Решение Комиссии 95/149/EC от 8 марта 1995 г., устанавливающее общие предельные значения летучего азотистого соединения (TVB-N) для некоторых категорий рыбной продукции, и определяющее применение методов анализа

КОМИССИЯ ЕВРОПЕЙСКОГО СООБЩЕСТВА с учетом договора о создании Европейского сообщества,

С учетом Директивы Совета 91/493/EEC от 22 июля, 1991 определяющей санитарные условия производства и размещения рыбной продукции на рынке (1), и в частности Главы V (II) (3) приложения к данному документу,

Принимая во внимание проверки, предусматриваемые директивой 91/493/EEC для предотвращения попадания на рынок продукции, непригодной для принятия людьми в пищу, возможна разработка определенных химических тестов, включая проверку общего предельного значения летучего азотистого соединения (TVB-N);

Принимая во внимание необходимость установления уровня TVB-N, который не может быть превышен в случае отдельных категорий видов и необходимость определения используемых методов анализа;

Принимая во внимание, что  общепризнанные научные методы проверки TVB-N должны и в дальнейшем повсеместно использоваться, но при этом целесообразно определить эталонный метод, который можно использовать в случае сомнений относительно результатов или в случае разногласий;

Принимая во внимание, что меры, предусматриваемые данным Решением, находятся в соответствии с мнением Постоянного Ветеринарного Комитета,

ПРИНЯЛ РЕШЕНИЕ:

Статья  1 

Необработанная рыбная продукция, относящаяся к категории видов, перечисленных в приложении 1 должны рассматриваться как непригодная к принятию людьми в пищу, в случае, если органолептическая оценка подвергает сомнению их свежесть, а химические тесты показывают превышение следующих пределов TVB-N:

1. 25 миллиграмм азота /100 граммов мякоти для видов, указанных в пункте A приложения I;

2. 30 миллиграмм азота /100 граммов мякоти для видов, указанных в пункте B приложения I
3. 35 миллиграмм азота /100 граммов мякоти для видов, указанных в пункте C приложения

Cтатья 2 

1. Эталонный метод, который должен использоваться для проверки  предельного значения VB-N – это метод, предусматривающий дистилляцию экстракта, депротеинизированного  хлорной кислотой,  указанный в Приложении II.

2. Дистилляция, о которой говорится в параграфе 1,  должна проводиться с использованием аппарата, соответствующего принципам диаграммы в Приложении III.

3. Могут использоваться следующие стандартные методы проверки предельных значений TVB-N:

- метод микродиффузии описанный Конвеем и Бирном (1933),

- метод прямой дистилляции, описанный Антонакопулосом (1968),

- Дистиллирование экстракта, депротеинизированного хлорной кислотой (Комитет по Рыбе и Рыбной Продукции (1968)).

4. В образце должно быть примерно 100 граммов мякоти, взятой не менее чем из трех различных источников и смешанных друг с другом размельчением.

Статья  3 

Государства-члены рекомендует официальным лабораториям использовать в обычных случаях эталонный метод, о котором говорится в Статье 2 (1). В случае сомнения или в случае разногласий, касающихся результатов анализа, проведенного одним из обычных методов, для проверки результатов может быть использован только эталонный метод. 

Статья 4 

Это решение адресовано Государствам –членам.

Принято в Брюсселе, 8 марта, 1995 года.

За Комиссию – Франц Фишлер, член Комиссии 
ПРИЛОЖЕНИЕ  I 

КАТЕГОРИИ ВИДОВ С ФИКСИРОВАННЫМ ПРЕДЕЛЬНЫМ ЗНАЧЕНИЕМ TVB-N A.Sebastes spp.Helicolenus dactylopterus Sebastichthys capensis;

B. Виды, относящиеся к семейству Pleuronectidae (за исключением палтуса Hippoglossus spp.);

    C. Виды Salmo salar, относящиеся к семейству Merlucciidae. Виды, относящиеся к     семейству Gadidae. 

ПРИЛОЖЕНИЕ II 

ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОНЦЕНТРАЦИЮ ЛЕТУЧИХ АЗОТИСТЫХ СОЕДИНЕНИЙ (TVB-N) В РЫБЕ И РЫБНОЙ ПРОДУКЦИИ: ИСХОДНАЯ МЕТОДИКА 
1. Цель и сфера применения. Данный метод описывает стандартную методику определения концентрации азота в летучих азотистых соединениях (Общее летучее соединение: TVB-N) в рыбе и рыбной продукции.  Данная процедура применяется  при концентрации TVB-N от 5 мг/100 гр. до, по меньшей мере, 100 мг/100 гр.

2. Определение. Здесь под концентрацией TVB-N понимается содержание азота в летучих азотистых соединениях, определенных согласно описываемой процедуре. Концентрация выражается в виде мг/100 гр.

3. Краткое содержание. Летучие азотистые соединения экстрагируются из образца с помощью раствора 0,6 M хлорной кислоты. После подщелачивания экстракт подвергается  паровой дистилляции, и летучие компоненты абсорбируются  кислотоприемником. Концентрация TVB-N определяется титрованием абсорбируемых соединений.

4. Химикаты. Если не указано другое, следует использовать химикаты высокого качества. Используемая вода должна быть либо дистиллирована, или деминирализирована и быть по меньшей мере того же качества. Если не указано иначе, то под «раствором» должен подразумевать водный раствор.

4.1. Раствор хлорной кислоты = 6 гр/100 мл.

4.2.Раствор гидроксида натрия = 20 гр/100 мл.

4.3. Стандартный раствор гидроксидной кислоты 0,05 мол/л (0,05 N).

Примечание: При использовании аппарата автоматической дистилляции, титрование должно производится стандартным раствором  хлористоводородной кислоты 0,01 мол/l (0,01 N).

4.4. Раствор борной кислоты = 3 гр/100 мл.

4.5.Силиконовый антивспенивающий агент.

4.6. Раствор фенолфталеина  = 1 гр/100 мл 95 % этанол.

4.7. Раствор-индикатор (смешанный индикатор Tashiro) 2  гр красного метила 1 гр синего метилена растворяются в 1 000 мл 95 % этанола.

5. Инструменты и комплектующие 

5.1. Мясорубка для производства достаточно однородного рыбного крошева 
5.2. Высокоскоростной смеситель со скоростью вращение  8000 -45 000 оборотов в минуту.

5.3Желобчатый фильтр, диаметр 150 мм, быстрая фильтрация.

5.4. Бюретка, 5 мл, откалибрована до 0,01 мл.

5.5. Аппарат для паровой дистилляции  Аппарат должен быть способен регулировать различные объемы пара и вырабатывать постоянное количество пара в течение данного периода времени. Он должен гарантировать, что во время добавления ощелачивающего вещества, получившиеся в результате свободные соединения, не могут освободиться.
 6.  Предупреждение: При работе с хлорной кислотой, которая очень коррозийна, необходимо соблюдать осторожность и предпринять профилактические меры.

Образцы, если это возможно, должны быть подготовлены в соответствии с параграфом 6.1 как можно скорее после их прибытия 
6.1.Подготовка образца. Образец, который предполагается анализировать, должен быть аккуратно размельчен в мясорубке, как описано в  разделе 5.1. Точно 10 гр +/ P 0,1 гр. измельченного образца взвешиваются в подходящем контейнере, перемешиваются с 90,0 мл раствора хлорной кислоты, как отмечено в разделе 4.1, гомогенезируются в течение 2 минут при помощи смесителя, затем фильтруются.

Полученный таким образом экстракт можно держать в течение, по меньшей мере, семи дней, при температуре между примерно 2 °C и  6 °C.

6.2.Дистилляция пара.  50,0 мл  экстракта, полученного в соответствии с разделом 6.1.,  помещаются в аппарат для дистиллирования пара, описанном в разделе 5.5. Для последующей проверки достаточности ощелачивания, добавляются  несколько капель фенолфталеина, как определено в разделе 4.6.  После добавления нескольких капель силикона и антивспенивающего агента, в экстракт добавляют 6.5 мл.  раствора гидроксила натрия, как указано в разделе, и сразу начинается дистилляция пара.

Дистилляция пара регулируется таким образом, что около 100 мг. Дистиллята производится в течение 10 минут.  Сливная трубка дистиллята погружается в приемник со 100 мл. бороной кислоты, как описано в разделе 4.4, в которую добавляют 3-5 капель раствора-индикатора, описанного в 4.7.  Ровно через 10 минут дистилляция закончена. Сливная трубка дистиллята удаляется их приемника и промывается водой. Летучие соединения, содержащиеся в приемнике, определяются титрованием стандартным хлорным раствором, как определено в разделе 4.3.

The pH в конечной точке должна быть 5,0 +/ P 0,1.

6.3.Титрование. Требуются двойные анализы.  Применяемый метод является правильным, если различия в двух тестах не превышает 2 мг/100 гр.

6.4. Контрольная проба A. Тест «вслепую» проводится, как это описано в разделе 6.2.

Вместо экстракта используются 50 мл раствора хлорной кислоты, как описано в разделе 4.1.

7. Расчет TVB-N.  Титрование полученной кислоты с хлористо-водородной кислотой, описанной в 4.3, концентрация TVB-N подсчитывается с помощью следующего уравнения:

TVB-N (выраженного в   mг/100 гр образца) = (V1 PV0) × 0, 14 × 2 × 100 M V1 = количество раствора хлористо-водородной кислоты 0,01 M  в мл. на образец;

V0 =Количество   0,01 M раствора хлорной кислоты в мл на контрольную пробу.

 M = Вес образца в граммах.

Примечание  1. Требуются два анализа. Применяемый метод считается правильным, если различение между двумя анализами не превышает 2 мг/100 гр.

2. Проверьте оборудование дистиллирующими растворами NH4Cl эквивалентными   50 мг TVB-/100 гр
3. Стандартное отклонение воспроизводимости Sr = 1,20 мг/100 гр.

Стандартное отклонение сравнимости SR = 2,50мг/100 гр.

ПРИЛОЖЕНИЕ  III 

Паровой генератор. Дистиллирующая трубка. Паро-инъекционная трубка. Экстракт образца, Охладитель, Холодная вода, конец конденсатора, фляжка или химический стакан (борная кислота) TVB-N пародистиллирующий аппарат. 
