad relativa: 37%HR
ambientales del lugar de par : 2. Temperatura: 21.7 °C
. . 1. Maximo 65% HR XsI
P13.5 |instalacion de la balanza ) L )
. iy 2. Temperatura: Entre | Clave de termo higroémetro: THG-272A
durante la ejecucion de la h
calificacion de instalacion. 16a30°C 3. Protegidadelaluz: K Si O No Cino
3. Protegida de la '
exposicion directa a la
luz solar
Verificar que la superficie |La superficie de | Soporte solido: X Si O No
de soporte donde se|soporte deberd ser|,.. . . S
PI3.6 |encuentra instalada la|s6lida, nivelada y libre Nivelado: B9 ST D No
balanza. de vibraciones Libre de vibraciones: X si O No CINO
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

RCI-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacidon de Instalacion

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a: Valido desde:

Péagina

01

Nuevo Aprobado

8de 14

Columnas reservadas para el reporte

No Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido / Documento de Cumple: Realizado por:
referencia Si/No
Verificar que el lugar de|Labalanza debera de ] ) ]
instalaciéon de la balanza |estar alejada de Libre de corrientes de aire: X Si [0 No
PI3.7 |este alejado de corrientes | corrientes de aire y Libres de sistemas de aire acondicionado s
de aire. sistemas de aire ) ; CJNo
acondicionado activo: X Si [J No
Verificar que la balanza se | La balanza debera de
PI3.8 encuentre alejada de estar alejada de_ La balanza se encuentra alejada de equipos | [XSI
' fuentes de calor. equipos que emitan . .
calor. gue emitan calor. X Si [0 No [INO
Verificar que la balanza se | La balanza debe estar
encuentre alejada de |alejada de generadores
fuentes de radiacion | de radiofrecuencia,
electromagnética. motores eléctricos o La balanza se encuentra alejada de equipos -
PI13.9 dispositivos portatiles | 5,6 emitan radiacion electromagnética.
de comunicacion (tales ] CINo
como teléfonos & si 00 No
inalambricos, celulares,
etc.)

Dictamen de la prueba

X1 Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

RCI-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacién de Instalacién

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a: Valido desde:

Pagina

01

Nuevo Aprobado

9de 14

8.1.4 Montaje e instalacion

No de Prueba

P14

Titulo de prueba

“Montaje e instalaciéon ~

Procedimiento

Demostrar que la balanza micro analitica se instalé y ensamblo adecuadamente de acuerdo a las recomendaciones
del fabricante.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

. Columnas reservadas para el reporte
0] L ., : =
Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido / Documento de Cumple: Realizado por:
referencia Si/ No (Nombre /Fecha)
Verificar que el ensamble de | Todas las piezas fueron
Pl4.1 |todas Iasq artes mecanicas ensambladpas no Todo el ensamble de a balanza se encuentra de | S|
) o P ! ; . ' acuerdo al manual del fabricante.
se realiz6 de acuerdo a las | existen piezas sueltas, CONO
instrucciones del fabricante. | forzadas o rotas.
- . Todas las conexiones
Verificar que las conexiones se encuentran de Todas las conexiones se encuentran en buen | XSI
Pl4.2 |eléctricas se encuentran en acuerdo al instructivo
buen estado . estado.
del fabricante y en £Ino
buen estado.
Todas las conexiones
- . fisicas de . . .
Verificar que las conexiones comunicacion se Las conexiones fisicas se encuentran instaladas =S|
Pl14.3 |fisicas de comunicacion se encuentran de acuerdo de acuerdo al instructivo del fabricante y en buen
instalen correctamente . . estado.
al instructivo del no
fabricante y en buen
estado.
g L Los equipos periféricos
Verificar la conexion de esténqins?alagos =S|
Pl4.4 |equipos periféricos a la Los equipos periféricos (impresora), se
conforme alas
balanza. . . encuentran conectadas adecuadamente.
instrucciones del Cno
fabricante.
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

RCI-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacién de Instalacién

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a:

Valido desde: Pagina

01

Nuevo

Aprobado 10 de 14

AC Sub prueba

Criterio de aceptacién

Columnas reservadas para el reporte

Documento de referencia

Cumple:
Si/ No

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

Dictamen de la prueba

X Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:

8.1.5 Respuesta inicial

No de Prueba

PI5

Titulo de prueba

" Respuesta inicial ~

Procedimiento

Demostrar que la micro balanza enciende correctamente y no se registran errores.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacién establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

N Columnas reservadas para el reporte
0 Sub prueba Criterio de aceptacién Resultado obtenido Cumple: Realizado por:
Si/No (Nombre /Fecha)
No existe ninguna falla i ‘
PI15.1 o alarma T?)dos los Enciende 2 S No kS|
"~ | Encender equipo e . Presenta fallas O si O No
periféricos encienden Enciend tari si N CJNO
adecuadamente ncienden periféericos O si O No
No existe ninguna falla | Se ejecuta el autodiagnoéstico:
PI15.2 | Ejecutar autodiagnéstico o alarma X1 Si [0 No [ No aplica S|
Pres?ntafallas: CINO
O si X No
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Cdédigo del documento

Tipo y titulo del documento

RCI-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacién de Instalacién

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a: Valido desde:

Pagina

01

Nuevo Aprobado

11 de 14

No Sub prueba

Criterio de aceptacion

Columnas reservadas para el reporte

Documento de referencia

Cumple:
Si/No

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

Dictamen de la prueba

XI Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:

8.1.6 Complementos de la calificacion

No de Prueba PI6

Titulo de prueba

" Complementos de la calificaciéon ~

Procedimiento

Verificar que se cuente con la documentacién mencionada a continuacion.

Criterio de aceptacion

Cuenta con la documentacion oficial proporcionada por el fabricante.

N Columnas reservadas para el reporte
0 —— - .
Sub prueba Criterio de aceptacion : Cumple: Realizado por:
Documento de referencia .
Si/No (Nombre /Fecha)
PI6.1 Lista de instrumentos Todos los instrumentos XSl
"~ |involucrados en la se deberan encontrar | Anexo 1 memoria fotografica
calificacion con calibracién vigente [INO
Se deberan de
documentar las
PI6.2 Desviaciones ala desviaciones No se presentaron desviaciones durante la|[XSlI
"~ | calificacién encontradas en el e g . .
calificacion de la instalacion
proceso de la CINO
calificacion.
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Cdédigo

del documento

Tipo y titulo del documento

RCI-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacién de Instalacién

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a: Valido desde:

Pagina

01

Nuevo Aprobado

12 de 14

No Sub prueba

Criterio de aceptacion

Columnas reservadas para el reporte

Documento de referencia

Cumple:
Si/No

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

Dictamen de la prueba

XI Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:

9. Desviaciones a la calificaci6

n

Registro desviaciones durante la ejecucion de Prueba

—

Cdédigo

Sub prueba(s) asociada(s) / Descripcién brev.

Fecha de aprobacion
del cierre

——

——

_—

DICTAMEN UEBA

—
[] Cumple ] No cumple

Realizo (Firma/ Fecha): Reviso (Firma/ Fecha):
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Cdédigo del documento Tipo y titulo del documento

Reporte de la Calificacién de Instalacién

Balanza electronica microanalitica

RCI-Bal-001-2017 Version Sustituye a: Vélido desde: Pagina

01 Nuevo Aprobado 13de 14

10. Dictamen
10.1 Seleccionar la opcién que se adecue a los resultados obtenidos.

X Se demostrd y determind mediante el cumplimiento de los Criterios de Aceptacion definidos en el presente
protocolo, que la instalacién del [Equipo/instrumento] se encuentra acorde a requerimientos del usuario,
especificaciones de disefio, manuales/procedimientos de operacion, especificaciones y recomendaciones de
instalacion del fabricante para cumplir su propdsito de uso de acuerdo a Buenas Practica Fabricacién. Se evalud la
correspondencia entre los requerimientos de usuario, las especificaciones de cada uno de los elementos y las
condiciones de instalacién a través del Plan de Pruebas y el cumplimiento de los criterios de aceptacion. Se evalu6 y
se proporcioné la documentacién necesaria para asegurar que el area fisica, condiciones ambientales e instalacién es
apta, cuenta con los servicios necesarios y puede operar eficientemente en el ambiente seleccionado.

X No hay Puntos Pendientes. Queda Aprobada la calificacion de la instalacion del [Equipo y/o instrumento].

[ ] Aprobacién de la calificacion de lainstalacion conforme a la lista autorizada de Puntos Pendientes C4digo:

[] Los resultados obtenidos en cada una de las pruebas indican que la balanza micro analitica (B-MIC-001) no se
cumple en al menos a uno de los criterios de aceptacion establecidos en el protocolo.

Acciones (seleccionar las opciones que sean necesarias):
[] Es posible continuar con la siguiente etapa de Calificacion
[] Se genera:

[] Solicitud de cambio(SC):

[] Andlisis de Riesgos(AR):

Deficiencias conocidas/Impacto/Justificacién/Comentarios adicionales: | X No Aplica
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Caédigo del
documento

Tipo y titulo del documento

RCI-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacién de Instalacién

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a:

Valido desde: Pagina

01

Nuevo

Aprobado 14 de 14

11. Anexos

11.1 Anexo 1 Memoria fotogréfica.

Balanza: B-MIC-001.

12. Aprobaciones

Responsable

Firma

Fecha

Puesto

Quimico en Validacion

Elaboracién
Revisién Coordinador de Validacién
Gerente de Control de equipos
Aprobacion

Responsable Sanitario
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6.5.2 Resultados para la calificacion de la operacion.

Caodigo del Tipo y titulo del documento
documento

Reporte de la Calificacién de Operacion
Balanza electronica microanalitica

Versién Sustituye a: Vélido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado ldel2

RCO-Bal-001-2017

1. Datos del instrumento/equipo

Nombre Balanza electrénica micro analitica
Clave B-MIC-001 Clasificacion | KB (OC Marca Zorax
Modelo Micro analitica | Serie 00001 Ubicacion Laboratorio-Fis-1
2. Objetivo

2.1 Demostrar mediante evidencia documentada que la balanza micro analitica, opera de acuerdo
a las especificaciones de disefio, requerimientos de usuario y especificaciones del fabricante.
cumpliendo previamente los criterios de aceptacion establecidos.

3. Historico de cambios

Versioén Cambio Valido desde
01 Nuevo Aprobacién

4. Alcance

El presente protocolo de calificacion aplica para la calificacion de operacion de la balanza micro
analitica instalado en el laboratorio de analisis fisicoquimicol, la cual sera realizada y ejecutada por
el quimico analista asignado por el area técnica y el quimico analista de validacion asignado para
dicha actividad.

5. Responsabilidades

5.1 Es responsabilidad del quimico analista de validacion la elaboracion del presente reporte de
calificacion.

5.2 Es responsabilidad del coordinador de validacion revisar el presente reporte de calificacion una
vez finalizada la ejecucion de las pruebas.

5.3 Esresponsabilidad del gerente de control de equipos aprobar el presente reporte de calificacion
una vez finalizada la ejecucién de las pruebas.

5.4 Es responsabilidad del responsable sanitario autorizar el presente reporte de calificacion una
vez finalizada la ejecucion de las pruebas.

5.5 Es responsabilidad del coordinador de validacion programar con el éarea técnica
correspondiente las actividades de calificacion de la balanza micro analitica.
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5.6 Es responsabilidad del area técnica brindar el apoyo necesario al area de control de equipos
en la ejecucion de la calificacion cuando asi sea requerido.

Cadigo del Tipo y titulo del documento
documento

Reporte de la Calificacién de Operacion
Balanza electronica microanalitica

Version Sustituye a: Valido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado 2del2

RCO-Bal-001-2017

5.7 Es responsabilidad del personal de control de equipos elaborar el reporte de calificacion de la
balanza micro analitica.

6. Criterios de aceptacion

6.1 La balanza micro analitica debera de cumplir con los criterios de aceptacion establecidos en el
presente protocolo de calificacién de operacion.

7 Referencias

7.1 Procedimiento “Calificacion de Equipos de Laboratorio”, version vigente.

7.2 NORMA Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994, Instrumentos de medicion-Instrumentos
para pesar de funcionamiento no automatico-Requisitos técnicos y metrolégicos (esta Norma
cancela la NOM-010-SCFI-1993).

7.3 Plan de calificacién de la balanza micro analitica PC-001-2017 V:01

7.4 Reporte de calificacion de la instalacion para la balanza micro analitica B-MIC-001, RCI-
Bal-001-2017 V:01

7.5 Protocolo de calificacion de la operacion para la balanza micro analitica B-MIC-001, RCI-
Bal-001-2017 V:01

8 Procedimiento

8.1 Realizar las pruebas de calificacion de la instalacién de acuerdo a lo indicado en cada una de
ellas. Los formatos utilizados para documentar la calificaciéon son modificables de acuerdo a los
criterios de aceptacion establecidos.
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Caédigo del
documento

Tipo y titulo del documento

RCO-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacion de Operacion

Balanza electronica microanalitica

Version Sustituye a: Valido desde:

Pagina

01 Nuevo Aprobado

3de12

8.1.1 Documentacioén

No de Prueba

PO1

Titulo de prueba

"Documentacion”

Procedimiento

Registrar los datos de los documentos solicitados

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacién establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

Columnas reservadas para el reporte

Al Sub prueba Criterio de aceptacion Documento de referencia Cumple: Realizado por:
Si/No (Nombre /Fecha)
Documento disponible,
- » _ » revisado, autorizado vy |Clave: RCI-Bal-001-2017 S
PO1.1| Calificacion de instalacion | con dictamen de | Fecha de autorizacion: Autorizado
concluida aprobado. LINO
b o d ificacion d Clave: PCI-Bal-001-2017
rotocolo de calificacién de . . XSl
POL.21 heracion Documento disponible, | Fecha de autorizacién: Autorizado
revisado y autorizado. [INO

Dictamen de la prueba

X] Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:
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Caédigo del Tipo y titulo del documento
documento

Reporte de la Calificacion de Operacion
Balanza electronica microanalitica

RCO-Bal-001-2017

Version Sustituye a: Valido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado 4de12
8.1.2 Operacion
No de Prueba PO2 Titulo de prueba " Descripcion”

Procedimiento

Registrar los datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacién establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

No

Columnas reservadas para el reporte

Sub prueba Criterio de aceptacion . Cumple: Realizado por:
Resultado obtenido Si/No (Nombre /Fecha)
Las protecciones
Verificar | rtur iorre | deberan abrir y cerrar . _ .
PO2.1 erificar 1a aperturay cierre facilmente, no deberan | Las protecciones abren y cierran facilmente, no XSl
de las protecciones para ' . . .
. : estar obstruidas vy |estan obstruidas.
corrientes de aire. . . ONO
deberan evitar la
entrada de aire.
La balanza debera de
- : encender al oprimir el | Enciende XsI [ONO
PO2.2 Verificar el encendido y boton “encendido”. XSl

apagado de la balanza

La balanza se debera|Apaga XsI ONO [NoO
apagar al oprimir el
botén de "apagado’.

PO2.3 | Verificacion de pesaje

Al colocar una pesa en

el centro del plato de la XSl
balanza, se debera|Peso Obtenido: 10.007 mg
mostrar el valor de la CINO

pesada en la pantalla.

La balanza deberéa

Verificaciéon de la funcion ejecutar la “auto . . o XSl
PO2.4 . : o ; o .~ | La balanza ejecuta la auto calibracion sin
de "auto calibracién calibracién sin J
presentar fallas.
presentar fallas o LINO
errores.
La balanza debera =S|
PO2.5 | Verificar la funcion "Tara” poder ponerse en |La balanza ejecuta de manera correcta la
“ceros” al oprimir el |funcion Tara, la balanza queda en “ceros” [INO

botén de Tara
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Caédigo del
documento

Tipo y titulo del documento

RCO-Bal-001-2017

Reporte de la de Calificacién de Operacidn

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a: Valido desde:

Pagina

01

Nuevo Aprobado

5de 12

Columnas reservadas para el reporte

No N ‘.
Sub prueba Criterio de aceptacién . Cumple: Realizado por:
Resultado obtenido Si/No (Nombre /Fecha)
La resolucién de la
e balanza debera de
Verificacion de la XsSI
PO2.6 resolucién de la balanza correqunder con lo Resolucion obtenida: 0.01mg
establecido  por el
(mg) . INO
fabricante
Resolucion: 0.001mg
La capacidad de pesaje
PO2.7 Verificacion de la capacidad | debera de corresponder XsI
" |de la balanza (mg) con lo establecido por | Capacidad obtenida: 6100mg
el fabricante CINO
Capacidad: 6100mg
Verificacién de laimpresién . XsI
PO2.8 de pesadas Las pesqdas. d_eberan La funcién de impresién trabaja correctamente.
de poder imprimirse. [N

Dictamen de la prueba

X] Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:

Pagina 114 de 133




Caédigo del
documento

Tipo y titulo del documento

RCO-Bal-001-2017

Reporte de la de Calificacién de Operacidn

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a: Valido desde: Pagina

01

6 de 12

Nuevo Aprobado

No de Prueba

PO3

Titulo de prueba

" Excenticidad”

Procedimiento

Con unas pinzas tomar la pesa y colocarla en el platillo en la posicion 1, repetir la actividad en los 5 puntos

diferentes del platillo

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacidn establecido para cada sub prueba listada a continuacioén.

Columnas reservadas para el reporte

No L . -
Sub prueba Criterio de aceptacion . Cumple: Realizado por:
Resultado obtenido Si/No (Nombre /Fecha)
Utilizando una pesilla de Masa Nominal 0.500008
aproximadamente el 30% de Clave de Pesa PEP-58
la capacidad de la balanza, Informe de calibracion | LMM-1067/17
realizar una pesada en cada
ubicacién del plato de —
acuerdo a la siguiente Posicion Lectura (9)
imagen. 1 0.500012 XsI
PO3.1 % RDS < 0.05% 2 0.500009 ONO
3 0.500008
/|'N 4 0.500008
* 5 0.500004
B Promedio 0.500008
Desviacion estandar 0.000006
% RDS 0.00
Realizo (firmay fecha): Reviso (firmay fecha):
Dictamen de la prueba X Cumple [0 No Cumple

Observaciones:
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Cadigo del Tipo y titulo del documento
documento

Reporte de la de Calificacién de Operacidn
Balanza electronica microanalitica

RCO-Bal-001-2017 Version Sustituye a: Valido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado 7de12
No de Prueba PO4 Titulo de prueba “Prueba de linealidad”
Procedimiento Registrar los datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido.
Criterio de aceptacion Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.
. Columnas reservadas para el reporte
0 Sub prueba Criterio de aceptacion Resultado obtenido Cumple: Realizado por:
Si/ No (Nombre /Fecha)
Utilizando el marco de pesas
calibrado realizar el pesado | Tipo de balanza: Micro balanza
de las pesas de acuerdo ala
gat)audad de pesaje de la Masa Clave de No de informe Lectura
alanza. Nominal (g) Pesas de calibracion
Hacer el aiuste del cero 0.0009996 | PEP-55 | LMM-1066 0.001001
J ' 0.0100063 | PEP-56 | LMM-1182 0.010006
PO4.1 |CoN unas pinzas tomar las | Coeficiente de 0.099997 | PEP-57 | LMM-1183 0.100000 | |BdS!
"~ | pesas de referencia de valor | correlacion 0.500008 PEP-58 | LMM-1067 0.500009 CNO
nominal mas bajo, colocarla | r<0.99
en el centro del platillo de |a Coeficiente de correlacién r | 1.00 ‘
balanzay cerrar la puerta.
Esperar a que estabilice el
valor numérico en la
pantalla 'y registrar el
resultado obtenido.
Realizo (firmay fecha): Reviso (firmay fecha):
Dictamen de la prueba X Cumple [0 No Cumple

Observaciones:
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Caédigo del
documento

Tipo y titulo del documento

RCO-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacion de Operacion

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a:

Vélido desde:

Pagina

01

Nuevo

Aprobado

8de 12

No de Prueba

PO5

Titulo de prueba

“"Prueba de sesgo de medida y repetibilidad™

Procedimiento

Registrar los datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

No

Columnas reservadas para el reporte

Sub prueba Criterio de aceptacion . Cumple: Realizado por:
Resilize® ooiEnle Si/No (Nombre /Fecha)

Seleccionar una serie de 3

pesas patrén cuyas masas Alcance de la balanza 6100 mg

cubran el intervalo de uso Eesie Masa Nominal (g)

de la misma

(aproximadamente el 5%, 0.00099996 | 0.099997 | 0.500008

50% y 100% del valor de la Clave Clave Clave

capacidad méxima de la PEP-55 PEP-57 PEP-58

misma). Considerar como Pesada Lecturas (g)

ggﬁﬁgno'”;frgso “r;‘mim"’; Los pesos obtenidos 1 0.001001 | 0.100000 | 0.500008

como nivel superior un valor ggberzligsde etsot?err:r?rc]it;(; 2 0.001000 0.100001 | 0.500008

cercano a |a Capacidad dec|aradas en e| 3 0.001000 0.100001 0.500005

maxima de la misma. certificado de 4 0.001000 0.100000 | 0.500005 XISl
POS.1 | Hacer ajuste a cero, con| .~ o0 o |og 5 0.001000 | 0.100001 | 0.500004

ayuda de unas pinzas tomar | " 6 0.001000 | 0.100001 | 0.500005 || NO

las pesas, realizar las P ' 7 0.001001 0.100001 | 0.500006

pesadas al centro del platillo Repetibilidad - - .

y esperar aque labalanza se p 8 0.001001 0.099999 | 0.500007

Fstablllce antes de tomar las %RDS < 0.10 9 0.001000 0.099999 | 0.500005

ecturas 10 0.001000 0.099998 | 0.500007

o S 0.000001 0.000002 | 0.000005

Evaluar la repetibilidad del %RDS 0.03 0.00 0.00

sistema con los datos : ; ; ;

registrados en la prueba de Promedio 0.001000 0.100000 | 0.500006

sesgo de medio, obtener la EMP (g) 0.000999 0.099897 0.499507

desviacion estandar relativa a a a

RDS 0.001001 0.100096 | 0.500508
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Caédigo del
documento

Tipo y titulo del documento

Reporte de la Calificacion de Operacion

Balanza electronica microanalitica

AC Sub prueba

RCO-Bal-001-2017 Version Sustituye a: Vélido desde: Péagina
01 Nuevo Aprobado 9de12
Columnas reservadas para el reporte
Criterio de aceptacién Resultado obtenido CSuI,r?ﬁls:

Realizado por:
(Nombre /Fecha)

Dictamen de la prueba

XI Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:
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Caédigo del
documento

Tipo y titulo del documento

Reporte de la Calificacion de Operacion

Balanza electronica microanalitica

RCO-Bal-001-2017

Version

Sustituye a:

Vélido desde:

Pagina

01

Nuevo

Aprobado

10de 12

No de Prueba

PO6

Titulo de prueba

"Pesada Minima"“

Procedimiento

Registrar los datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido.

Criterio de aceptacion

Se deberan de cumplir con los criterios de aceptacion establecido para cada sub prueba listada a continuacion.

No

Columnas reservadas para el reporte

Sub prueba Criterio de aceptacion . Cumple: Realizado por:
Resultado obtenido . :
Si/No (Nombre /Fecha)
Seleccionar las pesas para Masa Nominal () 0.500008
realizar las 10 pesadas Clave de pesa PEP-58
Pa_-ra el Ca?‘? de balan_z_as Informe de calibracion LMM-1067/17
micro analiticas se utiliza
una pesa de 500mg. No de pesada Lectura (g)
Hacer ajuste a cero, con 1 0.500006
ayuda de unas pinzas . o > 0.500007
tomar la pesa, realizar las | Si la desviacion
. . 3 0.500007
pesadas al centro del|estandar obtenida es
. 4 0.500007
platillo y esperar a que la|menor que 0.41d, la 5 0.500007 XSl
PO6.1 | balanza se estabilice antes | desviacion estandar -
de tomar las lecturas. obtenida se reemplaza 6 0.500007 CINO
por 0.41d 7 0.500006
Calcular de acuerdo a: 8 0.500006
Mmin < 0.10 % 9 0.500007
Mmin = (kXs)/M; 10 0.500007
Mmin =2000 x s Promedio 0.500007
Donde: 0.41d 0.000004
K=2 Desviacion estandar 0.0000005
S = desviacion estandar Mmin 0.00000
M= Masa Ngmlnal Rango de Operaci6n 1.0 mg —
d =resolucion 6100mg

Dictamen de la prueba

XI Cumple [J No Cumple

Realizo (firmay fecha):

Reviso (firmay fecha):

Observaciones:
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Caédigo del Tipo y titulo del documento
documento

Reporte de la Calificacion de Operacion
Balanza electronica microanalitica

RCO-Bal-001-2017

Version Sustituye a: Valido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado 11de 12
No de Prueba PO7 Titulo de prueba “Complementos a la calificacién”
Procedimiento Registrar los datos solicitados en cada sub prueba en la columna de resultado obtenido.
Criterio de aceptacion Cuenta con la documentacion oficial proporcionada por el fabricante.
Columnas reservadas para el reporte
No N L. :
Sub prueba Criterio de aceptacién Resultado obtenido Cumple: Realizado por:
Si/No (Nombre /Fecha)
Lista de instrumentos|Todos los instrumentos se s
PO7.1 |. 4
involucrados en la | deberan encontrar con Ver anexo 2 CJNO
calificacion calibracion vigente.
Se deberan de documentar las o XS]
PQO7.2 | Desviaciones a la | desviaciones encontradas en el | No se presentaron desviaciones durante el
calificacion proceso de la calificacion. proceso de la calificacion de la operacion. LINO
Realizo (firmay fecha): Reviso (firmay fecha):
Dictamen de la prueba X1 Cumple [0 No Cumple

Observaciones:

9. Desviaciones a la calificacion

Registro desviaciones durante la ejecuciéon de Prueba

Fecha de aprobacion

Cdédigo Sub prueba(s) asociada(s) / Descripcién del cierre

S

——

DICTAMEN DE LA PRU __—— Realizo (Firma/ Fecha): Reviso (Firma/ Fecha):
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Caodigo del Tipo y titulo del documento
documento

Reporte de la Calificacién de Operacion
Balanza electronica microanalitica

Versién Sustituye a: Vélido desde: Pagina
01 Nuevo Aprobado 12de 12

RCO-Bal-001-2017

10 Dictamen
Seleccionar la opcién gue se adecue a los resultados obtenidos.

X] Se demostré mediante el Plan de Pruebas y cumplimiento de los Criterios de Aceptacion que la balanza micro
analitica B-MIC-001 opera de acuerdo a las especificaciones de disefio, especificaciones del fabricante y
requerimientos del usuario. Se determiné que opera de acuerdo a las especificaciones del fabricante para cumplir
su propdsito de uso de acuerdo a buenas practicas de fabricacion. Se evalué la correspondencia entre los
requerimientos de usuario, las especificaciones definidas o intervalos de operacién de cada uno de los elementos

y la operacion del mismo a través del Plan de Pruebas y el cumplimiento de pruebas de aceptacion.

X1 No hay Puntos Pendientes. Queda Aprobada la calificacién de la operacion de la balanza micro analitica B-
MIC-001 ubicada en el laboratorio-Fis-1.

[JAprobacion de la calificacion de la operacion conforme a la lista autorizada de Puntos Pendientes Cddigo:

[] Los resultados obtenidos en cada una de las pruebas indican que <Nombre del instrumento / equipo / sistema>

no se cumple en al menos a uno de los criterios de aceptacion establecidos en el protocolo.

Acciones (seleccionar las opciones que sean necesarias):
[] Es posible continuar con la siguiente etapa de Calificacion
[] Se genera:

[] Solicitud de cambio(SC):

[] Analisis de Riesgos(AR):

Deficiencias conocidas/Impacto/Justificacién/Comentarios adicionales: | [X] No Aplica

——

——

——

——

——
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Caodigo del
documento

Tipo y titulo del documento

RCO-Bal-001-2017

Reporte de la Calificacién de Operacion

Balanza electronica microanalitica

Version

Sustituye a:

Valido desde:

Pagina

01

Nuevo

Aprobado

12 de 12

11. Anexos

11.1 Anexo 1 Documentacion de pruebas realizadas.

1. Verificacion de Pesaje

2. Auto calibracion

3. Excentricidad

4. Linealidad

5. Sesgo de Medida y Repetibilidad

Pesa de 1 mg

Pesa de 100 mg

Pesa de 500 mg

Pagina 122 de 133



6. Pesada minima

11.2 Anexo 2 Equipos e instrumentos utilizados

Clave Nombre Fecha de calibracién No de Informe Fecha de préxima calibracién
PEP-55 Pesa 08 Ago-2017 LMM-1066/17 08 Ago-2019
PEP-56 Pesa 04-Sep-2017 LMM-1182/17 04-Sep-2019
PEP-57 Pesa 0O4-sep-2017 LMM-1183/17 0O4-sep-2019
PEP-58 Pesa 08Ago2017 LMM-1067/17 08-Ago-2019

12. Aprobaciones
Responsable Firma Fecha Puesto

Quimico en Validacion

Elaboracién
FevEon Coordinador de Validacion
Gerente de Control de equipos
Aprobacion

Responsable Sanitario
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7. Conclusiones

Con el proceso de calificacion realizado para la balanza micro analitica a través del
plan de calificacion, donde se establecieron los requerimientos de usuario y las
funciones criticas a realizar en la calificacion de la instalacion y calificacion de
operacion, se asegura que la balanza micro analitica, cuenta con las instalaciones,
condiciones ambientales y servicios adecuados para su funcionamiento, con la
calificacion de operacién a través de las pruebas requeridas por la legislacion
mexicana: medida de sesgo, repetibilidad, excentricidad, pesada minima, pesada
maxima, asi como la evaluacién de las funciones de control de la balanza, y la
impresion de datos.
Con todas las pruebas realizadas, documentadas y criterios de aceptacion cumplidos
se demuestra que la balanza micro analitica es capaz de realizar el pesaje de
sustancias para las diversas pruebas que se realizan en el laboratorio con precision
y exactitud en el rango de pesaje establecido en la calificacion de la operacién (1 mg
a 6100mg).
Con los resultados obtenidos podremos realizar procesos de pesaje tan complejos
como pesar la cantidad de 1mg con exactitud y precision para realizar analisis
cuantitativos que se pueden requerir en los siguientes procesos:

e Validacion de métodos analiticos.

e Validacién de procesos de produccion.

e Validacién de procesos de limpieza.

e Analisis de estabilidades.

e Cuantificacion de activos (valoracion, disolucién, uniformidad de dosis, etc.)

Todo esto con un solo fin, asegurar que el efecto deseado por un medicamento ejerza

el efecto farmacoldgico deseado en los individuos que lo requieran.
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9 Definiciones

e Buenas practicas de laboratorio: Conjunto de reglas, procedimientos
operacionales y practicas establecidas para asegurar la calidad e integridad de las
actividades realizadas en el laboratorio y de los datos analiticos obtenidos de
ensayos o pruebas.

e Calidad: Cumplimiento de especificaciones establecidas para garantizar la aptitud de
uso.

e Manual de calidad: Documento que describe el Sistema de Gestién de Calidad de
acuerdo con la politica y los objetivos de la calidad establecidos en el mismo manual.

e Aseguramiento de calidad: Conjunto de actividades planeadas y sisteméaticas que
lleva a cabo una empresa, con el objeto de brindar la confianza, de que un producto
0 servicio cumple con los requisitos de calidad especificados.

e Calificacidon: Realizacion de las pruebas especificas basadas en conocimiento
cientifico, para demostrar que los equipos, sistemas criticos, instalaciones, personal
y proveedores cumplen con los requisitos previamente establecidos, la cual debe ser
concluida antes de validar los procesos.

e Calificacién de desempefio: Evidencia documentada de que las instalaciones,
sistemas, y equipos se desempefian cumpliendo los criterios de aceptacion
previamente establecidos.

e Calificacion de disefio: Evidencia documentada que demuestra que el disefio
propuesto de las instalaciones, sistemas y equipos es conveniente para el propdésito
proyectado.

e Calificacién de instalacion: Evidencia documentada de que las instalaciones,
sistemas y equipos se han instalado de acuerdo a las especificaciones de disefio

previamente establecidas.
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Calificacion de operacién: Evidencia documentada que demuestra que el equipo,
las instalaciones y los sistemas operan consistentemente, de acuerdo a las
especificaciones de disefio establecidas.

Capacitacion: Actividades encaminadas a generar o desarrollar habilidades en el
personal.

Criterios de aceptacion: Especificaciones, estandares o intervalos predefinidos que
deben cumplirse bajo condiciones de prueba preestablecidas.

Control de cambios: Evaluacion y documentacion de cualquier cambio que pudiera
impactar en la calidad del producto.

Desviacion o no conformidad: Al no cumplimiento de un requisito previamente
establecido.

Firma electronica: A la compilacion de datos computacionales o cualquier simbolo
o serie de simbolos, ejecutados, adoptados, o autorizados por un individuo para ser
legalmente adjuntados y equivalentes a la firma autégrafa del individuo.

Gestion de riesgos de calidad: Al proceso sisteméatico para la valoracion, control,
comunicacion y revision de los riesgos a la calidad de los medicamentos a través de
su ciclo de vida.

Plan maestro de validacién: Al documento que especifica la informacion referente
a las actividades de validacién que realizara el establecimiento, donde se definen
detalles y escalas de tiempo para cada trabajo de validacion a realizar. Las
responsabilidades relacionadas con dicho plan deben ser establecidas.
Procedimiento normalizado de operacién o Procedimiento: Al documento que
contiene las instrucciones necesarias para llevar a cabo de manera reproducible una

operacion.
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Protocolo: Al plan de trabajo escrito que establece los objetivos, procedimientos,
métodos y criterios de aceptacion, para realizar un estudio.

Registro: Al documento que presenta evidencia de las acciones realizadas para
demostrar el cumplimiento de actividades o instrucciones.

Registro electronico: Al conjunto de informacion que incluye datos electronicos
(texto, numeérico, grafico) que es creado, modificado, mantenido, archivado,
restaurado o transmitido a través de un sistema computarizado.

Requisito: A la circunstancia o condicion necesaria para el cumplimiento de una
obligacion.

Reporte: Al documento de la realizacibn de operaciones, proyectos o
investigaciones  especificas, que incluye  resultados, conclusiones vy
recomendaciones.

Sistema computarizado/computacional: A cualquier equipo, proceso u operacion
gue tenga acoplada una o mas computadoras y un software asociado o un grupo de
componentes de hardware disefiado y ensamblado para realizar un grupo especifico
de funciones.

Robustez: A la capacidad de un proceso de ser insensible, en cierta medida
conocida, a factores que pudieran afectarlo en las condiciones establecidas.
Sistema de Gestion de Calidad: A la manera como la organizacion dirige y controla
las actividades asociadas con la calidad.

Transferencia de tecnologia: Al proceso sistematico que es seguido para pasar el
conocimiento y la experiencia durante el desarrollo y/o comercializacion a otra unidad
responsable y autorizada. Este proceso incluye la transferencia de documentacion y

la capacidad demostrada de la unidad receptora del desempefio efectivo de los
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elementos criticos de la tecnologia transferida hasta la satisfaccion de todas las
partes y cumplimiento de la normativa vigente.

Trazabilidad: A la capacidad de reconstruir la historia, localizacion de un elemento
o de una actividad, por medio de registros de identificacion.

Validacién: A la evidencia documental generada a través de la recopilacion y
evaluacion cientificas de los datos obtenidos en la calificacion y de las pruebas
especificas, a lo largo del todo el ciclo de vida de un producto, cuya finalidad es
demostrar la funcionalidad, consistencia y robustez de un proceso dado en cuanto a
su capacidad para entregar un producto de calidad.

Validacién de un método analitico: Es el proceso por el cual se establece,
mediante estudios de laboratorio, que las caracteristicas de desempefio del método
cumplen con los requisitos para las aplicaciones analiticas previstas.

Instrumento para pesar o para determinar masa
Instrumento de medicidén que se utiliza para determinar la masa de un cuerpo usando
la accion de la gravedad sobre ese cuerpo.

El instrumento puede usarse también para determinar otras cantidades, magnitudes,

pardmetros o caracteristicas relacionadas con masa.

De acuerdo con el método de operacion, un instrumento para pesar se clasifica en

automatico o no automatico.
Principios de funcionamiento Mecanico

Es aquél que al colocar una masa sobre el receptor de carga ejerce una fuerza sobre
una palanca o sistema de palancas o un resorte 0 conjunto de resortes que

conectado al dispositivo indicador proporciona lecturas en unidades de masa.

Electréonico
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Es aquél que al colocar una carga sobre el receptor ejerce una fuerza sobre un
transductor de esfuerzos o conjunto de ellos que conectado al dispositivo indicador

proporciona lecturas en unidades de masa.
Electromecanico o hibrido

Es aquél que al colocar una carga sobre el receptor de carga ejerce una fuerza sobre
una palanca o sistema de palancas conectadas a un transductor de esfuerzos o
conjunto de ellos que a su vez conectado al dispositivo indicador proporciona lecturas

en unidades de masa.
Balanza

Es aquel instrumento para pesar cuya divisibn minima es menor que un gramo.
Pesar

Determinar el valor de la masa de un cuerpo por el efecto gravitacional de la Tierra.
Masa

Medida de la magnitud base del Sistema Internacional de Unidades (Sl). La unidad

de masa es el kilogramo y su simbolo es kg.
Transductor de esfuerzos

Parte del instrumento que sirve para medir la masa a través de la conversion del

esfuerzo mecénico en una sefial de cualquier tipo.

Caracteristicas metroldgicas de los instrumentos
Capacidad de medicion

Alcance maximo [Max.]
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Capacidad maxima, sin tomar en cuenta la capacidad aditiva de tara.
Alcance minimo [Min.]

Valor de la carga, abajo de la cual los resultados de la pesada pueden estar sujetos

a un error relativo excesivo.
Alcance de indicacion automatica

Capacidad de pesaje dentro del cual el equilibrio se obtiene sin intervencion del

operador.

Alcance de medicién

Intervalo entre el alcance méximo y el minimo.
Extension del intervalo de indicacidon automatica

Valor por el cual es posible extender el alcance de indicacién automatica dentro del

alcance de medicion.

Efecto maximo de tara [T =+... T... ]

Capacidad maxima del dispositivo aditivo de tara [T*] o del dispositivo substractivo
de tara [T].

Carga limite [Lim]

Carga estatica maxima que puede soportar el instrumento sin alteracion de sus

cualidades metrolégicas.
Propiedades metrolégicas de un instrumento
Sensibilidad [S]

Para un valor dado de la masa medida, el cociente del cambio de la variable

observada | por el correspondiente cambio de la masa medida M:
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Al
AM

Doénde:
1 es lalectura
M son unidades de masa

Movilidad

Aptitud de un instrumento para reaccionar a pequefias variaciones de carga. El
umbral de movilidad, para una carga dada, es el valor de la mas pequefa sobrecarga
gue, cuando se deposita suavemente o se retira del receptor de carga, causa un
cambio perceptible en la indicacion.

Repetibilidad

Aptitud de un instrumento para proporcionar resultados concordantes entre si para
la misma carga depositada varias veces de una manera practicamente idéntica sobre

el receptor de carga bajo condiciones de prueba razonablemente constantes.
Exactitud

Aptitud de un instrumento de medicion para dar indicaciones préximas al valor

verdadero de una magnitud medida.
Excentricidad

Caracteristica de un instrumento para dar resultados iguales o similares a una carga
determinada, colocada en diferentes puntos del receptor de carga y que tome como

referencia el centro.
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