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结晶海藻糖
[bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc17233333]范围
[bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc17233334]本标准规定了结晶海藻糖的术语与定义、基本要求、技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存、质量承诺。
本标准适用于以酶法转化的结晶海藻糖粗品为原料，经过精制加工而成的结晶海藻糖（增加用途）。
[bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期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 191-2008, ISO 780,1997, MOD）
GB 7718 预包装食品标签通则
术语和定义
（国标）下列术语和定义适用于本文件。

海藻糖 trehalose （α－D－glucopyranosyl－α－D－glucopyranoside）
由两个吡喃环葡萄糖分子以1,1糖苷键连结而成的非还原性双糖。
化学名称、分子式、结构式和相对分子质量
化学名称：α－D－吡喃葡萄糖－α－D－吡喃葡萄糖苷。
结晶海藻糖分子式：C12H22O11·2H2O。
结构式：
[image: ]
结晶海藻糖相对分子质量：378.33。
基本要求
设计研发
应具备自主设计优化结晶、烘干、粉碎等工艺的能力。
原材料
海藻糖原料应符合GB/T 23529-2009中一级结晶海藻糖的规定。
乙醇应符合GB/T 30610的规定。
生产用水应符合《中国药典》纯化水的标准要求。
工艺与装备
海藻糖生产采用溶解、过滤、结晶等工艺制取。
重结晶过程应采用超滤技术，去除微生物、内毒素。通过梯度降温结晶，控制杂质含量。
应配备溶剂回收系统，实现乙醇回收利用。
检验检测
应具备海藻糖理化指标、安全卫生指标等项目的检测能力。
应配备高效液相色谱仪、原子吸收分光光度计、酶标仪、微生物检测室等。
技术要求
净含量
按国家质量监督检验检疫总局令第75号执行。
感官指标
产品为白色，干燥松散晶粒，无明显异物；味甜、无异味。
理化指标
理化指标应符合表1的规定。
理化指标
	序号
	项 目
	指标

	1
	海藻糖含量（以干基计）/%                                   ≥
	99.7

	2
	pH
	5.0～6.7

	3
	灼烧残渣/%                                                ≤
	0.01

	4
	干燥失重/%                                                  ≤
	0.5

	5
	色度                                                     ≤
	0.100

	6
	浊度                                                     ≤
	0.05

	7
	水分/%                                                    
	9.0－11.0

	8
	比旋光度（以干品计）/°                                  
	+197～+201

	9
	色谱纯度
	葡萄糖/%                                    ≤
	0.20

	
	
	低聚糖/%                                    ≤
	0.20

	
	
	未知杂质/%                                  ≤
	0.10

	
	
	总杂质/%                                    ≤
	0.30

	10
	可溶性淀粉/1g
	不得检出

	11
	乙醇/%                                                      ≤
	0.3


卫生指标
卫生指标应符合表2的规定。
卫生指标
	序号
	项 目
	指标

	1
	铅（Pb）/（mg/kg）                                         ≤
	0.1

	2
	砷（As）/（mg/kg）                                         ≤
	0.1 

	3
	重金属（以Pb计）/（mg/kg）                                 ＜
	5

	4
	菌落总数/（cfu/g）                                         ≤
	100

	5
	大肠菌群/（MPN/100g）                                      ≤
	不得检出

	6
	霉菌和酵母菌/（cfu/g）                                     ＜
	10

	7
	致病菌（系指肠道致病菌和致病性球菌）
	不得检出

	8
	内毒素/（EU/g）                                            ＜
	25


试验方法
净含量
按JJF 1070的规定进行。
感官指标
取适量样品，在自然光线下，用肉眼观察样品的颜色和形态，检查有无杂质；取少量样品，仔细品尝其味（品尝第二个样品之前，须用清水漱口），做好记录。
理化指标
含量（高效液相色谱法）
原理
同一时刻进入色谱柱的各组分，由于在流动相和固定相之间溶解、吸附、渗透或离子交换等作用的不同，随流动相在色谱柱两相之间反复多次的分配，由于各组分在色谱柱中的移动速度不同，经过一定长度的色谱柱后，彼此分离开来，按顺序流出色谱柱，进入信号检测器，在记录仪上或数据处理装置上显示出各组分的谱峰数值，根据保留时间用归一化法或外标法定量。
仪器
高效液相色谱仪（配有示差检测器）。
流动相脱气装置及0.45 μm微孔滤膜。
色谱柱：氨基柱（4.6 mm×300 mm,5 μm）。
分析天平：感量0.0001 g。
微量进样器：10μl。
试剂
水：二次蒸馏水或超纯水。
乙腈：色谱纯。
海藻糖标准品：纯度≥99.0 %。
分析步骤
标准品制备
标准品需在60℃电热恒温干燥箱中干燥5h后用于称量。称取海藻糖标准品（7.3.1.3）约0.5g,精确至0.0001g，用水（7.3.1.3）溶解并定容至50 mL，摇匀。用0.45 μm微孔滤膜（7.3.1.2）过滤，收集滤液供测定用。
样品制备
样品需在60℃电热恒温干燥箱中干燥5 h后用于称量。称取海藻糖试样约0.5 g，精确至0.0001 g,用水（7.3.1.3）溶解并定容至50 mL，摇匀。用0.45 μm微孔滤膜（7.3.1.2）过滤，收集滤液供测定用。
试样的测定
流动相为乙腈：水＝70:30。在测定的前一天接通示差检测器的电源，预热稳定，装上色谱柱，以0.1 mL/min的流速通入流动相，平衡过夜。正式进样分析前，将所用流动相输入参比池20 min以上，再恢复正常流路，使流动相经过样品池，调节流速至1.0 mL/min，走基线，待基线走稳后，将标准溶液(7.3.1.4.1)和制备好的试样（7.3.1.4.2）分别进样10 μL。根据标准品的保留时间定性样品中的糖组分，根据样品的峰面积，以外标法计算糖组分的百分含量。
结果计算
[image: ]
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5 %。
pH
仪器
pH计（酸度计）；精度±0.02 pH。
分析步骤
称取试样约30 g，精确至0.1 g，加入不含二氧化碳的水溶解并定容至100 mL，摇匀，作为试样液。用试样液洗涤电极，然后将电极插入试样液中，调整pH计温度补偿旋钮至25℃，测定试样液的pH值。重复操作，直至pH读数稳定1 min，记录结果。
测定结果准确至小数点后第一位。
精密度
在重复性条件下获得的两次独立测定结果之差不得超过0.05pH。
灼烧残渣
仪器
高温炉：控温700℃～800℃。
分析天平：感量0.0001 g。
瓷坩锅：50 mL。
干燥器：用变色硅胶作干燥剂。
操作步骤
称取试样1 g，精确至0.000 2 g，于灼烧至恒重的坩锅中，先在电炉上缓缓加热，小心炭化，直至无烟，再移入高温炉内，在700℃～800℃灼烧2 h后，炉温降至200℃左右，取出坩锅，加盖，放入干燥器中，冷却至室温，称量。然后，再移入高温炉内灼烧1 h，取出，冷却，称量，至恒重。
结果计算
[image: ][image: ]
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 %。
干燥失重
仪器
电热干燥箱。
称量瓶：50 mm×30 mm。
干燥器。
分析天平：感量0.000 1 g。
分析步骤
用烘至恒重的称量瓶称取试样2 g，精确至0.000 1 g，结晶海藻糖置于60℃±1℃电热干燥箱中（无水海藻糖置于130℃±1℃电热干燥箱中）,烘干5 h,取出，加盖,放入干燥器中,冷却至室温(30 min)，称量。
结果计算
[image: ]
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10 %。
色度、浊度
仪器
紫外可视分光光度计。
分析步骤
称取试样30 g，精确至0.1 g，加水溶解并定容至100 mL，摇匀。用1 cm比色皿，以水为空白对照，分别在波长420 nm和720 nm下测定试样液的吸光度，记录读数。
结果计算
色度
[image: ][image: ]
浊度
试样于720 nm处的吸光度即为试样的浊度值。
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0.2%。
水分（K－F）
仪器
分析天平。
卡氏自动水分测定仪。
分析步骤
在0.10 g－0.50 g范围内，取供试品精密称定，待水分仪样品池平衡后，输入样品名称，将样品倒入样品池（甲醇：甲酰胺=2:1）开始检测，输入样品精确数量，定时250秒，检测结束仪器自动读出检测结果，记录结果。

比旋光度
仪器
分析天平。
旋光仪。
分析步骤
取本品约10.0 g，精密称定，置100 ml容量瓶中，加水适量与氨试液0.2 ml，溶解后，用水稀释至刻度，摇匀，放置30分钟，在20℃时测定。测定时,用水调零，然后用样液冲洗旋光管两次,样液装满旋光管,不能有气泡产生。
结果计算
[image: ][image: ]
杂质
仪器
高效液相色谱仪（配有示差检测器）。
流动相脱气装置及0.45 μm微孔滤膜。
色谱柱：氨基柱（4.6 mm×300 mm,5 μm）。
分析天平：感量0.0001 g。
微量进样器：10μl。
试剂
1. 水：二次蒸馏水或超纯水。
乙腈：色谱纯。
海藻糖标准品：纯度≥99.0%。
麦芽三糖标准品：纯度≥99.0%
葡萄糖标准品：纯度≥99.0%
分析步骤
标准品制备
标准品需在60℃电热恒温干燥箱中干燥5h后用于称量。称取海藻糖标准品（7.3.1.3）约0.5 g, 麦芽三糖标准品约0.1 g，葡萄糖标准品约0.1 g精确至0.0001g，用水（7.3.1.3）溶解并定容至50 mL，摇匀。用0.45 μm微孔滤膜（7.3.1.2）过滤，收集滤液供测定用。
样品制备
样品需在60℃电热恒温干燥箱中干燥5 h后用于称量。称取海藻糖试样约0.5 g，精确至0.0001 g,用水（7.3.1.3）溶解并定容至50 mL，摇匀。用0.45 μm微孔滤膜（7.3.1.2）过滤，收集滤液供测定用。
试样的测定
流动相为乙腈：水＝70:30。在测定的前一天接通示差检测器的电源，预热稳定，装上色谱柱，以0.1 mL/min的流速通入流动相，平衡过夜。正式进样分析前，将所用流动相输入参比池20 min以上，再恢复正常流路，使流动相经过样品池，调节流速至1.0 mL/min，走基线，待基线走稳后，将标准溶液(7.3.1.4.1)和制备好的试样（7.3.1.4.2）分别进样10 μL。根据标准品的保留时间定性样品中的糖组分，根据样品的峰面积，计算葡萄糖与麦芽三糖的百分含量。（注：杂质B低聚糖以麦芽三糖表示）结果计算
[image: ]
未知杂质
 按7.3.8规定的方法操作。
7.3.9.1结果计算
含量按式(7)计算。
                      A1
               X6=           ×100%   ………………………… (7)
                      A2
式中:
X6——其他杂质含量，%；
A1——除葡萄糖与麦芽三糖以外所有杂质峰面积；
A2——海藻糖峰面积；
总杂质
按7.3.8规定的方法操作。除海藻糖外的所有杂质
7.3.10.1结果计算
含量按式(8)计算。
                      A1
               X8=           ×100%   ………………………… (8)
                      A2
式中:
X8——总杂质含量，%；
A1——除海藻糖以外所有杂质峰面积；
A2——海藻糖峰面积；
可溶性淀粉
仪器
分析天平。
纳氏比色管:50 mL。
试剂和试液
碘试液：取碘13.Og ,加碘化钾36g与水50ml溶解后，加盐酸3滴与水适量使成1000ml，摇匀，用垂熔玻璃滤器滤过。
分析步骤
取本品1.Og，加水10ml溶解后，加碘试液1滴，不得显蓝色。
氯化物
仪器
分析天平。
纳氏比色管:50 mL。
试剂和试液
标准氯化钠溶液的制备：称取氯化钠0.165 g，置1000ml量瓶中，加水溶解后，加硫酸2.5 ml，用水稀释至刻度，摇匀，即得（每l ml相当于100 μg的Cl)。
分析步骤
取供试品2 g加水25 ml溶解后，加稀稍酸10ml，置50ml纳氏比色管中，加水成约40ml，摇匀；取1.5 ml标准氯化钠溶液（100ug/ml的Cl），置50ml纳氏比色管中，加稀稍酸10ml，加水成40ml，摇匀。于供试品溶液与对照溶液中分别加入硝酸银试液1.0 ml，用水稀释使成50ml，摇匀，在暗处放置5分钟，同置黑色背景上,从比色管上方向下观察比较，样品不得更浑浊。
硫酸盐
仪器
分析天平。
纳氏比色管:50 mL。
试剂和试液
标准硫酸钾溶液的制备：称取硫酸钾0.181 g，置1 000 ml量瓶中，加水适量使溶解并稀释至刻度，摇匀，即得（每1 ml相当于100μg的S04)。
分析步骤
取供试品1g，加水至20ml，加1 ml稀盐酸，置50ml纳氏比色管中，摇匀；另取2 ml标准硫酸钾溶液（100μg/ml的SO4），加水至20ml，加1 ml稀盐酸，分别加入25%氯化钡2ml，同置黑色背景上，从比色管上方向下观察、比较，供试品溶液比标准溶液不得更浑浊。
残留溶剂
原理
样品中存在的溶剂残留在密闭容器中会扩散到气相中,经过一定的时间后可达到气相/液相间浓度的动态平衡,用顶空气相色谱法检测上层气相中溶剂残留的含量,即可计算出待测样品中溶剂残留的实际含量。
仪器
气相色谱仪:带氢火焰离子化检测器。。
顶空瓶:20 mL,配备铝盖和不含烃类溶剂残留的丁基橡胶或硅树脂胶隔垫。
毛细管色谱柱：6%氰丙基苯基- 94%二甲基聚硅氧烷(30m×0.53mm×3.0um)或等效毛细管色谱柱。
分析天平：感量0.0001g。
微量进样器：10μl。
试剂
无水乙醇：色谱纯。
仪器参考条件
顶空进样参考条件 
a) 平衡时间:30 min；
b) 平衡温度:70℃；
c）进样体积:1μL.
气相色谱进样条件
a) 柱温度程序: 80℃；
b) 进样口温度:250℃；
c）检测器温度:280℃；
d）进样模式:分流模式,分流比2 : 1；
e）载气氮气流速:1.4mL/min；
f）氢气流速:40mL/min；
g）空气流速:400mL/min；
试样制备 
供试品品制备:称量1g(精确到0.01g)样品于20mL顶空进样瓶中,再向其中加人10mL去离子水后密封。保持顶空进样瓶直立,待分析。制备过程中样品不能接触到密封垫,如果有接触，需重新制备。
对照品溶液的制备:根据残留溶剂的限度规定确定精密称取300mg色谱级乙醇，用超纯水溶解，使用1000ml容量瓶定容至1000ml，此溶液乙醇浓度为300ppm；
分析步骤
将供试品溶液移至顶空瓶中，密封；另抽取10ml（此10ml对照品所含甲醇浓度相当于1g样品3000ppm的甲醇残留）对照品溶液至另一个顶空瓶，密封。将供试品，对照品瓶放入顶空开始检测。对照品溶液和供试品溶液，分别连续进样不少于2 次，测定待测峰的峰面积。
结果分析
对比供试品溶液的峰面积于对照品溶液平均峰面积，如供试品溶液的峰面积应小于对照品溶液峰面积，此时供试品乙醇残留＜3000ppm，否则则乙醇残留＞3000ppm。
卫生指标
铅
按GB/T 5009.12规定的方法测定。
砷
按GB/T 5009.11规定的方法测定。
菌落总数
按GB 4789.2规定的方法测定。
大肠菌群
按GB 4789.3规定的方法测定。
霉菌和酵母菌
按GB 4789.15规定的方法测定。
致病菌
按GB 4789.4规定的方法测定。
重金属
仪器
分析天平。
电炉。
马弗炉。
纳氏比色管:50 mL。
试剂和试液
标准铅溶液的制备：称取硝酸铅0.1599 g,置1000ml量瓶中，加硝酸5ml与水50ml溶解后，用水稀释至刻度，摇匀，作为贮备液。
精密量取贮备液10 ml，置100 ml量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，即得（每1ml相当于10μg的Pb)。本液仅供当日使用。
醋酸盐缓冲液(pH3.5)：取醋酸铵25g，加水25 ml溶解后，加7 mol/L盐酸溶液38ml，用2mol/L盐酸溶液或5mol/L氧溶液准确调节pH值至3.5(电位法指示），用水稀释至100ml,即得。
分析步骤
取本品2.0 g，缓缓炽灼至完全炭化，放冷，加0.5ml～1.0ml浓硫酸，使恰湿润，用低温加热至硫酸蒸气除尽后，加硝酸0.5ml，蒸干，至氧化氮蒸气除尽后，放冷，在500℃～600℃炽灼使完全灰化，放冷，加盐酸2 ml，置水浴上蒸干后加水15 ml，滴加氨试液至对酚酞指示液显中性，再加醋酸盐缓冲液（pH3.5）2 ml，微热溶解后，移置纳氏比色管中，加水稀释至25 ml；另取配制供试溶液的试剂，置瓷皿中蒸干后，加醋酸盐缓冲液（pH3.5）2 ml与水15ml，微热溶解后，加标准铅溶液1.0ml，移置纳氏比色管中，再加水稀释至25ml；再在两管中分别加硫代乙酰胺试液各2 ml，摇匀，放置2分钟，同置白纸上，自上向下透视，样品管中显示的颜色与对照管比较，不得更深。
内毒素
试验条件
本项下用水均为内毒素检查用水。
仪器
分析天平。
全自动酶标仪。
旋涡混合器。
20μl－200μl移液器。
100μl－1000μl移液器。
除热原试管。
试剂和试液
碳酸钠（170℃加热4小时以上）、细菌内毒素工作品、鲎试剂。
标准曲线制作
内毒素标准液的配制：10 EU/支内毒素标准品中加入细菌内毒素检查用水（BET水）1 ml 置旋涡混匀器上混匀15分钟，将上述内毒素溶液进一步用细菌内毒素检查用水稀释成0.01 EU/ml、0.1 EU/ml、1 EU/ml、10 EU/ml。内毒素标准曲线相关操作：按仪器操作步骤制作标准曲线，标准曲线的相关系数（r)的绝对值应大于或等于0.980，试验方为有效。否则须重新试验。
分析步骤
称取0.075 g碳酸钠（170℃加热4小时以上）溶于10 ml内毒素检查用水。称取0.05 g样品溶于1 ml碳酸钠溶液，混匀2分钟。依据全自动酶标仪检测操作规程进行检测。
金黄色葡萄糖球菌
按GB 4789.10规定的方法测定。
铜绿假单胞菌
按GB 8538规定的方法测定。
沙门氏菌
按GB 4789.4规定的方法测定。
检验规则
组批
产品以一次烘干为一批，最大批量不应超过班产量。
每批产品应经生产厂的检验部门检验合格后出厂，并附有产品质量合格证明。
取样方法
按表3、表4规定抽取样本。
海藻糖袋装产品取样要求
	批量范围/箱
	抽取样本数/箱
	抽取单位包装数/袋（瓶）

	＜100
	4
	1

	100～250
	6
	1

	251～500
	10
	1

	＞500
	20
	1


海藻糖桶装产品取样要求
	批量范围/桶
	抽取样本数/桶

	＜50
	2

	50～100
	4

	＞100
	6


桶装产品须从表面10 cm以下处抽取样品。取样器应符合食品卫生标准。
桶装产品每份取样量不得少于1 kg；瓶装产品取样总量不得少于600 g。
抽取的样品混匀后分作两份，签封。粘贴标签，在标签上注明产品名称、生产厂名及地址、批号、取样日期及地点、取样人姓名。一份送检，一份封存，保留半个月备查。需做微生物检验时，取样器和玻璃瓶应事先灭菌（样品不得接触瓶口）。
检验分类
出厂检验
产品出厂前，应由生产厂的质量监督检验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。
检验项目：本标准中全部要求项目。
型式检验
检验项目：本标准中全部要求项目。
一般情况下，同一类产品的型式检验每半年至少进行一次，有下列情况之一者，亦应进行：
1. 原辅材料有较大变化时；
更改关键工艺或设备时；
新试制的产品或正常生产的产品停产3个月后，重新恢复生产时；
出厂检验与上次型式检验结果有较大差异时；
国家质量监督检验机构按有关规定需要抽检时。
判定规则
检验结果如有感官或1项～2项理化指标不合格时，可以从该批产品中加倍量抽取样品，对不合格项目进行复检，复检结果只要有一项不合格，判该批产品为不合格。
卫生指标有一项不合格，判该批产品为不合格。
标志、包装、运输和贮存
预包装产品标签应符合GB 7718的要求。
包装储运图示标志宜符合GB/T 191的规定。
包装外应注有产品名称、制造厂名、厂址、净含量、生产日期、保质期、执行标准编号及质量等级。
包装物和容器应整洁、卫生、无破损。
运输过程中，应防尘、防蝇、防晒、防雨，严禁与有毒、有害物质混装混运。
成品应贮于干燥、通风、清洁的库房中；堆放在距离墙壁、暖气管或水泥柱0.3 m以外，糖堆下面应有垫层以防受潮；堆放高度以确保安全为原则。根据先入仓先出仓原则，依次调拨运出。
在正常贮存条件下，无水海藻糖、结晶海藻糖保质期不小于30个月。
质量承诺
建立并实施产品全过程的可追溯体系。
建立售后客服机制，及时解答客户咨询疑问。客户有需求或产品质量有异议时，应在24 小时内做出响应，并及时提出解决方案。
本产品在正常运输、贮存的情况下，在产品保质期内出现产品质量问题，应立即开展产品追溯、实施下架、召回等应急措施，免费提供产品更换。
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