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TRES INTERVENCIONES

1.Novedades reglamentarias y legales en el analisis de
residuos de plaguicidas. Sergio Robredo

2.Joint Workshop EURLs 2025. Miriam Martinez

3.Training EURL-AO 2025. Sergio Algar
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Novedades reglamentarias y legales en el analisis de residuos de
plaguicidas.
Sergio Robredo, CNA.

1.Nueva ediciéon documento SANTE 11312/2021 (version 2026)

2.Guia de criterios de aceptacion para la validacion de nuevas matrices en
procedimientos de analisis de residuos de plaguicidas.

3.Nuevo Reglamento Muestreo y Analisis para el control oficial de residuos de
plaguicidas en alimentos y piensos.

agencia
L B MINISTERIO espaiola de Centro
("™ DE DERECHOS SOCIALES, CONSUMO seguridad 0 Nacional de
L4 S Y AGENDA 2030 alimentaria y Alimentacién
& @ nutricidn



1.- NUEVA EDICION DEL DOCUMENTO SANTE 11312/2021

(V2026)

ANALYTICAL QUALITY CONTROL
AND METHOD VALIDATION PROCEDURES
FOR PESTICIDE RESIDUES ANALYSIS
IN FOOD AND FEED
SANTE 11312/2021 v2026

Supersedes Document Mo. SANTE/11312/2021 v2. Implemented by 01/01/2026

https://www.eurl-pesticides.eu/userfiles/file/EurlALL/SANTE-11312_2021-V2026.pdf
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PRINCIPALES CAMBIOS DE LA NUEVA EDICION DEL DOCUMENTO SANTE
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11312/2021 (v2026)

Main changes infroduced in Document N® SANTE/11312/2021v2026 with respect to the
previous version (Document N® SANTE/11312/2021-v2)

1. Due to legal incomrection, the last paragraph of A3 has been removed in section 'A.
Infroduction and legal background'.

2. Amendments which are concemed with editorial improvements have been
B T A B ) T I S T e 4

3. Regarding Appendix A following amendments or changes are included:

e A criterion to verify that sub sampling variability is acceptable has been intfroduced in
under “Quantitative analysis”. Sample comminution should ensure sufficient
homogeneity to keep sub-sampling variability within acceptable limits.

= Vglidation requirements have been infroduced for cases where background levels
may be present in procedural blanks or blank samplas. Three different situations are
exemplified.

« Aremark/note has been added stating that, when using calibration procedures that
comect for analyte losses during extraction/cleanup, absolute recovery shall be
verified by a recovery experiment using matrix-matched cdlibration.

» The section "Extension of the scope of the method: new matrices” has been rewritten
to clarify the verification criteria for new matrices within the same commeaedity group.

4. In cases where identification criteriac cannot be met, alternative options for verifying
identity have been infroduced, with details provided in Footnote 2 of Table 3.

5. In Appendix C, an example of the calculation of the combined measurement
uncertainty (MU) for complex residue definitions has been included.

CAMBIOS EN

el E|. APENDICE A:
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CAMBIOS EN EL APENDICE A: VALIDACION DE METODOS

Validacidon en presencia de “niveles basales” en blancos de reactivos y en los

blancos de matrices.

Nuevo requisito de validacion cuando el método aplica calibracion que

corrige el sesgo.

Nuevo requisito de verificacion de la homogeneidad de la muestra de

laboratorio.

Aclaracion del criterio de aceptacion para validacion de nuevas matrices

incluidas en un grupo de matrices previamente validado.
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1.- REQUISITOS DE VALIDACION CON NIVELES BASALES PRESENTES
EN LOS BLANCOS DE REACTIVOS (PROCEDURAL BLANKS) Y/O EN LAS
MUESTRAS BLANCO.

TRES CASOS

1. Un compuesto interferente presente en la muestra blanco.

2. El propio analito presente en blanco de reactivos y muestras
blanco.

3. Analito ausente en el blanco de reactivos, pero presente en las

muestras en concentraciones desconocidas.
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1.Un compuesto interferente, diferente del analito, pero

con una transicion compartida con éste, presente en
muestra blanco.

2.El propio analito presente en blanco de reactivosy
muestras blanco.

« Compuestos ubicuos procedentes del material de
vidrio, disolventes de extraccidén, eluyentes, etc. Ej
BAC, DDAC.

* Medidas: Reducir en lo posible la senal de fondo
(background).
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Table 4. Validation parameters and criteria

Cross reference

Parameter What/how Criterion to AQC
document
Calibration function check from five Deviation of Cl4-C19
Calibration / levels back-
quantification calculated
concentration
from frue
concentration
=+ 20%
Matrix effect Difference of response from standard in | * C21-C29
matrix extract and standard in solvent Glossary
LOQ Lowest spike level meeting the < MRL G&!l
identification and method
performance criteria for recovery and
precision
Specificity Response in reagent blank and blank =30% of RL C41
confrol samples
Recovery Average recovery for each spike level 70-120 % G3.Gé
tested
Precision (RSDy) Repeatability RSD: for each spike level =20% G3. Gé6
tested
Precision [RSDws) Within-laboratory reproducibility, 0% G3. Gé
derived from on-going method
validation / verification
Robustness Average recovery and RSD.« derived See above Gé, C39-C44
from on-going method validation /
verification
lon ratio Check compliance with identification Table 3 Section D
requirements for MS technigues
Retention time +0.1 min. D2

*in case of more than 20 % signal suppression or enhancement, matrix effects need to be addressed in

calibration (C21-C2%).
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3. Analito ausente en el blanco de reactivos, pero
presente en las muestras en concentraciones
desconocidas.

* Ejemplos: Br-, Cu, CS, en vegetales de los géneros Brassica y Allium.
* Caso A: cuando hay matrices del commodity group sin el analito
diana:

1. Establecer el LOQ con otra matriz de ese commodity group sin
el analito.

2. Validar la matriz con sefial de fondo en cuestion a un nivel = 3
veces ese background para comparar recuperaciony
precision, asi como cumplimiento de los criterios.

* Caso B: Todas las matrices del commodity group contienen el
analito diana.

» criterio de especificidad no aplica.

» Fijar LOQ - muestras replicadas: Repetibilidad e Identificacién
usar muestra con menor background. Si se cumplen criterios, el
LOQ es el nivel mas bajo.

» Larecuperaciéon no accesible a este nivel. En su lugar, la
recuperaciég del nivel bajo se determina al nivel de 3 veces el
background .

* Evaluacion: utilizar la tabla 4 y verificar por comparacion con estos
criterios.

* Calculado por diferencia del background promedio de un nimero de réplicas del nivel més bajo de la muestra
no afadido = 5.

Table 4. Validation parameters and criteria

Cross reference

Parameter What/how Criterion fo AQC
document
Cadlibration function check from five Deviation of C14-C19
Calibration / levels back-
quantification calculated
concentration
from frue
concentration
=+ 20%
Matrix effect Difference of response from standard in | * C21-C29
matrix extroct and standard in solvent Glossary
LOG Lowest spike level meeting the = MRL Gél
identification and method
performance criteria for recovery and
precision
Specificity Response in reagent blank and blank £30% of RL C41
control samples
Recovery Average recovery for each spike level 70-120% G3.Gé
tested
Precision (RSDy) Repeatability RSD; for each spike level <SHN% G3. Gé&
tested
Precision (RSDws) Within-laboratory reproducibility, =20% G3. G6
derived from on-going method
validation / verification
Robustness Average recovery and RSDwx derived See above Gé, C39-C4a4
from on-going method validation f
verification
lon ratio Check compliance with identification Table 3 Section D
requirements for M$ technigues
Retention time 0.1 min. D2

*in case of more than 20 % signal suppression or enhancement, matrix effects need to be addressed in

calibration [C21-C29)
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2.- NUEVO REQUISITO DE VALIDACION CUANDO EL METODO APLICA
CALIBRACION QUE CORRIGE EL SESGO

Cuando se utilicen procedimientos de calibracion que corrigen el sesgo, la recuperacion
absoluta se verificara con un procedimiento experimental de recuperacidon que utilice la
calibracion en matriz (matrix-matched calibration).

Remark/Note: for calibration procedures that intrinsically comect/account for losses of
analytes during extraction and/or cleanup (e.g. procedural calibration, ILIS or standard
addition added before extraction/cleanup, see Appendix E, Table E1), the extraction/cleanup
vield (absoclute recovery) should be assessed to verify it is within the range 30-140% (see Gé§).
The absolute recovery is obtained by a recovery experiment using matrix-matched calibration
for quantification.
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3.- VERIFICACION DE LA HOMOGENEIDAD DE LA MUESTRA DE
LABORATORIO

APARTADO 2
VERIFICACION DE LA VARIABILIDAD DEL SUBMUESTREO EN LA MUESTRA DE LABORATORIO
HOMOGENEIZADA

o Criterio de verificacion: ACEPTABLE cuando la RSDr de cinco porciones analiticas no excede el 20%.

o Lareduccién del tamano de la muestra no deberia afectar a los resultados. A considerar:

* Procedimiento de trituracion o molienda.
* Tamano de la porcion analitica que se somete a extraccion
o ldeal: hacerlo con al menos una muestra representativa de cada “commodity group” que contiene analitos “nativos”

(incurred residues).

o Alternativa o adicionalmente, con una muestra dopada teniendo en cuenta plaguicidas hidrofilicos e hidrofébicos.

o Enlas situaciones en las que lo anterior cambie, la variabilidad debe reevaluarse.




APARTADO 4
EXTENSION DEL ALCANCE DEL METODO: NUEVAS MATRICES.

Nueva redaccion para aclarar los criterios de verificacion/comprobacion para nuevas
matrices incluidas en el mismo grupo de matrices (commodity group).

4. Extension of the scope of the method: new matrices

A pragmatic way of ensuring the applicability of the method to other matrices from the same
commodity group, is to perform the verification using the on-going quality control, which is
performed concumently with analysis of the samples. For new mairices, when checking

recovery at the limit of quantification (LOQ) validated for the commodity group, the individual
recovery should be in the range 60-140 %.

Aclaraciones adicionales
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2.- GUIA DE CRITERIOS DE ACEPTACION PARA LA VALIDACION DE
NUEVAS MATRICES EN PROCEDIMIENTOS DE ANALISIS DE
RESIDUOS DE PLAGUICIDAS

1 Guia de criterios d dn para la dn d

2 matrices en de

3 1. introduccién

4 soginel oo la UE s las de
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€ oficicies o fin de Srmonizar y meoes Loa métodos de andlisis, Ensays o GagRdstics de
7 laborstoeioy s uthzaeiin.
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11 conbolde s i &n ak
12 piensos, dirigida & los laboratorios de contral oficial de La UE.

13 En dicho documents s indican los crRefics o soeplacin pae o desemgeno de los
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Evolucion del estado del documento desde la ultima reunidon del Grupo de
Trabajo de Laboratorios de Analisis de Residuos de Plaguicidas 2025, 30/10/2026.

* Esperamos a enero para que el documento SANTE estuviera publicado precisamente con el criterio 60-140%.

* EL19 de enero, enviamos un correo a ENAC con la version que teniamos para que pudieran estudiarlo y después comentarlo con
nosotros.

* EL 3 de marzo tuvimos una reuniéon ENAC, LAAy CNA. En ella estuvimos discutiendo el documento. Nos hicieron una serie de
propuestas para algunas cuestiones y estuvimos acordando posturas. A partir de ahi, hicimos algunas adaptaciones.

* EL7 de abril les enviamos el documento modificado para que lo estudiaran porque siempre quedan flecos por pulir, pero
habiamos llegado a un acuerdo bastante amplio.

* Alo largo de mayo, se han concretando detalles.

* La organizacion de la reunion tuvo cierta complejidad porque participaba bastante gente de los tres centros y era dificil cuadrar
agendas.

* Por otro lado, se ha revisado por bastante gente y hemos tratado de recoger todas las aportaciones que aclaraban el texto.

* Pendiente de publicacion en ambas paginas web: Comunicacion a todos los laboratorios de la red.
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2.- GUIA DE CRITERIOS DE ACEPTACION PARA LA VALIDACION DE
NUEVAS MATRICES EN PROCEDIMIENTOS DE ANALISIS DE
RESIDUOS DE PLAGUICIDAS

Documento guia resultante de la deteccion de la necesidad de
precisar determinados aspectos sobre la validacidon recogidos
en el documento SANTE 11312/2021.

Trabajo coordinado por los dos LNRs de residuos de

plaguicidas: LAAy CNA

OBIJETIVOS

» Armonizar procedimiento y criterios de aceptacion de la validacién en el caso de

TN T MNSTERO una nueva matriz incluida en un grupo de matrices previamente validado.
DE DERECHOS SOCIALES, CONSUMO

ﬁ
: : Y AGENDA 2030

» Aclarar conceptos del documento SANTE 11312/2021.




Validacion adicional para nuevas matrices incluidas en el grupo de
matrices previamente validado.

Requisitos segun documento SANTE 11312/2021:

* Evaluar el SESGO con ensayos de recuperacion.

 Comprobar el cumplimiento de los parametros de identificacidon (apartados D2, D11, D12y tabla 3):
» Tiempo de Retencidn

> Relacion de iones

Procedimiento inicial: 1 Recuperacion al LQ > 60-140%: Validado (Apartado 4, Apéndice A).

cComo proceder cuando esto no ocurre?

El primer paso: Investigar las posibles causas.

- Por ejemplo, si se utiliza calibraciéon matrix-matchedy la agencia
" MINISTERIO . , . . espanola de cen_tn;-
2WyS s scwe  curva de calibrado se prepar6 sobre una matriz diferente, @ Sfimentariay OI et

a
probar con la misma matriz.




DOS
SITUACIONES

b) METODOS DE CALIBRADO QUE NO CORRIGEN EL

a) METODOS DE CALIBRADO QUE CORRIGEN EL
SESGO

SESGO

a) METODOS DE CALIBRADO QUE CORRIGEN EL SESGO k) METODOS DE CALIBRADO QUE NO CORRIGEN EL SESGO

£La ruparasian individus| oon a
1581 7

msiriz acts en (B0 ]

£La meaperasian individusl oo la

nusevs matriz s6ts en [B0%-140%]7

DPCION 2

Se cotenen 2 § vares o8
Analltaimatriz recuperacion (sutciente repetbilidad) Anaiifoimatz ;L@ recuperackin oblenida e encuenira en el ranga
Inalulds en iz para esa combinackin Anaiio Matriz Inoluida e In Rec m v g gy +2 RS D o i T
Licta de Anaiftoe. iLa recuperacin media oolenida se Licts ds &nalltas - - =
sligadoe ercuenita en el ranga: valiasdor
[70%-130% y RS, £ 20%7
e oblienen = 5 vaiores de
recuperasien (suficiente reettilad)
nara esa combinackin Analliar Matrz
— = "
= ancuenira an ol range:
%-140%] y RSD, £ 2057
S can &l procedmiantc hatilual na a3 poaiie: e
4 Uikzar dstinos biancos del misma Spo de matnz
+ Mofificar of peso de muestia para reduck e alacla
matriz.
+ MOmICEr o memmoo e edmeckn (BH Y oapa de
mpieza)
E } + Modificar las transiciones de cuanificackaicuaificackin,
siempra y cuands o encsenien diponiblen n ol ‘can al procedimiants habilual na es poaba
EURL DatsPosi
+ MONICE 13 EGROCANES RSTUMENIAIES, Qe 0 135 = Uttzardislinbos bancos dal mismo fpo de mattz.
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radente. columna. lingr. L
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= e = impiezal
Sjempic, anakcar of compussis an LG &n luger da GG *  Modifcar las ransitiones de cuantifoacindcualiicackin
siemprs y cuando se encusnton deponibles on al
EURL-DataP oo
*  MoamCar i3 COnaCiones metTAmENIales, GENITa 0 a5
sosbildades del laboraaria. For ejemplo: ot
andiente. columna. liner
»  Valdar o compuesit en olra fhenka analfea Foo
ejempin, anakzar el compuesio enlLG an lugar de GO
*  Usarproceaural caltrmfion,
Camainasion
AnalltoiMatriz
axsiulcs de i Lista da
Anaitos valdados
Camainzoien

Ana 2
sxolusda o Ia Licta ce.
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a) METODOS DE CALIBRADO QUE 1°: Hacer una
CORRIGEN EL SESGO recuperacion en la

nueva matriz al LQ

¢La recuperacion individual con la /

nueva matriz esta en [60%-140%]?

[r]

y

Analito/matriz
incluida en la
Lista de
Analitos
Validados

o]

\ 4

Se obtienen = 5 valores de
recuperacion (suficiente repetibilidad)
para esa combinacion Analito/ Matriz

A

A

|

¢ La recuperacion media obtenida se
encuentra en el rango:
[70%-120%] y RSD, = 20%?

NO

!

TIPOS DE METODOS QUE CORRIGEN
EL SESGO

> Adicion estandar antes de la
extraccion (C24)

» Adicién de Estandar Interno marcado
isotopicamente antes de la extraccion

(C35)

» Procedural Calibration (C28)

Si con el procedimiento habitual no es posible:

Utilizar distintos blancos del mismo tipo de matriz.
Modificar el peso de muestra para reducir el efecto matriz.

:i..
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Modificar el método de extraccion (pH y etapa de limpieza).

Modificar las transiciones de cuantificacion/cualificacion, siempre y

cuando se encuentren disponibles en el EURL-DataPool.

¢ Modificar las condiciones instrumentales, dentro de las posibilidades
del laboratorio. Por ejemplo: otro equipo, gradiente, columna, liner.

e Validar el compuesto en otra técnica analitica. Por ejemplo, analizar el

compuesto en LC en lugar de GC.

Si [«

Combinacién —_
_’ Analito/Matriz Centro
excluida de la Lista o :ﬁ:i::?'aj;n
de Analitos =

Validados




b) METODOS DE CALIBRADO QUE NO CORRIGEN EL SESGO

¢Larecuperacion individual conla |
nueva matriz esta en [60%-140%]?

recuperacion en la
nueva matriz al LQ

& ) '

\ 4 A 4

OPCION 1 OPCION 2
A 4 *
Analito/matriz ¢ La recuperacion obtenida se encuentra en el *
incluida en la . rango:
Lista de Rec media Val Inicial/ On-going 12 RSDVal Inicial/ On-going?
Analitos
Validados *
A A v |—| -
NO N Se obtienen 2 5 valores de g v
e recuperacion (suficiente en °

repetibilidad) para esa combinacion

< 1 0. Hacer una Si con el procedimiento habitual no es posible:

Utilizar distintos blancos del mismo tipo de
matriz.

Modificar el peso de muestra para reducir el
efecto matriz.

Modificar el método de extraccion (pH y
etapa de limpieza).

Modificar las transiciones de
cuantificacion/cualificacion, siempre y
cuando se encuentren disponibles en el
EURL-DataPool.

Modificar las condiciones instrumentales,
dentro de las posibilidades del laboratorio.
Por ejemplo: otro equipo, gradiente,
columna, liner.

Validar el compuesto en otra técnica
analitica. Por ejemplo, analizar el
compuesto en LC en lugar de GC.

Usar procedural calibration.

si | Analito/ Matriz
L= ¢ La recuperacion media obtenida se
encuentra en el rango:
[30%-140%] y RSD, = 20%?

[0 ]

A 4

Combinacion
Analito/Matriz
excluida de la Lista

;P de Analitos
: St |« Validados
agenci
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3.- NUEVO REGLAMENTO MUESTREO RESIDUOS PLAGUICIDAS
CONTROL OFICIAL PIENSOS Y ALIMENTOS

Reglamento de Ejecucion (UE) 2026/765 relativo a los méetodos de
muestreo y analisis, y a la interpretacion de los resultados para el
control oficial de residuos de plaguicidas en alimentos y piensos de
origen vegetaly animal, y por el que se deroga la Directiva
2002/63/CE.

Publicacion: 07/04/2026
Entrada en vigor: 27/04/2026
Aplicacion: A partirde 01/01/2027
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https://eur-lex.europa.eu/legal-content/Es/TXT/?uri=OJ:L_202600765

NOVEDADES PRINCIPALES:

+» De Directiva a Reglamento => Aplicacién Directa y Armonizada en toda la UE.

% Actualizacion y clarificacion de muestreo para determinadas categorias de productos (miely productos de la apicultura,
pescadoy productos pesqueros, vertebrados silvestres, productos de gran tamano o de alto valor, alimentos
transformados y complementos alimenticios, etc.).

*» Los principios sobre notificacion e interpretacion del documento SANTE 11312/2021 pasan a ser vinculantes.

*%* Recoge el criterio de tener en cuenta la incertidumbre para comparar con LMR.

*» Muestreo para analisis de piensos: no afecta al anexo | y anexo |l parte A del Reglamento (CE) 152/2009, que siguen
aplicandose.

+* Aplicable a partir del 1 de enero de 2027, con el objetivo de facilitar la adaptacion a los nuevos requisitos.

* Alaentrada en aplicaciéon del Reglamento, el Real Decreto 290/2003, de 7 de marzo, por el que se establecen los
métodos de muestreo para el control de residuos de plaguicidas en los productos de origen vegetal y animal, quedara
tacitamente derogado.
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Ambito de aplicacién del Reglamento
Ejecucion 2026/765

Aspecto del control

Analisis de Alimentos

Analisis de Piensos

v/ X
Métodos de Muestreo y Sigue aplicando Reg (CE)
preparacion de muestras 152/2009 anexo |y anexo |l,
parte A.
Métodos de Analisis de
Laboratorio v Vv
Incertidumbre de medida v 4
Interpretacion de resultados

analiticos v/ v
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Principales implicaciones del Reg. Ej. 2026/765 en el
laboratorio

Criterios generales de laboratorio:

JHomogeneidad y representatividad de la muestra de
laboratorio.

(JConservacion hasta el anélisis, trituracion y mezcla
minimizando la degradacion.

(UMétodos de Anadlisis respaldados por Validacion y Control de
Calidad.
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Principales implicaciones del Reg. Ej. 2026/765 en el laboratorio

Cuestiones especificas (doc. SANTE 11312/2026): V[I N @ @ ”_-,ANT E

O Resultado expresado como x = U ()

O Evaluacion de LMR: se aplicara la U por defecto siguiente: @
DO

» 50% de modo general
» 20% exclusivamente para el cobre
L Ellaboratorio deberd demostrar que su U es < a estos valores en cada caso.
L Criterios de cumplimiento de las muestras:
» x-U<LMR: CUMPLE
» x-U>LMR: NO cumple
L En caso de superacion de LMR, el laboratorio notificara la incertidumbre de medida ampliada por defecto

armonizada

(*) x: Resultado analitico; U: Incertidumbre expandida (ampliada): k =2, NC =95%

(**) Posibilidad de excepcién: cuando el nivel encontrado dé lugar a una estimacién internacional de la ingesta a corto plazo (IESTI) que supere la dosis aguda de referencia (ARfD), como medida de precaucion,
la Autoridad Competente podra aplicar una incertidumbre de medida inferior a lo indicado anteriormente, basada en la incertidumbre expandida del propio laboratorio cuando este dato esté suficientemente
contrastado.
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Contacto: plaguicidas-chna@aesan.gob.es
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