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Изменение №3 ГОСТ 31339–2006 «Рыба, нерыбные объекты и продукция из них. Правила приемки и методы отбора проб»

Принято Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол №_______ от ____________)

За принятие изменения проголосовали национальные органы по стандартизации следующих государств:          [коды альфа-2 по МК (ИСО 3166) 004]

Дату введения в действие настоящего изменения устанавливают указанные национальные органы по стандартизации

Раздел 2 дополнить следующими ссылками:
«ГОСТ 12.1.004 Система стандартов безопасности труда. Пожарная безопасность. Общие требования
ГОСТ 12.1.005 Система стандартов безопасности труда. Общие санитарно-гигиенические требования к воздуху рабочей зоны
ГОСТ 12.1.007 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. Классификация и общие требования безопасности
ГОСТ 12.1.018 Система стандартов безопасности труда. Пожаровзрывобезопасность статического электричества. Общие требования
ГОСТ 12.1.019 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Общие требования и номенклатура видов защиты
ГОСТ 12.2.007.0 Система стандартов безопасности труда. Изделия электротехнические. Общие требования безопасности
ГОСТ 12.4.009 Система стандартов безопасности труда. Пожарная техника для защиты объектов. Основные виды. Размещение и обслуживание
ГОСТ 12.4.021 Система стандартов безопасности труда. Системы вентиляционные. Общие требования
ГОСТ 1770 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия
ГОСТ 2603 Реактивы. Ацетон. Технические условия
ГОСТ 4165 Реактивы. Медь II сернокислая 5-водная. Технические условия
ГОСТ 4328 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 4517 Реактивы. Методы приготовления вспомогательных реактивов и растворов, применяемых при анализе
ГОСТ 6709 Вода дистиллированная. Технические условия
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 28638 Изделия щетинно-щеточные бытового назначения. Общие технические условия
ГОСТ 29227 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. Общие требования
ГОСТ ISO / IEC 17025-2019 Общие требования к компетентности испытательных и калибровочных лабораторий
ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания»

Исключить ссылки:
ГОСТ 3309-84 Часы настольные и настенные балансовые механические. Общие технические условия
ГОСТ 28498-90 Термометры жидкостные стеклянные. Общие технические требования. Методы испытаний
ГОСТ 29329-92 Весы для статического взвешивания. Общие технические требования»

Раздел 3:пункты 3.8 и 3.9 изложить в редакции:
«3.8 глазурь (glaze): защитный слой в виде ледяной корочки на поверхности разделанной или неразделанной мороженой пищевой рыбной продукции, образуемый при орошении или погружении мороженой пищевой рыбной продукции в питьевую или чистую воду с растворенными в ней пищевыми добавками или без них.
3.9 массовая доля глазури (fraction of total mass glaze): отношение массы глазури на поверхности глазированной мороженой пищевой рыбной продукции к массе глазированной мороженой пищевой рыбной продукции, выраженное в процентах».
Раздел 3 дополнить пунктом 3.10:
«3.10 промывная вода (rinse water): жидкость, образовавшаяся в результате стекания воды с образцов глазированной мороженой пищевой рыбной продукции при определении массовой доли глазури с использованием способов орошения или погружения».

Раздел 4 дополнить подпунктом 4.1а «Требования безопасности и условия выполнения измерений»:
При выполнении измерений следует соблюдать требования безопасности при работе с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007, требования электробезопасности при работе с электроприборами по ГОСТ 12.1.019 и ГОСТ 12.2.007.0, требования пожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004, требования пожаровзрывобезопасности по ГОСТ 12.1.018, а также требования, изложенные в технической документации на используемые приборы.
Помещения для проведения измерений должны быть оборудованы приточно-вытяжной вентиляцией в соответствии с ГОСТ 12.4.021 и подводкой воды, средствами пожаротушения по ГОСТ 12.4.009. Содержание вредных веществ в воздухе рабочей зоны по ГОСТ 12.1.005. 
При подготовке и проведении измерений должны быть соблюдены следующие условия:
- температура окружающего воздуха — от 18 ºС до 25 ºС;
- относительная влажность воздуха — не более 80 %.
Общие требования, предъявляемые к компетентности испытательной лаборатории, проведению измерений и персоналу по ГОСТ ISO/IEC 17025–2019 (разделы 4 – 6).
При выполнении измерений необходимо участие не менее двух сотрудников лаборатории.

Пункт 4.3.1.2а. изложить в следующей редакции:
«4.3.1.2а Определение массовой доли глазури
Сущность метода
Метод основан на полном удалении глазури с поверхности предварительно взвешенной глазированной мороженой пищевой рыбной продукции путем размораживания глазури с последующим вычислением ее массовой доли, но без размораживания мороженой пищевой рыбной продукции.
Средства измерений, вспомогательное оборудование, материалы, посуда и реактивы
Для проведения измерений используют:
- весы электронные для статического взвешивания высокого класса точности с верхним пределом взвешивания до 32 кг по ГОСТ OIML R 76-1; 
- весы неавтоматического действия высокого класса точности с верхним пределом взвешивания 3,2 кг по ГОСТ OIML R 76-1;
- весы электронные для статического взвешивания высокого класса точности с верхним пределом взвешивания 6 кг по ГОСТ OIML R 76-1;
- термометр с диапазоном измерений температуры от 0 до 50 °С, пределом допускаемой абсолютной погрешности измерений ± 0,5 °С;
- термометр погружной с диапазоном измерений температуры от 0 до 50 °С, пределом допускаемой абсолютной погрешности измерений ± 0,1 °С;
- секундомер от 0 до 15 минут с пределом допускаемой абсолютной погрешности измерений ± 1,6 с;
- гигрометр с диапазоном измерений от 5 % до 95 % и пределом допускаемой абсолютной погрешности ±2 %;
- вода питьевая по нормативным документам государств, принявших стандарт;
- емкости для воды вместимостью, обеспечивающей соблюдение соотношения проба : вода – 1 : 6 (по массе); 
- сито лабораторное диаметром 400-500 мм с размером ячеи 2,0-3,0 мм по нормативным документам государства, принявшего стандарт;
- перфорированные емкости (подносы) размером не менее 210×297 мм;
- полотенца бумажные, салфетки бумажные;
- пакеты полимерные размером не менее 30×40 мм;
- емкость, объемом не более 200 мл для сбора промывной воды;
- лейка объемом не более 10 л для орошения пробы продукции; 
- щетки - по ГОСТ 28638.
Допускается применение других средств измерений, вспомогательного оборудования и посуды, не уступающих вышеуказанным по метрологическим и техническим характеристикам и обеспечивающих необходимую точность измерения, а также реактивов и материалов по качеству не ниже вышеуказанных.
Тип перфорированной ёмкости (лабораторное сито, перфорированная емкость или перфорированный поднос) выбирают в каждом случае индивидуально в зависимости от размера анализируемой пробы для измерения массовой доли глазури.
Средства измерения должны быть исправны и поверены.
Проведение измерений
Измерение массовой доли глазури проводят способами погружения, погружения в пакете, воздушным и способом орошения.
Перед исследованием образцы выдерживают при температуре не выше минус 18 °С не менее 6 часов.
Если при проведении измерений способами орошения или погружения масса пробы продукции после удаления глазури станет больше, чем была до удаления глазури, то применяется воздушный способ.
В случае спорных ситуаций для подтверждения достоверности результатов измерения глазури, полученных способами орошения, погружения или погружения в пакете, отбирается контрольная проба промывной воды для проведения нингидриновой и биуретовой реакции по п.п. 4.3.1.2 а1.
Способы измерения массовой доли глазури и индикаторы определения момента ее удаления указаны в Таблице 1.




Т а б л и ц а 1
	Наименование глазированной мороженой пищевой рыбной продукции
	Индикаторы определения момента удаления глазури
	Способ измерения массовой доли глазури

	Неразделанные ракообразные, замороженные поштучно (россыпью)
	Поверхность твердая, холодная, шершавая, матовая, без глянцевого блеска, конечности на ощупь и визуально без ледяной корочки
	Способ погружения, способ орошения

	Разделанные или очищенные ракообразные, замороженные поштучно (россыпью)
	Поверхность твердая, холодная, шершавая, матовая, без глянцевого блеска
	Воздушный способ, способ орошения

	Рыба (в том числе филе), замороженная поштучно (россыпью)
	Поверхность твердая, холодная, шершавая, матовая. Плавники рыб могут быть мягкие. Возможно наличие слизи на поверхности рыбы
	Воздушный способ, способ орошения

	Рыба (в том числе филе), замороженная блоками
	Поверхность блока твердая, холодная, матовая, шершавая
	Воздушный способ

	Прочая пищевая рыбная продукция, замороженная поштучно (россыпью)
	Поверхность твердая, холодная, шершавая (мидии, морские гребешки), гладкая (осьминоги, кальмары), матовая, без глянцевого блеска
	Способ погружения, способ погружения в пакете, способ орошения

	Прочая пищевая рыбная продукция, замороженная блоками
	Поверхность блока твердая, холодная, шершавая (мидии, морские гребешки), гладкая (осьминоги, кальмары), матовая, без глянцевого блеска
	Воздушный способ



Способ погружения
Анализируемую пробу продукции извлекают из морозильной камеры, освобождают от упаковки и немедленно взвешивают. Полученный результат является массой пробы продукции до удаления глазури.
Пробу погружают в емкость с водой (соотношение массы пробы и воды - 1:6) и при постоянном перемешивании выдерживают в воде до полного удаления глазури, не допуская размораживания продукции. Температура воды для свежемороженой продукции от 18 °С до 22 °С; для варено-мороженой от 23 °С до 27 °С. Момент удаления глазури определяется визуально и наощупь согласно Таблице 1. Из воды извлекают (или пропускают через сито) продукцию, освобождённую от глазури.
Пробу помещают на предварительно взвешенную наклоненную перфорированную емкость для стекания воды в течение 2 мин. Оставшуюся на поверхности продукции воду удаляют при помощи бумажного полотенца.
После удаления воды продукцию взвешивают с перфорированной емкостью (без удаления отломанных частей продукции) с последующим вычитанием массы перфорированной емкости.
Полученный результат без массы перфорированной емкости является массой пробы продукции после удаления глазури.

Способ погружения в пакете
Анализируемую пробу продукции извлекают из морозильной камеры, освобождают от упаковки и немедленно взвешивают. Полученный результат является массой пробы продукции до удаления глазури.
Пробу продукции помещают в пакет из полимерных материалов.
Пробу продукции в полимерном пакете погружают в воду с температурой от 25 °C до 30 °C на 5-10 мин, визуально контролируя процесс удаления глазури, не допуская размораживания продукции. Пакет с освобожденной от глазури продукцией вытаскивают из воды, достают пробу из пакета.
Пробу помещают на предварительно взвешенную наклоненную перфорированную емкость для стекания воды в течение 2 мин. Оставшуюся на поверхности продукции воду удаляют при помощи бумажного полотенца.
После удаления воды продукцию взвешивают с перфорированной емкостью (без удаления отломанных частей продукции), с последующим вычитанием массы перфорированной емкости.
Полученный результат без массы перфорированной емкости является массой пробы продукции после удаления глазури.

Воздушный способ
Анализируемую пробу продукции извлекают из морозильной камеры, освобождают от упаковки и немедленно взвешивают. Полученный результат является массой пробы продукции до удаления глазури.
Продукцию, замороженную поштучно (россыпью), раскладывают в один слой на взвешенные перфорированные емкости, выдерживают на воздухе, не допуская размораживания продукции. Время отепления глазури зависит от ее количества и вида продукции.
Отепление глазури проводят до момента ее отставания от поверхности мороженой рыбной продукции. Глазурь аккуратно удаляют постукивающими или сметающими движениями руками или щеткой, сохраняя целостность поверхности. При снятии глазури с продукции, замороженной блоками, не допускают отслоения от блока отдельных экземпляров пищевой рыбной продукции. Момент полного снятия глазури определяют визуально и наощупь согласно Таблице 1.
Глазурь удаляют со всех сторон пробы. После снятия с одной стороны продукцию переворачивают, в случае плотного прилегания глазури к поверхности оставляют на воздухе и повторяют процесс. После удаления глазури продукцию взвешивают с перфорированной емкостью, с последующим вычитанием массы перфорированной емкости.
Полученный результат без массы перфорированной емкости является массой пробы продукции после удаления глазури.

Способ орошения
Анализируемую пробу продукции извлекают из морозильной камеры, освобождают от упаковки и немедленно взвешивают. Полученный результат является массой пробы продукции до удаления глазури.
Исследуемую продукцию раскладывают в один слой на взвешенные перфорированные емкости. Один сотрудник орошает глазированную продукцию водой температурой от 18 °C до 22 °C из лейки с душевой насадкой, второй визуально и наощупь определяет момент удаления глазури согласно Таблице 1, не допуская размораживания продукции.
Орошением глазурь удаляют со всех сторон пробы. После снятия глазури с одной стороны продукцию переворачивают и повторяют процесс до полного удаления глазури.
Пробу помещают на предварительно взвешенные перфорированные емкости для стекания воды в течение 2 мин. Оставшуюся на поверхности продукции воду удаляют при помощи бумажного полотенца.
После удаления воды продукцию взвешивают с перфорированной емкостью (без удаления отломанных частей продукции), с последующим вычитанием перфорированной емкости.
Полученный результат без массы перфорированной емкости является массой пробы продукции после удаления глазури.

Обработка результатов
Массовую долю глазури (), %, вычисляют по формуле

        (1)

где:  – масса пробы продукции до удаления глазури, кг;
           – масса пробы продукции после удаления глазури, кг;
           – коэффициент пересчета в проценты.
За окончательный результат принимают среднеарифметическое значение результатов трех параллельных взвешиваний.
Результат вычислений округляют до первого десятичного знака.
По полученному результату определяют массу глазури для всей партии.
        
Метрологические характеристики
        При соблюдении всех регламентированных условий проведения анализа в точном соответствии с данной методикой погрешность результатов измерений при доверительной вероятности P=0,95 не превышает значений, приведенных в таблице 2.
Т а б л и ц а 2 – Метрологические характеристики
	Наименование глазированной мороженой пищевой рыбной продукции
	Показатель точности
(границы абсолютной погрешности при доверительной вероятности Р = 0,95), , %

	Рыба (в том числе филе), замороженная поштучно (россыпью)
	3

	Рыба (в том числе филе), замороженная блоками 
	3

	Разделанные или очищенные ракообразные, замороженные поштучно (россыпью)
	3

	Неразделанные ракообразные, замороженные поштучно (россыпью) 
	5

	Прочая пищевая рыбная продукция, замороженная  поштучно (россыпью) 
	3

	Прочая пищевая рыбная продукция, замороженная блоками 
	5



Оформление результатов измерений
Результат измерений, выраженный в %, при доверительной вероятности           Р = 0,95 представляют в виде:
      (2)

где:  – среднее арифметическое значение результатов измерений, признанных приемлемыми, %;
        - граница абсолютной погрешности, % в соответствии с Таблицей 2.

Дополнить ГОСТ 31339-2006 подпунктом 4.3.1.2 а1:
«4.3.1.2 а1 Определение азотосодержащих соединений в контрольной пробе промывной воды с помощью качественной реакции (нингидриновой реакции, биуретовой реакции) 
Для проведения испытаний используются нингидриновая и биуретовая реакции в контрольной пробе.
Требования безопасности и условия проведения измерений с применением нингидриновой и биуретовой реакций приведены в 4.1а.

Нингидриновая реакция 
Сущностью нингидриновой реакции является реакция α-аминокислоты с нингидрином, в результате которой образуется сине-фиолетовое окрашивание промывной воды (пурпур Руэманна). Интенсивность окраски пропорциональна количеству аминокислоты. 
Данная реакция применима для неразделанных ракообразных, замороженных поштучно (россыпью) и для рыбы, замороженной поштучно (россыпью). 
Средства измерений, вспомогательное оборудование, материалы, посуда и реактивы
Для проведения реакции используют:
- весы неавтоматического действия специального класса точности или весы лабораторные электронные специального класса точности по ГОСТ OIML R 76-1;
- пипетки 1-2-1-1(5) по ГОСТ 29227;
- пробирки П-2-10(20)-14/23 XC по ГОСТ 1770;
- стаканы химические лабораторные стеклянные В-1-150 ТСХ по ГОСТ 25336;
- цилиндры мерные лабораторные стеклянные 2-(100, 250)-2 по ГОСТ 1770;
- ацетон, х.ч. по ГОСТ 2603;
- нингидрин, ч.д.а.;
- вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Допускается применение других средств измерений, испытательного оборудования, вспомогательных устройств с аналогичными параметрами метрологических и технических характеристик, обеспечивающих необходимую точность измерений, а также реактивов и материалов по качеству не ниже вышеуказанных.
[bookmark: _Hlk209702763]Приготовление 1%-ного раствора нингидрина 
Приготовление раствора нингидрина с массовой долей 1% проводят по ГОСТ 4517-2016 (пункт 4.120) или нормативным документам, действующим на территории государства, принявшего стандарт. Полученный раствор хранится при 20±5 °С в течении 1 суток.
Проведение нингидриновой реакции 
В пробирку с 1 мл промывной воды добавляют 1 мл 1 %-го раствора нингидрина. Появление сине-фиолетового окрашивания промывной воды указывает на наличие азотосодержащих соединений в контрольной пробе, что свидетельствует о размораживании продукции и нарушении реализации методики. 

Биуретовая реакция
Сущностью биуретовой реакции является образование пептидных связей белка в щелочной среде, образуя при соединении с сульфатом меди (II) медно-солевые комплексы, окрашенные в красно-фиолетовые цвета.
Данная реакция применима для разделанных или очищенных ракообразных, замороженных поштучно (россыпью), прочей пищевой рыбной продукции, замороженной поштучно (россыпью) и для филе, замороженного поштучно (россыпью).
Средства измерений, вспомогательное оборудование, материалы, посуда и реактивы 
Для проведения реакции используют:
- весы неавтоматического действия специального класса точности или весы лабораторные электронные специального класса точности по ГОСТ OIML R 76-1;
- пипетки 1-2-1-1(5) по ГОСТ 29227;
- пробирки П-2-10(20)-14/23 XC  по ГОСТ 1770;
- стаканы химические лабораторные стеклянные В-1-150 ТСХ по ГОСТ 25336;
- цилиндры мерные лабораторные стеклянные 2-(100, 250)-2 по ГОСТ 1770;
- натрия гидроокись, х.ч. по ГОСТ 4328;
- медь сернокислая 5-водная, х.ч. по ГОСТ 4165;
- вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Допускается применение других средств измерений, испытательного оборудования, вспомогательных устройств с аналогичными параметрами метрологических и технических характеристик, обеспечивающих необходимую точность измерений, а также реактивов и материалов по качеству не ниже вышеуказанных.

Приготовление 10%-ного раствора гидроокиси натрия 
Навеску (10±0,01) г гидроокиси натрия растворяют в 90 см3  дистиллированной воды. Полученный раствор хранится при 20±5 °С в течении 1 суток.
Приготовление 1%-ного раствора сульфата меди
Навеску (1,00±0,01) г сульфата меди растворяют в 100 см3 дистиллированной воды. Полученный раствор хранится при 20±5 °С в течении 1 суток.
Проведение биуретовой реакции
В пробирку 1 мл промывной воды добавляют 1 мл 10 %-го раствора гидроокиси натрия и затем 2-3 капли 1 %-ого раствора сульфата меди. Появление фиолетового окрашивания с синим или красным оттенком указывает на наличие азотосодержащих соединений в контрольной пробе, что свидетельствует о размораживании продукции и нарушении реализации методики. 
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