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1. OBJETO

La presente norma establece los valores limites de Nitrdgenos Basicos Volatil Total NBVT, TMA e Histamina para
productos pesqueros y los métodos de analisis que deben utilizarse.

2. DEFINICIONES

2.1 Concentracion de NBVT. Es el contenido de nitrégeno de bases nitrogenadas volatiles determinado mediante
el procedimiento descrito, la concentracidn se expresa en mg/100g.

2.2 Autoridad Competente. La Unidad HACCP, del Ministerio de Agricultura y Ganaderia.

3. ESPECIFICACIONES Y CARACTERISTICAS

3.1 Los productos pesqueros no transformados que pertenezcan a las categorias de especies mencionadas en el
Anexo | se consideraran impropios para el consumo humano cuando, habiéndose el examen organoléptico
suscitado dudas sobre su frescor, el analisis quimico demuestre que se han superado los limites de NBVT

siguientes:

a) 2.5 miligramos de nitr6geno/100 gramos de carne en el caso de las especies mencionadas en la letra A del
Anexo |;

b) 30 miligramos de nitrdgeno/100 gramos de carne en el caso de las especies mencionadas en la letra B del
Anexo |;

¢) 30 miligramos de nitrégeno /100 gramos de carne en el caso de las especies mencionadas en la letra C del
Anexo .

3.2 Métodos

3.2.1 El método de referencia que debera utilizarse para el control del limite de NBVT sera el de destilacién de un
extracto desproteinizado mediante acido perclérico descrito en el Anexo |l

3.2.2 La destilacion contemplada en el apartado 1 debera realizarse con ayuda de un aparato que se ajuste al
modelo que figura en el Anexo Il

3.2.3 Los métodos de rutina que podran utilizarse para el control del limite de NBVT seran los siguientes:
- Método de microdifusion descrito por Conway y Byrne (1933);

- Método de destilacién directa descrito por Antonacopoulos (1968);

- Método de destilacién de un extracto desproteinizado mediante acido tricloroscético (Comité del Codex
Alimentarius para los pescados y productos de la pesca, 1968).

3.2.4 La muestra debera consistir en un centenar de gramos de carne procedentes por lo menos de tres lugares



diferentes, mezclados mediante trituracion.

3.3 La autoridad competente recomendara a los laboratorios oficiales la utilizacion del método de referencia
mencionado en el inciso 3.2.1 del acapite 3.2 para los analisis de rutina. En caso de duda o de litigio sobre los
resultados de andlisis realizados de acuerdo con los métodos de rutina, deberd utilizarse exclusivamente el método
de referencia para la comprobacion de los resultados.

4. CONTROL SANITARIO E INSPECCION DE LAS CONDICIONES DE PRODUCCION

4.1 Pruebas Quimicas. Se tomaran muestras que se someteran a pruebas de laboratorios para comprobar los
siguientes parametros:

a) TBVN (Total Nitrogeno Basico Volatil) y TMA-N (Nitrégeno de Trimetilamina):
Los valores de estos parametros deberan precisarse por categorias de especies.

b) Histamina
Se tomaran nueve muestras de cada lote:

- Su valor medio debera ser inferior a 100 ppm;
- Dos de las muestras podran tener un valor superior a 100 ppm e inferior a 200 ppm;
- Ninguna de las muestras podran tener un valor superior a 200 ppm.

Estos niveles maximos se aplicaran Unicamente a los pescados de las familias de los Escombridos y Clupeidos. No
obstante, los pescados de dichas familias que hayan sido sometidos a un tratamiento de maduracién enzimatica en
salmuera podran presentar un contenido histaminico méas elevado, pero sin superar el doble de los valores
indicados anteriormente. Las pruebas se llevaran a cabo con métodos fiables y cientificamente reconocidos, como
el método de cromatografia de alta resolucién en fase liquida (HPLC).

5. REFERENCIAS

a) Decision de la Comunidad de 8 de marzo de 1995 por la que establecen los valores limites de Nitrégeno basico
volatil total NBVT de determinadas categorias de productos pesqueros y los métodos de andlisis que deben
utilizarse.

b) Directiva del Consejo del 22 de julio de 1991 por la que se fijan las normas sanitarias aplicables a la produccién
y a la puesta en el mercado de los productos pesqueros.
ANEXO |
CATEGORIAS DE ESPECIES PARA LAS QUE SE FIJA UN VALOR LIMITE DE TVB-N
A. Sebastes sp
Helicolenus dactylopterus
Sebastichchys capensis

B. Especies que pertenezcan a la familia de los PLEURONECTIDAE (excepto el (Ictan: Hippoglossus sp).

C. Salmo wlar
Especies que pertenezcan a la familia de los MERIUCCIIDAE
Especies que pertenezcan a la familia de los GADIDAE
ANEXO Il
DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE BASES NITROGENADAS VOLATILES (NBVT) EN
PESCADOS
Y PRODUCTOS DE LA PESCA PROCEDIMIENTO DE REFERENCIA

1. OBJETIVO Y AMBITO DE APLICACION

Este método describe un procedimiento de referencia para determinar la concentracion de nitrogeno de bases
nitrogenada volatiles (nitrégeno basico volatil total: NBVT) en pescados y productos de la pesca. Este
procedimiento se aplica a concentraciones de NBVT comprendidas entre 5 mg/100 g y al menos 100 mg/100 g.

2. DESCRIPCION BREVE

Las bases nitrogenadas voltiles se extraen de la muestra mediante una solucién 0.6 de acido perclérico. Una vez
alcalinizado, el extracto se somete a destilacion al vapor y los componentes basicos volatiles se absorben



mediante un receptor acido. La concentracién de NBVT se determina mediante valoracion de las bases
absorbidas.

3. PRODUCTOS QUIMICOS

A menos que se indique lo contrario, se utilizaran productos quimicos con una pureza de grado reactivo. Se
utilizara agua destilada o desmineralizada que tenga al menos la misma pureza. De no indicarse o contrario, se
entenderd por “solucién” una solucién acuosa.

3.1 Solucién de acido perclérico -6 g /100 ml

3.2 Solucién de hidréxido de sodio -20 g/100 ml

3.3 Solucién patrén de acido clorhidrico 0.05 mol/1(0.05 N)

NB: Cuando se utilice un aparato de destilacion automatica, la valoracion se realizara con una solucién patrén de
acido clorhidrico 0.001 mol/1 (0.01 N)

3.4 Solucién de acido bérico -3 g/100 ml.

3.5 Agente antiespumante de silicona.

3.6 Solucion de fenolitalcina -1 g/100 ml de etanol 95%

3.7 Solucion indicadora (indicador Tashiro mezclado).

Disolver 2 g de rojo de metilo y 1 g de azul de metileno en 1000 ml de etanol 95%.

4. INSTRUMENTOS Y ACCESORIOS

4.1 Un triturador de carne para obtener un picadillo de pescado suficientemente homogéneo.

4.2 Un mezclador de alta velocidad (entre 8000 y 45000 revoluciones por minutos.

4.3 Un filtro de pliegues de 150 mm de diametro de filtrado rapido.

4.4 Una bureta de 5 ml, graduada en 0.0.1 ml.

4.5 Un aparato de destilacion al vapor. El aparato debe poder regular varias cantidades de vapor y producir un
volumen constante de vapor durante un periodo de tiempo determinado. Asi mismo, debe garantizar que durante la
adicién de sustancias de alcalinizacion las bases libres resultantes no puedan escapar.

5. REALIZACION

Advertencia: Cuando se trabaje con acido perclérico, que es extremadamente corrosivo, deberan tomarse las
precauciones necesarias.

Siempre que sea posible, las muestras se prepararan de acuerdo con el punto a del inciso 4.3 tan pronto como se
reciban.

5.1 Preparacion de la Muestra. Triturar cuidadosamente la muestra que vaya a analizarse con un triturador como
el que se indica en el punto a) del inciso 4.2. Pesar exactamente 10 g (+/ - 0.1g) de carne triturada en un recipiente
adecuado, mezclar con 90.0 ml de solucién de acido perclérico como la indicada en el punto a) del inciso 4.1
homogeneizar durante 2 minutos mediante un mezclador como el mencionado en el punto 5.2 y filtrar a
continuacién. El extracto asi obtenido puede guardarse durante al menos 7 dias a una temperatura comprendida
entre °C y 6°C aproximadamente.

5.2 Destilacion al Vapor. Poner 50.0 ml del extracto obtenido segin el punto a) del inciso 4.3 en un aparato de
destilacién al vapor como el indicado en el punto e) del inciso 4.2. Afadir varias gotas de feolitalcina como la
indicada en el punto f) del inciso 4.1 para comprobar posteriormente que el extracto esté suficientemente
alcalinizado. Tras afnadir algunas gotas de agente antiespumante de silicona, afadir al extracto 6.5 ml de solucion
de hidréxido de sodio como la mencionada en el punto b) del inciso 4.1 e iniciar inmediatamente la destilacion al
vapor.

Regular la destilacion de modo que se produzcan unos 100 ml de destilado en 10 minutos. Sumergir el tubo de
salida en un recipiente con 100 ml de solucién de acido bérico como la indicada en el punto d) del inciso 4.1 ala
que se le habran anadido de 3 a 5 gotas de la solucién indicadora mencionada en el punto g) del inciso 4.1. Al
cabo de 10 minutos exactos, cortar la destilacién. Retirar el tubo de salida del recipiente y lavarlo con agua.
Determinar mediante valoracién con una solucién patrén de acido clorhidrico como la mencionada en el punto c)
del inciso 4.1 las bases volatiles contenidas en la solucién receptora.

El pH del punto final debera ser 5.0 (+/- 0.1).

5.3 Valoracion. Es necesario hacer dos veces los analisis. El método aplicado sera correcto si la diferencia entre



los dos andlisis no es superior a 2 mg/100 g.

Prueba en Blanco. Realizar una prueba en blanco tal como se indica en el punto b) del inciso 4.3. En lugar del
extracto utilizar 50.0 ml de solucién de acido percldrico como la indicada en el punto a) del inciso 3.1.

6. CALCULO DEL NBVT

La concentracion de NBVT se calcula con la ecuacion siguiente, tras la valoracion de la solucion receptora con
acido clorhidrico como el indicado en el punto c) del inciso 4.1.

MBYT (expresado en ma100 g de muestra) = &Y 2 x 014 % 2 % 100
I

W1 ="Yolumen en mlde solucidn de dcido clorhidrico 0.01 M por muestra
W2=Wolumen en mlde solucian de acido clorhidrico 0.01 M por muesra en blanco
M =Feso dela muestaena.

Notas:

1. Es necesario hacer los analisis dos veces. El método aplicado sera correcto si la diferencia entre los dos analisis
no es superior a 2 mg/100g.

2. Comprobar el equipo destilando soluciones de NH1CL equivalentes a 50 mg NBVT/100 g

3. Desviacion tipica de la reproducibilidad: S1 = 1.20 mg/100 g.

4. Desviacién tipica de la comparabilidad: S1 = 2.50 mg/100 g.



