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micotoxina
/ N\
“hongo” “veneno”

Metabolitos secundarios toxicos, de composicion variada, producidos
por organismos del reino fungi, que incluye setas, mohos y levaduras

Metabolitos fungicos cuya ingestion, inhalacion o absorcion cutanea
reduce la actividad, hace enfermar o causa la muerte de animales y
personas.

(J.1. Pitt. What are mycotoxins? Australian Mycotoxins Newsletter (1996) 7(4) p. 1)

“micotoxicosis”
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Penicillivm Aspeargilius Aspergilius
VEITUCOSLM ochraceus spammmfmdﬂs gra.rmnea.rum mﬂnﬂ.lfﬂmre parasiticus y A.

flavus

Micotoxinas de mayor importancia mundial y los correspondientes hongos
toxicogénicos productores.

MILLER, J.D. 1994. Conference Report: 6th International Working Conference on Stored- product. Protection.
Australian Mycotoxin Newsletter 5(2), p. 1- 8.

“micotoxicosis”

Intoxicaciones agudas o crdnicas, con efectos teratogénicos, carcinogénicos
y mutagénicos. Efectos andlogos a los causados por la exposicidon a pesticidas
o residuos de metales pesados.

Toxicas a muy bajas concentraciones (hipotdxicas), acciéon acumulativa y con
efectos retardados en el tiempo.
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LUGARES POTENCIALES DE GENERACION DE MICOTOXINAS

N (1

.
gz

ZONA DE
DE RACIONES ALIMENTACION

Incidencia de forma directa en cualquier momento dentro de la cadena de produccidn,
transporte y manejo de los alimentos o forrajes en el cultivo (previo a la cosecha), o
durante el almacenamiento.

Cadena de produccion, transporte y manejo = Micotoxinas como las zearalenonas
Almacenamiento - Aflatoxinas

2 e PROGRAMAS DE CONTROL (medidas) K
ACTUACION PREVENTIVA e NORMAS DE SEGURIDAD ALIMENTARIA
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RECOMENDACIONES PARA LA PREVENCION, w2
EL CONTROL Y LA VIGILANCIA DE LAS MICOTOXINAS e
EN LAS FABRICAS DE HARINAS Y SEMOLAS
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MUESTREO ANALISIS

v

METODOS DE ANALISIS

PROCEDIMIENTOS | | La legislacion comunitaria no establece ningun método de
DE MUESTREO analisis especifico para la determinacion del contenido

(reglamentados)

en micotoxinas de los alimentos.

de micotoxinas en los productos alimenticios, sino que
establece unos criterios generales y especificos a los que
debera ajustarse el método de analisis en cuestion para
poder ser empleado con fines de control oficial del contenido

Por ejemplo:

\4

“EN 1SO 24333:2009. Cereales y productos
derivados. Toma de muestras”

VALIDACION
Requisitos Norma ISO 17025
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El tratamients de lad muestnad

(muestras representativas)

TRANSPORTE Y ALMACENAMIENTO
(preservar la INTEGRIDAD DE LAS MUESTRAS)

HOMOGENEIZACION

EXTRACCION Y PURIFICACION
DE LOS EXTRACTOS
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Afiadir el kit de extraceion SampliQ
EN QUEChERS
ARadir 8 mL de agua, agitar (Agilent Technologies)
con vortex10 s :

4500 ppm S min

{ 5 .'h':b

Afadir 10 mL de MeCN
5% de acido formico y
agitar 2 min con vortex

{MgSQ,, NaCl, citrato sodico y citrato
de hidrageno disddico
2 g muestra sesquihidratado)

Recompasicién en 1 mL de
MeOH:H. O (50:50 viv)

=P

Secar con comiente
de N,

Determinacion de DON, F-X, FB,. FB..
OTA. T-2, HT-2, STE. CIT y ZEN

6000 rpm 3 min

Inyectar 950 uL MeaCN
y 620 pL CHGI,

Recompoesicion en 1 mL de

MeOH:H.O (50:50,
’ . | . e 20 f viv)

i df—
' g - :
Extraer Transferira un tubo de 15 mL y Secar %cénpj:orrlente
anadir 4 mL de H.O y 0.21 g NaCl ‘
_._ _' _._ Determinacion de AFB,, AFB,,
| e AFG, y AFG,
Secar con Recomposicion en 1 mL de
corriente de M., MeOH:H O {50:50,vfv)

N. Arroyo, J.F. Huertas, L. Gdmiz, A.M. Garcia-Campafia. Boletin GRASEQA n2 17 (2014)
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Reglamento Comunitario 401/2006 para la determinacidon de micotoxinas en cereales.
(modificaciones posteriores introducidas por el Reglamento 519/2014)

Anexo |l

Criterios de funcionamiento para métodos de confirmacion.

Requieren técnicas analiticas instrumentales que requieren de personal especializado.

Requisitos especificos para métodos semicuantitativos de cribado.

Los requisitos especificos se aplican a los métodos cuyo resultado de medicion
es un valor numerico, por ejemplo una respuesta (relativa) de un lector de
nivel, una sefial de cromatografia liquida acoplada a espectrografia de masas,
etc., y que se someten a las estadisticas normales. Los requisitos no se aplican a
los métodos que no dan valores numéricos (por ejemplo, solo ausente o
presente), que requieren diferentes planteamientos de validacion.



Caracteristicas de los

meétodos de screening
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METODOS DE
METODOS VS SCREENING O
CONVENCIONALES DE CRIBA

Simplicidad

Henor coste
(disominuyen costes)
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METODOS DE SCREENING
O DE CRIBA

(-

Identificacion = INFORMACION CUALITATIVA
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Metodos rapidos y de bajo coste
empleados para analizar un gran
numero de muestras

(analisis de rutina)

Metodos de
screening

SCREENING DE MUESTRAS

SCREENING DE ANALITOS

Test kits
Spot tests
Within-laboratory screening
Field tests:

On-site tests

On-site equipment
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Analisis
Cualitativo

< |

“FILTROS”
e Criterios analiticos
e Criterios de los clientes

<




ESCALA RELATIVA
DE CONCENTRACION
CRECIENTE DEL
ANALITO
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REFERENCIAS

No detectable <+

RESPUESTAS BINARIAS

— DETECCION

Negativa
POSITIVA

NIVEL
PROB.
DADO

()

o

(o)
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La respuesta binaria

100
80 o
60 1 P(x) = 0% P(x) = 100%
P(x) 1 N(x) = 100% N(x) = 0%

40 A

2 - NO

0 T T
0 0.1 0.2 0.3 0.4

Concentracion
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_ 1
- <—— POSITIVO

NEGATIVO

*®
e
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La respuesta binaria REAL

100

80 -
60 -
P(x)

40 -

20 A

0 0.1 0.2 0.3 0.4

NO \ Conce_ntracién o ‘ SI

INTERVALO DE INSEGURIDAD
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REGION DE INSEGURIDAD vs. INCERTIDUMBRE

& REGIONDE | ZONA DE INSEGURIDAD P Recion oe —>
SEGURIDAD I< »I SEGURIDAD
| | |
RESPUESTAS | ZONA ZONA | RESPUESTAS
NEGATIVAS | FALSOS | FALSOS | POSITIVAS
CORRECTAS |  POSITIVOS I NEGATIVOS | CORRECTAS
® : ®
Co C G
>
Respuesta del mesurando ( x )
o o PROPIEDAD DE INTERVALO DONDE
Término metrologico RANGO
RESULTADOS RESPUESTAS RESULTADOS ERRORES SE
CUANTITATIVOS BINARIAS SI/NO PUEDEN ESTAR PRODUCEN
INSEGURIDAD X X X
INCERTIDUMBRE X X X




METODOS CUALITATIVOS DE RESPUESTA BINARIA

PRUEBAS DE FIABILIDAD EN RELACION CON UNA SENAL DE CORTE (TL):

. v
% Falsos positivos: [EHCHRE NfaISOSpOSItIVOleOO

Total negativos reales

0 .
% Falsos negativos: RN Nfalsosnegatlvosxloo

Total positivos reales

FIABILIDAD (%) = 100 — FP(%) — FN(%)



Eijemplo de aplicacion:

6 muestras de control a 6 niveles distintos del analito (10 réplicas de cada una):

CONCEN-
REPLICATES TRATION

10

10

10

10

10

10

CORRECT
RESULTS

e[

Aumento de la concentracion

RESULTS OF
CANDIDATE
METHOD
% FALSE

POSITIVES
0%

(2/10) 100 = 20%
(5/10) 100 = 50%
0%

0%

0%

Ce

% FALSE
NEGATIVES

0%

0%

0%
(4110) 100 = 40%
(2110) 100 = 20%

0%

60

80
100
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WHOLE
SCREENING
SYSTEM

CS(+) = 230

Threshold

200

CS(-) = 160

—
Calibrant
solutions

| Signal ,
‘ output ///
! O /
| % y
b /
' 5 /
i L /
| S
X | INCONCLUSIVE
' 2| SAMPLES
I @ .
| =zl NEGATIVE \\
T 7 5 SAMPLES N
— 5 N
\
\

UNRELIABILITY
SIGNAL REGION




Aplicaciones seleccionadas

para el control de micotoxinas
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THetodos ndpidos pana el control de micotovinas

INMUNOQUIMICOS:

Radio iInmunoensayo (RAI)
Inmunoenzimaticos (ELISA)
(Columnas de inmunoafinidad, IAC)

CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA
(TLC)
En alta resolucion: HPTLC
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ELISA (“Enzyme Linked Inmuno Sorbent Assay”)
(ensayo por inmunoabsorcion ligado a enzimas)

MUESTRA MUESTRA
MUESTRA CONTAMINADA SIN
CONTAMINAR

Antigeno (micotoxina)

|

+ CONJUGADO ANTICUERPO-ENZIMA
+ SUSTRATO

A

MUESTRA

SIS CONTAMINADA

Antigeno (micotoxina)
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Commission Decision 2002/657/EC
SANCO / 10232/2006
SANCO / 2007/3131

%5% SCREENING
@% SYSTEM F2 %@
11 POTENTIALLY POSITIVE SAMPLES

19 NEGATIVE SAMPLES

i I d |

END

4 TRUE POSITIVES 7 FALSE POSITIVES
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Anal Bioanal Chem (2008) 391:709-714
DOI 10.1007/s00216-008-2047-3

TECHNICAL NOTE

Validation of a screening method for rapid control
of macrocyclic lactone mycotoxins in maize flour samples

Mohammed Zougagh - Helena Téllez -
Alberto Sianchez - Manuel Chicharro + Angel Rios

OH O CHj

O

HO = 0

Zearalenona (lactona del acido 6-[10-hidroxi-6-oxo-trans-1-undecenil]-B-resorciclico)
ZON — También micotoxina F2
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Limite estalllecido por la legislacisn eanopea: 0,2 my by neferida a la searalencna

Este limite fue tomado como seial de corte para validar el método de screening
Los metabolitos naturales de ZON fueron también incluidos en el estudio de validacion

OH

B- zearalenol (p-Z0L)

a-zearalenol (a-Z0L)



METODOS DE SCREENING-CONFIRMACION
PARA EL CONTROL ANALITICO DE MICOTOXINAS

)

Modifier pump 1 _______________________ |

| |
| I
| | | |
I I
Modifier | — |
l | E @ I 1
| : b4 ‘;" ! Back-Press. | |
! | = o E Regulator |
! | L3 8o | [
| CO_pump | I B w < |
| 2 | s 0 | !
|
| g2 | |
| | ! |
| ! ! _ — ||
| ! Magnetic
| T OVEN : Agitator |
I : !
| L o . I |
| C02 Tank |
L - - — - = - -
SFE equipment
r-—-r—-—— - - - - ---- - - --"--"-"-"-""------"--"--"-=-"-"=-—"=-=""=-"»-—"=-""-"\""""—-"=-= a
| |
E Electrochemical Borax :
: etector V5 P3 :
: Sample :
| :
1 w 1

S S

Detection system
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EL sistema de ocreening (deteccisn electroguimical

CS(+) = 230

! PROBABILITY

! Signal

| output

WHOLE
SCREENING
SYSTEM

Threshold

200

CS(-) = 160

N .

Calibrant
solutions

DIGITAL (BINARY) FILTERING

UNRELIABILITY
SIGNAL REGION

INCONCLUSIVE
SAMPLES

NEGATIVE
SAMPLES

OF REAL POSITIVE
RESULT (%)

A

DATA ACQUISITION AND PROCESSING
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El ajuste a la senal de corte (“thnestold ")

cut-off 150 pg kg™’ cut-off 170 pg kg™
100 T 100 ——— .
80
% 60 4
Q i
40 5
20 7 [ZON]
b L Tl . |
0 100 200 j00{ng kg™ )
ZON
8-ZOL
a-ZOL
C L
cut-off 200 ng kg’
100 T
80 _
X 60—
o 40 -
| 20- [ZON]
- " o LRl = 'r ------------- 1
0 100 200 300 (RO KIT)
Z0ON ZON
B-ZOL g-ZOL
a-Z0L a-Z0L
CL C-L

Respuestas positivas en ROJO. Respuestas negativas en VERDE.
Falsos positivos en AMARILLO. Falsos negativos en VIOLETA.
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I

| 25
N=100% | 0 |




Positive (62.3%)

Positive (19.1%

Positive (3.9%)
Positive (2.4%)
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Available online at www.sciencedirect.com

. . QURNAL OF
ScienceDirect CHROMATOGRAPHY A

o ¥ R
ELSEVIER Journal of Chromatography A, 1177 (2008) 50-57

www.elsevier.com/locate/ chroma

Supercritical fluid extraction of macrocyclic lactone mycotoxins in maize
flour samples for rapid amperometric screening and alternative liquid
chromatographic method for confirmation

Mohammed Zougagh, Angel Rios*

Lk (a) 420N opZOL o a-Z0L (b) 4 ZON 0p-Z0L o a-ZOL
80°C 9 7
________ 8
6
70°C E
=1 :- ________ E 5 Eﬁ
o4 =
60 °C | i s 4
- e oo s 1 - : 3
Lo N | ' :
S — e e e _ p 2 ' ' ‘
g ] -r : 0 02 04 06 08 10 12 14 0 10 20 a0 Fe
: 1 ' | L B.Na,0; (mM)
|
Q |
@ - | r~ | 5 — -
£ : I B | 71©) 470N p-20L © «-ZOL 31(@) SZONIDRZOL ‘ot ZOL
| ! | ,
i I
I : l 6 TJ/E\S—N\:\ =0
20 4 ' I = g
I l | £ B
| | 2,
1 I | )
! ! I 4 3
0 T = e — — — ! L | L
Z0N oZ0L PZOL ZON aZ0L BZOL ZON aZOL pZOL ZON oZOL BZOL B T TR e w n
Mycotoxins q(ml min ! ) viul)

EXTRACCION DETECCION
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2 - 1
i 2
3
5 1.5 -
<L -
E
1.0 -
0.5-
0 i uJ b R S MWMMMM
T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14

t (min)
Confirmacion mediante HPLC
(1) B-ZOL, (2) a-ZOL and (3) ZON

Figures of merit for the confirmation method

Mycotoxins  Linear range (pgkg™')  Y=aX+b R Syix LOD (pgkg™"  LOQ(ugkg™")  RSD (%)
ZON 38-300 F=(0.0251 £ 0.0004)X +(0.2774 £ 0.0669)  0.9994  0.0779 9 3l 4.5
o-Z0L 38-300 ¥=(0.0265£0.0003)X +(04479 £ 0.0581)  0.9996  0.0676 8 26 3.9
B-ZOL 30-236 Y=(0.0491 £ 0.0018)X + (0.6241 =0.2647)  0.9985 03082 19 63 5.2

A: slope: b: intercept: R: regression coefficient: Sy standard deviation of residuals; LOD: limit of detection; LOQ: limit of quantification, RSD: relative standard
deviation.
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Electrophoresis 2009, 30, 499-506

499

Alberto Sanchez Arribas’ Research Article

Espergnza Bern_‘lejzo‘

fimtonio Zapajdie! Screening and confirmatory methods for the
- _ 3 L] = H

#:;:mﬂnfgg'gﬁgggfs analysis _of macrocyclic I_actone n_’nycotoxlns

Angel Rios® by CE with amperometric detection

Manuel Chicharro’

o-ZOL A
_EELF B-ZOL Mg_wd
| r fM . lmu pA

a ISOO pA a

1

..................... 2 3 4
0 5 10 15 20 '
Time / min B ;

[ ]
rd
o .]25 pA

B 224
. 200 pA -’.*--.-

b 2-B- - C
Trrrrrrrrrr.r1
300 400 500 600 700 800

c Potential /f mV

ﬁ " nM d 1300 pA NN ER L
e WL WL
i

0 5 10 15 20 25 30 35 o 10 20 30
Time / min Time / min
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Journal of Chromatography A, 1212 (2008) 54-60

Contents lists available at ScienceDirect

Journal of Chromatography A

journal homepage: www.elsevier.com/locate/chroma

Determination of zearalenone and its metabolites in urine samples by liquid
chromatography with electrochemical detection using a carbon
nanotube-modified electrode

Fernando de Andrés, Mohammed Zougagh, Gregorio Castafieda, Angel Rios*

- zearalenol (B-ZAL) - zearalenol (w-ZAL)

N, CH,

>

(s]

a-zearalendl {o-Z0L) Zearalanone (ZAN) Zearalenone (ZOM)

HO

g
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45 - SWOCN-GCE
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JOURNAL OF
CHROMATOGRAPHY A

E Lq FVI FR Journal of Chromatography A, 967 (2002) 303-314

www.elsevier.com/locate/chroma
Screening of aflatoxins in feed samples using a flow system
coupled to capillary electrophoresis
R. Pena®. M.C. Alcaraz’, L. Arce®. A. Rios®. M. Valcércel® "

OCH; OCHj OCHj OCHs
Aflatoxina B, Aflatoxina B, Aflatoxina G, Aflatoxina G,
H
@\DIO O OH O °0 oM o
N O
H
Cl

Ocratoxina A Ocratoxina B
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Unidad para el screening

C-7

Br, D

M BP

M = Muestra; D = Desecho; BP = Bomba peristaltica; E = Espectrofluorimetro
CONDICIONES EXPERIMENTALES
* ey = 360 NmM A, =470 nm

* Disolucion derivatizadora = Br, (4x10°M) a 1.5 ml/min
 Volumen de inyeccion = 20 ul
* Velocidad de flujo = 1.5 ml/min

e Distancia valvula de inyeccion - espectrofluorimetro =5 cm




METODOS DE SCREENING-CONFIRMACION
PARA EL CONTROL ANALITICO DE MICOTOXINAS

CARACTERISTICAS ANALITICAS DEL METODO DE SCREENING

Analito Ecuacion: r R°(%) Sy, LOD LOQ
y =a+ bx
Aflatoxina G, @ =0.0%0.2 0.9996 99.93 0.96 0.0006 0.002
b =986 £5
Aflatoxina G, @ =0.9£ 0.3 0.9991 99.82 1.16 0.006 0.02
b=148+1
Aflatoxina B, 8 =1.2£0.3 0.9998 9996 1.10 0.003 0.01
b=312+1
AflatoxinaB, 80204 (09994 9989 155 0.001 0.003
b =1240 + 10

cuantificacion (LOD y LOQ en mg I1).

a: Ordenada; b: Pendiente; r: Coeficiente de regresion; R2: Nivel de acoplamiento en
% obtenido por el anélisis de varianza (ANOVA) para la validacion del modelo; Sy/x:
Error estandar de la estima; LOD: Limite de deteccion; LOQ: Limite de
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RESULTADOS DEL SCREENING PARA
DIFERENTES MUESTRAS DE PIENSO

Muestra

Concentracion en pg I™* en el

"peor de los casos" *

Concentracion en pg ™" en el

"mejor de los casos" **

Pienso A
Pienso B
Pienso C
Pienso D
Pienso E

Pienso F

49 + 2

85+04
30+10

44 + 3
25+6
37.8+0.7

6.7 +0.3

0.13 +0.05
S5+2

6.1+0.4
3.8+0.7
5.40 +0.08

* Empleando la recta de calibrado de la aflatoxina G;.
** Empleando la recta de calibrado de la aflatoxina B,.
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Al \ Minicolumna
DISONEE — .
Aire AN N equipo de CE :
: ! através del brazo
programable

ire VI, \D VI, \ s

MZ
BP
M3
VS

* VI = Valvula de inyeccién; VS = Valvula de seleccion;
D = Desecho; M = Muestra; BP = Bomba peristaltica.
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Sistema integrado SCREENING — CONFIRMACION (CE) (preconcentracidn)

Brazo programable

Directo a CE

—

I 1 270 sin preconcentracion
fl: 8.3 Preconcentration

I‘ 8.3 Cut-off

I

Metanol =
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ELECTROFEROGRAMAS DE LAS SEIS MICOTOXINAS
A2l4nmY A 362 nm

0,0015 -
(0] OA
0,0015 - B,
0,0005 -
50,0005 - G, D
< Gl BZ < Ia)
-0,0005 W I W N -0.0005 -
-0,0015 | | | | | 0,0015 | I | |
4 9 14 19 24 29 0 10 20 30
Tiempo (min) Tiempo (min)

OB; Ocratoxina B. OA; Ocratoxina A. G,; Aflatoxina G,.
G,; Aflatoxina G;. B,; Aflatoxina B,. B,; Aflatoxina B;.
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CARACTERISTICAS ANALITICAS DEL METODO MEKC*

Analito Ecuacion: r R’ (%) Syx  LOD LOQ RSD

y=a+ bx

Ocratoxina B a=81 +1239 0.9995 99.92 3603.73 0.12 040 7.26

b=30712 =247
Ocratoxina A a=1459 £2012 09990 99.81 5848.95 0.18 0.61 10.83
b =32918 = 400

Aflatoxina G , &%= 162 + 263 0.9999  99.97 47418 006 0.21 817
b =12428 + 108

AflatoxinaG, a=-4053 £1954 0.9993 99.85 352429 0.14 047 6.09
b =41817 + 805

AflatoxinaB 2 a =202 *+ 322 0.9997  99.93 581.05 0.10 032 6.98
b =10007 =+ 133

AflatoxinaB , a=-2612 *1894 0.9994 99.88  3415.97 0.12 042 9.00
b =45431 £ 780

* a: Ordenada; b: Pendiente; r: Coeficiente de regresion; R?: Nivel de acoplamiento en %
obtenido por analisis de varianza (ANOVA) para la validacion del modelo; Sy/x: Error estandar
de la estima; LOD: Limite de deteccion; LOQ: Limite de cuantificacion (LOD y LOQ en mg I1).
RSD; Desviacion estandar relativa.
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Muestras

Aflatoxina G1*
Aflatoxina G2*
Aflatoxina B1*
Aflatoxina B2*

Resultado del

screening **

EE

Etapas siguientes

Screening + CE

APLICACION A
MUESTRAS REALES

*Concentraciones en mg 1!
**Referido a aflatoxina G,
(1) Preconcentracion

(2) CE.
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Microchim Acta (2016) 183:871-880 ® ot
DOT 10,1007 500604-015-1722-2 o

ORIGINAL PAPER

Hybrid nanoparticles based on magnetic multiwalled carbon
nanotube-nanoC,;gSi0, composites for solid phase extraction
of mycotoxins prior to their determination by LC-MS

Virginia Moreno'? « Mohammed ZLougagh 23, Angel Rios'?

OH O OH O OH O
1 ., yZ
HO 1;” 0 HO 7 'O4 HO OH

Zearalenone (ZON) a-Zearalenol (a-ZOL) B-Zearalenol (B-ZOL)

OH O
OH O OH O
0
@ﬁiﬁ °
i HO OH
HO o HO OH

Zearalanone (ZAN) a-Zearalanol (a-ZAL) B-Zearalanol (B-ZAL)
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FeCl:.6H:0

MWCNTs
C18 NPs

HOCHLCH:OH
CH:COONa

3 e MNP-MWCNT-C18 composite 1

Decomposition at 200 °C \t \

Mycotoxins

LC-MS analysis
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100 MNPs MNPs-MWCNTs ® MNPs-MWCNTs-nanoC18

B-Z0L a-ZOL

=]

=]

Recovery %)
= ] = ] =]

S

=]
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MNP-MWCNTSs

MNP-MWCNT-C,,




METODOS DE SCREENING-CONFIRMACION

PARA EL CONTROL ANALITICO DE MICOTOXINAS

SO0
——non spiked maize sample —standard solution gpiked maize sample
ZON
25000 - |
ZAN
20000 - B-ZAL |1
B-ZOL
g l
c
150080
S |
o
10000 |
|
|
II
5000 - /]
||. .I'I‘
% =
et
0 r
0 5 10 15 20 25 20 35

Retention Time (Time)



Consideraciones sobre
la transferibilidad a
laboratorios de rutina
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Lo habitual en métodos cuantitativos . . .

Resultado:
M =N

Wetodos de screening (respuesta binaria)

Resultado:

SI/NO (% fiabilidad)




100

80 4

60 4

P(x)

40 -

20 4
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‘ol .fﬂé{éné azn

Ensayos con muestras concretas
(“resolucion del problema analitico”)
Consistencia con la senal de corte

0.21 0.30 0.35 050 0.70
0.8
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*
0.6 -
=]
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5
5
1 ]
& 0.4 -
=
(]
o
(1]
=
(o]
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. J
T Al = ¥ L Y v ¥ 0
0.1 0.2 0.3 04 0.5 06 0.7 0.8

Concentracion

LoD LoQ
1 wt
1
l.@--‘ "..,.' )
Falsos e
»"‘ -'l"
' . e + Método General
. hegativos ..o
' e ' © Método Simplificado
[] -@,-" """
' ; #
' .-"Gl .‘..‘
------ i
fan v . ‘g
. X Falsos
.
] e e, ®
positivos
0.1 0.2 0.3 0.4 05 0.6 0.7 0.8
Concentracion



METODOS DE SCREENING-CONFIRMACION
PARA EL CONTROL ANALITICO DE MICOTOXINAS

PUESTA A PUNTO (validacién interna)
CONTROL DE CALIDAD INTERNO (graficos de control)
CONTROL DE CALIDAD EXTERNO (ensayos de aptitud)

W itodoo de screcning (respucota binarial
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Control de Calidad Interno

e Graficos de Control
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Sample A(+)
(2)
FALSE
POSITIVE
RESPONSE
I 3 (4) "t
Sample B(-) (3) e
FALSE POSITIVE AND
NEGATIVE NEGATIVE
RESPONSE RESPONSE
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Sample A(+)

Sample B(-) 13

\ 4
=
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Control de Calidad Externo

 Ensayos de Aptitud
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ENSAYOS DE APTITUD PARA METODOS DE RESPUESTA BINARIA

Laboratory #1 Laboratory #2
0 0
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1

— |—
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B
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E
F
G
H

I
J

— | | —~
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~— N— [

() O = true response; 1 = false response
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Laboratory #1

Laboratory #2

Laboratory #3

Laboratory #4

1

2

3

0.32

0.63

0.95

1

4

9

90

80

70

RSZ (%)

Remarks

Laboratory #1

Excellent

Laboratory #2

Acceptable

Laboratory #3

Questionable

Laboratory #4

[0)

Wrong




CONCLUSIONES

Tmportancia sociallecondmica de la contaminacion foor micotovinad
Deficaltades y netos pendicntes en el control analitice de micotoxinas
Hay gue neforzar las medidas freventivas —> MAYOR NUMERO DE CONTROLES
Ventajas de loo métodos de screening farna el control de micotorinas
Db o cobdon ol iy e W

Tnportancia de la VALIDACION de loo meétados de screcning

Asequnar su trandferdbilidad a los laboratorios de rutina




pon du atencion !
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