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Programa Jornada Zoosanitarios

> Actividades de referencia y nuevos objetivos. Informacidn
procedente de LRUE

Patricia Muiioz y José Blanca. CNA
» Andlisis de aminoglucdsidos en leche por LC-MS/MS
Macarena Ramos. CNA

> Andlisis de antibidticos polipeptidicos en matrices de origen
animal

Antoni Rubies. Agencia de Salud Pudblica de Barcelona
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Actividades de Referencia y
nuevos objetivos.
Informacion de ANSES

Patricia Munoz. Unidad de Zoosanitarios (CNA)

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE
ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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Referencias del CNA (1)

Grupo A : Sustancias con efecto anabolizante y sustancias no autorizadas

1. Estilbenos
. Anexo I de la
3. Esteroides Directiva 96/23/CE
4. Lactonas del dcido resorcilico (RALs) (RD 1749/98)
5. B-agonistas 4
6. Cloranfenicol, nitrofuranos y dapsona Reglamento
| . o . 2017/625
Grupo B: Medicamentos veterinarios y contaminantes. 3
L AnTIbacTerlanc?s o . Medida transitoria
2f. Otras sustancias con actividad farmacoldgica: hasta 14/12/2022
- Corticosteroides, carbadox y olaquindox si no hay un acto

3e. Colorantes delegado antes.

(1) Decision de Ejecucidn de la Comision del 28-3-2014 (2014/745/UE)
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LEBA ZO: acreditacion alcance flexible (NT 18)

- Anfenicoles Met. Nitrofuranos Corticosteroides
LC-MS/MS
. T / ——
Categoria Guia: “Residuos de Colorantes
Hormonas medicamentos veterinarios en | LC-MS/MS
LC-MS/MS |~ - —
| allmentos y productos de , T
Gestagenos |_| ©rgen anlmﬁl p(.)dl’ (iromatograﬂa s LC-MS/MS
) iquida”. —
LC-MSIMS " Penicilinas
/ X X \ LC-MS/MS
Sulfonamidas, Lincosamidas Quinolonas . .
trimetoprima y LC-MS/MS HPLC-Fluory Aml[](??\zus(;&ssldos
dapsona LC-MS/MS -
LC-MS/MS T B o 20 e s 2y T MENTOS
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ACTIVIDADES COMO LNR:

ORGANIZACION ENSAYOS DE APTITUD 2016

Hormonas en orina de bovino (67-Z0-16)

v" Anunciados en CL N° 463 (1 septiembre 2016)

v' Envio muestras: 20 de septiembre

v' Fecha limite entrega de resultados: 20 de octubre
v Informe definitivo: 15 de noviembre

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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ACTIVIDADES COMO LNR:

ORGANIZACION ENSAYOS DE APTITUD 2016

Hormonas en orina de bovino (67-Z0-16)

v' 2 muestras / 10 compuestos evaluados (4 A4y 6 A3):

o Muestra 1: sin adicionar
o Muestra 2: B-trembolona, taleranol y zeranol

v' 15 laboratorios participantes: ! —

o 11LC-MS/MSy 4 6C-MS/MS ‘ ,

o 14 lab. implicados en PNIR:

100 % métodos acreditados TR DA B R A LSS o ALTMENTOS
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ACTIVIDADES COMO LNR:
ORGANIZACION ENSAYOS DE APTITUD 2016

Hormonas en orina de bovino (67-Z0-16)

v" Va: valor de adicién (pocos laboratorios cuantificaron)

—_

o Zeranol: 11 Sy 3 C (total 14)
o Taleranol: 10 S,1Cy 1 NS* (total 12)

o PB-trembolona: 4 S,3 Cy 3 NS (total 10)

o 1FP de zeranol y 1 FN* de taleranol
(mismo laboratorio)

—

©
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_
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ACTIVIDADES COMO LNR:

ORGANIZACION ENSAYOS DE APTITUD 2016

Hormonas en orina de bovino (67-Z0-16)

| ZERANOL | TALERANOL | ZEARALENONA | ZEARALANONA

N° de lab 14

v Se recuerda la importancia de analizar el perfil completo de los
RALs para poder discernir entre una administracion de zeranol
(tratamiento ilegal) y una ingestion de piensos contaminados con
micotoxinas (Com. de Lab. N° 110)

zmo{__.: Zeranol req Zearalenona

12 mg

Taleranol ¢=m o-Zearalenol
Zearalanona B-zearalenol

JORNADAS DEREFERENCIA‘ ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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ACTIVIDADES COMO LNR:

ORGANIZACION DE ENSAYOS DE APTITUD 2017

Penicilinas en musculo de porcino (68-Z0-17)

b Comunicacién de laboratorio: septiembre 2017

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

* Se espera la inscripcion de unos 10 laboratorios

* Fecha prevista envio muestras: septiembre 2017

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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PARTICIPACION EN WORKSHOPS

ORGANIZADOS POR LR-EU

»BVL (Berlin) junio 2016 CL N° 479
»ANSES (Fougeres) octubre 2016 CL N° 482

»RIKILT (Wageningen) noviembre 2016 CL N° 488

»BVL (Berlin) mayo 2017
»ANSES (Fougeres) junio 2017

»RIKILT (Wageningen) otofio 2017

$ Bundesamt fiir
H i Verbraucherschutz und >
communltVH I Lebensmittelsicherheit a n Ses N

Reference

RNADA REFERENCIA ANALISI ALIMENT
Laboratory JORNADAS DE REFEREN NALISIS DE ALIMENTOS

Majadahonda, 30 de mayo 2017
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PARTICIPACION EN ENSAYOS DE INTERCOMPARACION:

ORGANIZADOS POR EU-RLs

RIKILT (Wageningen) Rg,ggg‘genitv‘

Laboratory

Corticosteroides en orina (junio 2016)
Esteres de hormonas en pelo (sept. 2016)

Corticosteroides en leche (abril 2017)

BVL (Berlin)
B- agonistas en higado (noviembre 2016)

ﬁ Bundasamt fir
i o Verbraucherschutz und

Lebensmittelsicherheit
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PARTICIPACION EN ENSAYOS DE INTERCOMPARACION:

ORGANIZADOS POR EU-RLs

ANSES (Fougeres): anses :_)

- Antibioticos en miel (marzo 2016)

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

- Antibidticos en pescado (mayo 2017)
- Sustancias prohibidas (otoiio 2017)

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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OTRAS ACTIVIDADES: eRoom del CNA

Carpeta de ZOOSANITARIOS:
- Com. de laboratorio
-  Documentos de interés
- Preguntas frecuentes

- Grupos de trabajo:

mapa bisqueda tareas X |
$8Centro Nacional de 1
Alimentacidn
e () ALERGENOS
b () AUMENTOS
IRRADIADOS
b DOCUMENTOS
GENERALES
»@ EsTuDIOS
PROSPECTIVOS E
£ () GARANTIA DE CALIDAD |
£ ) JORNADAS CNA 2017
£ () MATERIALES EN
CONTACTO
> () MICROBIOLOGIA
ALIMENTARIA
b OGM
) ) RESISTENCIAS
3 () Reuniones del FOT
[ ZOOSANITARIOS

@ Papelera de reciclaje °

== etrabajo.msc.es

® Mis eRooms > Centro Nacional de Alimentacién

P00 g

Centro Nacional de Alimentacion
un eRoom creado el 27 feb 17

3¢ erear | " bisqueda | @ eventas | £ miembros |
Bienvenidos al grupo de trabajo Centro Nacional de Alimentacion

El objetivo de este espacio de trabajo es facilitar la coordinacion y la transmision de informacion entre el CNA y las
autoridades competentes de las comunidades auténomas, asi como de los laboratorios designados para control oficial. Ello
mejorard y potenciara las labores del Centro como Laboratorio Nacional de Referencia establecidas en la Ley de seguridad
Alimentaria y Nutricién.

ll @ & 3 v

ZOOSANITARIOS

Reuniones del FDT. ESTUDIOS PROSPECTIVOS OGM ALERGENOS MATERIALES EN CONTACTO
M 7} b 7‘9 b 7‘&] " 7} b 7‘9 b 7‘9
DOCUMENTOS GENERALES JORNADAS CHA 2017 ALIMENTOS IRRADIADOS MICROBIOLOGIA ALIMENTARIA GARANTIA DE CALIDAD RESISTENCIAS

]

Papelera de reciclaje

crear agregararchivo b marcar comoleido  comandos I

Anuncios agregar un anuncio

* Controles de calidad de la serie de trabajo

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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OTRAS ACTIVIDADES:

CONFIGURACION DE LABORATORIOS APLICACION PNIR

Importante que los laboratorios conozcan y comprueben la
informacion contenida en la aplicacién PNIR.
L No siempre los laboratorios actualizan los datos

v Esta informacidn llega a la Comisidn Europea, FVO, etc.

v' Se puede utilizar para diferentes finalidades:

consulta (LNRs y otros), etc.

Lk e spcacibnmormtnca IR doseoprnde) Se actualiza una vez al aino (Ultimo trimestre): puede ser que la
informacion no se corresponda con la situacion real de los
laboratorios en un momento dado.

so privado y permite el acceso a la “aplicacion PNIR®, ba
lesde las CCAA, los datos relatives a los planes & inform
P
B [ ; S
By e ¢ 2 R
BV L 2 -1
i 3

FEADER
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_ OTRAS ACTIVIDADES: '
CONFIGURACION DE LABORATORIOS APLICACION PNIR

- Actualizacion de sustancias/matrices/métodos, etc

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

» Polimixina B (antibioticos polipeptidico) -bacitracina y
colistina ya incluidos-

* QCAy MQCA (metabolitos del carbadox y olaquindox
respectivamente) - DCBX ya incluido-.

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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OTRAS ACTIVIDADES:

CONFIGURACION DE LABORATORIOS APLICACION PNIR
Cronograma PNIR 2017

Drden Mombre de acthuacion Comienzo Fin Mar 2017

Det2ole | Mo I I 7 I Feb 2017
N E E N B B E R R E e EE E EE T EEaEE

| Registra y erwio Configuracidn de
1 lahar 03/10/ 2016 /10208

Etap aS q u e 3 |revisianes y Validaciones LNs BAA0E006 | 10/11 2006 |

afectan alos | | & frmmees=os Lo | =

| ab O rat O r i O S W Fevisiones ¥ Validaciones LNRs 21/11/ 2016 o/12/2086 [:

(2 meses % | Actusclones Plan de Anlisis 19f12/2me | anor/007 | ]

ap FoX ) B0 | Actusaciones Plan de Prodiccisn 1ap1zfome | anioysor | |

R SIONCS ¥ Validasciones de Panes N N

8 |Achsaciones Resultados [T 17/azf 2007 I ]

S Revisiones ¥ Validaciones de datos 204022017 Hjaxfamy |:]—
Reviskdn, achuallzacion, registro y ¥

10 |ervio de datas rackorales ala 2RO/ 2017 faafamT |
Camisian

** Engloba kas procesas des Revision de Planes de produccian y
ardiisis par AECOSAN, v ks correciones, &n su casa, por ks CCAA

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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OTRAS ACTIVIDADES:

CONFIGURACION DE LABORATORIOS APLICACION PNIR

- Revision de las configuraciones de laboratorios

b Informes individuales + 2° revision
(PNIR 2014 en adelante)

Revision PNIR 2017 (realizada en otoiio 2016):

» 34 laboratorios revisados (métodos fisico-quimicos):

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

* 100 % de determinaciones acreditadas.

* Problema con la configuracion de los test de inhibidores:
Surgieron dificultades al detallar compuestos con sus CC, como
exigia el LR-UE (ANSES).

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



== Centro
- . |
%ﬁ g°B|ERNO MINISTERIO gﬂggﬁgsan NaClOnal de

L] E ESPANA DE SANIDAD, SERVICIOS SOCIALES
S E IGUALDAD dé consumo,
= seguridad alimentaria y nutricion Alimentacién

Métodos de cribado de antimicrobianos (B1) en PNIR

Ejemplo de configuracion:

TEST DE Grupo| Residuo | Matriz | Técnica Lim. Tipo| Lim. Acc.| Estado [Tp.Ana.
Test 5
INHIBIDORES B1 (| Inhibidores )Musculo| placas m LD |Presencia|Acreditada| SCR.
SN—— N——"

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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Métodos de cribado de antimicrobianos (B1) en PNIR

Ejemplo de configuracion

Grupo Residuo Matriz [Técnicallim. _ [Tipo[Lim. Acc. [Estado _ [Tp.Ana.
LC- 25
B1 Ampicilina Musculo MSMS | ug/kg | B LMR |Acreditada| SCR.
LC- 25
Ciprofloxacino  |Musculo MSMS | ug/kg | B LMR |Acreditada| SCR.
LC- 50
Clortetraciclina [Musculo MSMS | ug/kg | B LMR |Acreditada| SCR.
LC- 150
Cloxacilina Musculo MSMS | ug/kg | B LMR |Acreditada| SCR.
LC- 50
Danofloxacino  |[Musculo MSMS | ug/kg | B LMR |Acreditada| SCR.
LC- 150
Dicloxacilina Musculo MSMS | ug/kg | B LMR |Acreditada| SCR.
LC- 50
Doxiciclina Musculo MSMS | ug/kg | B LMR |Acreditada| SCR.
LC- 25
Enrofloxacino Musculo MSMS | ug/kg | B LMR |Acreditada| SCR.
LC- 100
Eritromicina Musculo MSMS | ug/kg | B LMR |Acreditada| SCR.

Métodos
LC-MS/MS o
HR-MS(/MS)

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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Métodos de cribado de antimicrobianos (B1) en PNIR

PNIR 2017

2 * laboratorios
utilizan métodos
LC-MS/MS o
HR-MS(/MS)

23 laboratorios
utilizan test de
inhibidores

* Este numero es realmente mas alto, si
tenemos en cuenta los métodos de
confirmacion LC-MS/MS utilizados con
estrategias de cribado.

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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Métodos de cribado de antimicrobianos (B1) en PNIR

Objetivo para los préximos afos:

Ir reduciendo Aumentar el
el nimero de cn!oado por
laboratorios > métodos
utilizan test de LC-MS/MS o
inhibidores HR-MS(/MS)

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
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OTRAS ACTIVIDADES COMO LNR:
NOTAS INTERPRETATIVAS

TOMA DE MUESTRAS DE OJO/RETINA PARA ANALISIS DE _B-AGONISTAS:

Encuesta por e-mail = Situacion actual muy heterogéenea

1 Inicial: Un ojo
Contrad-dirim: 2° (resultado definitivo)
2 Inicial: Un ojo
Contradictorio: 1/2 2° 0jo
Dirim: 1/2 2° ojo
3 Inicial: 1/2 un ojo
Contrad: 1/2 un ojo
Dirim: 2° 0J0
4 Inicial: Un ojo
Contradictorio: 2° 0jo (resultado definitivo siempre que se realice en un lab.
oficial acreditado, elegido por el operador economico)
Dirimente: Se renuncia a él.

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 20170
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OTRAS ACTIVIDADES COMO LNR:

NOTAS INTERPRETATIVAS

TOMA DE MUESTRAS DE OJO/RETINA PARA ANALISIS DE B-AGONISTAS

Articulo 13.5 del Real Decreto 1749/1998:

“En aquellos casos en que la investigacion sea aconsejable realizarla sobre
elementos o sustratos de prueba de volumen reducido que no permita obtener la
cantidad suficiente para constituir tres ejemplares de andlisis ... la muestra podrd
estar constituida por un numero inferior de ejemplares de andlisis, los cuales serdn
examinados en un solo acto analitico y se convocard a un mismo dacto y en el mismo
laboratorio a dos técnicos, uno de ellos nombrados por la Administracion y el otro
en representacion del interesado ... En estos casos estos andlisis se podrdn realizar
en los laboratorios autorizados.”

JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
Majadahonda, 30 de mayo 2017
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OTRAS ACTIVIDADES COMO LNR:

NOTAS INTERPRETATIVAS

NOTA INTERPRETATIVA CNA 2017-01:
TOMA DE MUESTRAS DE OJO/RETINA PARA ANALISIS DE B-AGONISTAS:

Esquema de actuacidn propuesto

Toma de dos ejemplares de muestra
(Cada muestra 1 0jo)

- El documento se

llevara a la
proxima reunion

[ Primer analisis ]

p r ) 4 de la Comision
Muestra cumple Muestra incumple ] Nacional del PNIR
\ ' ) - .
. . ] " AnAlici " )
Fin de actuaciones Andlisis en unlcc? acto
. J en laboratorio

designado y presencia

i JORNADAS DE REFERENCIA ANALISIS DE ALIMENTOS
\ de perlto de parte ) Majadahonda, 30 de mayo 2017
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Aplicacion de LMR “"en cascada”

=

REGLAMENTO (UE) 2017/880 DE LA COMISION
del 23 de mayo de 2017

Por el que se establecen normas sobre el uso de un limite maximo de residuos establecido
para una sustancia farmacologicamente activa en un producto alimenticio determinado
para otro producto alimenticio derivado de la misma especie y de un limite maximo de
residuos establecido para una sustancia farmacoldgicamente activa de una 0 mas especies
para otras especies, con arreglo al Reglamento (CE) n° 470/2009 del Parlamento Europeo

y del Consejo.

= C
S

Las validaciones, los rangos de
cuantificacion, limites y expresion de
resultados se adaptan a la situacion legal
de los compuestos en una matriz/especie
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1 = GOBIERNO MINISTERIO ae c O S a n N .
DEESPANA  DE SANIDAD, SERVICIOS SOCIAL agenci espatila acional de

seguridad alimentaria y nutricion Alimentacién

OTRAS ACTIVIDADES COMO LNR

» Realizacion de andlisis dirimentes y muestras judiciales.
» Puesta a punto y validacion de nuevos métodos analiticos.
» Difusion de métodos analiticos (previa peticion).

= Envio de material de referencia (BVL, otros ...).

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

» Asistencia a reuniones de la Comision Nacional del PNIR.

= Visitas de formacidn en el CNA (Costa Rica, Montenegro)



aecosan

21s" WORKSHOP ANSES

Control of antimicrobial residues in food
from animal origin. Advances in LC-MS/MS
method for screening and confirming

antibiotics.

anses :) EU-RL FOUQef'eS (FranCiG)

6 y 7 de octubre 2016
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Centro

= £ ® GOBIERNO  MINISTERIO aecosan
DEESPANA  DE SANIDAD, SERVICIO! agencia espafioia

S I DE SANIDAD, SERVICIOS SOCIALES agenciscape Nacional de
- - seguridad alimentariay nuricion  A\limentacion
" : .y decosdn
NO 482 Centro Nacional de Alimentacion serccparoe

sepuridad alimertaria y nutrician

& de enero de 2017 comunicaCién de Laboratorio

INFORME SOBRE EL WORKSHOP ANUAL ORGANIZADO
POR EL LABORATORIO DE REFERENCIA DE LA UNION
EUROPEA PARA ANTIMICROBIANOS Y COLORANTES

(ANSES)

Patricia Mufioz y José Blanca
Unidad Zoosanitarios/Area Quimica
Codigo: N” 144 ZOOSANITARIOS
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; Centro
s Ef MINISTERIO aecosan :
' DE SANIDAD, SERVICIOS SOCIALES agencia espafiola Nacional de
ol I3 E IGUALDAD deconsumo, i o
=2 seguridad alimentaria y nutricion AllmentaCIOn

Workshop ANSES 2016: lo mds destacado

v
v

Existen RPAs para 4 sustancias
EFSA ha publicado opinion cientifica sobre 3:
- Se mantienen los valores previos
- En el caso de met. de nitrofuranos, se ha incluido un
huevo compuesto:
DNSH (metabolito marcador del nifursol).
v Se esta elaborando un Reglamento en el que se
publicardn los RPAs
v' Se ha solicitado a EFSA un informe sobre Ia
conveniencia de establecer RPAs para otros colorantes

(julio 2017)
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= ¥ GOBIERNO  MINISTERIO aecosan .
DEESPANA  DE SANIDAD, SERVICIOS SOCIALES agencia espafiola Nacional de
M= IGUALDAD e consuma,
seguridad alimentaria y nutricion Alimentacién

Workshop ANSES 2016: lo mds destacado

Revision de la Decision 2002/657/CE y documentos
relacionados:

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

ANSES-Fougeres: métodos de cribado y
“Guia de validacidn de los CRL de 2010".

e Se tratard en el préoximo workshop (21y 22 de junio).
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DEESPANA  DE SANIDAD, SERVI CIALI agencia sspanla acional de

seguridad alimentaria y nutricion Alimentacién

Workshop ANSES 2016: lo mds destacado

Métodos desarrollados y validados por ANSES:

v' Andlisis criba de mds de 70 antibioticos en mdsculo por
LC-MS/MS: ;
8 penicilinas, 10 cefalosporinas, 17 sulfonamidas, | N
4 tetraciclinas, 10 quinolonas, ~ Aminoglucésidos
,1- . . . no incluidos.
14 macralidos/lincomicina, 3 anfenicoles y
7 pleuromutilinas/otros. |

v Método para la deteccidon y cuantificacion de residuos de
aminoglucdsidos en musculo y leche por LC-MS/MS.
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Gracias por vuestra atencion
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