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【检查】 二氧六环  取本品作为供试品溶液；精密称取二氧六环适量，加入经160℃挥发5小时的壬苯醇醚中，充分振摇混匀，并定量制成每1g中含二氧六环5µg的溶液，作为对照品溶液。照气相色谱法（附录V E），以乙基乙烯-二乙烯苯共聚物为固定相，检测器为氢火焰离子化（FID）检测器，柱温为160℃，进样口与检测器温度为200℃。分别精密称取供试品溶液与对照品溶液各5.0g，分别置顶空瓶中，密封，置130℃平衡30分钟，再分别顶空进样100μl，记录色谱图，按外标法以峰面积计算每1g供试品中二氧六环的含量，含二氧六环不得过5µg。
游离环氧乙烷  取环氧乙烷25ml，置盛有约100ml异丙醇的500ml量瓶中，摇匀，再加异丙醇稀释至刻度，摇匀，即得环氧乙烷贮备液，置冰箱中保存使用，贮备液浓度为每1ml中约含环氧乙烷44mg。临用当日，精密量取0.5mol/L盐酸乙醇溶液25ml，置含有氯化镁40g的磨口锥形瓶中，摇匀，使充分饱和，再精密加环氧乙烷贮备液10ml，滴加溴甲酚绿指示液1ml，如溶液不显黄色，继续精密加上述0.5mol/L盐酸乙醇溶液10ml，密塞，放置30分钟，再用乙醇制氢氧化钾滴定液（0.5mol/L）滴定，并将滴定的结果用上述异丙醇10ml作空白试验校正。每1ml乙醇制氢氧化钾滴定液（0.5mol/L）相当于22.02mg的环氧乙烷。环氧乙烷贮备液配制、标定过程中的用具和试液，使用前需置冰浴冷却，配制和标定的过程需注意冷却。取本品作为供试品溶液；精密量取已标定的环氧乙烷贮备液适量，加入经150℃挥发3小时的壬苯醇醚（按以下气相色谱法测定，不得检出环氧乙烷）中，置冰浴充分振摇混匀，并定量制成每1g中含环氧乙烷1µg的溶液，作为对照品溶液。照气相色谱法（附录V E）试验，以6%氰丙基苯基-（94%）二甲基聚硅氧烷为固定液的毛细管柱为色谱柱。程序升温，柱温先在50℃维持7分钟，再以80℃/min的升温速率升至200℃，维持8分钟，检测器为氢火焰离子化（FID）检测器，检测器温度250℃，进样口温度200℃。取乙醛与环氧乙烷贮备液各适量，用上述经150℃挥发3小时的壬苯醇醚稀释制成每1ml中约含乙醛与环氧乙烷均为10µg的溶液，乙醛与环氧乙烷的分离度应符合规定。精密称取供试品溶液与对照品溶液各5.0g，分别置顶空瓶中，密封，置100℃平衡30分钟，再分别顶空进样1ml，记录色谱图，按外标法以峰面积计算每1g供试品中游离环氧乙烷的含量，含游离环氧乙烷不得过1µg。
