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• Incertidumbre del muestreo

ÍNDICE

Jornadas de referencia CNA, 20 junio 2023



DG SANTE (CE)

WAGENINGEN UNIVERSITY & RESEARCH (Wageningen) 

LABORATORIOS DE REFERENCIA DE LA UE (EU-RL)

LABORATORIOS OFICIALES DE CONTROL  

-Laboratorios autorizados CCAA

LABORATORIOS NACIONALES DE REFERENCIA (LNR)

CNA (AESAN)

Red de control de MICOTOXINAS Y TOXINAS DE LAS PLANTAS

LABORATORIO ARBITRAL AGROALIMENTARIO

ALIMENTOS

PIENSOS

Jornadas de referencia CNA, 20 junio 2023



Jornadas de referencia CNA, 20 junio 2023



HAP-02/22 1

muestra cecina 
adicionada con BaP, 
BbF, Cry, BaA

2 
MUESTRAS

HAP-02/22 2 muestra cecina sin 
adicionar

CNA-HAP-02/2022

• Fecha entrega de resultados 18 julio 2022

• Muestras enviadas 21 junio 2022

• 9 laboratorios de control oficial tanto públicos 
como privados, designados por la 
correspondiente Autoridad Competente

ENSAYO DE INTERCOMPARACIÓN HIDROCARBUROS 
AROMÁTICOS POLICÍCLICOS EN CÁRNICO AHUMADOMEDIDA
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ENSAYO DE INTERCOMPARACIÓN HIDROCARBUROS AROMÁTICOS 
POLICÍCLICOS EN CÁRNICO AHUMADO: RESULTADOSMEDIDA
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PARÁMETROS SOLICITADOS

EVALUACIÓN RESULTADOS

TABLA RESUMEN RESULTADOS



• Método de elección de los participantes

• IMPORTANTE: Expresar resultado analítico corregido
por la recuperación, cuando haya etapa de extracción
(Reglamento (EC) 333/2007)

EXTRACCIÓN

• Variedades disolventes de 
extracción

• Agua con ácido fórmico

PURIFICACIÓN

• 2 labs purificación GPC

• 2 labs purificación SPE

• 2 labs purificación MIP

DETECCIÓN

• 4 labs HPLC-FLD

• 4 labs GC-MSMS

• 1 lab GC-MS

ENSAYO DE INTERCOMPARACIÓN HIDROCARBUROS AROMÁTICOS 
POLICÍCLICOS EN CÁRNICO AHUMADO: MÉTODO DE ANÁLISISA MEDIDA
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• Todos los laboratorios han utilizado métodos acreditados

• 3 laboratorios curva calibración en matriz de 
muestra



M1-01/22 1
muestra leche no 
adicionada

2 MUESTRAS

M1-01/22 2

CNA-M1-01/2022

 Fecha entrega de resultados 18 julio 2022

 Muestras enviadas 21 junio 2022

 11 laboratorios tanto públicos como 
privados, designados por la 
correspondiente autoridad competente

ENSAYO DE INTERCOMPARACIÓN AFLATOXINA 
M1 EN LECHEA MEDIDA

muestra leche
adicionada
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ENSAYO DE INTERCOMPARACIÓN AFLATOXINA 
M1 EN LECHE: RESULTADOSLA MEDIDA
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EVALUACIÓN RESULTADOS

TABLA RESUMEN RESULTADOS

PARÁMETROS SOLICITADOS

Aflatoxina M1



• Método de elección de los participantesEXTRACCIÓN

• Agua

• Acetonitrilo

• Ninguna

PURIFICACIÓN

• 9 labs purificación IAC

• 2 labs ninguna purificación

DETECCIÓN

• 9 labs HPLC-FLD

• 2 labs LC-MSMS

ENSAYO DE INTERCOMPARACIÓN AFLATOXINA M1 
EN LECHE: MÉTODO DE ANÁLISISDE LA MEDIDA
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• Todos los LOQ  cumplen requisitos, salvo en un caso, que se sitúa 
en 0,03 g/kg, no adecuado para un valor de 0,05 g/kg

• Todos  los laboratorios emplean métodos acreditados

• 2 laboratorios curva calibración en matriz de muestra

• En todos los casos, las recuperaciones aplicadas mayores al 70%

• No recomendable utilizar curvas de calibración de menos de 5 
puntos

• Utilizar una curva de calibración que abarque las 
concentraciones de interés
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• Fecha envío resultados: 17 agosto

• Fecha límite inscripción: 30 junio

• Fecha envío:11 julio 2023

• Método de elección del 
participante

• Se enviarán dos muestras de 
patatas fritas
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• Se enviarán dos muestras de 
harina de trigo

• Método de elección del 
participante

• Fecha envío: septiembre 
2023

• Fecha envío resultados: 
octubre 2023
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24 laboratorios participantes



MATERIAL B: té negro

Jornadas de referencia CNA, 20 junio 2023

MATERIAL A: orégano

35 PAs, 7 PAs individuales y 10 grupos de isómeros
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 Para ambos materiales combinados, el 83% de los resultados para los 7 Pas individuales 
y 10 grupos de isómeros fueron satisfactorios, el 8% cuestionables, y el 9% no 
satisfactorios

 Para ambos materiales combinados, el 84% de los resultados para la suma de los 35 PAs 
fueron satisfactorios

 24 laboratorios participantes:
22 NRL (17 Estados Miembros y Noruega e Islandia) 
2 laboratorios de control oficial 

 8 utilizaron métodos acreditados bajo la ISO 17025

 Todos los laboratorios utilizaron LC-MSMS, excepto uno, que empleó LC-HRMS

PARTICIPACIÓN

RESULTADOS



 Elevados RSD para muchos PAs individuales y 
para algún grupo de isómeros

 No demasiado progreso desde el estudio 
llevado a cabo en 2019 

 La mayor parte de los participantes 
incluyen los 35 Pas en su método, con 
LOQs adecuados

CONCLUSIONES

Se necesita seguir haciendo esfuerzos en la red de EURL-NRL para 
mejorar la robustez del método
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31 laboratorios participantes
España: CNA

morfina+0,2 
codeína



Jornadas de referencia CNA, 20 junio 2023

31 laboratorios participantes
España: CNA

morfina+0,2 
codeína
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EJERCICIO DE INTERCOMPARACIÓN DE AFLATOXINAS Y OCRATOXINA A EN CACAO EN POLVO

¡¡9 PARTICIPANTES DE ESPAÑA!!
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40 laboratorios participantes  36 laboratorios (90%) aceptables
 1 laboratorio (2.5%) cuestionable
 3 labs (7.5%) no satisfactorio
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17 laboratorios participantes
España: CNA

IMPORTANTE:
Resultados MCPDs libres y enlazados

Insuficiente estabilidad. No evaluado
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17 laboratorios participantes
España: CNA

IMPORTANTE:
Resultados MCPDs libres y enlazados
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26 labs resultados FURANO
24 labs resultados 2-METILFURANO
21 labs resultados 3-METILFURANO
10 labs resultados 2-ETILFURANO
8 labs resultados 2-PENTILFURANO

Elevada 
incertidumbre, 
no evaluado
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OBLIGATORIO
Furano
2-metilfurano

VOLUNTARIO
3-metilfurano
2-etilfurano
2,5-dimetilfurano

19 laboratorios participantes
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Andalucía
Asturias
Aragón
Baleares
Cantabria
Extremadura
Galicia
Murcia 
País Vasco

 9 CCAA
 33 muestras de preparados 

para lactantes y de 
continuación

 Análisis en el CNA y Cataluña

Jornadas de referencia CNA, 20 junio 2023

ESTUDIO COORDINADO ÉSTERES DE ÁCIDOS GRASOS DE 2 Y 3 MCPD Y ÉSTERES GLICIDÍLICOS EN 
PREPARADOS PARA LACTANTES Y DE CONTINUACIÓN

Cataluña



Andalucía
Asturias
Baleares
Cantabria
Extremadura
Galicia
Murcia 
País Vasco
Aragón
Cataluña

 10 CCAA
 28 muestras de papillas a 

base de cereales para 
lactantes y niños de corta 
edad

 Análisis en el CNA, Aragón 
y Cataluña
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ESTUDIO COORDINADO ALCALOIDES TROPÁNICOS EN PAPILLAS DE CEREALES CON MAÍZ
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ESTUDIO COORDINADO ALCALOIDES TROPÁNICOS EN PAPILLAS DE CEREALES CON MAÍZ

 Papillas infantiles de cereales en polvo, conteniendo maíz entre los ingredientes, sin que haya entre ellos ni mijo, ni sorgo ni alforfón, 
puesto que sobre estos cereales ya se contaba con el resultado de un Estudio Prospectivo desarrollado en 2017 

 El número de datos finalmente evaluados (41), junto con el elevado número de comunidades autónomas que han participado (10)
ofrece una visión global de los niveles de alcaloides tropánicos en las muestras especificadas.

 Todas las muestras <LOQ, por tanto, existe un grado de cumplimiento del 100% de la legislación vigente

la exposición de este tipo de productos alimenticios no sería un motivo de preocupación para la salud en el

grupo de población consumidora, siendo además la más vulnerable: lactantes y niños de corta edad.

 No mayor cantidad de  alcaloides tropánicos en papillas que contengan maíz que en las que son multicereales 
y aparece como un cereal más
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- 61 muestras hierbas aromáticas y especias, ambas secas 

- 41 muestras hierbas para infusión

- 22 muestras hortalizas y legumbres desecadas 

- 18 muestras frutas desecadas, y en particular:

o Fresa

o Manzana

o Melón

o Mango

o Piña

o Papaya

o Kiwi

o Uvas pasas

- 8 muestras frutos secos con cáscara

 150 muestras de alimentos susceptibles de ser sometidos a tratamiento con radiaciones 
ionizantes

 Análisis en el Centro Nacional de Alimentación
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IDENTIFICACIÓN

VERACIDAD

PRECISIÓN
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LISTA MATRICES 
ALTERNATIVAS
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CRITERIOS DEL MÉTODO

LÍMITE DE CUANTIFICACIÓN

RECUPERACIÓN

PRECISIÓN

VERACIDAD

MATRICES



Estos criterios aplican a todas las concentraciones

valor 
recomendado valor máximo

RSDR 
≤derivado ec. 

Horwitz
≤2 x derivado ec. 

Horwitz

valor máximo

RSDr ≤ 20

RSDwR ≤ 20

RSDR ≤ 25

In case the maximum level applies to a sum of toxins, then the criteria for

precision apply to both the sum and the individual toxins.

CRITERIOS DEL MÉTODO: PRECISIÓN
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Limit of Quantification (LOQ)

LOQ = the lowest content of the analyte which can

be measured with reasonable statistical

certainty. In the context of this regulation this

means the lowest successfully validated level:

the lowest tested concentration of analyte in a

sample material, for which it has been

demonstrated that the criteria for recovery,

precision, and identification are met.

CRITERIOS DEL MÉTODO: LÍMITE DE CUANTIFICACIÓN
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APLICA A TODAS LAS CONCENTRACIONES

CRITERIOS DEL MÉTODO: TASA DE RECUPERACIÓN
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CRITERIOS DEL MÉTODO: AMPLIACIÓN VALIDACIÓN
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ISO 17025: INCERTIDUMBRE DE LA MEDIDA DE 
LA MEDIDA
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ISO 17025
7.6.1 states that ”[…] When evaluating measurement uncertainty, all contributions that are of 
significance, including those arising from sampling, shall be taken into account […] ”

The four EURLs for contaminants EURL-MN, EURL-POP, EURL-MP and EURL-PC prepared a joint statement 
concerning sampling and measurement uncertainty
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AVANCE EJERCICIOS 
INTERCOMPARACIÓN
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PARTICIPACIÓN LABORATORIOS CONTROL OFICIAL EN  EJERCICIOS INTERCOMPARACIÓN EURL
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