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INTRODUCCION

La “National Food Administration” (NFA), un organismo guvernamental
que depende del Ministerio de Agricultura, es la responsable del control de
los alimentos en Suecia. La NFA es la encargada de: a) establecer las
normas que incumben a los alimentos, por ejemplo fija los Limites Méximos
de Residuos de plagucidas (LMRs), b) llevar a cabo el control de los mismos
y ¢) decidir sobre las acciones apropiadas a ser tomadas. Otro organismo, el
“National Chemicals Inspectorate”, es el responsable del registro de los
plaguicidas que pueden ser utilizados en Suecia.

La inspeccion de los residuos de plaguicidas en frutas y hortalizas
frescas se viene realizando desde la mitad de los afios sesenta. Al principio,
s6lo unos pocos plaguicidas eran delerminados mediante los métodos utiliza-
dos, y tnicamente existian LMRs para unos diez plaguicidas. Durante la
ultima década, el namero de plaguicidas analizados, incluyendo isémeros y
productos de degradacidn, se ha incrementado hasta unos 180, habiéndose
analizado una media de 5.000 muestras por afio. La mayoria de las muestras
son analizadas en cuatro laboratorios autorizados y controlados por la NFA,
con un coste anual del orden de 15 millones de coronas Suecas.
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MUESTREO

Programa de Muestreo

Los programas de muestreo de vigilancia para frutas y hortalizas, tanto
importadas como domésticas, se establecen sobre una base anual (Julio-
Junio). En estos programas son analizados los residuos de plaguicidas en
unas 4.000 muestras de importacién y unas 1.000 de origen doméstico. El
ndmero de muestras tomadas de cada tipo de producto de un pais determina-
do, es rigurosamente proporcional a la incidencia del mismo en el mercado
Sueco. No obstante, y esto es importante, el niimero de muestras a tomar
también se basa en los problemas de residuos anteriormente ocurridos (o de
incidencia creciente) en un producto/pais particular, y por tanto el muestreo
de vigilancia es mas o menos sesgado.

Mauestreo de Conformidad

Si una muestra del programa de vigilancia contiene un residuo de
plaguicida a un nivel superior al LMR, la NFA probablemente establecerd
ciertas condiciones para la posterior importacién o venta del producto. En
este caso son recogidas muestras de conformidad, y los lotes del producto
son detenidos pendientes del andlisis y la certificacién de la aduana. El coste
de los andlisis de las muestras de conformidad debe ser pagado por el
- importador, o por el agricultor en el caso de productos domésticos.

La mayor parte de las muestras son tomadas por oficiales de muestreo,
pertenecientes al Servicio de Inspeccién de Plantas del Departamento de
Agricultura Sueco. Una pequea parte del muestreo doméstico es llevado a
cabo por los Comites Municipales de Proteccion del Medio Ambiente.

La mayoria de las muestras del programa de vigilancia son analizadas
mediante el método multirresiduos. La tabla de la pégina 44 muestra el
nimero total de muestras analizadas, agrupadas por métodos analiticos,
correspondientes al muestreo realizado durante Julio 1990-Junio 1991.

Procedimiento de Muestreo

Una “muestra” contiene, usualmente, alrededor de 3 a 5 kilos del pro-
ducto, tomados de tres lugares (cajas) diferentes de un lote. Las sub-mues-
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tras son empaquetadas y etiquetadas individualmente. La muestra es enviada
al laboratorio acompafiada de una nota de entrega que contiene informacién
detallada sobre 1a misma. Un lote es una cantidad identificable de mercan-
cias que se presume con caracteristicas uniformes. El procedimiento de
muestreo Sueco es muy similar al establecido por la Comunidad Econdmica
Europea y el Codex Alimentarius.

En la NFA hemos puesto un gran empeifio en comparar diferentes técni-
cas de muestreo. Hemos comprobado que los valores medios de muestras de
diferente composicién son pricticamente los mismos, si se toman pequefias
submuestras de 10-15 cajas, o si se toman submuestras mds grandes de tres
cajas del mismo lote. Esto es importante, ya que indica que utilizando el
primer método, durante el muestreo, se abren (destruyen) mdés cajas de las
quc son necesarias para obtener una muestra representativa.

“Lotes Mixtos”

Cuando existen sospechas de que un lote contiene productos de mds de
un agricultor, o que el lote se compone de productos que han sido empaque-
tados en diferentes lugares (en el caso de que se busquen plaguicidas aplica-
dos post-recoleccion), las submuestras pueden ser analizadas separadamen-
te. En tales casos, las acciones pueden ser tomadas basdndose en el conteni-
do de residuos de una de las submuestras.

ANALISIS

Métodos Analiticos

Durante el periodo Enero 1981-Junio 1989, el control Sueco de residuos
de plaguicidas se bas6 en un método multirresiduos, en el que se utilizaba
acetona para realizar la extraccion y diclorometano/n-hexano en las poste-
riores etapas de particién (ver el esquema del “método-acetona” en la pagina
63). El proceso de clean-up se realizaba sobre una columna de penetracién
en gel SX-3 (GPC) y la determinacién de los residuos era llevada a cabo
mediante cromatografia gaseosa, utilizando columnas capilares SE-30 y OV-
1701, y detectores de captura de electrones (ECD) y nitrégeno-fosforo (NPD).
Con este método fucron analizadas mas de 35.000 muestras en ¢l periodo de
tiempo indicado.
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Desde el mes de Julio de 1989, el “método-acetona” ha sido reemplaza-
do por un método multirresiduos con acetato de etilo (ver el esquema del
“metodo-acetato de etilo” en la pagina 64). En este método, tanto la etapa de
clean-up como la determinacién mediante cromatografia de gases, son idénti-
cas a las descritas para el “método-acetona”. La eficacia de los dos métodos
se compard analizando distintos productos agricolas que contenfan residuos
de plaguicidas, y los resultados obtenidos fueron presentados, en forma de
cartel, en el congreso de la [TUPAC celebrado en Hamburg en el afio 1990.
Algunas de las ventajas que presenta el “método-acetato de etilo” son: sim-
plicidad, reduccion del tiempo del andlisis y reduccién del nimero y volumen
de disolventes, de lo que resulta que estos andlisis son mds baratos. El
principal inconveniente es que, para algunos productos, €l extracto que se
obtiene contiene algo mis de sustancias coextraidas, las cuales pueden inter-
ferir en el andlisis cromatogréfico.

Los residuos de tiabendazol, imazalil, benomilo y carbendazim, pueden
ser analizados afiadiendo hidréxido sédico a la muestra antes de la etapa de
extraccion. Para la cuantificacién de los residuos de estos plaguicidas, la
NFA utiliza las técnicas de cromatografia de gases (GC) y cromatografia
liquida de alta resolucién (HPLC).

Para la determinacién de ditiocarbamatos, ditianon, daminozide, diquat-
y bromuro inorgénico, se utilizan métodos individuales.

Control de Calidad

Los métodos analiticos utilizados tienen que ser verificados o desarro-
llados por la “National Food Administration”.

La NFA compra todos los patrones primarios utilizados para realizar el
control de residuos, y prepara las disoluciones “madre”. La calidad de estas
disoluciones también es comprobada mediante GC-MS (cromatografia de
gases-espectrometria de masas), y las disoluciones recién preparadas son
comparadas con las antiguas para comprobar su concentracin y estabilidad.
Las disoluciones patrén utilizadas en los laboratorios contratados, tanto de
patrones simples como de mezclas, son suministradas por la NFA. Ademds,
los laboratorios tienen que participar en un determinado nimero de
intercalibraciones.
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METODO ACETONA

EXTRACCION
35 g de muestra
105 ml de acetona

FILTRACION

PARTICION

a) 210 ml de hexano/cloruro de metileno (1+1)
b) 70 ml de cloruro de metileno

¢) 70 ml de cloruro de metileno

Secar, fitrar, evaporar y redisolver en
5 ml de hexano/cloruro de metileno (1+1)

|

Clean-up GPC sobre columna SX-3 de 1 mi
de extracto (7 g de muestra). Eluir con
ciclohexano/cloruro de metileno (1+1).
Evaporar y redisolver en 5 ml de
ciclohexano/acetona (12+1)

diluir con
ciclohexano
GLC capilar GLC capilar
SE-30, OV-1701 SE-30, 0V-1701
TSD, FPD ECD
1,4 g de muestra/ml 0,28 g de muestra/mli
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METODO ACETATO DE ETILO

EXTRACCION
75 g de muestra
200 ml de acetato de etilo, 40 g de Na,SO,

Decantar/filtrar a través de 20 g de Na,SO,, sccar

Alicuota de 100 ml de la capa de acetato de etilo.
Concentrar y redisolver en 5 ml de
acetato de etilo/ciclohexano (1+1)

Clean-up GPC sobre columna SX-3 de 1 ml
de extracto (7,5 g de muestra).

Eluir con acetato de etilo/ciclohexano (1+1).
Concentrar y redisolver en S ml de

acetato de etilo/ciclohexano (1+1)

diluir con
ciclohexano
GLC capilar GLC capilar
SE-30, OV-1701 SE-30, OV-1701
TSD, FPD ECD
1,5 g de muestra/ml 0,3 g de muestra/ml
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En general, cuando un residuo de plaguicida excede un LMR, se realiza
un segundo andlisis. Al mismo tiempo, cuando aiin es posible, el primer
resultado es contrastado cualitativa y cuantitativamente mediante GC-MS.
Hasta ahora, todas las determinaciones con GC-MS han sido realizadas en
la NFA, pero en unas pocas semanas la confirmacién mediante GC-MS serd
llevada a cabo en dos de nuestros laboratorios contratados.

Desde 1990, todos los residuos tienen que ser determinados sobre dos
columnas capilares diferentes y utilizando, si es posible, dos tipos de detec-
tores. Los residuos encontrados por los laboratorios son entonces notificados
a nuestro sistema central de computacién. Como norma, sélo los residuos de
plaguicidas que exceden los limites permitidos son confirmados mediante
GC-MS. Esto significa que a veces han podido darse resultados errdneos,
falsos positivos, aunque s6lo a niveles a los cuales no ha sido preciso tomar
decision alguna. Para minimizar estos posibles errores, a partir de este afio,
el primer residuo de plaguicida encontrado en una combinacién producto/
pais serd confirmado por GC-MS.

Informe de los Resultados

Si una muestra del programa de vigilancia presumiblemente contiene un
residuo de plaguicida a un nivel superior al limite permitido, los laboratorios
contratados deben informarlo a la NFA en un plazo de 48 horas (resultado
“screening”). Una vez realizado el segundo anilisis, el resultado final tiene
que ser comunicado a la computadora central, via teléfono, en un plazo de
tres dias. Para una muestra del programa de conformidad los plazos corres-
pondientes son de 24 y 48 horas, respectivamente.

LIMITES MAXIMOS DE RESIDUOS

La ordenanza de la “National Food Administration” sobre “Sustancias
Extrafas en los Alimentos” (SLV FS 1983:1), publicada en 1983, y la
enmienda (SLV FS 1989:29) contemplan limites méximos de residuos para
unos 100 plaguicidas. Los productos sobre los que se establecen estos 1imi-
tes estdn englobados en dos grandes grupos, frutas/hortalizas y patatas,
respectivamente. Para un gran namero de plaguicidas se contemplan excep-
ciones en uno o unos pocos productos, como por ejemplo en los citricos, los
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cuales en muchos casos tienen limites maximos de residuos mds altos que 1os
aplicados para las frutas y hortalizas en general.

Si en la mencionada normativa no aparece regulado un determinado
plaguicida, la NFA, si lo considera necesario, decide caso por caso el limite
maximo que debe ser aplicado. En la actualidad, éste es €l caso de los
plaguicidas carbendazim (incluyendo benomilo), clorprofam, clorpirifos-metil
y daminozida. El pérrafo 4 de la citada ordenanza dice textualmente como
sigue: “Si las regulaciones concernientes a cierta sustancia extrafia o a cierto
grupo de productos alimenticios no aparecen en esta ordenanza, la “Food
Administration” decidird el limite mdximo a ser aplicado”

En un futuro cercano, los LMRs probablemente se establecerdn en base
al sistema de grupos de alimentos, que es el adoptado por la Comunidad
Econémica Europea.

Los limites miximos de residuos son igualmente vélidos para productos
importados y domésticos. No existc obstdculo alguno para prescribir un
limite médximo de residuo Succo, aunquc el plaguicida no esté registrado
para ser utilizado en Suecia.

FIJACION DE LOS LMRs EN SUECIA

En el procedimiento administrativo de fijacion de los LMRs en Suecia
se consideran diferentes factores. Los mds importantes son: la evaluacién
toxicolégica del plaguicida; la Prictica Agricola Correcta y los datos sobre
residuos en ensayos supervisados; el método analitico, incluyendo el limite
de determinacién para la correspondiente combinacion plaguicida/producto;
los residuos encontrados en el muestreo de vigilancia; y la harmonizacién
con los limites establecidos por diferentes organismos y paises (Codex, CEE,
paises Nordicos).

LIMITE DE INFORME

En el programa informético utilizado por la “National Food
Administration” para llevar a cabo el control de los residuos de plaguicidas
en frutas y hortalizas, se ticne en cuenta un nivel minimo de residuo para
poder incluir los resultados de los andlisis en los correspondientes informes.
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Para la mayoria de los informes, este nivel minimo ha sido establecido en el
20% del valor del LMR, siempre que sea posible determinar el plaguicida a
este nivel. Esto significa que los valores inferiores a este “limite de informe”
no se tienen en cuenta y a menudo se denominan “sin residuos”.

El que todas las muestras no se analicen a partir del limite de
determinacion, se justifica por razones de tiempo y coste del trabajo analiti-
co. El principal objetivo del control que se realiza en la actualidad es el
prevenir que lleguen al consumidor lotes con excesivos residuos.

RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados del programa Sueco de control de residuos de plaguicidas
en frutas y hortalizas, durante Julio 1990-Junio 1991, estdn recogidos en la
figura 1 (ver pdginas 52 y 53). Fueron analizadas un total de 4.693 mues-
tras. De éstas, el 4,2% (197 muestras) contenian residuos superiores a los
LMRs, y el 75% fueron consideradas “sin residuos”. La mayoria de las
muestras con residuos en exceso fueron importadas de paises de la CEE.
Estos paises son también los principales proveedores de Suecia de productos
muy diversos.

La figura 1 también muestra una comparacion entre las muestras de
origen Sueco, Espaiiol y Holandés, respectivamente. El mayor nimero de
violaciones en los productos importados de Holanda fué a causa de los
excesivos residuos de clortalonil en puerros. Las violaciones en los produc-
tos importados desde Espafia, 31 muestras, estuvieron originadas principal-
mente por las cantidades excesivas de endosulfdn y metamidofos en pimien-
tos dulces (21 muestras). Los resultados del control Sueco de los residuos de
plaguicidas en los productos importados desde Espaiia, durante el periodo
Julio 1990-Junio 1991, de ddn detalladamente en forma de apéndice (ver
péaginas 54 a 58).

Si una violacién se produce en el muestreo de conformidad, y en algu-
nos casos en el muestreo de vigilancia, el lote es rechazado o prohibido para
la venta. La tabla de la pagina 51 muestra todos los lotes que fueron recha-
zados o prohibidos para la venta entre Julio de 1990 y Junio de 1991.
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