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酸性红褪色分光光度法测定食盐中碘的含量
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摘　要　研究了在 Ｈ２ＳＯ４－ＫＢｒ的介质中，碘酸钾能够 氧 化 酸 性 红 并 使 之 褪 色，且 褪 色 的 程 度 与 碘 酸 根

的含量在一定范围内有很好的线性关系，从而建立了一种新的测定碘的方法。实验结果表明，酸性红的

最大吸收波长 为５１０ｎｍ，碘 的 含 量 在０～５０μｇ／５０ｍＬ范 围 内，符 合 比 耳 定 律，其 回 归 方 程 为 $Ａ＝

０．００４　１３Ｃ＋０．０３２　１４，相关系数Ｒ２＝０．９９８　３，检出限为０．７８μｇ／５０ｍＬ。方法操作简单，快速准确，用于

食盐中碘含量的测定，结果令人满意。
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０　前言

有“智力元素”之称的碘是人体的必需微量元素

之一。健康成人体内碘的总量为３０ｍｇ，其中７０％
～８０％存在于甲状腺。甲状腺分泌的甲状腺素对人

体的生长发育和新陈代谢有着至关重要的作用，是

脑组织正常发育必不可少的营养物质。缺碘易患大

脖子病，即地 方 性 甲 状 腺 肿，同 时 会 影 响 大 脑 的 发

育，导致智力低下。但如果长期摄入过量的碘或一

次性摄入大剂量的碘，也会对人体健康造成危害，比
如碘致甲状腺亢进、甲状腺癌，碘过敏或碘中毒［１］。

对于碘的分析测定，现在已有很多测定方法，有
滴定分析法［２］、离 子 选 择 电 极 法［３］、气 相 色 谱 法［４］、
联用技术［５］、分光光度法［６－９］等。分光光度法仪器设

备简单，操 作 方 便、快 速，灵 敏 度 高，应 用 广 泛［１０］。
在硫酸介质中碘酸根能定量氧化酸性红褪色，且褪



色前后的吸光度差与碘的浓度成正比。由此建立了

测定碘的新方法，用于测定食盐中的碘含量，结果满

意。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

分析天平（奥豪斯仪器有限公司）；ＴＵ－１８１０紫

外可见分光光度计（北京普析通用有限公司）；恒温

器；容量瓶；吸量管；移液管。
碘标准储备溶液（１．０ｍｇ／ｍＬ）：称取优级纯碘

酸钾０．１６８　６ｇ，用少量水溶解并转移至１００ｍＬ容

量瓶中定容，每次用时稀释为１０μｇ／ｍＬ的碘标 准

溶液。

ＫＢｒ溶液（０．４ｍｏｌ／Ｌ）；Ｈ２ＳＯ４溶液（９．０ｍｏｌ／Ｌ）；
酸性红溶液（１．５ｇ／Ｌ）。

实验用水为二次去离子水。

１．２　实验方法

取两支５０ｍＬ的比色管，再分别依次加入１．０ｍＬ
Ｈ２ＳＯ４溶 液、２．０ｍＬ酸 性 红 溶 液、１．０ｍＬ　ＫＢｒ溶

液，再向其中的一支比色管中加入５ｍＬ碘标 准 溶

液（１０μｇ／ｍＬ），然 后 加 蒸 馏 水 至 刻 度 摇 匀，置 于 恒

温器中，７０℃水浴加热２０ｍｉｎ，取出并用流水冷却

至室温，在波长５１０ｎｍ处测定试剂空白吸光度Ａ０
及样品吸光度Ａ，最后计算吸光度差值$Ａ＝Ａ－Ａ０。

２　结果与讨论

２．１　波长选择

按照实验方法制取溶液，在４００～６００ｎｍ范围

内分别测定不含及含碘的酸性红溶液的吸光度值，
结果如图１所示。由图１可知，两条曲线的形状相

似，说明发生褪色反应后，没有新的吸收峰干扰，且

在５１０ｎｍ处有最大吸收波，所以选择５１０ｎｍ为测

量波长。

２．２　硫酸用量

碘酸根的氧化性一定酸度下才能更好地发挥，
所以 考 察 了 硫 酸 的 用 量。分 别 准 确 移 取０．００、

０．２０、０．５０、１．００、２．００、３．００、４．００、５．００ｍＬ硫 酸

（９．０ｍｏｌ／Ｌ）于１０ｍＬ比色管中，再按实验方法测定

它们的吸光度Ａ，结果如图２所示，硫酸（９．０ｍｏｌ／Ｌ）
的用量在０．５０～２．００ｍＬ时，吸光度比较稳定，故实

验选用硫酸（９．０ｍｏｌ／Ｌ）的用量为１．００ｍＬ。

２．３　溴化钾的用量

溴化钾在反应中有一定的催化作用，加入适量

溴化 钾 能 加 快 褪 色 反 应 的 速 度。依 次 准 确 移 取

图１　吸收光谱谱图

Ｆｉｇｕｒｅ　１　Ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｓｐｅｃｔｒａ．

图２　硫酸（９．０ｍｏｌ／Ｌ）体积对吸光度的影响

Ｆｉｇｕｒｅ　２　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｖｏｌｕｍｅ　ｏｆ　Ｈ２ＳＯ４

ｏｎ　ｔｈｅ　ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ．

０．００、０．２０、０．５０、１．００、２．００、３．００、４．００、５．００ｍＬ
溴化钾溶液（０．４ｍｏｌ／Ｌ）于１０ｍＬ比色管中，按 实

验方法测定溶液的吸光度Ａ，结果如图３所示，溴化

钾用量在０．５０～２．００ｍＬ范围内吸光度较稳定，故

实验选用溴化钾用量为１．００ｍＬ。

图３　溴化钾体积对吸光度的影响

Ｆｉｇｕｒｅ　３　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｖｏｌｕｍｅ　ｏｆ　ＫＢｒ　ｏｎ　ｔｈｅ　ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ．

２．４　反应温度及反应时间的影响

按照 实 验 方 法，分 别 间 隔１０ ℃测 定３０～
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１００℃下含碘（５０μｇ／５０ｍＬ）的 酸 性 红 溶 液 与 不 加

碘的酸性红溶液的吸光 度 之 差$Ａ，结 果 表 明，反 应

温度在７０℃时，$Ａ最大，故选择７０℃作为反应温

度。
分 别 测 定 反 应 时 间 为５、１０、１５、２０、２５、３０、

３５ｍｉｎ时的吸光度之差，结果表明反应２０ｍｉｎ时$Ａ
达到最大值，且$Ａ趋于稳定，说明反应已经完全，故
选择反应时间为２０ｍｉｎ。

２．５　共存离子的影响

取５．００ｍＬ碘标准溶液若干份，一份直接按实

验 方 法 进 行 测 定 （不 加 干 扰 离 子 测 得 的 碘 为

４９．８μｇ），其余的分别 加 入 各 种 常 见 离 子 进 行 干 扰

实验。结 果 发 现 某 些 强 氧 化 性 物 质 如 ＭｎＯ４－、

Ｃｒ２Ｏ７２－、ＣｒＯ４－ 等干扰测定特别严重，但一般 样 品

中不存在这些物质。其它离子结果如表１所示，当

相对误差不大于±５％时，基本不干扰测定。

表１　共存离子的影响

Ｔａｂｌｅ　１　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ　ｏｆ　ｃｏｅｘｉｓｔｉｎｇ　ｉｏｎｓ

加入离子

Ｉｏｎ　ａｄｄｅｄ

允许量／ｍｇ
Ｌｉｍｉｔｅｄ
ｖａｌｕｅ

测得碘／μｇ
Ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ
ｖａｌｕｅ

相对误差／％
Ｒｅｌａｔｉｖｅ
ｅｒｒｏｒ

加入离子

Ｉｏｎ　ａｄｄｅｄ

允许量／ｍｇ
Ｌｉｍｉｔｅｄ
ｖａｌｕｅ（ｍｇ）

测得碘／μｇ
Ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ
ｖａｌｕｅ（μｇ）

相对误差／％
Ｒｅｌａｔｉｖｅ
ｅｒｒｏｒ

Ｎａ＋ １０　 ５０．３　 ０．９９ Ａｌ　３＋ １　 ４７．７ －４．４

Ｋ＋ １０　 ４９．４ －０．８ Ｃｌ－ １００　 ５１．１　 ２．５

Ｍｇ２＋ ５　 ５２．３　 ４．７ Ｂｒ－ １００　 ４８．４ －２．８

Ｃｕ２＋ ４　 ４８．２ －３．３ ＣＯ３２－ ３　 ４９．４ －０．８

Ｃａ２＋ ３　 ４７．７ －４．４ ＨＣＯ３－ １０　 ４７．４ －４．０

Ｆｅ３＋ ０．５　 ４９．１ －１．４ ＮＯ３－ １０　 ４８．２ －３．３

Ｚｎ２＋ ４　 ４８．９ －１．８ ＳＯ４２－ １０　 ４９．１ －１．４

Ｍｎ２＋ ２　 ４８．６ －２．４ ＰＯ４３－ ５　 ４９．６ －０．４

ＮＨ４＋ １０　 ４９．１ －１．４ Ｂａ２＋ １　 ４７．７ －４．４

Ｆｅ２＋ ０．５　 ４８．２ －３．３

２．６　工作曲线的绘制及检出限的测定

向７支５０ｍＬ比色管中均加入１．０ｍＬ　Ｈ２ＳＯ４
溶液（９．０ｍｏｌ／Ｌ），２．０ｍＬ酸性红溶液（１．５ｇ／Ｌ），

１．０ｍＬ　ＫＢｒ溶液（０．４ｍｏｌ／Ｌ），再分别加 入０．００、

０．０５、１．００、２．００、３．００、４．００、５．００ｍＬ碘 标 准 溶 液

（１０μｇ／ｍＬ），蒸 馏 水 稀 释 定 容。７０ ℃水 浴 加 热

２０ｍｉｎ，用流水冷却至室温，分别测吸光度Ａ，再 分

别求出后６支与第１支 不 加 碘 标 准 溶 液 的 吸 光 度

之差$Ａ，作工 作 曲 线，如 图４所 示，当 浓 度 在０～
５０μｇ／５０ｍＬ范围 内 与 $Ａ 呈 良 好 的 线 性 关 系。线

性方程 为 $Ａ＝０．００４　１３Ｃ＋０．０３２　１４，相 关 系 数

Ｒ２＝０．９９８　３，以不加 碘 的 酸 性 红 溶 液 作 试 剂 空 白

测定，计算 其 标 准 偏 差 为０．００１　１，得 到 检 出 限 为

０．７８μｇ／５０ｍＬ。

２．７　样品的测定

选用市售的食盐和经实验室提纯的粗盐，其中

样品１为河北产加碘低钠盐，样品２为河北产多元

素强化营养盐，样品３为粗盐经实验室提纯后的盐。
由文献可知［１１］，日常食用盐所加的碘都是以碘酸根

的形式存在，可以直接用本实验方法测定。对于实

验室粗盐提 纯 后 的 盐，碘 以 碘 离 子 形 式 存 在，利 用

ＫＭｎＯ４溶液氧化为碘酸根，再经双氧水处理干扰测

图４　工作曲线

Ｆｉｇｕｅ　４　Ｗｏｒｋｉｎｇ　ｃｕｒｖｅｓ．

定的过量ＫＭｎＯ４后也可用本方法测定。准确称取

样品１、２和３各１０．０ｇ，适量蒸馏水溶解后定容至

１００ｍＬ的 容 量 瓶 中，吸 取１０．００ｍＬ样 品 溶 液 于

５０ｍＬ的比色管中，再按照实验方法进行测定，结果

见表２，结果显示市售碘盐的测定结果与标准值 比

较一致，但粗盐中的碘含量低于实验检出限。

２．８　加标回收实验

向 每 份 样 品 中 加 入 ３．００ ｍＬ 碘 标 准 溶 液

（１０μｇ／ｍＬ）进 行 加 标 回 收 实 验，加 标 回 收 率 在

９９．０％～９９．７％，结果如表３所示。
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表２　食盐中的碘含量

Ｔａｂｌｅ　２　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｉｏｄｉｎｅ　ｃｏｎｔｅｎｔｓ　ｉｎ　ｓａｌｔｓ（ｎ＝５） ／（ｍｇ·ｋｇ－１）

样品

Ｓａｍｐｌｅ

测定值

Ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ　ｖａｌｕｅ

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ　ｖａｌｕｅ

相对标准偏差／％
Ｒｅｌａｔｉｖｅ　ｓｔａｎｄａｒｄ
ｄｅｖｉａｔｉｏｎ

１　 ２１．５　 ２２．３　 ２１．８　 ２１．６　 ２１．７　 ２１．７８　 １．４
２　 ２９．８　 ２９．７　 ３１．９　 ２９．６　 ２９．５　 ３０．１　 １．９
３ － － － － － － －

表３　加标回收实验

Ｔａｂｌｅ　３　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ（ｎ＝５） ／#ｇ

样品

Ｓａｍｐｌｅ

本底值

Ｏｒｉｇｉｎａｌ
ｖａｌｕｅ

加入量

Ａｄｄｉｔｉｏｎ

测定值 Ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ　ｖａｌｕｅ

１　 ２　 ３　 ４　 ５

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
ｖａｌｕｅ

回收率／％
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
ｐｅｒｃｅｎｔ

１　 ２１．８　 ３０　 ５１．６　 ５１．８　 ５１．０　 ５１．６　 ５１．７　 ５１．５　 ９９．０
２　 ２９．７　 ３０　 ６０．１　 ５９．７　 ５９．９　 ５８．４　 ６１．２　 ５９．５　 ９９．３
３　 ０　 ３０　 ２９．８　 ３０．２　 ３０．０　 ３０．１　 ２９．６　 ２９．９　 ９９．７

２．９　稳定性实验

将测定样品的溶液，在不同的间隔时间进行吸

光度测定。结果发现在２４ｈ内，溶液的吸光度基本

上不变，说明反应后的体系稳定性良好。

３　结语

Ｈ２ＳＯ４介质中，用ＫＢｒ催化碘酸钾氧化酸性红

溶液并使之褪色，且其褪色程度在一定浓度范围内

与碘酸钾浓度有良好的线性关系，线性方程为：$Ａ＝
０．００４　１３Ｃ＋０．０３２　１４，相关系数Ｒ２＝０．９９８　３。并对

三种食盐进行了碘含量的测定，结果令人满意，该法

简便易行，稳定性好，易于推广。
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