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DIRECTRICES PARA REALIZAR UN SEGUIMIENTO DE LA PUREZA Y LA ESTABILIDAD DEL MATERIAL DE REFERENCIA'Y
SOLUCIONES MADRE DE PLAGUICIDAS CONEXAS DURANTE EL ALMACENAMIENTO PROLONGADO

(En el tramite 4)

(Preparado por el Grupo de trabajo electrdnico bajo la Presidencia de la India
y Copresidencia de la Argentina y Singapur)

Los miembros y observadores del Codex que deseen presentar observaciones en el tramite 3
sobre las directrices que se presentan en el Apéndice | deberan presentarlas como se indica en la
carta circular CL 2024/45-PR, disponible en la pagina web del Codex!

ANTECEDENTES

1. El Comité del Codex sobre Residuos de Plaguicidas (CCPR), en su 51.2 reunidn (2019)? examind una solicitud
adicional relacionada con la vida util del material de referencia certificado (MRC) formulada por algunas
delegaciones del modo siguiente:

. El MRC se utilizaba para muchos fines, como, por ejemplo, buenas précticas agricolas (BPA), datos de
ensayos de campo supervisados, seguimiento de muestras de importacién/exportacion, etc.

. La mayoria del MRC se mantiene estable después de su periodo de caducidad mencionado en su
certificado de andlisis (CdA).

. La restriccion del uso del MRC después de la fecha de caducidad daba lugar a altos costos recurrentes
para los laboratorios, por lo cual debia examinarse la incorporaciéon de orientacion para realizar un
seguimiento de la pureza del MRC de plaguicidas de multiples clases durante el almacenamiento
prolongado.

2. El CCPR, en su 51.2 reunion, decidid solicitar a la Argentina y la India que preparasen un documento de debate
sobre el seguimiento de la pureza y la estabilidad del MRC de plaguicidas de multiples clases durante el
almacenamiento prolongado, con el fin de examinarlo en la 52.2 reunién del CCPR.

3. En la 52.7 reunién del CCPR (2021)3, la India presentd el tema en nombre de la Argentina y recordé al CCPR los
antecedentes para el trabajo, el procedimiento de trabajo seguido en el desarrollo del documento de debate y
los aspectos principales examinadas en el documento. La Delegacién informé al CCPR de que era necesario seguir

1 Pagina web del Codex/cartas circulares:
http://www.fao.org/fao-who-codexalimentarius/resources/circular-letters/es/.
Pagina web del Codex/CCPR/cartas circulares:
https://www.fao.org/fao-who-codexalimentarius/committees/committee-detail /related-circular-
letters/es/?committee=CCPR

2 REP19/PR51, pérrs. 182-184 y 186

3 REP21/PR52, pérrs. 198- 201
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trabajando en este tema y recomendé que se estableciera un grupo de trabajo electrénico (GTE) para desarrollar
mas el documento de debate, con el fin de que el CCPR lo sometiera a examen en su 53.2 reunidn.

4. En la 53.% reunién del CCPR (2022)% la India, en calidad de Presidente del GTE y en nombre de los copresidentes
Irdany la Argentina, presentd el tema y recordd la solicitud relativa a la restriccion del uso del MRC después de la
fecha de caducidad que da lugar a altos costos recurrentes para los laboratorios y la perturbacidn del comercio
y, por consiguiente, la necesidad de una orientacién armonizada para realizar un seguimiento de la pureza y la
estabilidad del MRC de plaguicidas de multiples clases durante el almacenamiento prolongado. La orientacidn
permitiria utilizar el MRC después de la fecha de caducidad cuando la verificacidn se realizara de acuerdo con la
orientacion internacional proporcionada por el Codex. El uso de MRC caducado con pureza verificada tendria
una repercusién econdmica debido al ahorro de los costos de adquisicion de MRC reciente, especialmente en los
paises en desarrollo.

5. Teniendo en cuenta las observaciones recibidas de México, Alemania, Estados Unidos de América, Uruguay,
Tailandia, Chile, China, Canadd, Mauricio y el Instituto de Tecndélogos de Alimentos (IFT) durante los debates del
GTE, el documento de debate fue revisado para destacar la pertinencia y el objetivo mas claramente, centrando
el dmbito de aplicacién de las directrices en el material de referencia (MR) que tiene una pureza conocida
especificada por el productor de material de referencia (PMR) en el certificado de andlisis (CdA). También se
tomaron en consideracion las observaciones recibidas a la carta circular CL 2023/38-PR de Brasil, Canada, Chile,
Cuba, Egipto, Ghana, Indonesia, Iraq, Japon, Kenya, Arabia Saudita, Singapur, Uruguay, Estados Unidos de
América, Unién Europea, China, Filipinas, Perd, Republica de Tanzania, Corea del Sur, Ecuador, Guatemala,
AgroCare Latinoamerica y la Comisidn Internacional para Métodos Uniformes de Anélisis de Azucar (ICUMSA).

6. En la 54.2 reunién del CCPR (2023), la India en calidad de Presidente del GTE y el GT que se reunié durante la
sesion establecido por el CCPR y también en nombre de la Argentina e Iran, en calidad de copresidentes, presentd
el tema, recordd los antecedentes del trabajo y el mandato del GTE, explicd el procedimiento de trabajo y
resumid los puntos clave de debate, las conclusiones y las recomendaciones del GTE. Al destacar la importancia
de estas directrices, la Presidencia enfatizé que tales directrices permitirian un uso prolongado del MR que es
estable con pureza aceptable después de su fecha de caducidad especificada por el PMR para realizar un sélido
analisis de los residuos.

7. Tras las deliberaciones detalladas sobre el trabajo propuesto mantenidas por el CCPR, durante la 54.2 reunion, el
CCPR acordo restablecer al GTE bajo la Presidencia de la India y la Copresidencia de Singapur y la Argentina para®:

i desarrollar los procedimientos de orientacién para realizar un seguimiento de la pureza y la estabilidad
del material de referencia de plaguicidas de multiples clases y sus soluciones madre durante el
almacenamiento prolongado, sobre la base del esbozo proporcionado en CX/PR 23/54/14, Apéndice IlI
y tomando en consideracidn las observaciones presentadas en respuesta a la carta circular CL 2023/38-
PR,y

ii. presentar el informe del GTE y los procedimientos de orientacién propuestos a la Secretaria del Codex
para su distribucién y formulacion de observaciones en el tramite 3, y consideracién por el CCPR en su
55.2 reunion (2024).

PROCEDIMIENTO DE TRABAJO

8. Sobre la base del esbozo del nuevo trabajo proporcionado en CX/PR 23/54/14, Apéndice Ill y teniendo en cuenta
las observaciones presentadas en respuesta a la carta circular CL 2023/38-PR y durante la 54.2 reunidn del CCPR,
el Presidente y los copresidentes del GTE prepararon un proyecto del documento de orientacidn para realizar un
seguimiento de la pureza y la estabilidad del material de referencia de plaguicidas de multiples clases y sus
soluciones madre durante el almacenamiento prolongado y lo distribuyeron en el foro del Codex invitando a los
miembros del GTE a formular observaciones. Durante la primera ronda, se recibieron observaciones de Singapur,
Canada, Chile, Tailandia, Estados Unidos de América (EE. UU.), Uruguay el Instituto de Tecndlogos de Alimentos
(IFT). En general, los miembros del GTE apoyaron la elaboracion de las directrices.

9. Con base en las observaciones, el documento fue revisado para mejorar el protocolo analitico para una mejor

4 REP22/PR53, parrs. 235- 242
5 REP23/PR54, parrs. 254- 259
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comprensién y claridad, y fue cargado por la Presidencia del GTE invitando a formular la segunda ronda de
observaciones a los miembros y observadores del GTE. En la segunda ronda presentaron sus observaciones en el
foro Canad3, Alemania, Uruguay, Estados Unidos de América y China.

10. El documento tal como fue revisado por el GTE se presenta en el Apéndice |: Directrices para realizar un
seguimiento de la pureza y la estabilidad del material de referencia y las soluciones madre de plaguicidas conexas
durante el almacenamiento prolongado; Anexo para las definiciones; Anexo Il que presenta la lista de
participantes.

PUNTOS CLAVE DE DEBATE

11. A continuacion, figuran los puntos clave de debate basados en las observaciones recibidas en la 54.2 reunién del
CCPR y durante las dos rondas de distribucién del documento en el GTE.

1. Precisar y ampliar el ambito de aplicacion de las directrices incorporando en el documento de directrices las
soluciones madre.

2. Armonizar los criterios de aceptabilidad para la diferencia de pureza entre el MR caducado y no caducado
segun las directrices de SANTE.

3. Excluir del protocolo analitico los criterios de los ensayos de aptitud para realizar un seguimiento de la pureza
y la estabilidad del MR.

4. El seguimiento de la pureza y la estabilidad del MR y las soluciones madre conexas puede prolongarse hasta
10 afios (segin SANTE) siempre que el MR y las soluciones madre sigan conservando los criterios de
aceptabilidad.

5. EIMRYy las soluciones madre deben almacenarse a temperaturas bajo cero en el congelador. Si un laboratorio
mantiene condiciones de almacenamiento mas protectoras que las recomendadas por el PMR (es decir,
temperatura mas baja que la recomendada sin estar expuesto a la luz y a la humedad, etc.), el grado de
deterioro del MR se reduce considerablemente siempre que esas condiciones no contradigan las condiciones
indicadas en la hoja de informacidn del producto por el PMR.

6. Cuando la exposicion del MR y las soluciones madre a altas temperaturas y luz sea realmente necesaria debe
ser lo mas breve posible.

7. Se debe llevar el registro diario de las condiciones de almacenamiento (temperatura) y la fecha de uso del MR.

8. Lasoluciéon madre del MR debe estar primero a temperatura ambiente antes de abrirla para realizar el trabajo
analitico. También debe registrarse la temperatura ambiente a la que se abre el frasco del MR.

9. El criterio aceptable para las mediciones repetidas se ha incluido como porcentaje de la RSD < 10 %.

10. Laincorporacién del uso del patrén interno (sin caducar) en el método Il para tener en cuenta cualquier cambio
en la respuesta del equipo. La desviacion en la relacién del drea de pico del analito objetivo con respecto al
patrén interno debe ser < 10 % tal como se indica en el método II.

11. Para evaluar la estabilidad y la pureza del MR pueden utilizarse detectores generales, como HPLC-DAD/GC con
detector FID/LC-MS y GC-MS en modo de barrido completo o los detectores mencionados en la hoja de
informacion del producto/CdA. Los detectores selectivos han sido excluidos de la lista de detectores
recomendados para el analisis del MR.

CONCLUSIONES

12. El GTE observd que el apoyo para el documento de directrices era general. El documento de directrices se ha
revisado sobre la base de los debates mantenidos en la 54.2 reunion del CCPR y las observaciones recibidas de
los miembros del GTE y el foro.

13. Se han propuesto dos métodos (protocolos analiticos) para realizar un seguimiento de la pureza y la estabilidad
del MR y su uso después de la fecha de caducidad. Si la pureza y la estabilidad del MR siguen cumpliendo los
criterios de aceptabilidad, puede considerarse adecuado para su uso hasta un periodo maximo de 10 afos,
siempre que se almacene en las condiciones especificadas en las directrices.
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RECOMENDACIONES

14. Se invita al CCPR a:

i examinar las directrices propuestas que se exponen en el Apéndice | y proporcionar observaciones generales
y especificas sobre el documento, incluida su preparacion para avanzar en el procedimiento de tramites, e

ii. identificar problemas o secciones clave del documento que pueden necesitar una mayor consideracion o
desarrollo para avanzar en la finalizacidn del documento de directrices.
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APENDICE |

DIRECTRICES PARA REALIZAR UN SEGUIMIENTO DE LA PUREZA Y LA ESTABILIDAD DEL MATERIAL DE REFERENCIA'Y
SOLUCIONES MADRE DE PLAGUICIDAS CONEXAS DURANTE EL ALMACENAMIENTO PROLONGADO

(Para observaciones en el tramite 3)
PREFACIO

1. Los residuos de plaguicidas en los productos alimenticios se han convertido en una preocupacion para el
comercio agricola mundial que ha dado lugar a la aplicacion de estrictas normas en materia de plaguicidas. Para
controlar las plagas en diferentes productos alimenticios se dispone mundialmente de mas de 1 200 plaguicidas.
Los analisis de plaguicidas a nivel de trazas en la cadena alimentaria exigen el uso de material de referencia (MR)
especifico de pureza quimica conocida, elaborado por los productores de material de referencia (PMR) para
garantizar la fiabilidad de los resultados de las pruebas. La determinacién exacta de los residuos de plaguicidas
en los productos alimenticios es importante para el control de la inocuidad de los alimentos y el establecimiento
de LMR de plaguicidas, superando asi las barreras comerciales relacionadas. El MR con pureza especificada
también es necesario para el andlisis cualitativo y cuantitativo exacto de los ingredientes activos de plaguicidas
en productos técnicos, formulaciones y soluciones madre.

2. La vida util limitada, la pureza decreciente y el alto coste recurrente del MR actian como los impedimentos
principales para realizar el analisis regular de los residuos de plaguicidas. Estos problemas se agravan para el
analisis de residuos de plaguicidas multiples por los laboratorios de analisis situados en paises en desarrollo, ya
que estan obligados a asignar una gran parte de sus fondos a la adquisicion frecuente de costoso MR. Ademas,
el uso del MR esta restringido por las fechas de caducidad especificadas por el PMR en la hoja de informacién (ya
sea el certificado de andlisis (CdA) o la hoja de informacion del producto) que establece el valor de la pureza, la
fecha de caducidad y la incertidumbre de la medicion del MR. Muchas veces, los laboratorios no pueden
permitirse la compra frecuente de MR de alto costo para su trabajo de control de los residuos de plaguicidas.

3. Ademas, debido a las limitaciones de la cadena de suministro, algunos laboratorios reciben MR con una breve
fecha de caducidad indicada en la hoja de informacién del producto. En tales situaciones, ello obliga a los
laboratorios a comprar nuevos patrones y preparar nuevas soluciones madre con mas frecuencia de lo necesario.
Lo cual conduce a un trabajo adicional insuperable y a un aumento de los costos de laboratorio, especialmente
para los compuestos para los que la estabilidad normalmente esta bien clara. Ademas, el envio a los laboratorios
de MR por los proveedores aumenta el tiempo para la adquisicidn (de algunas semanas a meses), lo que en un
programa de control de residuos de plaguicidas sostenible crea obstaculos.

4. Mucho MR se mantiene estable incluso después de la fecha de caducidad indicada en la hoja de informacidn del
producto sin cambio significativo en la pureza. Algunos estudios® % 3 han informado también de que si el MR se
almacena en mejores condiciones de almacenamiento que las recomendadas por el fabricante, siempre que esas
condiciones no contradigan las indicadas por el PMR en la hoja de informacidn del producto, el MR se mantiene
estable durante mucho mas tiempo que las fechas de caducidad indicadas por el PMR. Técnicamente se puede
permitir que dicho MR se utilice después de su fecha de caducidad si se realizan controles de laboratorio para
demostrar que es estable y continda cumpliendo con los requisitos de pureza. Sin embargo, la falta de datos
sobre la pureza y la estabilidad del MR durante el almacenamiento prolongado y la ausencia de procedimientos
de orientacion para su seguimiento impiden que pueda utilizarse después de la fecha de caducidad.

5. Este documento supone un primer paso para el desarrollo de una orientacién integral armonizada que permita a

1 de Kok, A., de Kroon, M. y Kiedrowska, B. (PO 005 pdf, 2019). Stability of pesticides reference standards and stock solutions
Part 1. GC-pesticides NVWA - Netherlands Food and Consumer Product Safety Authority, Laboratory of Food and Feed Safety-
Chemistry Laboratory, National Reference Laboratory (NRL) for Pesticide Residues in Food and Feed, Wageningen, The
Netherlands.

2 de Kok, A., de Kroon, M. y Scholten, J. (PO 006 pdf, 2019). Stability of pesticides reference standards and stock solutions Part
2. LC-pesticides NVWA - Netherlands Food and Consumer Product Safety Authority, Laboratory of Food and Feed Safety-
Chemistry Laboratory, National Reference Laboratory (NRL) for Pesticide Residues in Food and Feed, Wageningen, The
Netherlands.

3 Sharma, K. K., Tripathy, V., Gautam, R., Gupta, R., Tayade, A., Sharma, K., Yadav, R., Shukla, P., Devi, S., Pandey, P., Singh, G.,
Kalra, S., Walia, S. (2020). Monitoring of purity of CRMs of multi-class pesticides during prolonged storage before and after
expiration. Accreditation Qual. Assur., 25 (10), 89-97. 10.1007/s00769-019-01411-w.
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los laboratorios seguir la pureza y la estabilidad del MR de plaguicidas y sus soluciones madre durante el
almacenamiento prolongado. El documento proporcionara orientacion a los laboratorios acreditados para realizar
un seguimiento de la pureza y la estabilidad del MR para su posible uso después de su fecha de caducidad, asi
como para el uso continuado de soluciones madre que conserven su estabilidad y pureza.

AMBITO DE APLICACION Y OBJETIVO

6. La finalidad de este documento es proporcionar un marco que pueda ayudar a los laboratorios a realizar un
seguimiento de la pureza y la estabilidad del material de referencia (MR) individual de los plaguicidas durante el
almacenamiento prolongado e identificar el MR caducado con pureza y estabilidad persistentes. El criterio
general del nuevo trabajo propuesto es realizar un seguimiento y verificar la pureza y la estabilidad del MR
individual antes y después de la caducidad mediante sélidos protocolos analiticos para que el material que
mantenga su pureza segln la hoja de informacién del producto/el CdA pueda seguir utilizindose como MR valido
incluso después de la caducidad. El documento de directrices no contempla la mezcla de patrones. Otro aspecto
del trabajo propuesto es realizar un seguimiento de la estabilidad de las soluciones madre utilizadas para el
analisis de residuos de plaguicidas para que las soluciones que sigan siendo vdlidas puedan utilizarse para la
determinacidn exacta y confiable de los niveles de residuos de plaguicidas.

7. Este documento es aplicable al material de referencia (MR) de plaguicidas y sus soluciones madre individuales
de pureza conocida especificada por un productor de material de referencia (PMR).

8. Estasdirectrices permitiran a los laboratorios de residuos de plaguicidas superar las deficiencias asociadas con el
MR vy utilizarlo después de su fecha de caducidad mencionada en la hoja de informacion del producto. Después
de la fecha de caducidad, el MR que mantenga la pureza especificada en la hoja de informacidn del producto
puede utilizarse como MR o como material de control de calidad (MCC) para el analisis de plaguicidas, siempre
gue se almacene en las condiciones especificadas en las directrices.

9. Las directrices comprenden las condiciones de almacenamiento que deben mantenerse y las mediciones
cuantitativas que deben realizarse para realizar un seguimiento de la pureza del MR antes y después de su
periodo de caducidad.

CRITERIOS GENERALES

1. El anélisis debe realizarse en un laboratorio con acreditacion ISO/IEC 17025 con el alcance relevante para la
medicidn en cuestion.

2. El MR debe adquirirse en un PMR que esté acreditado de acuerdo con ISO/IEC 17034 para garantizar la
trazabilidad analitica.

3. Para garantizar la trazabilidad, las balanzas analiticas utilizadas deben calibrarse con pesos trazables segun las
normas nacionales/internacionales.

4. Paralas mediciones volumétricas debe utilizarse cristaleria calibrada de clase A o pipetas electrdnicas apropiadas.

5. Lainstrumentacion utilizada en las pruebas de pureza debe tener una sensibilidad/especificidad comparable a
las utilizadas en la hoja de informacion del producto/CdA.

CRITERIOS PARA LAS CONDICIONES DE ALMACENAMIENTO DEL MATERIAL DE REFERENCIA DE PLAGUICIDAS Y SUS
SOLUCIONES MADRE

6. Las condiciones de almacenamiento del MR son especificadas por el PMR en la hoja de informacién del
producto/CdA ya que el MR puede deteriorarse a alta temperatura y debido a otros factores ambientales.

7. Si un laboratorio mantiene el MR en condiciones de almacenamiento que son mejores, es decir, son mas
protectoras que las recomendadas por el PMR (a temperatura mas baja que la recomendada sin exposicion a la
luz y la humedad, etc.), el grado de deterioro del MR se reduce considerablemente siempre que esas condiciones
no contradigan las indicadas por el PMR en la hoja de informacion del producto/CdA. En tales condiciones, la
fecha de caducidad recomendada por el PMR puede prolongarse segln corresponda para un MR hasta una fecha
gue permita el almacenamiento hasta 10 afios o mientras la pureza mencionada en la hoja de informacién del
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producto/CdA se mantenga bien (< +10 %) (SANTE*, 2022). Otro estudio reveld que la estabilidad del patrén de
referencia del plaguicida alcanza hasta 15 afios o la de la solucién madre hasta 10 afios®”.

Para evitar cualquier contaminacion cruzada o degradacién del MR, los viales deben colocarse en un tubo
hermético/bolsa sellada y almacenarse inmediatamente en el congelador en mejores condiciones que las
recomendadas por el PMR; preferiblemente a temperatura bajo cero. Las soluciones madre también deben
almacenarse en cristaleria con tapa hermética (preferentemente matraz volumétrico). El seguimiento de las
condiciones de almacenamiento debe realizarse con un equipo calibrado adecuadamente y deben controlarse y
registrarse.

PROTOCOLO ANALITICO PARA REALIZAR UN SEGUIMIENTO DE LA PUREZA Y LA ESTABILIDAD DEL MATERIAL DE
REFERENCIA DE PLAGUICIDAS Y SOLUCIONES MADRE INDIVIDUALES

10.

Para realizar un seguimiento de la pureza y la estabilidad del MR y su uso después de la fecha de caducidad,
siempre que la pureza del MR sea aceptable, pueden considerarse dos métodos.

En el método 1, la estabilidad del MR nuevo y caducado/soluciones madre nuevas y viejas se determina
simultdneamente, y es aplicable a los patrones puros y sus soluciones madre conexas. Las comparaciones del
area de pico o concentracidn deben realizarse lo mas cerca posible de las condiciones de repetibilidad y reducir
otras fuentes de variacion en la respuesta del instrumento, como el uso de un patrdn interno, si corresponde. Si
la desviacion (en el area de pico/pureza) después de la caducidad se encuentra dentro del 10 %, el analito en el
MR es aceptable y, por lo tanto, puede reunir las condiciones para su uso continuo como MR. Para patrones
puros y soluciones madre, el seguimiento de la pureza y la estabilidad puede realizarse de forma regular hasta
un maximo de 10 afios (SANTE) siempre que la pureza siga siendo aceptable>®®. Este método se basa en el
documento de orientacidén de SANTE (SANTE/11312/2021). Aqui se necesitaria nuevo MR para la comparacion.

De acuerdo con el método 2, cada vez que cualquier laboratorio adquiere MR reciente, el seguimiento de su
pureza se realiza de acuerdo con las condiciones analiticas de la hoja de informacién del producto/CdA vy el
seguimiento de la pureza se realiza de forma periddica antes y después de la caducidad utilizando las mismas
condiciones analiticas. Aqui, no es necesario adquirir nuevo MR. Se puede utilizar un patrén interno vigente para
tener en cuenta cualquier cambio en la respuesta del equipo. Este método solo es aplicable para el MR puro
acompafiado de la hoja de informacion del producto/CdA del MR.

Método 1: Comparacion de la estabilidad de los patrones de referencia de plaguicidas, viejos y recién adquiridos;
aplicable a patrones puros de material de referencia y soluciones madre conexas

11.

12.

13.

Preparar una nueva solucién madre del patron del MR viejo (o caducado) y recién adquirido de la concentracidn
adecuada. La concentracion adecuada dependera de la respuesta del MR en el detector. En general, para HPLC-
DAD/GC-FID, se obtiene una buena respuesta entre 10 ppm y 100 ppm. Una mayor concentracion del MR puede
conducir a la saturacién del detector.

Inyectar la solucidn estandar del nuevo MR preparada a partir de la solucién madre a una concentracién
adecuada en el instrumento (HPLC®-DAD’/HPLC-UV8/GC®-FID 1°/ LC-MS* y GC-MS en modo de barrido completo)
y registrar el drea de pico. Realizar un minimo de cinco mediciones repetidas para obtener un nivel aceptable de
variacién (% de RSD < 10 %). Como valor medio del 4rea de pico para la nueva solucién madre se toma el 100 %
y se utiliza también como base para el calculo de la diferencia porcentual.

Inyectar en el instrumento la solucién estandar vieja preparada a partir de la solucién madre a la misma
concentracion que el nuevo MR vy registrar el area de pico. Realizar un minimo de cinco mediciones repetidas
para obtener un valor medio del drea de pico para el viejo patrén con porcentaje de RSD < 10 %.
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14.

15.

16.

17.

Si el area media de pico de la vieja solucidon madre muestra una desviacién < 10 % en comparacion con la nueva
solucién madre, el patrén viejo (caducado) puede considerarse adecuado para su uso.

El viejo patron debe compararse con el patrén vigente a intervalos regulares de un afio, siempre que se
mantengan las condiciones de almacenamiento recomendadas.

Durante el almacenamiento deben llevarse los registros gravimétricos del MR (abierto o sin abrir), tanto sélido
como liquido y sus respectivas soluciones madre. Antes de registrar el peso, se debe dejar que el matraz
volumétrico alcance la temperatura ambiente y se debe limpiar para eliminar cualquier humedad adherida.
Cuando la exposicién del MR y las soluciones madre a altas temperaturas y luz sea realmente necesaria debe ser
lo mas breve posible.

Se debe llevar el registro diario de las condiciones de almacenamiento (temperatura), asi como la fecha de uso
del MR y su solucién madre. Ademas, se debe registrar la temperatura a la que se abre el MR y sus soluciones
madre para su uso.

Método 2: Verificacion de la pureza de patrones puros del material de referencia de plaguicidas durante el
almacenamiento prolongado (no es adecuado para la verificacion de soluciones madre)

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24,

25.

Para verificar la pureza del MR, el ensayo cromatografico debe realizarse de acuerdo con las condiciones analiticas
mencionadas por el PMR en la hoja de informacion del producto/CdA. La verificacion de la pureza del MR se realiza
considerando la pureza (en funcidn del porcentaje del area de pico) mencionada en la hoja de informacion del
producto/CdA como el valor de referencia.

Preparar una nueva solucién madre de los patrones puros recién adquiridos del MR y el patrén interno (un MR
diferente no caducado) de concentracidon apropiada en un disolvente organico adecuado. La concentracién
adecuada dependera de la respuesta del MR en el detector. En general, para HPLC-DAD/GC-FID, se obtiene una
buena respuesta entre 10 ppm y 100 ppm. Una mayor concentracién del MR puede conducir a la saturacién del
detector.

La solucion estandar del MR preparada a una concentracion adecuada a partir de la solucién madre se inyecta en
el instrumento (HPLC-DAD /HPLC-UV /GC-FID/ LC-MS y GC-MS en modo de barrido completo) segun las
condiciones analiticas mencionadas en la hoja de informacién del producto/CdA y el porcentaje del area de pico
asi obtenido se registra como porcentaje de pureza. Se debe realizar un minimo de cinco mediciones repetidas
para obtener un valor medio del porcentaje de pureza y el porcentaje de la RSD debe ser < 10 %. El instrumento
debe calibrarse segun las condiciones recomendadas por el fabricante.

Comparar el valor medio de la pureza verificada obtenido del analisis de laboratorio con el valor de referencia de
la pureza proporcionado en la hoja de informacién del producto/CdA. No se debe observar una desviacién
significativa en la cifra de pureza proporcionada por el fabricante y la pureza obtenida en el laboratorio.

Afadir un MR diferente (no caducado) a la solucién estandar del MR del analito. Este MR diferente sirve como
patrén interno. Inyectar la solucion y registrar el drea de pico del MR y el patrén interno, y calcular la relacién
promedio del drea del patrén interno y el area del MR. El pico del patrén interno debe tener una abundancia similar
al MR que se esta verificando y no debe interferir con el analisis del analito objetivo.

Repetir el mismo procedimiento a intervalos regulares de un afio utilizando una nueva solucidn madre del MR,
particularmente antes y después de la caducidad del MR para realizar un seguimiento de su estabilidad durante el
almacenamiento prolongado.

Después de la caducidad del MR, si el valor medio del porcentaje de pureza en términos del porcentaje del area
de pico obtenido para el MR durante el andlisis muestra una desviacién < 10 % del valor de referencia y la relacién
del area de pico para el MR en comparacidn con el patrén interno es < 10 %, el MR puede considerarse adecuado
para su uso en el laboratorio.

Durante el almacenamiento se deben llevar los registros gravimétricos del MR (abierto o sin abrir), tanto sélido
como liquido. Antes de registrar el peso, se debe dejar que el matraz volumétrico alcance la temperatura ambiente
y se debe limpiar para eliminar cualquier humedad adherida. Cuando la exposicion del MRy las soluciones madre
a altas temperaturas y luz sea realmente necesaria debe ser lo mas breve posible.
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26. Se debe llevar el registro diario de las condiciones de almacenamiento (temperatura) asi como la fecha de uso
del MR. Ademas, se debe registrar la temperatura a la que se abre el MR.
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ANEXO
DEFINICIONES

Material de referencia certificado (MRC): Material de referencia (MR) caracterizado mediante un procedimiento
metroldgico valido para una o mas propiedades especificadas, acompafado por un certificado del MR que
proporciona el valor de la propiedad especificada, su incertidumbre asociada y una declaracién de la trazabilidad
metroldgica.

Plaguicidas de muiltiples clases: Los plaguicidas de multiples clases comprenden insecticidas, fungicidas,
bactericidas, nematicidas, herbicidas, etc. que pertenecen a diferentes grupos quimicos.

Hoja de informacidn del producto o certificado de analisis (CdA): Documento que proporciona la informacion
relevante sobre la pureza certificada, la concentracion, la fecha de caducidad y la incertidumbre de medicién de un
MR que cumple con el requisito de la ISO 17034 y la Guia ISO 31.

Pureza: Caracteristica de un material de referencia que indica la proporcidn del componente declarado de interés
en relacién con la sustancia total. Normalmente la pureza se expresa como porcentaje y debe tenerse en cuenta al
preparar soluciones estandar.

Material de control de calidad (MCC): Material de referencia utilizado para el control de calidad de una medicién.

Material de referencia (MR): Material, suficientemente homogéneo y estable con respecto a una o mas
propiedades especificadas, que se ha demostrado que es apto para su uso previsto en un proceso de medicion.

Productor de material de referencia (PMR): Organismo (organizacién o empresa, publica o privada) que es
totalmente responsable de la planificacion y gestién del proyecto; asignacion y decisidén sobre los valores de la
propiedad y las incertidumbres relevantes; autorizacién de los valores de la propiedad; y emisidn de un certificado
del material de referencia u otras declaraciones para el material de referencia que produce.

Estabilidad: Caracteristica de un material de referencia, cuando se almacena en condiciones especificas, para
mantener un valor de propiedad especifico dentro de los limites especificados durante un periodo de tiempo
especifico

Solucion madre: Solucidn de un reactivo, de alta concentracidn, a partir de la cual se pueden hacer diluciones
apropiadas en el momento de su uso
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