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يقرر ما يأتي:يقرر ما يأتي:

اIـــــادة الأولى : اIـــــادة الأولى : تــــــطـــــبــــــيـــــقـــــا لأحــــــكـــــام اIــــــادة 19 من
اIـرسـوم الــتـنـفـيـذي رقـم 90 ـ 39  اIـؤرخ في 3 رجب عــام
 1410 اIـــــوافق 30 يـــــنــــايـــــر ســــنــــة q1990 اIـــــعــــدل واIـــــتــــمم

واIـذكـورأعلاهq يـهـدف هـذا الـقــرار إلى جـعل مـنـهج تحـديـد
نسبة الهسـتامX في منتوجات الصيد البحري بواسطة

كروماتوغرافيا في طور سائل ذات دقة عالية إجباريا.

اIـادة اIـادة 2 : : لـتـحديـد نـسـبة الـهـستـامـX فـي منـتـوجات
الـصيد البـحري بواسطـة كروماتوغرافـيا في طور سائل
ذات دقة عالية q فـإن مخابر مراقـبـة الجودة و قمع الغش
والمخـابر اIـعـتـمـدة لـهذا الـغـرض مـلـزمـة باسـتـعـمـال اIـنهج

اIبX في اIلحق .

كــمــا يــجـب أن يــســتــعــمل المخـــبــر عــنــد الأمــر بــإجــراء
خبرةq هذا اIنهج.

اIـادة اIـادة 3 : : يــنـشــر هـذا الــقـرار فـي الجـريــدة الـرســمـيـة
للجمهورية الجزائرية الد�قراطية الشعبية.

حـــرر بـــالجـــزائـــر في 12 جـــمـــادى الـــثـــانـــيـــة عــام 1427
اIوافق 8 يوليو سنة 2006.

الهاشمي جعبوبالهاشمي جعبوب
ــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ

اIلحـــــقاIلحـــــق

منهج لتحديد نسبة الهستامX فيمنهج لتحديد نسبة الهستامX في
منتوجات الصيد البحري بواسطةمنتوجات الصيد البحري بواسطة

كروماتوغرافيا في طور سائل ذات دقة عالية.كروماتوغرافيا في طور سائل ذات دقة عالية.

1. موضوع : . موضوع : 

يـــبــX هـــذا اIــنـــهج مـــعـــايــرة الـــهــســـتـــامــX فـي ســمك
التـونـة أو الـسرديـن أو الاسقـمـري أو البـلم أو أي مـنـتوج
بـــحــري طـــازج أو مــجـــمــد أو مــعـــالج بـــالــدخــان مـــجــفف أو
مـــــعــــالـج عــــلـى طــــريـــــقــــة آبــــرت (appertisé) أو تــــعــــرض لأي

معالجة أخرى.

الــــــهـــــــســــــتـــــــامــــــX عـــــــبــــــارة عـن أمــــــX نــــــاتج عـن هــــــدم
الـهـسـتيـدين بـنـزع الكـربـون. �كـن أن يؤدي تـواجـدها في

السمكq بنسب أعلى من 10مغ/ 100غ إلى تسممات.

2. اIبدأ :. اIبدأ :

q في حـمض ثلاثي كـلوروأسـتيك Xتذوب الـهسـتـام
تـــــركب مـع الأورتـــــوفــــتـــــال ألـــــدهــــيـــــدq تــــفـــــصـل بــــواســـــطــــة

يفصل الإناء الكروي عن اIبرد.

يـغــسل جــهــاز الـتــقـطــيــر و تجـمـع مـيــاه الــغـسل داخل
البيشر.

يـعـايـر الآزوت القـاعـدي اIـتبـخـر الإجمـالي بـواسـطة
مـــحــلـــول حـــمض الـــكـــبــريت  0,1 نــظـــامـــيــة q بـــتـــغــيـــر لــون

الأليزارين إلى الأصفر القشي.

6 . التعبير عن النتائج : . التعبير عن النتائج :

يــــعــــبــــرعن الآزوت الــــقــــاعــــدي اIــــتــــبــــخــــر الإجــــمــــالي
.(17 =NH3 ) بالآمونياك

تـرد الـنـتـيجـة إلى 100غ  من اIـنـتـوج.. لـيـكن ن عدد
اIـلـيـلـتـرات من حـمض الـكـبـريت  0,1 نـظـامـيـة اIـسـتـعـمل

للتعديل.

لدينا :

الآزوت الــقـاعـدي  اIـتـبــخـر الإجـمـالي A.B.V.T (مغ/
100/غ =  x 1,7 نx 10 =17ن)

ــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ★ــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ

قــــــرارمرارمــــؤرخ في ؤرخ في 12 ج جــــــمــــــادى الادى الــــثــــــانانــــــيــــــة عة عــــام ام 1427 اI اIــــوافق وافق 8
Xيـجـعل معل مـنــــهج تحهج تحـديديـد الد الــــهـسـتـامامـ qي q2006 يـولولـيــــو سو سـنـة ة
في مفي مــــــــــــنــــــــــتــــــــــــوجوجــــــــــــات الات الــــــــــصــــــــــــيــــــــــــد الد الــــــــــبــــــــــــحــــــــــــري بري بــــــــــواسواســــــــــــطــــــــــة
كــــــرومرومــــــاتاتــــوغوغــــــرافرافــــــيــــــا في طا في طــــــور سور ســــائائـل ذات دقل ذات دقــــة عة عــــــالالــــــيــــة

إجباريا.إجباريا.
ــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ

qإن وزير التجارة

- �ـقـتــضى اIـرسـوم الـرئـاسي رقم 06-176 اIـؤرخ
في  27 ربـــيع الـــثـــاني عــام  1427 اIــوافق  25 مــايـــو ســنــة

 qأعضاء الحكومة Xتضمن تعيI2006 وا 

- و�ـقـتــضى اIـرسـوم الـتــنـفـيـذي رقم 90-39 اIـؤرخ
في 3 رجب عــــــام 1410 اIــــــوافق 30 يـــــــنـــــــايـــــــر ســـــــنــــــة1990

 qتممIعدل و اIا qتعلق �راقبة الجودة و قمع الغشIوا

- و�قـتـضى اIرسـوم الـتنـفـيذي رقم 02-453 اIؤرخ
في 17 شــوال عــام 1423 اIــوافق  21 ديــســمــبــر ســنــة 2002

qالذي يحدد صلاحيات وزير التجارة

-  و�ــــقـــتــــضى اIــــرســــوم الـــتــــنــــفـــيــــذي رقم 04 ـ 189
اIـؤرخ في 19 جــمـادى الأولى عـام  1425 اIـوافق 7 يــولـيـو
سـنـة 2004 الـذي يــحـدد تــدابـيـر حــفظ الـصــحـة و الـنــظـافـة
اIــطـــبـــقـــة عـــلى مـــنـــتـــوجـــات الـــصـــيـــد الـــبـــحـــري و تـــربـــيــة

  qائياتIا

30



23الجريدة الرالجريدة الرّسميسميّة للجمهورية للجمهوريّة الجزائرية الجزائريّة / العدد ة / العدد 58
27 شعبان عام  شعبان عام 1427 هـ هـ

20 سبتمبر  سنة  سبتمبر  سنة 2006  م  م

تذوب 174,2مغ من  K2HPO4 في لتـر واحـد من ماء
qذو نقاوة عالية

- محـلـول الـعابـر في الـكـرومـاتوغـرافـيا : 40 %  من
أســـيــتــونـتريل و 60 % من مـــحـــلــول K2HPO4 تـركـيزه

 q1 ميليمولارية 

qمرشحة  5 ميكرومتر -

- ورق ترشيح ذو طيات رقم 127

5. طريقة العمل : . طريقة العمل : 

1.5 تحضير مصفى تحضير مصفى (défécat) ثلاثي كلورواستيك :) ثلاثي كلورواستيك :

تـســحق و تجــانس عــيـنــة ¡ــثـلــة تـزن  200غ تـقــريــبـا
وتقتطع العينة للتجربة مباشرة.

1.1.5 حالة السمك الطازج و المجمد :

تجـانس  100غ من الـعــيــنـة مع  50 مــلل مـن اIـاء  في
جـــهـــاز لـــلــــســـحق ثم تـــضـــاف  50 مـــلل من مــــحـــلـــول  ثلاثي
كلـوروأستيك (TCA) 20 % يخـلط من جديـد ثم يرشح في

ورق ترشيح ذو طيات رقم 127.

 2.1.5 حالة السمك اIعلب :

qقطرIنفس الطريقة السابقة بأخذ  50غ من اللحم ا
 50 مـــــــــــلـل مـن اIــــــــــاء و  50 مـــــــــــلـل مـن مـــــــــــحـــــــــــلــــــــــول ثـلاثـي

. % 20 (TCA) كلوروأستيك

  3.1.5 حالة السمك نصف اIعلب :

نفس الـطريقة q بأخذ 40غ من لحم السمك و 100ملل
مـن اIـــاء  و  50 مـــلـل من مــــحـــلــــول ثلاثـي كـــلــــوروأســــتـــيك

.% 20 (TCA)

 2.5 تفاعل التركيب مع أورتوفتال ألدهيد : تفاعل التركيب مع أورتوفتال ألدهيد :

يـخـفف جـزء صـغـيـر من الـرشـاحة الى 10/1 في مـاء
خــــــال من اIــــــواد اIـــــعــــــدنــــــيـــــة ثـم يـــــرشـح فـي مـــــرشــــــحـــــة 5

ميكرولتر. 

�كن إجراء بقيـة التفاعل يدويا أو بواسطة محضر
- محقن ذاتي.

تقتطع  100 ميكرولتر من المحلول المخفف الى 10/1
و يضاف إليه  900 ميكرولـتر من اIاء ذو نقـاوة عالية ثم
 NaOHنجـعل المحـلـول قـاعـدي بـإضـافـة  200 مـيـكـرولـتـر من
(2 نـــظـــامــــيـــة) ثـم يـــضـــاف  100مـــيــــكـــرولـــتــــر من مــــحـــلـــول

الــكــرومــاتـوغــرافــيــا في طــور سـائـل ذات دقـة عــالــيــة عـلى
أطـــوار مـــعــكـــوســـةq ثم يـــكــشـف عــنـــهـــا بــواســـطـــة الــقـــيــاس

الفليورومتري.

3. التجهيزات : . التجهيزات : 

qجهاز سحق -

qميزان -

- مـضـخـة إيـزوقـراطـيــة لـكـرومـاتـوغـرافـيـا في طـور
qسائل

- مــحـــقــنـــة من نــوع  RHEODYNE ذات حــلـــقــة حــقن
qلـ 20 ميكرولتر

- عـــمـــود  C18 (20 سم × 4 ±) : ســـيـــلــــيس كـــرويـــة 5
qمع احتمال إضافة عمود مسبق C18  ميكرومتر مدخلة

- كـاشف فـلـيـورومتـري ذو تـدفق مـسـتـمـر مع خـلـية
qلـ   20 ميكرولتر

qمسجل مكامل -

- احـــــتــــمـــــال اســـــتـــــعـــــمـــــال مـــــحـــــضـــــر ذاتي- مـــــحـــــقن
أتوماتيكي.

4. الكواشف : . الكواشف : 

q% 20 (TCA) محلول حمض ثلاثي كلورواستيك

Xثـــــــــنـــــــــائـي كـــــــــلـــــــــورهــــــــــيـــــــــدرات الـــــــــهـــــــــســـــــــتـــــــــامـــــــــ -
q(184,07ميليمولارية)

qذو تركيز  3,33مغ/ملل Xمحلول الهستام -

يــــــــذوب 165,6 مـغ مـن ثـــــــــنــــــــائـي كـــــــــلــــــــورهـــــــــيــــــــدرات
(TCA)  في 100مـلل من ثلاثي كـلـوروأسـتـيك Xالـهـسـتـام

q%10

يخفف إلى 3/1 ثم إلى 100/1

- مــحــلــول أورتــوفــتــال ألــدهــيــد (OPA) تــركــيـزه 10
qيثانولIمغ/ملل  في ا

qمحلول الصودا 2 نظامية -

qمحلول حمض الكلوريدريك  3 نظامية -

- أسيـتـونيـتريل لـلـكرومـاتوغـرافـيا في طـور سائل
qذات دقة عالية

- مـــحـــلـــول تـــركـــيـــزه  1 مـــيـــلــيـــمـــولاريـــة من ثـــنـــائي
q(K2HPO4) البوتاسيوم هيدروجينوفوسفات
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6. التعبير عن النتائج :التعبير عن النتائج :

 1.6 الحساب  :  الحساب  : 

نسبة الهسـتامX اIعبر عـنها باIلغرام لـ  100غ من
العينة هي :                

هـ =   6,66  ×   م      سمك طازج أو مجمد

                    م ن                   

 هـ =  10  ×   م      سمك معلب

                  م ن                   

   هـ = 15,83  ×  م    سمك نصف معلب

               م ن                                             
           حيث :

م ن : مــــســــاحــــة مــــنــــحــــنـى الــــهــــســــتــــامــــX لــــلــــعــــيــــنـــة
qالنموذجية

م   : مــســاحــة مــنــحــنى الــهــســتــامــX لــلــعــيــنــة اIــراد
qتحليلها

 يــؤخـــذ كــنـــتــيـــجــة اIـــعــدل الجـــبــري لـــتــحـــديــدينq إذا
توفرت شروط  التكرارية.

 يعبر عن النتيجة :

- بـتـقريب  0,5مغ (القـيـمة اIـطـلقـة) لـنسب أقل من
q10مغ/ 100غ

- بـتـقريب  1مغ (الـقـيـمـة اIـطـلـقـة) لـنـسب أكـبر من
10مغ / 100غ. 

 2.6 التكرارية : التكرارية :

يـجـب أن لا يـتــعـدى الـفــرق بـX نــتـيــجـتي تحــديـدين
منجزين من طرف نفس المحلل 5 % من القيمة النسبية.

 3.6 عتبة الكشف : عتبة الكشف :

qسمك طازج أو مجمد    :  0,5مغ/ 100غ  -

qسمك معلب                :  0,75مغ/100غ  -

-  سمك نصف معلب        :  1مغ / 100غ.

أورتــوفــتــال ألــدهــيـد (OPA)  (10مــلغ/مــلل)q يــنـتــظــر Iـدة
أربع دقـائـق ثم يـوقـف الـتــفـاعـل بـإضــافـة  150مــيـكــرولــتـر

من HCI (3 نظامية).

يــــرج الأنــــبــــوب جــــيــــدا بــــعــــد إضـــافــــة كـل كــــاشف مع
اIراعاة الدقيقة لوقت التركيب أي  أربع دقائق.

3.5 العبور في الكروماتوغرافيا : العبور في الكروماتوغرافيا :

qالتدفق :  1ملل/دقيقة -

- اIـــذيـــب الــــعـابــر في الــكــرومــاتــوغــرافــيـا : 40 %
1 K2HPO4  مــن الاســــــيـــــتـــــونــــــتـــــريـل و60 % مـن مـــــحـــــول

qميليمولارية
qالحجم المحقن :  20 ميكرولتر -

- كــشف فــلــيــورومــتــري : طــول مــوجـة الــتــهــيج 360
qنانومتر و طول موجة الإرسال  450 نانومتر

- تــــــســـــجــــــيل و تــــــكـــــامل مــــــســـــاحــــــات مـــــنـــــحــــــنـــــيـــــات
qXالهستام

- مــدة عــبــور المحــلــول في الــكــرومــاتـوغــرافــيــا هي 6
دقائق تقريبا.

اIعايرة الخارجية ( بالمحضر الذاتي) :اIعايرة الخارجية ( بالمحضر الذاتي) :

- 100 مـيـكـرولـتـر  من مـحـلـول الـهـسـتـامـX تـركـيزه
10.3,33ـ 3ملغ/ملل

qاءI900 ميكرولتر من ا -

q2 نظامية NaOH  200 ميكرولتر من  -

10 (OPA) 100 ميكرولـتر من أورتوفتـال ألدهيد  -
  qانتظار 4 دقائق qملغ/ملل

- 150 ميـكرولـتر من   HCl نظـامـيته q3 الـعبور في
كروماتوغرافيا في طور سائل ذات دقة عالية.

تحـــتــوى  20 مـــيـــكـــرولـــتـــر المحـــقـــنـــة عـــلى  4,6 مغ من
 .Xالهستام

إذا كـانت نـسـبـة الـهـسـتـامـX ضـعـيـفـةq يجـرى تـفـاعل
الـــتـــركـــيـب عـــلى مـــصـــفى (défécat) ثلاثـي كــلـــوروأســـتـــيك
(TCA) غيـر مخـفف أو ذو تـخفـيف ضـعيف و الـعكسq إذا
(défécat) ــصــفىIيــخــفف ا qكــانت هـــذه الــنــســبــة مــرتــفــعــة
بـطـريقـة �كن الحـصـول فيـهـا على قـراءة كرومـاتـوغرافـية

قريبة من المحلول النموذجي.

(défécat) صـفىIيـجـرى تحـديـدان إثنـان عـلى نـفـس ا
المحضر.
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