MÉTODO DE QUÍMICA ANALÍTICA AMBIENTAL DESARROLLADO EN LA AGENCIA DE PROTECCIÓN AMBIENTAL DE ESTADOS UNIDOS 

DESARROLLO Y APROBACIÓN DEL MÉTODO 

· EL PROCESO ESPECÍFICO DEPENDE DE LA OFICINA.

· ELEMENTOS COMUNES:

· IDENTIFICAR EL ALCANCE, LA APLICACIÓN Y LA NECESIDAD NORMATIVA.

· DESARROLLAR UN PROCEDIMIENTO QUE GENERE DATOS CONGRUENTES CON EL ALCANCE.

· ESTABLECER PROCEDIMIENTO DE ASEGURAMIENTO Y CONTROL DE LA CALIDAD (AC/CC) DE MODO QUE LOS MÉTODOS GENEREN DATOS QUE CUMPLAN LOS CRITERIOS ESTABLECIDOS PARA EL ALCANCE Y APLICACIÓN.

 ENFOQUE GENERAL

· INTEGRAR LOS DATOS Y PRESENTARLOS PARA REVISIÓN DE PARES A CARGO DE EXPERTOS SELECCIONADOS. DEBE INCLUIRSE PRUEBA DE CONCEPTO Y PREVALIDACIÓN.

· REVISAR Y DIFUNDIR EL BORRADOR CON REVISIÓN DE PARES.

· RECOPILAR COMENTARIOS, EDITAR Y REVISAR.

· REALIZAR VALIDACIÓN INTERLABORATORIOS.

· PUBLICAR PARA COMENTARIO PÚBLICO EL MÉTODO PROPUESTO Y LOS RESULTADOS DE LA VALIDACIÓN.

VALIDACIÓN PRELIMINAR 

· SI SE TRATA DE UN MÉTODO MULTIANALITO, DEBEN INCLUIRSE LAS METAS REPRESENTATIVAS.

· LOS DESARROLLADORES DEBEN INCLUIR TRES MATRICES.

· LAS MUESTRAS DEBEN SER MATERIALES DE REFERENCIA O MATRICES ADICIONADAS Y DEBEN REPRESENTAR LO REGLAMENTADO POR LA OFICINA.

ESTABLECIMIENTO DEL DESEMPEÑO DEL MÉTODO 

· SE ANALIZAN SIETE RÉPLICAS ALÍCUOTAS DE TRES MATRICES INYECTADAS EN DOS CONCENTRACIONES: 5 X LOQ Y 50 X LOQ.

· SE CALCULAN LA RECUPERACIÓN, LA PRECISIÓN, EL LÍMITE DE DETECCIÓN DE LA MATRIZ. SE CALCULAN LOS MEDIOS DE SIETE RÉPLICAS Y SE DETERMINAN EL MÉTODO DE LÍMITE DE DETECCIÓN Y LÍMITE DE CUANTIFICACIÓN CONFIABLE.

 ELEMENTOS PRINCIPALES
PARA DESARROLLO DE UN MÉTODO NORMATIVO

· IDENTIFICACIÓN DE ALCANCE, APLICACIÓN Y NECESIDAD REGLAMENTARIA 
· MATRIZ, ANALITOS OBJETIVO 

· REQUISITOS DE AC/CC 
· CALIBRACIÓN, NÚMERO DE RÉPLICAS, NIVELES DE INYECCIÓN, SUCEDÁNEOS, ETCÉTERA.

· ENFOQUE ANALÍTICO 
· DEBE SER PRÁCTICO Y EL EQUIPO DEBE ESTAR DISPONIBLE COMERCIALMENTE.

ELEMENTOS PRINCIPALES... (CONT.)

· SENSIBILIDAD DE MÉTODO E INSTRUMENTOS 
·  REQUISITO REGLAMENTARIO: DEBE SER CAPAZ DE MEDIR EL ANALITO DE INTERÉS, EN MATRIZ PERTINENTE Y EL NIVEL NORMATIVO.

· OPTIMIZACIÓN DEL MÉTODO Y PRUEBAS DE ASPEREZA 
· BUENA CAPACIDAD DE REPETICIÓN Y BAJA INTERFERENCIA 

· EXACTITUD, PRECISIÓN, REPRODUCIBILIDAD
· 80-120%” EXACTITUD; 20% RSD: –PRECISIÓN, REALIZAR EL TRABAJO EN MATRIZ DE INYECCIÓN LIMPIA.

ELEMENTOS PRINCIPALES... (CONT.)

· EFECTO DE LAS INTERFERENCIAS
· IDENTIFICAR INTERFERENCIA COEXTRAÍDA, LOS PICOS DE LA COELUCIÓN, TODA DEGRADACIÓN DE ANALITO EN PUERTOS DE INYECCIÓN.

· CORRESPONDENCIA DE LA MATRIZ 
· TODO EL TRABAJO HASTA ESTE PUNTO FUE CON STD Y ADICIONES CON MATRIZ LIMPIA. AHORA SE DEBE TRABAJAR CON MUESTRAS REALES.

· LÍMITES DE CUANTIFICACIÓN Y DETECCIÓN Y AC/CC

ELEMENTOS PRINCIPALES... (CONT.)

· REPRODUCIBILIDAD DE LABORATORIO (OPERADORES Y LABORATORIOS MÚLTIPLES)

· MÍNIMO TRES LABORATORIOS DEBEN TENER DESEMPEÑO COMPARABLE CON EL MÉTODO.

· PRESENTACIÓN DEL MÉTODO Y TALLER DE EVALUACIÓN 

· PRESENTAR PAQUETE DE DATOS, EJEMPLAR DETALLADO DEL MÉTODO, DATOS DE DESEMPEÑO, AC/CC ESPECÍFICOS, ESPECTROS, CROMATOGRAMAS, CURVAS DE CALIBRACIÓN, ETCÉTERA.

· EL GRUPO DE TRABAJO PRESENTA COMENTARIOS Y EDITA EL MÉTODO; SE PRESENTA PARA APROBACIÓN; NOTIFICACIÓN OFICIAL Y PERIODO DE COMENTARIO; REVISIÓN PÚBLICA. 

