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酶制剂质量要求 第 4 部分：固定化葡萄糖异构酶制剂


1  范围

本本标准规定了固定化葡萄糖异构酶制剂的术语和定义、要求、试验方法、检验规则和标志、包装、 运输、贮存。
本标准适用于固定化葡萄糖异构酶制剂的生产、检验和销售。
2  规范性引用文件

下列文件的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的的条款。其中，注日期的引用文件， 仅该日期的对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本 文件。
GB/T 191 包装储运图示标志
GB/T 601 化学试剂 标准滴定溶液的制备
GB/T 602 化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备
GB/T 603 化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备
GB/T 6682-2008 分析实验室用水规格和试验方法
3  术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。
3.1
葡萄糖异构酶  g lucose isomerase
以淀粉质（或糖质）为原料，经微生物发酵、提纯等工艺制得，能将 D-葡萄糖转化为 D-果糖的酶。
3.2
固定化葡萄糖异构酶制剂 immobilized g lucose isomerase preparations
经载体固定化而成的葡萄糖异构酶制剂。
3.3
10
葡萄糖异构酶活力 activity of g lucose isomerase
葡萄糖异构酶活力以葡萄糖异构酶活力单位表示，定义为 1 g 固体化葡萄糖异构酶，在本标准规定的 反应条件下，1 h 转化产生 1 mg 果糖，即为 1 个酶活力单位，以 u/g 表示。
3.4
生产能力 productivity
在适宜的工作条件下，酶活力降至原活力的 10%的过程中，1 kg 固定化酶能转化绝干葡萄糖为绝干果 葡糖的量。

4  要求

4.1  感官
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不结块，无异味。
4.2  固定化载体
所使用的固定化载体需符合相关标准要求。
4.3  理化要求
应符合表 1 的规定。
表 1 固定化葡萄糖异构酶制剂的理化要求
	项目
	要求

	葡萄糖异构酶活力 a ，u/g                                ≥
	2000

	生产能力，t/kg                                                  ≥
	5

	强度
	合格

	干燥失重/%                                                      ≤
	8.0

	a 可按供需双方合同规定的葡萄糖异构酶活力规格执行。



5  试验方法

5.1  一般要求
本方法中所用的水，在未注明其他要求时，应符合 GB/T 6682-2008 中水的规格，所用试剂，在未注明 其他规格时，均指分析纯。分析中所用标准滴定溶液、杂质测定用标准溶液、制剂及制品，在没有注明其 他要求时，均按 GB/T 601 、GB/T 602 和 GB/T 603 的规定制备。
5.2  感官要求
称取样品 10g（或 10 mL），观察、嗅闻作出判断，做好记录。
5.3  葡萄糖异构酶活力
5.3.1  适用于链霉菌（Streptomyces sp.）生产的葡萄糖异构酶制剂
5.3.1.1  溶液和试剂
5.3.1.1.1  葡萄糖溶液（700 g/L）
称取 70 g 葡萄糖加入沸水中，使其完全溶解，冷却后用蒸镏水定容至 100 mL。
5.3.1.1.2  磷酸缓冲溶液（pH=7.5）
称取磷酸二氢钠 1.96 g 和十二水合磷酸氢二钠 39.62 g ，用水溶解并定容到 500 mL ，调节溶液 pH 至
7.5±0.05。
5.3.1.1.3  硫酸镁溶液（61 g/L）
称取 12.3 g 七水合硫酸镁，加水溶解并定容至 100 mL。
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5.3.1.1.4  高氯酸溶液（210 mL/L）
量取市售的高氯酸试剂 21 mL ，用水定容至 500 mL。
5.3.1.2  分析步骤
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称取适量固定化酶完整颗粒，用 1 mL 磷酸缓冲溶液（5.3. 1. 1.2）于 3 ℃~7 ℃浸泡 16 h 后，加 1.5 mL 磷酸缓冲溶液（5.3. 1. 1.2） ，0.5 mL 硫酸镁溶液（5.3. 1. 1.3）和 1.5 mL 葡萄糖溶液（5.3. 1. 1. 1） ，再加水调 整至总体积 5 mL ，在 70 ℃水浴中反应 1 h ，加入 5 mL 高氯酸溶液（5.3. 1. 1.4）终止反应。
5.3.2  适用于游动放线菌（Actinoplanes sp.）生产的葡萄糖异构酶制剂
5.3.2.1  溶液和试剂
5.3.2.1.1  葡萄糖溶液（540 g/L）
称取 54.0 g 无水葡萄糖加入沸水中，使其完全溶解，冷却后用蒸馏水定容至 100 mL。
5.3.2.1.2  磷酸缓冲溶液（pH=7.0）
称取磷酸氢二钠 12.36 g 和十二水合磷酸二氢钠 41.0 g ，加水溶解并定容至 1 000 mL ，调节溶液 pH 至
7.0±0.05。
5.3.2.1.3  硫酸镁溶液（3.66 g/L）
称取 0.739 g 七水合硫酸镁，加水溶解并定容至 100 mL。
5.3.2.1.4  硫酸钴溶液（0.46g/L）
称取 0.0843 g 七水合硫酸钴，加水溶解并定容至 100 mL。
5.3.2.2  分析步骤
称取适量固定化酶完整颗粒，用 1 mL 磷酸缓冲溶液（5.3.2. 1.2）于 3 ℃~7 ℃浸泡 16 h 后，加 0.5 mL 磷酸缓冲溶液（5.3.2. 1.2） ，0.5 mL 硫酸镁溶液（5.3.2. 1.3） ，0.5 mL 硫酸钴溶液（5.3.2. 1.4）和 2.5 mL 葡 萄糖溶液（5.3.2. 1. 1） ，再加水调整至总体积 5 mL ，在 70 ℃水浴中反应 1 h ，加入 5 mL 髙氯酸溶液 （5.3. 1. 1.4）终止反应。
5.3.3  果糖的测定
5.3.3.1  溶液和试剂
5.3.3.1.1  半胱氨酸盐酸盐溶液（15 g/L）
称取半胱氨酸盐酸盐 0.375 g ，用水溶解定容至 25 mL。
5.3.3.1.2  咔唑酒精溶液（1.2 g/L）
称取咔唑 30.0 mg ，用无水酒精溶解定容至 25 mL ，放置在棕色瓶中，24h 后使用。
5.3.3.1.3  硫酸溶液
取市售浓硫酸 450 mL ，在不断搅拌下缓慢倒入 190 mL 水中。
5.3.3.1.4  标准果糖溶液
称取 55 ℃真空干燥至恒重的果糖 125.0 mg（精确至 0.000 1 g），用水定容至 25 mL ，存放于冰箱备用， 使用时稀释 100 倍。
5.3.3.2  分析步骤
5.3.3.2.1  绘制标准曲线
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取 25 mL 比色管分别加入 50 μg/mL 果糖标准溶液 0 mL 、0.2 mL 、0.4 mL 、0.6 mL 和 0.8 mL ，分别用 蒸馏水补充至 1 mL 后 ， 于每 管 中加入 0.2 mL 半胱氨酸盐酸盐 溶液（5.3.3. 1. 1） 、 6 mL 硫酸溶液 （5.3.3. 1.3） ，摇匀后，立即加入 0.2 mL 咔唑酒精溶液（5.3.3. 1.2） ，摇匀，于 60 ℃水浴中保温 10 min ， 取出，用水冷却，用 10 mm 比色皿于 560 nm波长下比色， 以吸光度对果糖作图，即得标准曲线。
5.3.3.2.2  样品测定
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将 5.3.1.2 或 5.3.2.2 的反应终止液适当稀释后（使果糖含量在 20~30 μg/mL 范围内），准确吸取 1.0 mL 于 25 mL 比色管，加入 0.2 mL 半胱氨酸盐酸盐溶液（5.3.3. 1. 1）、6 mL 硫酸溶液（5.3.3. 1.3） ，摇匀后， 立即加入 0.2 mL 咔唑酒精溶液（5.3.3. 1.2） ，摇匀，于 60 ℃水浴中保温 10 min ，取出，用水冷却，用 10 mm 比色皿于 560 nm波长下比色，记录吸光度后，在标准曲线图上查得相应的果糖含量。
5.3.4  计算
5.3.4.1  酶反应液产生果糖含量的计算
酶反应液产生果糖的含量按式（1）计算：
1  =  1  ×  × 1 000 	（ 1）
式中：
X1 —— 酶反应液产生果糖的质量，单位为克（g）；
m1 —— 吸光度在标准曲线上查得的果糖质量，单位为微克(μg）；
n —— 稀释倍数；
1 000 —— 质量换算系数。
结果保留至整数位
5.3.4.2  样品酶活力的计算
样品的酶活力按式（2）计算：
X2  [image: ] [image: ]   · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · ·（2）
式中：
X2 —— 样品的酶活力，u/g；
U—— 酶活力单位，u；
m2 —— 样品质量，单位为克（g）。
5.3.5  精密度
在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值应不超过算术平均值的 2%。
5.4  生产能力
生产能力按式（3）计算：
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)[image: ][image: ]X3  [image: ]                                 · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · ·（3）
式中：
X3 —— 生产能力，单位为吨每千克（t/kg）；
∑S —— 转化糖量的总和，单位为千克（kg）；
m3 —— 转化时所用固定化酶的量，单位为千克（kg）；
果葡糖中果糖含量按 42%（质量分数）计。
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5.5  强度
固定化酶用 60 ℃蒸馏水浸没，缓慢搅动 20 h ，用两个手指用力挤压，放开后不成浆（或极少量成浆） 仍硬，为合格。否则为不合格。
5.6  干燥失重
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5.6.1  仪器
5.6.1.1  电热干燥箱。
5.6.1.2  分析天平：精度为 0.000 l g。
5.6.1.3  称量瓶：50 mm×30 mm。
5.6.2  分析步骤
用烘干至恒重的称量瓶称取酶样约 2 g ，精确至 0.000 1 g ，置于 103 ℃±2 ℃电热干燥箱中将盖取下， 侧放在称量瓶旁，烘干 2 h ，取出，加盖，放入干燥器中冷却至室温，称量。
5.6.3  计算
干燥失重按照式（4）计算：
X4  [image: ] [image: ] [image: ] 100  · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · ·（4）
式中：
X4 —— 生产能力，单位为吨每千克（t/kg）；
m4 —— 称量瓶的质量，单位为克（g）；
m5 —— 干燥前称量瓶加样品的质量，单位为克（g）；
m6 —— 干燥后称量瓶加样品的质量，单位为克（g）。
所得结果保留至一位小数。
6  检验规则

6.1  批次
同原料、同配方、同工艺、同生产线连续生产的产品为一批。
6.2  取样规则和样本量
6.2.1  成品抽样的样本量见表 2 。取样的样本量可按照估计的批量参照表 2 执行，或由生产企业和（或） 相关方确定。批取样量不得少于 300mL（或 300g），不足者应按比例适当加取。
表 2 成品抽样的样本量
	批量范围/最小外包装单位
	抽样的样本量/最小外包装单位

	≤50
	2

	51~500
	3

	>500
	4

	注：批量是指批中所包含的单位商品数，样本量是指样本中所包含的样本单位数。


6.2.2  取样应均匀分布在整个灌装过程中，或均匀分布于灌装后的成品中。
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6.2.3  取样时应采用适宜的方法保证取样具有代表性，保证取样部位和取样瓶的清洁。
6.3  检验分类
6.3.1  出厂检验
6.3.1.1  产品出厂前，应由生产厂的质检部门按本标准规定逐批进行检验，检验合格，并附上质量合格证 明的，方可出厂。
6.3.1.2  检验项目：感官、酶活力、干燥失重。



以上内容仅为本文档的试下载部分，为可阅读页数的一半内容。如要下载或阅读全文，请访问：https://d.book118.com/975123310240011042
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