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本标准的附录
!

为规范性附录!

本标准由国家认证认可监督管理委员会提出并归口!

本标准起草单位"中华人民共和国上海出入境检验检疫局!

本标准主要起草人"邬宝官#李树清#王忠宽#陈志飞#王巧全!

本标准系首次发布的出入境检验检疫行业标准!
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出口肝素钠检验检疫规程

%

!

范围

本标准规定了出口肝素钠的检验检疫方法!

本标准适用于出口肝素钠粗品#外用精品和注射用精品的检验检疫!

!

!

规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款!凡是注日期的引用文件$其随后所有

的修改单%不包括勘误的内容&或修订版均不适用于本标准$然而$鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本!凡是不注日期的引用文件$其最新版本适应用于本标准!
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'
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!

分析实验室用水规格和试验方法%

()

*

+,-.%/%

&

,0

'

$111/

!

进口动物源性饲料中牛羊源性成分检测
234

方法

(中华人民共和国药典)%

'556

年版二部&

#

!

术语#定义和缩略语

#7%

!

术语和定义

下列术语和定义适用于本标准!

#7%7%

肝素钠
!

$%

&

'()*+,-)./

自猪的肠粘膜中提取的硫酸氨基葡萄糖的钠盐$具有延长血凝时间的粘多糖类物质!

#7%7!

批
!

0'12$

采用基本相同的原料$使用同一制造工艺$同一次生产出品质均匀一致$包装一致的产品为一批!

#7%7#

细菌内毒素
!

0'21%()'3%*-,1,4)*+

由某些特定细菌产生并在该细菌细胞裂变时释放出来的一种毒素!

#7!

!

缩略语

下列缩略语适用于本标准!

#7!7%

56

!

5*-,1,4)*6*)1

内毒素单位!

#7!7!

*7'1

!

*'*,7'1'3

8

1)2

凝血因子
89

的活性单位!

#7!7#

!9!!!!

!

!9:%*;,

8

39<9)+,3%.2

8

39<9

=

3.1'/

8

39

=

3

8

2

8

39<'(

=

)*)*%9

"

9*)1(,'*)3)*%$

8

-(,2$3,()-%'*-)1+9

/%1$

8

3%+1%(

!:

苯甲酰
:;:

异白氨酰
:;:

谷氨酰%

":

甲基&甘氨酰
:;:

精氨酸对硝基苯胺盐酸盐!

#7!7&

6

!

6*)1

肝素效价单位!

1
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&

!

检疫检验

&7%

!

肝素钠原料的要求

&7%7%

!

屠宰的生猪应来自非疫区#经官方有效监控的规模化#集约化饲养场!

&7%7!

!

生猪在官方有效监控的屠宰场屠宰$并且经宰前#宰后检疫合格!

&7%7#

!

制造肝素钠粗品的猪原肠具有官方签发的动物产品检疫合格证书!

&7%7&

!

肝素钠粗品加工企业的加工过程应符合我国的兽医卫生要求!

&7%7'

!

如果进口国要求不含牛#羊源性成分$按
,0

'

$111/

进行检测!

&7!

!

采样

出口肝素钠实行批批无菌采样!

&7#

!

水

实验室用水按
"#

'

$%%&'

中实验室用水的规格要求!

&7&

!

粗品检疫检验项目

&7&7%

!

效价测定

按(中华人民共和国药典)中附录
"

<

*肝素生物测定法+进行测定!比较肝素标准品与样品延长新

鲜兔血或兔#猪血浆凝结时间的作用$以测定供试品的效价!按干燥品计算$不得少于
%5=

'

>

?

!如果

进口国有特殊要求的$应符合进口国的要求!

&7&7!

!

干燥失重

按(中华人民共和国药典)中附录
#

;

*干燥失重测定法+测定!取样品
1

?

$置五氧化二磷干燥器

内$在
%5@

减压干燥至恒重$减失重量不得超过
1'A

!

&7'

!

外用精品检疫检验项目

&7'7%

!

性状

冻干成品应为白色或类白色粉末$易溶解于水!

&7'7!

!

鉴别

&7'7!7%

!

比旋度

精确称取样品$加水溶解并定量成
B5>

?

'

>;

溶液$按(中华人民共和国药典)中附录
$

C

*旋光度

测定法+进行测定$比旋度应不小于
D.6@

!

&7'7!7!

!

电泳试验

取样品和肝素标准品$分别加水配制成
'76>

?

'

>;

溶液$按(中华人民共和国药典)中附录
%

E

第

三法*琼脂糖凝胶电泳法+进行试验$样品和标准品所显斑点的迁移距离之比应为
57/

&

171

!

&7'7!7#

!

钠离子定性试验

按(中华人民共和国药典)中附录
'

一般鉴别试验中*钠盐鉴别方法+进行试验$应为钠盐!

&7'7#

!

酸碱度

取样品
571

?

$加水
15>;

溶解成
1A

溶液$按(中华人民共和国药典)中附录
$

F

*

G

F

值测定法+进

行测定$

G

F

值应为
675

&

H76

!如果进口国有特殊要求的$应符合进口国的要求!

&7'7&

!

溶解度

1

份样品应完全溶解于
'76

份水中!

&7'7'

!

溶液的澄清度与颜色

取样品
576

?

$加水
15>;

溶解后$溶液应澄清无色,如显混浊$按(中华人民共和国药典)中附录
(

!

*紫外
:

可见分光光度法+在
%B5(>

处测定!吸光度不得大于
5751&

,如显色$与(中华人民共和国药

典)中附录
)

!

第一法中的黄色
1

号标准比色液比较$不得更深!

&7'7(

!

吸光度

将样品
B5>

?

用水
15>;

配制成
57BA

%质量浓度&的溶液$按(中华人民共和国药典)中附录
(

!
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*紫外
:

可见分光光度法+检测$在
'%5(>

波长处$其吸光度不得大于
57'5

,在
'&5(>

波长处$其吸光度

不得大于
5716

!如果进口国有特殊要求的$应符合进口国的要求!

&7'7$

!

干燥失重

按照
B7B7'

测定!减失重量不得超过
&75A

!

&7'7)

!

蛋白质

将样品用无二氧化碳的水配制成
1A

%质量浓度&溶液$取
'5A

的三氯乙酸溶液
57'6>;

&

1>;

样

品溶液中$不得产生沉淀或浑浊!

&7'7*

!

重金属

按(中华人民共和国药典)中附录
#

F

*重金属检查第二法+检测$含重金属不得超过
.5>

?

'

I

?

!如

果进口国有特殊要求的$应符合进口国的要求!

&7'7%"

!

总氮量

按(中华人民共和国药典)中附录
*

<

*氮测定第二法+检测$按干燥品计算$总含氮量应为
17.A

&

'76A

!如果进口国有特殊要求的$应符合进口国的要求!

&7'7%%

!

硫

按(中华人民共和国药典)中附录
*

3

*氧瓶燃烧法+进行测定!按干燥品计算$含硫量不得少

于
15A

!

&7'7%!

!

炽灼残渣

取样品
576

?

$按(中华人民共和国药典)中附录
#

0

*炽灼残渣检查法+进行检测$遗留残渣应为

'&75A

&

B1A

!如果进口国有特殊要求的$应符合进口国的要求!

&7'7%#

!

钠含量

精确称取
65>

?

样品$溶解于
571>JK

'

;

盐酸%含
17'H>

?

'

>;

氯化铯&中$并用此液定容至

155>;

!标准钠溶液也用
571>JK

'

;

盐酸%含
17'H>

?

'

>;

氯化铯&配制成
'6>

?

'

;

#

65>

?

'

;

和

H6>

?

'

;

的浓度!按(中华人民共和国药典)中附录
(

<

*原子吸收分光光度法+在
..57.(>

处进行测

定!钠含量应为
/76A

&

1'76A

!

&7'7%&

!

微生物限度检测

称取样品
15

?

$加
G

FH

无菌氯化钠
:

蛋白胨缓冲液
155>;

$混匀作为
1L15

的供试液!按(中华人

民共和国药典)中附录
+

M

*微生物限度检查法+进行检测!根据进口国的要求$检测微生物项目!

&7'7%'

!

效价测定

按照
B7B71

测定!按干燥品计算$效价不得少于
165=

'

>

?

!测得的结果应为标示量的
/1A

&

115A

!如果进口国有特殊要求的$应符合进口国的要求!

&>'>%(

!

抗
?'

因子活性

测定检测方法见附录
!

!抗
89

因子活性与肝素钠效价比应为
&5A

&

1'5A

!

&7(

!

注射用精品检疫检验项目

按照
B76

要求的项目检测$但减失重量不得超过
675A

!此外$还进行下列项目的检测!

&7(7%

!

热源

称取样品$用氯化钠注射液配制成
1555=

'

>;

的溶液$按
'>;

'

I

?

体重静脉注射家兔!按(中华

人民共和国药典)中附录
+

<

*热源检测法+进行测定!在初试的
.

只家兔中$体温升高均低于
57%@

$并

且
.

只家兔体温升高总和低于
17B@

,或在复试的
6

只家兔中$体温升高
57%@

或
57%@

以上的家兔不超

过
1

只$而且初试#复试合并
&

只家兔的体温升高总和为
.76@

或
.76@

以下$均判为供试品的热原检查

符合规定!

&7(7!

!

细菌内毒素

按(中华人民共和国药典)中附录
+

C

*细菌内毒素检查法+$利用鲎试剂检测细菌内毒素!每单位

肝素钠中内毒素的含量应小于
57516C=

!如果进口国有特殊要求的$应符合进口国的要求!

.

!"

!

#!"!#

"
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&7$

!

结果判定

肝素钠样品符合检验检疫要求$判为合格$允许出口!

'

!

签发证书

肝素钠经检验检疫合格后$签发兽医卫生证书!

B

!"

!

#!"!#

"

!""$



附
!

录
!

@

%规范性附录&

抗
?'

因子活性测定方法

@>%

!

溶液的配制

@>%>%

!G

F&7B

缓冲液

称取三羟甲基氨基甲烷%

NOPQ

&$乙二胺四乙酸%

C<$!

&和氯化钠各适量$用
571A

聚乙二醇
%555

水

溶液溶解$混匀$使溶液中各组分浓度为三羟甲基氨基甲烷
57565>JK

'

;

$乙二胺四乙酸
5755H6>JK

'

;

和氯化钠
571H6>JK

'

;

$

G

F

值为
&7B

$如有偏差$可用
1>JK

'

;

氢氧化钠或
1>JK

'

;

盐酸$调节
G

F

至
&7B

!

@>%>!

!

抗凝血酶
'

溶液

精确称取抗凝血酶
'

$用
G

F&7B

缓冲液稀释成
1=

'

>;

抗凝血酶
'

溶液!使用前经
.H@

预温

16>P(

!

@>%>#

!

89

因子溶液

精确称取
89

因子$用
G

F&7B

缓冲液稀释成
'5(I9N

'

>;

!使用前经
.H@

预温
16>P(

!

@>%>&

!

发色底物溶液

精确称取发色底物
,:''''

$用水稀释成含有
'76>>JK

'

;

的溶液!使用前经
.H@

预温
16>P(

!

@>%>'

!

终止反应溶液

'5A

乙酸!

@>%>(

!

标准溶液

精确称取肝素钠标准品$用
G

F&7B

缓冲液稀释成
57.1' =

'

>;

#

57'6 =

'

>;

#

571&& =

'

>;

#

571'6=

'

>;

#

575%'6=

'

>;

!

@>%>$

!

样品溶液"精确称取样品适量$用
G

F&7B

缓冲液稀释成和标准品相同浓度的溶液!

@>!

!

吸光度的测定步骤

取试管编号$依次加入
155

,

;

抗凝血酶
'

溶液$

155

,

;

标准溶液%或样品溶液$或
G

F&7B

缓冲

液&$

%55

,

;

G

F&7B

缓冲液$混匀$

.H@

水浴
'>P(

!加入
155

,

;89

因子溶液$混匀$

.H@

水浴
'>P(

!

加入
155

,

;,:''''

溶液$

.H@

水浴
'>P(

!立即拿出水浴$在
B56(>

处测各管吸光值!

G

F&7B

缓冲液

作为空白对照$每个试验做两个重复!

@>#

!

计算

以标准溶液和样品溶液吸光值的对数为
#

轴$标准溶液与样品溶液的浓度为
$

轴$绘制标准曲线!

并使用最小二乘方作线性回归分析!分别建立回归直线及斜率!用式%

!71

&计算肝素钠样品抗凝血因

子
89

的活性!

%

&

'

(

)

$

)

,

%

!71

&

!!!!!!!!!!!!!!!

式中"

%

---肝素钠样品抗凝血因子
89

的活性,

'

---肝素钠标准品抗凝血因子
89

的活性,

)

$

---样品回归线的斜率,

)

,

---标准品回归线的斜率!

6

!"

!

#!"!#

"
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