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4 Control de calidad interno en el analisis (recuento) de fibras de amianto

0 INTRODUCCION

El control de calidad interno (CCI) es una parte fundamental del sistema de calidad de los laboratorios y
tiene como objeto verificar que su nivel de calidad se mantiene dia a dia en las actividades de rutina y que no
se producen errores que puedan comprometer la fiabilidad de los resultados.

El CCIl es complementario e independiente de la participacion en programas de evaluacion externa de la
calidad o ensayos de aptitud. En Espafa, los laboratorios especializados en el andlisis (recuento) de fibras
de amianto en aire deben establecer un CCI adecuado y participar en el PICC-FA, que es el programa de
evaluacion externa de la calidad establecido por el INSHT, para ser acreditados segun lo dispuesto en el
Anexo Il del Real Decreto 396/2006, de 31 de marzo (BOE n° 86, de 11 de abril).

En este documento se recogen criterios y recomendaciones de utilidad practica para la implantacion,
revisién y actualizacién del CCI en los laboratorios que realizan determinaciones de fibras de amianto y se
muestra su importancia en relacion con la incertidumbre de medida.

1 PROCEDIMIENTOS APLICADOS AL CONTROL DE CALIDAD INTERNO EN EL
RECUENTO DE FIBRAS DE AMIANTO

Los procedimientos que se vienen aplicando al CCI para el recuento de fibras de amianto corresponden
a los modelos de gréaficos de indices, encontrados en publicaciones del Health and Safety Executive y a los
graficos de rangos relativos y cocientes, basados en los graficos de control Shewhart, recomendados por la
American Industrial Higiene Association (AIHA).

1.1 Graficos de indices

Este procedimiento requiere disponer de un banco de muestras patron internas, seleccionadas a tal fin
por el laboratorio entre sus muestras de rutina. Las muestras patrén se deben analizar repetidas veces por
todos los analistas del laboratorio. A cada muestra patrén se le asigna un valor de referencia interno calculado
a partir de estos resultados. Los indices y limites de control de la variabilidad intralaboratorio se obtienen
comparando los resultados de los recuentos individuales con su valor de referencia. La representacion grafica
de los indices y limites de control permite visualizar la calidad de los resultados de cada analista frente a la
calidad media del laboratorio.

Los graficos de indices resultan muy utiles en la armonizacion de criterios inter e intra contadores, en la
formacién de nuevos contadores y en la investigacion de posibles desviaciones y errores. Sin embargo, tienen
el inconveniente de que su eficacia disminuye con el tiempo, dado que no es facil disponer de un banco de
muestras patron amplio y de renovacién continua. Por ello, es dificil evitar, por una parte, que las muestras
patron sean reconocidas por los analistas y, por otra, que su representatividad respecto de las muestras
de rutina disminuya con el tiempo. Por estas razones, los graficos de indices no deberian ser la unica
herramienta de control de calidad interno.

1.2 Graficos de rangos relativos y cocientes

Estos procedimientos se pueden emplear para el control de la precision, de la exactitud o de ambas. En
los recuentos de fibras se aplican al control de la precisidn intralaboratorio ya que no es posible el control de
la exactitud en su sentido estricto por las caracteristicas propias del método de medida.

El control de la precision intralaboratorio para el analisis de fibras de amianto mas sencillo esta basado
en las repeticiones “ciegas” de recuentos en las muestras de rutina. De esta forma, el control tiene una facil
disponibilidad de muestras de representatividad maxima y es aplicable en todos los laboratorios.

El tratamiento estadistico resulta también facil como se vera en los siguientes apartados. Se fundamenta en
la hipétesis de que, si todos los resultados de los recuentos pertenecen a la misma poblacion, la variabilidad de
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los resultados entre réplicas de recuentos se puede predecir a partir de la variabilidad de los resultados entre
muestras. Los resultados de las muestras de control que presenten una variabilidad superior a la esperada
sugieren una alta probabilidad de errores no aleatorios, revelando la necesidad de que sus causas sean
investigadas y corregidas.

Los procedimientos de rangos relativos y de cocientes son, en esencia, iguales diferencidandose unicamente
en el pardmetro de control. Los rangos relativos tratan con las diferencias entre los resultados de los recuentos
y los cocientes con sus proporciones. El primero se puede relacionar directamente con la incertidumbre de los
resultados, como se vera mas adelante. Esto supone una ventaja en la simplificacién de los calculos matematicos
frente al procedimiento de cocientes, por lo que este ultimo resulta menos recomendable en la practica.

De la revisién critica anterior se deduce que el procedimiento de rangos relativos se presenta como el
modelo mas adecuado para establecer el CCl para el recuento de fibras de amianto. En este documento
se detalla la version actualizada de este procedimiento adaptada al método de medida de la concentracion de
fibras de amianto en aire MTA/MA-051/A04 del INSHT.

2 CONTROL DE CALIDAD INTERNO BASADO EN RANGOS RELATIVOS

En primer lugar es importante advertir que el control de calidad interno basado en procedimientos
estadisticos, como el aqui descrito, no debe ser aplicado a resultados inferiores al limite de cuantificacion del
método' y que operar matematicamente con dichos resultados es una practica errénea.

Sin embargo, también hay que tener en cuenta que un nimero importante del total de las muestras que se
analizan actualmente corresponden a mediciones del indice de descontaminacién, en las que son esperables
resultados inferiores a dicho limite. Dada la trascendencia de los resultados de estas mediciones es necesario
asegurarse también de su fiabilidad, por lo que el laboratorio debera disponer algun otro tipo de control no
estadistico para aplicar en estos casos.

2.1 Establecimiento del control: Periodo base. Expresiones y calculos

El establecimiento del control requiere un periodo inicial o de recogida de datos (periodo base) para
determinar el valor del parametro y el limite de control particular del laboratorio. En este periodo se
realizaran recuentos por duplicado de todas las muestras que se analicen. El segundo recuento se realizara
preferentemente por otro analista y, si esto no fuera posible, por el mismo, siendo recomendable que ambos
recuentos no se hagan de forma consecutiva.

La duracion de este periodo y el nimero de muestras a utilizar se determinara de forma que se asegure
una buena representatividad de las muestras si bien, como minimo, se recomienda disponer de los resultados
de 15 muestras analizadas en dias distintos.

Los laboratorios cuya Unica actividad analitica hasta alcanzar la acreditacion sea la participacion en el
PICC-FA pueden utilizar, a falta de otras muestras de obtencidn propia, las muestras de este programa para
disponer de los datos necesarios para el establecimiento de su control interno en el periodo base.

A partir de los dos resultados (N1 y N2) de los recuentos para cada muestra se calculan los siguientes
PARAMETROS:

Media aritmética: N = (N +N2)
2

Rango R=|N;-N,|

10 fibras en 100 campos = 12,7 fibras/mm? para un drea de recuento de 100 pm de didmetro.
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|N1_N2|
N

El GRAFICO DE CONTROL se define con los siguientes valores:

Rango relativo: R, =

_ Rr
Rango relativo medio: R, = —~ param muestras
Limite superior de control®: LSC =Y R, + % (D,R-R,)=2511xR,

siendo D, = 3,267, factor tabulado para un nivel de confianza del 95% y dos réplicas por muestra.

En los ejemplos incluidos en el Anexo | se proporciona un modelo sencillo de recogida de datos trasladable
a una hoja de calculo para facilitar el registro de datos, las operaciones matematicas y la representacién
grafica: n° del control en el eje de abscisas y R, en el eje de ordenadas. El LSC se dibuja como una linea
paralela al eje de abscisas que pasa por el punto 2,511 x R, .

2.2 Significado del Limite Superior de Control (LSC)

El LSC es el limite superior de la variabilidad entre dos recuentos independientes que permite la aceptacion
de la hipdtesis nula. Es decir: si los valores o puntos de los controles se situan por debajo de dicho limite,
las variaciones en los resultados se consideraran aleatorias y, por tanto, se puede concluir que el proceso
analitico esta bajo control estadistico. Esta conclusion se hace extensiva a las muestras a las que el control
representa, pudiéndose aceptar que no hay errores en los analisis realizados. La aparicidon de puntos por
encima del limite obliga a rechazar la hipétesis nula y, en consecuencia, a admitir que existen anomalias en
los resultados que es necesario investigar y corregir.

Todas las hipdtesis estadisticas llevan asociado un nivel de riesgo de error, tanto de tipo | (rechazar un
resultado aceptable) como de tipo Il (aceptar un resultado rechazable). La probabilidad de error tipo | disminuye
cuando el limite de control se situa en una posicion alta, mientras que con un limite de control en posicién
baja se reduce la probabilidad del error tipo Il. Por ello es importante que el LSC esté bien establecido y que
su valor represente la calidad real del laboratorio.

2.3 Periodo del control

Una vez concluido el periodo base y preparado el grafico de control se inicia el periodo de control
propiamente dicho. Por cada grupo de muestras analizadas se elige una al azar para realizar un segundo
recuento. Se registran los datos, se hacen los célculos del R, de la misma forma que para el periodo base y
su valor se representa en el grafico.

Cuando el R, de una muestra de control se situe por debajo del LSC, el control se considerara
aceptable y se podra proceder a la emisién de los correspondientes informes de analisis. En caso
contrario, el control se considerara no aceptable no debiéndose emitir resultados ni analizar nuevas
muestras hasta haber investigado y corregido las posibles causas de error. Las causas mas comunes
de un control fuera de limites suelen ser: anomalias de la homogeneidad del depdsito de fibras en el
filtro, deficiencias en la preparacion de la muestra, errores de ajuste o de calibrado del microscopio,
errores en el recuento, errores en la transcripcion de datos y errores en los calculos. Dependiendo de
la causa asignable al error detectado, se tomaran las acciones correctoras pertinentes repitiéndose, si
fuera necesario, todos los recuentos de las muestras analizadas desde el anterior control satisfactorio.
La experiencia adquirida ayudara a mejorar la eficacia para la deteccién de las causas de errory a su
correccion.

2En los graficos de control de la precisidn se considera sélo el limite superior ya que el limite inferior tendra siempre por defecto valor
cero, coincidiendo con el eje de abscisas.
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Lo esperable es que menos del 5 % de los controles se situen por encima del LSC sin causa asignable de
error. De no ser asi, se considerara que el CCl establecido no es adecuado. Una de las causas mas probables
de esta situacion es que las muestras empleadas en el periodo base no fueran representativas de la actividad
posterior del laboratorio, por lo que se debera reiniciar el CCI con las muestras adecuadas.

2.4 Frecuencia del control

A efectos de representatividad puede ser conveniente un control por cada grupo de muestras
homogéneas, entendiendo por tales las tomadas en el mismo lugar de trabajo, por el mismo técnicoy en la
misma fecha. Es recomendable analizar al menos una muestra de control por cada 10 muestras analizadas
(10 %). La frecuencia mas adecuada asi como otras pautas del control se basaran en la experiencia del
laboratorio.

2.5 Actualizacion de los limites de control

El control de calidad interno requiere un seguimiento continuado con el fin de evaluar su eficacia y mejorar
su fiabilidad y representatividad. Es recomendable recalcular el limite de control a medida que se incremente
el numero de datos disponibles y, como minimo, anualmente.

El limite de control (LSC) debe ser recalculado cuando en el periodo de control:

¢ Se presenten, con mayor frecuencia de la esperada, puntos fuera de control para los que no se hubieran
encontrado causas asignables de error. Esto obligara a incluir estos puntos como valores aleatorios en
el calculo del nuevo limite, lo que llevara a incrementar su amplitud.

¢ Se observe una tendencia clara de los puntos de control a situarse en posiciones destacadamente
inferiores al limite. Esto indica una mejora en la calidad del laboratorio que permitira reducir la amplitud
del limite. Para el célculo del nuevo limite se utilizaran los datos mas recientes ignorando los valores del
periodo base y posteriores que se puedan considerar obsoletos.

3 DOCUMENTACIONY REGISTROS

El procedimiento de control de calidad interno tiene que reflejarse por escrito en un documento que forme
parte del sistema de calidad del laboratorio.

Dicho documento debe contener una breve explicacion del fundamento del control y una definicion precisa
de la secuencia de acciones a realizar para su implantacion, ejecucion y actualizacion. Las indicaciones
deberan ser sencillas, claras y coherentes de forma que sean facilmente comprensibles y reproducibles.
También se sefalaran los criterios a aplicar para la eleccion de las muestras de control y las acciones en caso
de resultados fuera de control.

Todas las actuaciones quedaran registradas y documentadas de forma que se pueda demostrar la
trazabilidad entre los resultados del CCl y los resultados emitidos por el laboratorio.

4 CONTROL DE CALIDAD INTERNO E INCERTIDUMBRE DE MEDIDA

La necesidad e importancia del control de calidad interno se justifica por su relacién directa con la
incertidumbre de medida como se explica a continuacion:
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La incertidumbre asociada a la determinacién del numero de fibras de amianto en una muestra depende
principalmente de la variabilidad del recuento ya que se ha demostrado que, frente a ésta, la influencia de
los demas factores que afectan al resultado es despreciable y, por tanto, pueden ser ignorados?.

La variabilidad del recuento tiene dos componentes principales: la variabilidad de Poisson y la
variabilidad intralaboratorio. Estas variabilidades se combinan en términos de varianzas de acuerdo con
la ecuacion:

CV?=CV +CV? (1)

siendo:

CV, el coeficiente de variacion del recuento.
CV, el coeficiente de variacion de Poisson.
CV, el coeficiente de variacion intralaboratorio.

El coeficiente de variacién de Poisson para N fibras contadas viene dado por:

cv,=-1 (2)
P m
y el coeficiente de variacion intralaboratorio se puede calcular a partir de los parametros de control del CCl,

teniendo en cuenta la relacion matematica existente entre el rango (R) y la desviacion tipica (s), de acuerdo
con la expresion:

cv=S - R/ R 3)

siendo d, = 1,128, factor tabulado para 2 réplicas de recuentos por muestra.

A partir del CV, obtenido de la ecuacién (1) se calculan los limites de confianza para N y el intervalo
definido por estos limites se puede asimilar a la incertidumbre expandida del recuento.

De forma habitual, los laboratorios aplican los limites de confianza del 90 % (My y Mys) que se indican en la
tabla 1 del Método MTA/MA-051, simplificando de esta forma las operaciones a realizar para el calculo de su
incertidumbre. A este respecto, es importante advertir que los valores del método estan calculados estimando
un coeficiente de variacion intralaboratorio medio del 20 %. Por tanto, para utilizar los limites de confianza Ms
y Mys del MTA/MA-051 en la asignacion de la incertidumbre a los resultados de los recuentos, el laboratorio
debera demostrar a través del CCl que su CV; < 20 %.

Cuando el coeficiente de variacion intralaboratorio obtenido del CCl resulte superior al 20 %, los limites de
confianza indicados en el MTA/MA-051 no son aplicables y el laboratorio debera calcular sus propios limites
para asignar la incertidumbre a sus resultados que sera, en este caso, mayor.

En el grafico del Anexo Il se muestran los limites My y Mg que resultan para distintos valores del CV; en
funcién del numero de fibras contadas.

5 EVALUACION DEL CONTROL DE CALIDAD

Los parametros del CCl que corresponden a un coeficiente de variacién intralaboratorio del 20 % se
pueden obtener de la ecuacién (3) siendo:

3 El célculo de la incertidumbre de medida de los recuenos de fibras es una tarea compleja y requiere una descripcién detallada fuera del
alcance y objetivos de este documento y que, por su interés, se tiene previsto tratar en documento aparte.
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* Rango relativo R, = 0,23
* Limite de control LSC = 0,57

Estos parametros proporcionan una referencia objetiva para evaluar los controles de calidad internos
establecidos en los laboratorios y su correspondencia con la incertidumbre asignada a sus resultados.

En el Anexo | se presentan dos ejemplos de CCI con las tablas de datos y los graficos de control. En
el ejemplo 1 se presenta un caso de variabilidad baja y bien controlada en el que el R, inicial se considera
adecuado (<0,23) manteniéndose, incluso ligeramente menor, en su actualizacion después un ano de
aplicacion del control.

El ejemplo 2 presenta un caso de excesiva variabilidad con un R, muy alto (>> 0,23). Aunque en el periodo
de control la variabilidad disminuye observandose una evidente mejora, no se llegan a alcanzar los valores
de los parametros de referencia considerados adecuados. Esta situacion no invalida el CCI pero el laboratorio
no podra aplicar a sus recuentos los limites de confianza del MTA/MA-051 y, en consecuencia, tendra que
calcular su incertidumbre particular. La disminucion de la variabilidad intralaboratorio pasa por mejorar la
consistencia interna de los recuentos inter e intra contadores, atendiendo a su formacion y entrenamiento.
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EJEMPLO 1

A) TABLA DE DATOS

ANEXO |

Periodo | ool | Analis v N R Rr
1 17,2 23,6 20,4 6,4 0,31
2 28,0 36,9 325 8,9 0,27
3 21,6 24,8 23,2 3.2 0,14
4 49,7 46,5 481 3.2 0,07
5 57,9 50,9 54,4 7,0 0,13
6 31,2 31,8 31,5 0,6 0,02
7 12,7 18,5 15,6 5,7 0,37
BASE 8 19,7 18,5 19,1 1,3 0,07
m =16 9 24,2 19,7 22,0 4,5 0,20
10 29,3 21,0 25,1 8,3 0,33
11 414 40,1 40,7 1,3 0,03
12 52,8 46,5 49,7 6,4 0,13
13 15,3 15,3 15,3 0,0 0,00
14 57,3 67,5 62,4 10,2 0,16
15 62,4 452 53,8 17,2 0,32
16 26,7 29,9 28,3 3.2 0,11
17 40,1 452 42,7 5,1 0,12
18 21,0 24,2 22,6 3.2 0,14
19 23,6 21,6 22,6 1,9 0,08
20 19,7 21,0 20,4 1,3 0,06
21 57,3 66,2 61,8 8,9 0,14
22 17,2 13,4 15,3 3,8 0,25
23 46,5 52,8 49,7 6,4 0,13
24 47,7 73,2 60,5 25,5 0,42
CONTROL
25 25,5 21,6 23,6 3,8 0,16
26 30,6 26,7 28,6 3,8 0,13
27 33,1 28,0 30,6 5,1 0,17
28 33,1 33,1 33,1 0,0 0,00
29 26,1 24,2 25,1 1,9 0,08
30 29,3 34,4 31,8 5,1 0,16
31 33,7 29,9 31,8 3,8 0,12
32 14,6 17,2 15,9 2,5 0,16

(*) Los resultados del recuento se pueden expresar también en nimero de fibras en 100 campos.
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B) PARAMETROS Y LIMITES DE CONTROL

Periodo Base

R,=0,17 param =16

Actualizacion

R,=0,16 param = 32

C) GRAFICO DE CONTROL

Rango relativo

1
0,9
0,8
0,7

0,6

0,5

0,4
0,3
0,2
0,1

0

LSC=2,511x R, =0,43

LSC =2,511 xR, = 0,40

NUmero de control
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Control de calidad interno en el analisis (recuento) de fibras de amianto

EJEMPLO 2

A) TABLA DE DATOS

Periodo Col:lt)rol :r?ng:sat; N::IbraS/mmz( :\lz N R Rr
1 96,8 190 143 92,7, 0,65
2 38,3 47,8 43,1 9,5 0,22
3 265 387 326 121,6 0,37
4 55,4 40,5 48,0 14,9 0,31
5 216 276 246 60,3 0,24
6 37,0 23,2 30,1 13,8 0,46
7 96,8 172 134 75,2 0,56
BASE 8 70,1 53,4 61,7 16,7 0,27
m =16 9 94,7 64,2 79,4 30,6 0,38
10 90,5 153 122 62,5 0,51
11 68,8 103 85,7 33,8 0,39
12 15,3 22,7 19,0 7,4 0,39
13 22,1 31,8 27,0 9,7 0,36
14 26,5 19,0 22,7 75 0,33
15 113 145 129 32,5 0,25
16 295 226 261 69,2 0,27
17 60,1 84,7 72,4 24,7 0,34
18 61,3 48,3 54,8 13,0 0,24
19 70,1 61,2 65,6 8,9 0,14
20 23,4 17,9 20,7 5,5 0,26
21 287 353 320 65,8 0,21
22 17,2 12,5 14,9 4,7 0,32
23 43,0 52,5 47,8 9,5 0,20
24 160 200 179,8 39,4 0,22
CONTROL
25 295 236 266 58,9 0,22
26 15,9 19,1 17,5 3,2 0,18
27 18,0 23,2 20,6 5,2 0,25
28 52,2 66,2 59,2 14,0 0,24
29 19,7 13,4 16,6 6,4 0,38
30 51,6 59,2 55,4 7,6 0,14
31 54,1 71,3 62,7 17,2 0,27
32 28,0 21,0 24,5 7,0 0,29

(*) Los resultados del recuento se pueden expresar también en nimero de fibras en 100 campos.
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B) PARAMETROS Y LIMITES DE CONTROL

Periodo Base

R,=0,37 param = 16 LSC=2,511 xR, = 0,93
Actualizacion

ﬁ, = 0,27 param =22 (11 a 32 inclusive) LSC =2,511 x ﬁr =0,68

C) GRAFICO DE CONTROL
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Control de calidad interno en el analisis (recuento) de fibras de amianto

ANEXO I

Limites Mys y M5 para distintos valores de CV;,
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