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Programa Jornada Zoosanitarios

 Actividades de referencia y nuevos objetivos. Información 
procedente de LRUE

Patricia Muñoz y José Blanca. CNA

 Análisis de aminoglucósidos en leche por LC-MS/MS

Macarena Ramos. CNA

 Análisis de antibióticos polipeptídicos en matrices de origen 
animal 

Antoni Rúbies. Agencia de Salud Pública de Barcelona
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Actividades de Referencia y 
nuevos objetivos. 

Información de ANSES
Patricia Muñoz. Unidad de Zoosanitarios (CNA)
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Referencias del CNA (1)

Grupo A : Sustancias con efecto anabolizante y sustancias no autorizadas

1. Estilbenos

3. Esteroides

4. Lactonas del ácido resorcílico (RALs)

5. b-agonistas

6. Cloranfenicol, nitrofuranos y dapsona

Grupo B : Medicamentos veterinarios y contaminantes.

1. Antibacterianos

2f. Otras sustancias con actividad farmacológica:

- Corticosteroides, carbadox y olaquindox

3e.  Colorantes

(1) Decisión de Ejecución de la Comisión del 28-3-2014 (2014/745/UE)
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Anexo I de la 
Directiva 96/23/CE 
(RD 1749/98)

Medida transitoria 
hasta 14/12/2022 
si no hay un acto 
delegado antes.

Reglamento 
2017/625 
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LEBA ZO: acreditación alcance flexible (NT 18) 

Categoría Guía: “Residuos de 

medicamentos veterinarios en 

alimentos y productos de 

origen animal por cromatografía 

líquida”.

Quinolonas 
HPLC-Fluor y 

LC-MS/MS

Met. Nitrofuranos
LC-MS/MS

Anfenicoles

LC-MS/MS
b-agonistas 
LC-MS/MS

Tetraciclinas  
LC-MS/MS

Colorantes 
LC-MS/MS

Sulfonamidas, 

trimetoprima y 

dapsona               

LC-MS/MS

Penicilinas 
LC-MS/MS

Aminoglucósidos 
LC-MS/MS

Hormonas 
LC-MS/MS

Gestágenos
LC-MS/MS

Corticosteroides           
LC-MS/MS

Lincosamidas

LC-MS/MS

JORNADAS DE REFERENCIA ANÁLISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017



Centro

Nacional de

Alimentación

ACTIVIDADES COMO LNR:
ORGANIZACIÓN ENSAYOS DE APTITUD 2016

Hormonas en orina de bovino (67-ZO-16)

 Anunciados en CL Nº 463 (1 septiembre 2016)

 Envío muestras: 20 de septiembre

 Fecha límite entrega de resultados: 20 de octubre

 Informe definitivo: 15 de noviembre 
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ACTIVIDADES COMO LNR:
ORGANIZACIÓN ENSAYOS DE APTITUD 2016

Hormonas en orina de bovino (67-ZO-16)

 2 muestras / 10 compuestos evaluados (4 A4 y 6 A3):

o Muestra 1: sin adicionar

o Muestra 2: b-trembolona, taleranol y zeranol

 15 laboratorios participantes:

o 11 LC-MS/MS y 4 GC-MS/MS

o 14 lab. implicados en PNIR: 

100 % métodos acreditados JORNADAS DE REFERENCIA ANÁLISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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ACTIVIDADES COMO LNR:
ORGANIZACIÓN ENSAYOS DE APTITUD 2016

Hormonas en orina de bovino (67-ZO-16)

 Va: valor de adición (pocos laboratorios cuantificaron)

o Zeranol: 11 S y 3 C (total 14)  

o Taleranol: 10 S, 1 C y 1 NS* (total 12) 

o b-trembolona: 4 S, 3 C y 3 NS (total 10)

o 1 FP de zeranol y 1 FN* de taleranol 

(mismo laboratorio) 


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ACTIVIDADES COMO LNR:
ORGANIZACIÓN ENSAYOS DE APTITUD 2016

Hormonas en orina de bovino (67-ZO-16)

 Se recuerda la importancia de analizar el perfil completo de los 
RALs  para poder discernir entre una administración de zeranol 
(tratamiento ilegal) y una ingestión de piensos contaminados con 
micotoxinas (Com. de Lab. Nº 110)

Zeranol

Taleranol

Zearalanona

Zearalenona

a-zearalenol

b-zearalenol

Red.
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ZERANOL TALERANOL ZEARALENONA ZEARALANONA

Nº de lab 14 12 8 6
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ACTIVIDADES COMO LNR: 
ORGANIZACIÓN DE ENSAYOS DE APTITUD 2017

Penicilinas en músculo de porcino (68-ZO-17)               

Deben participar todos los laboratorios que 
realicen estas determinaciones en el PNIR

• Se espera la inscripción de unos 10 laboratorios 

• Fecha prevista envío muestras: septiembre 2017

Comunicación de laboratorio: septiembre 2017
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PARTICIPACIÓN EN WORKSHOPS 
ORGANIZADOS POR LR-EU

BVL (Berlín) junio 2016 CL Nº 479

ANSES (Fougeres) octubre 2016 CL Nº 482

RIKILT (Wageningen) noviembre 2016 CL Nº 488

BVL (Berlín) mayo 2017

ANSES (Fougeres) junio 2017

RIKILT (Wageningen) otoño 2017 
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PARTICIPACIÓN EN ENSAYOS DE INTERCOMPARACIÓN: 
ORGANIZADOS POR EU-RLs

RIKILT (Wageningen)

Corticosteroides en orina (junio 2016)

Ésteres de hormonas en pelo (sept. 2016)

Corticosteroides en leche (abril 2017)

BVL (Berlín)

b- agonistas en hígado (noviembre 2016)
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PARTICIPACIÓN EN ENSAYOS DE INTERCOMPARACIÓN: 
ORGANIZADOS POR EU-RLs

ANSES (Fougeres):

- Antibióticos en miel (marzo 2016) 

- Sustancias prohibidas en pescado (octubre 2016): 
Cloranfenicol, met. de nitrofuranos y colorantes

- Antibióticos en pescado (mayo 2017)

- Sustancias prohibidas (otoño 2017)
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Carpeta de ZOOSANITARIOS:

- Com. de laboratorio

- Documentos de interés

- Preguntas frecuentes 

- Grupos de trabajo: 

* Controles de calidad de la serie de trabajo

OTRAS ACTIVIDADES: eRoom del CNA
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Importante que los laboratorios conozcan y comprueben la 
información contenida en la aplicación PNIR.                                              

No siempre los laboratorios actualizan los datos

 Esta información llega a la Comisión Europea, FVO, etc. 

 Se puede utilizar para diferentes finalidades:       

consulta  (LNRs y otros), etc.  

Se actualiza una vez al año (último trimestre): puede ser que la 

información  no se corresponda con la situación real de los 

laboratorios en un momento dado. 

OTRAS ACTIVIDADES: 
CONFIGURACIÓN DE LABORATORIOS APLICACIÓN PNIR
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- Actualización de sustancias/matrices/métodos, etc

Nuevas sustancias que se ha solicitado al MAPAMA 
incorpore a los menús desplegables para PNIR 2018: 

• Polimixina B (antibióticos polipeptídico) –bacitracina y  
colistina ya incluidos-

• QCA y MQCA (metabolitos del carbadox y olaquindox
respectivamente) – DCBX ya incluido-.

OTRAS ACTIVIDADES: 
CONFIGURACIÓN DE LABORATORIOS APLICACIÓN PNIR
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OTRAS ACTIVIDADES: 
CONFIGURACIÓN DE LABORATORIOS APLICACIÓN PNIR

Cronograma PNIR 2017

Etapas  que 

afectan a los 

laboratorios

(2 meses 

aprox.)
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- Revisión de las configuraciones de laboratorios

Informes individuales + 2º revisión                                  
(PNIR 2014 en adelante)  

- Revisión PNIR 2017 (realizada en otoño 2016):

▪ 34 laboratorios revisados (métodos físico-químicos):

* No hubo hallazgos importantes en residuos de med. vet. Todos 
se pudieron subsanar. 

* 100 % de determinaciones acreditadas.

▪ Problema con la configuración de los test de inhibidores:   
Surgieron dificultades al detallar compuestos con sus CCb, como 
exigía el LR-UE (ANSES).

OTRAS ACTIVIDADES: 
CONFIGURACIÓN DE LABORATORIOS APLICACIÓN PNIR
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Métodos de cribado de antimicrobianos (B1) en PNIR

TEST DE 

INHIBIDORES

Grupo Residuo Matriz Técnica Lim. Tipo Lim. Acc. Estado Tp.Ana.

B1 Inhibidores Músculo
Test 5 
placas 2 mm inh. LD Presencia Acreditada SCR.

Ejemplo de configuración:
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Métodos de cribado de antimicrobianos (B1) en PNIR

Métodos

LC-MS/MS o 

HR-MS(/MS)

Grupo Residuo Matriz TécnicaLim. Tipo Lim. Acc. Estado Tp.Ana.

B1 Ampicilina Músculo
LC-
MSMS

25 
µg/kg β LMR Acreditada SCR.

Ciprofloxacino Músculo
LC-
MSMS

25 
µg/kg β LMR Acreditada SCR.

Clortetraciclina Músculo
LC-
MSMS

50 
µg/kg β LMR Acreditada SCR.

Cloxacilina Músculo
LC-
MSMS

150 
µg/kg β LMR Acreditada SCR.

Danofloxacino Músculo
LC-
MSMS

50 
µg/kg β LMR Acreditada SCR.

Dicloxacilina Músculo
LC-
MSMS

150 
µg/kg β LMR Acreditada SCR.

Doxiciclina Músculo
LC-
MSMS

50 
µg/kg β LMR Acreditada SCR.

Enrofloxacino Músculo
LC-
MSMS

25 
µg/kg β LMR Acreditada SCR.

Eritromicina Músculo
LC-
MSMS

100 
µg/kg β LMR Acreditada SCR.

Ejemplo de configuración 

…
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Métodos de cribado de antimicrobianos (B1) en PNIR

23 laboratorios 

utilizan test de 

inhibidores

2 * laboratorios 

utilizan métodos 

LC-MS/MS o 

HR-MS(/MS)

PNIR 2017

* Este número es realmente más alto, si 

tenemos en cuenta los métodos de 

confirmación LC-MS/MS utilizados con 

estrategias de cribado.
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Métodos de cribado de antimicrobianos (B1) en PNIR

Ir reduciendo 

el número de  

laboratorios 

utilizan test de 

inhibidores

Aumentar el 

cribado por 

métodos 

LC-MS/MS o 

HR-MS(/MS)

Objetivo para los próximos años:
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OTRAS ACTIVIDADES COMO LNR:                                  
NOTAS INTERPRETATIVAS 

TOMA DE MUESTRAS DE OJO/RETINA PARA ANÁLISIS DE  β-AGONISTAS:

Encuesta por e-mail       Situación actual muy heterogénea 

1 Inicial: Un ojo 

Contrad-dirim: 2º (resultado definitivo) 

2 Inicial: Un ojo 

Contradictorio: 1/2 2º ojo 

Dirim: 1/2 2º ojo 

3 Inicial: 1/2  un ojo 

Contrad: 1/2  un ojo 

Dirim: 2º ojo 

4 Inicial: Un ojo 

Contradictorio: 2º ojo (resultado definitivo siempre que se realice en un lab. 

oficial acreditado, elegido por el operador económico)

Dirimente: Se renuncia a él.  
JORNADAS DE REFERENCIA ANÁLISIS DE ALIMENTOS
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OTRAS ACTIVIDADES COMO LNR:                                  
NOTAS INTERPRETATIVAS 

TOMA DE MUESTRAS DE OJO/RETINA PARA ANÁLISIS DE β-AGONISTAS

Artículo 13.5 del Real Decreto 1749/1998:

“En aquellos casos en que la investigación sea aconsejable realizarla sobre
elementos o sustratos de prueba de volumen reducido que no permita obtener la
cantidad suficiente para constituir tres ejemplares de análisis … la muestra podrá
estar constituida por un número inferior de ejemplares de análisis, los cuales serán
examinados en un solo acto analítico y se convocará a un mismo acto y en el mismo
laboratorio a dos técnicos, uno de ellos nombrados por la Administración y el otro
en representación del interesado … En estos casos estos análisis se podrán realizar
en los laboratorios autorizados.”
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OTRAS ACTIVIDADES COMO LNR:                                  
NOTAS INTERPRETATIVAS 

NOTA INTERPRETATIVA CNA 2017-01:

TOMA DE MUESTRAS DE OJO/RETINA PARA ANÁLISIS DE β-AGONISTAS:

Esquema de actuación propuesto

Toma de dos ejemplares de muestra  
(Cada muestra 1 ojo)

Primer  análisis

Muestra incumpleMuestra cumple

Fin de actuaciones Análisis en único acto 
en laboratorio 

designado y presencia 
de perito de parte

El documento se 

llevará a la 

próxima reunión 

de la Comisión 

Nacional del PNIR
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Aplicación de LMR “en cascada”

REGLAMENTO (UE) 2017/880 DE LA COMISIÓN 

del 23 de mayo de 2017

Por el que se establecen normas sobre el uso de un límite máximo de residuos establecido 

para una sustancia farmacológicamente activa en un producto alimenticio determinado 

para otro producto alimenticio derivado de la misma especie y de un límite máximo de 

residuos establecido para una sustancia farmacológicamente activa de una o más especies 

para otras especies, con arreglo al Reglamento (CE) nº 470/2009 del Parlamento Europeo 

y del Consejo.

Las validaciones, los rangos de 

cuantificación, límites y expresión de 

resultados se adaptan a la situación legal 

de los compuestos en una matriz/especie 
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OTRAS ACTIVIDADES COMO LNR 

▪ Realización de análisis dirimentes y muestras judiciales.

▪ Puesta a punto y validación de nuevos métodos analíticos.

▪ Difusión de métodos analíticos (previa petición).

▪ Envío de material de referencia (BVL, otros …). 

▪ Asesoramiento técnico a laboratorios, coordinadores/vocales 
del PNIR, etc. (e-mail, teléfono, otros).

▪ Asistencia a reuniones de la Comisión Nacional del PNIR. 

▪ Visitas de formación en el CNA (Costa Rica, Montenegro)
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21st WORKSHOP ANSES 

Control of antimicrobial residues in food 
from animal origin. Advances in LC-MS/MS 

method for screening and confirming 
antibiotics.

EU-RL Fougeres (Francia)      

6 y 7 de octubre 2016
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Workshop ANSES 2016: lo más destacado

 Existen RPAs para 4 sustancias
 EFSA ha publicado opinión científica sobre 3:

- Se mantienen los valores previos
- En el caso de met. de nitrofuranos, se ha incluido un
nuevo compuesto:

DNSH (metabolito marcador del nifursol).
 Se está elaborando un Reglamento en el que se

publicarán los RPAs
 Se ha solicitado a EFSA un informe sobre la

conveniencia de establecer RPAs para otros colorantes
(julio 2017)
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Revisión de la Decisión 2002/657/CE y documentos 
relacionados:

● Los temas han sido repartidos entre los EU-RL implicados: 

ANSES-Fougeres: métodos de cribado y 

“Guia de validación de los CRL de 2010”.

● Se tratará en el próximo workshop (21 y 22 de junio).

Workshop ANSES 2016: lo más destacado

JORNADAS DE REFERENCIA ANÁLISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017



Centro

Nacional de

Alimentación

Workshop ANSES 2016: lo más destacado

Métodos desarrollados y validados por ANSES:

 Análisis criba de más de 70 antibióticos en músculo por 
LC-MS/MS: 

8 penicilinas, 10 cefalosporinas, 17 sulfonamidas, 
4 tetraciclinas, 10 quinolonas, 
14 macrólidos/lincomicina, 3 anfenicoles y 
7 pleuromutilinas/otros. 

 Método para la detección y cuantificación de residuos de 
aminoglucósidos en músculo y leche por LC-MS/MS.

Aminoglucósidos 
no incluidos.
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Gracias por vuestra atención
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