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OBSERVACIONES al anteproyecto de directrices sobre criterios de rendimiento para métodos de analisis para la
determinacion de residuos de plaguicidas presentadas por El Salvador, la Unién Europea, Kenya y la Unién Africana

El Salvador

Apoyamos el desarrollo del Anteproyecto presentado por el Grupo de trabajo electrénico liderado por los Estados Unidos de
América. La elaboracion de estas directrices facilitara la seleccion de métodos de analisis para las diferentes matrices utilizadas por
cada pais y a la vez reforzar los criterios técnicos para la seleccién de métodos apropiados y aplicacion de directrices que reduzcan
barreras comerciales.

Uni6n Europea
La Union Europea desea presentar las observaciones siguientes:

La UE no apoya el avance del documento en su estado actual y por tanto esta a favor de que se restablezca el grupo de trabajo por
medios electrénicos. En general, propone que se reestructure el documento, se reformulen las definiciones y se eliminen las
redundancias.

Dado que en el texto del documento se mencionan también los pienso(s) (pagina 2, definicién de LMR y pagina 3, punto 1 del
&mbito de aplicacion) se deberia incorporar también en el titulo (alimentos y piensos).

Pese a que el documento se concentra en los residuos de plaguicidas en los alimentos, en algunas partes del documento se hacen
referencias o hay ejemplos de campos analiticos distintos a los residuos de plaguicidas. Por ejemplo: el uso de LC-DAD (pagina 10,
Cuadro 4), la referencia al suelo (pagina 6, punto 10.1), la referencia a inhibicién del crecimiento microbioldgico (pagina 7, parrafo
12), “arsénico total” (pagina 4, punto 10.a) 0 amoniaco (pagina 4, punto 10.h).

La definicion de “Determinacion” (pagina 2) se podria borrar porque no concuerda en todos los casos con el uso de esta palabra en
el texto. La palabra determinacion se utiliza también en el titulo del documento pero probablemente con un significado diferente al
utilizado en “definiciones”.

La definicion de “Limite de deteccion” (pagina 2) incluye el concepto de “error beta” que se utiliza mas bien en el campo de
medicamentos veterinarios pero no en el campo de los residuos de plaguicidas.

El parrafo 10 (puntos A-M, paginas 4-7) est basado en las “Directrices armonizadas de la UIQPA para la validacion interna de los
métodos de analisis”. Esta seccion deberia armonizarse con las directrices especificas de las demés secciones.

En el parrafo 10.a “Aplicabilidad” (pagina 4) se deberia mencionar también una lista de grupos de productos y productos
representativos.

Con respecto a “Calibracion y linealidad” (parrafo 10.c, pagina 4), el proyecto de directriz deberia considerar también modelos de
calibracion distintos a los lineales. Ademas la EUMS es de la opinién que la calibracién multinivel deberia tener tres 0 mas niveles.

“Limite de cuantificacion” (parrafo 10.h, pagina 6) deberia definirse como la sefial o valor de medicion con que se obtienen
estimaciones que tienen una desviacion estandar relativa (DER) especificada, normalmente del 10% (o el 6%). Se propone incluir
esta definicion bajo la seccidn de “Definiciones” (pagina 2). La formulacion de “Limite de determinacién” se deberia suprimir del
texto.

Para la “Reproducibilidad interlaboratorios” (parrafo 17, pagina 8) se propone un criterio < 20%.

Con respecto a “Criterios sobre la recuperacion y precision media para matrices planta-animal” (Cuadro 1, pagina 9), la EUMS
sugiere que se utilicen los criterios que se definen en las directrices de la UE SANCO/12571/2013 G5.

1 Directrices de la UE SANCO/12571/2013 C17.
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“Tanto en la fase de validacion inicial como ampliada se debe demostrar que un método analitico cuantitativo es capaz de
proporcionar valores de la recuperacion media aceptables en cada nivel de adicionacion y al menos para un producto
representativo de cada grupo pertinente (véase el Anexo 1). Recuperaciones medias aceptables son las que se encuentran
dentro de la escala del 70-120% con una repetibilidad asociada RSDr < 20% para todos los compuestos dentro del &mbito de
aplicacion de un método. El método de LDC es el nivel de adicionacién mas bajo de la validacion que reline estos criterios de
aceptabilidad de funcionamiento del método. En algunos casos y normalmente con métodos multirresiduos, pueden aceptarse
recuperaciones fuera de esa escala. De manera excepcional, cuando la recuperacion es baja pero es compatible (es decir
demuestra buena precision) y la base de ello esté bien establecida (p.ej., debido a la distribucion de analitos en una etapa de
particionamiento), puede ser aceptable una recuperacion promedio inferior al 70%. No obstante, se debe utilizar un método con
mas precision, si es posible. La reproducibilidad interlaboratorios (RSDWR) que se puede determinar en un control de calidad en
curso de datos de andlisis sistematicos, debe ser < 20%, excluyendo toda contribucion debido a heterogeneidad de la muestra.”

Con respecto a los criterios de identificacion que se deben cumplir a efectos reglamentarios en el caso de la cromatografia-MS/MS,
el tiempo de retencion del pico del analito detectado debe estar en 0,1 min del pico de la solucion estndar de referencia del analito
analizado al mismo tiempo (parrafo 23, pagina 9), pero en el parrafo 27 de la pagina 10 el criterio es diferente: “El tiempo de
retencion del analito en el extracto se correspondera con el de la solucion estandar de calibracion (puede ser necesario que se
ajuste a la matriz) con una tolerancia de +0,2 min, tanto para cromatografia de gases como para cromatografia liquida”. La EUMS
apoya una tolerancia de 0,2 minutos.?

Los valores de las tolerancias de los ratios de iones de las transiciones iénicas dados en el Cuadro 3 difieren de los del parrafo 23,
pagina 9: “los ratios de las zonas de pico de cada transicion ionica deben corresponderse con los ratios de la(s) solucion(es)
estandar de referencia en el 10% absoluto aproximadamente para una transicion o en el 20% absoluto aproximadamente para dos
transiciones.” La EUMS apoya los valores dados en el Cuadro 3.3

El parrafo 29 (pagina 10) no es pertinente para el apartado “Caracteristicas de rendimiento de los métodos de confirmacion”.
Se propone suprimir el Cuadro 4 (pagina 10) porque contradice la informacion en el texto sobre los métodos de confirmacion.
Seria conveniente afiadir al documento un parrafo sobre la estabilidad de las soluciones.

Kenya

Definicién

G. LIMITE DE DETECCION (LOD)

Observacion

Hemos observado que la abreviatura (LOD) no refleja la palabra “limite de deteccion” y tiene un significado diferente.
Proponemos que se utilice la palabra LOD y eliminar la palabra limite de deteccion [DL]

En sentido general, el LOD es la menor cantidad o concentracién de analito presente en la muestra de ensayo que se puede
distinguir de cero de forma fiable. En sistemas de andlisis en los que el intervalo de validacion no incluye ni se aproxima al limite de
deteccidn, no es necesario incluir dicho limite en la validacion.

H. LIMITE DE DETERMINACION O LIMITE DE CUANTIFICACION (LDC)
Observacion:

Los dos son diferentes y deberian separarse; la definicién deberia concordar con el documento de directrices
SANCO0/12571/2013.

Es necesario distinguir el limite de deteccién del limite de determinacién y limite de cuantificacion.
Unién Africana

Posicién: La Union Africana esta de acuerdo con las directrices propuestas sobre criterios de rendimiento especificos para
métodos de analisis para la determinacion de residuos de plaguicidas, dado que las observaciones propuestas se han incorporado
en el proyecto (referencias de SANCO/12571/2013). Sin embargo, a la Unidn Africana le gustaria proponer también que se preste
atencion al avance del trabajo del Comité del Codex sobre Métodos de Analisis (CCMAS) en el desarrollo de las directrices sobre
los criterios de rendimiento para métodos de analisis.

Razén: Este documento es muy importante y reline todos los requisitos de los criterios de rendimiento. Sin embargo, se debe
armonizar con el documento de directrices sobre criterios de rendimiento que esta desarrollando el CCMAS.

2 Directrices de la UE SANCO/12571/2013 D2.
3 Directrices de la UE SANCO/12571/2013 D9.
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