
第2 8卷 , 第6期 � � � � � � � � � � � � 光 谱 学 与 光 谱 分 析 Vol� 28, No� 6, pp1387�1389
2 0 0 8 年 6 月 � � � � � � � � � � � � Spectro scopy and Spectr al Analysis June, 2008 �

动力学分光光度法测定食用碘盐中碘酸根

王 � 勇, 倪永年*

南昌大学化学系, 江西 南昌 � 330047

摘 � 要 � 在存在氯化钠的硫酸介质中, 碘酸根与碘离子反应生成中间体三碘离子, 进而与淀粉反应生成蓝

色络合物, 据此, 提出了动力学分光光度测定碘酸根的新方法。反应体系的 3 个特征峰 ( 291, 354 和 585

nm) 被用来优化实验条件。当反应时间为 180 s 时, 在最佳的实验条件下, 碘酸根在这 3个特征峰下的线性

范围分别为 0� 1~ 1� 2, 0� 05~ 1� 2和 0� 1~ 1� 2 �g � mL - 1 , 检测限分别为 0� 047, 0� 027和 0� 048�g � mL- 1。

实验发现 354 nm 处测定的线性范围较宽且检测限最低, 该波长可被用于定量分析。该方法应用于食用碘盐

中的碘酸根测定。
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引 � 言

� � 碘酸根的分析方法有分光光度法[ 1, 2] , 荧光光度法[3] ,

极谱法[ 4]和电位滴定法[5]等。与这些热力学平衡法相比, 动

力学分析法操作较为简单, 试剂用量较少, 选择性也较

好[6�9]。文章提出了动力学分光光度法定量测定碘酸根。其

反应基于碘酸根、碘离子和淀粉之间在氯化钠�硫酸介质中
的显色反应。该反应为连串反应, 首先碘酸根和碘离子反应

生成三碘离子, 然后三碘离子再与淀粉反应生成碘�淀粉蓝
色络合物。结合 3个特征吸收峰( 291, 354 和 585 nm)的吸光

度优化了实验条件。结果发现, 反应时间为 180 s 时, 354 nm

处的线性范围较宽且检测限低。该方法应用于食用碘盐的碘

酸根测定, 结果令人满意。

1 � 实验部分

1� 1 � 主要仪器与试剂
Ag ilent 8453 分光光度计 (美国) , SA�720 pH 计 ( O ri�

on)。碘酸钾贮备溶液( 10 �g� mL - 1 ) , 测定时按需要进行稀

释, 碘化钾溶液( 2 g � L- 1) , 硫酸溶液( 0� 02 mol � L - 1 ) , 氯

化钠溶液( 0� 75 mol � L- 1 ) 和淀粉溶液( 2%)。所用试剂均为

分析纯, 水为二次蒸馏水。

1� 2 � 实验步骤

用微量进样器准确移取一定量的碘酸钾贮备溶液于 1

cm 比色皿中, 依次加入 0� 45 mL 0� 02 mo l � L - 1的硫酸,

0� 3 mL 0� 2%的淀粉溶液, 0� 4 mL 0� 75 mo l� L - 1的氯化钠

溶液和一定量的二次蒸馏水, 使比色皿中溶液总体积为 2� 15

mL , 将比色皿置于光路中, 在搅拌状态下于 27  中保温
1� 5 min 后迅速加入 0� 35 mL 2 g � L - 1碘化钾溶液(总体积

为 2� 5 mL ) , 并开始计时, 仪器自动扣除空白并且在 291,

354 和 585 nm 下进行动力学扫描。扫描时间间隔为 1 s, 总

反应时间为 180 s。采集扣除试剂空白后的测量数据, 用

M AT LAB 程序对所记录的数据进行计算。

2 � 结果与讨论

2� 1 � 吸收光谱和动力学曲线

蓝色络合物, 三碘离子和碘酸根的吸收光谱曲线见图 1。

可以看到在反应过程中碘酸根有 3 个特征峰 ( 291, 354 和

585 nm)。其中 291 和 354 nm 是反应产物蓝色络合物和中间

体三碘离子的特征峰, 蓝色络合物还有 585 nm 的特征峰。

采集 3 个特征峰在 180 s 时动力学曲线(图 2) , 并用单纯形

搜索法根据假一级动力学模型 A = a0 (1 - exp(- kt ) ) 计算

291, 354 和 585 nm 处的速率常数, 分别为 0� 055 4, 0� 031 4

和 0� 014 2。可以看到在 3 个特征峰处的动力学曲线有很大

的差别。一般认为如果假一级反应实验中只有被监测的物质

有吸收, 那么在有响应的波长范围内各波长处的动力学曲线



和速率常数应相同。这与本实验结果不符, 因而有理由认为

反应中有中间体三碘离子生成且该反应为连串反应。同时,

从实验数据中发现在蓝色络合物的 585 nm 吸收峰处存在一

个诱导期, 并且这个诱导期只有当 291 和 354 nm 处的吸光

度分别达到 0� 06 和 0� 04 时才结束, 这一现象也能从图 2 看

出。

2� 2 � 硫酸和碘化钾浓度对吸光度的影响
本实验在 3 个特征峰处优化实验条件, 考察了硫酸和碘

化钾浓度对反应的影响, 结果表明当硫酸浓度为 3� 6 ! 10- 3

mol� L - 1 , 碘化钾浓度为 22� 6 ! 10- 3mo l � L - 1时, 吸光度

最大。

Fig� 1 � Spectra of blue complex, triiodide
ion and iodate at t= 180 s

The concent rat ion of b lue complex, t riiodid e ion , iodate, su lfuric

acid, potas sium iodode, star ch and sodium chorde are 0� 2, 0� 1 and

0�2 �g � mL- 1 , 3� 6 ! 10- 3 mol � L- 1, 22� 6 ! 10- 3 mol � L- 1,

0�23% , 0� 14 m ol� L- 1 , respect ively, T = 27  

2� 3 � 淀粉和氯化钠浓度对吸光度的影响
实验中考察了 0� 016% ~ 0� 30%的淀粉和 0~ 0� 16 mo l

� L- 1的氯化钠对吸光度的影响。结果表明, 随着淀粉浓度

Fig� 2 � Kinetic curve of iodate at three peak wavelengths
Ex perim ental condit ion s as in Fig� 1

增加, 在 291 nm 处的吸光度缓慢减小, 而在 354 和 585 nm

处的吸光度快速增加; 而随着氯化钠浓度的增加, 在 291 和

354 nm 处吸光度缓慢减小, 而在 585 nm 处的吸光度快速增

加。本文选择 0� 23%的淀粉和 0� 14 mol � L - 1的氯化钠作为

反应最佳浓度。

2� 4 � 温度对吸光度的影响

实验表明, 随着温度的增加, 在 291 和 354 nm 处的吸

光度几乎没有什么变化, 而在 585 nm 处吸光度快速减少。

考虑到 3 个波长下的灵敏度和实际操作, 室温 ( 27  )被选

为温度的最佳条件。

2� 5 � 单组分线性范围及工作曲线
在实验选定的最佳条件下, 分别记录一系列不同浓度的

碘酸根在 3个特征峰下的动力学数据。在不同时刻 , 3 个特

征峰的回归方程参数见表 1。可以看出, 随着时间的增加,

碘酸根在 3 个特征峰处的检测限都有不同程度的减小, 当反

应时间为 180 s 时检测限达最小, 分别为 0� 047, 0� 025 和
0� 048 �g� mL - 1。同时也可以看出不论在哪一个时刻, 354

nm 处的检测限都要比其他两个特征峰下的检测限小, 这可

Table 1 � Comparison of recovery parameters for the determination of iodate at the three peak wavelengths and the diff erent times

样品次数
线性范围

/ ( mg � L- 1 )

工作曲线斜率

/ ( L � mg- 1)

工作曲线截距

/ ! 10- 3

斜率标准偏差

/ ! 10- 3

截距标准偏差

/ ! 10- 3

检出限

/ ( mg � L- 1)
相关系数

( 1) 291 nm

30 s 7 0� 1~ 1� 2 0�13 20 3� 9 2� 8 0� 088 0� 997 9

80 s 7 0� 1~ 1� 2 0�20 19 3� 2 2� 3 0� 048 0� 999 4

130 s 7 0� 1~ 1� 2 0�21 21 4� 3 3� 1 0� 048 0� 999 0

180 s 7 0� 1~ 1� 2 0�22 18 3� 4 2� 4 0� 047 0� 999 4

( 2) 354 nm

30 s 8 0� 05~ 1� 2 0�15 1� 3 2� 4 1� 6 0� 054 0� 999 3

80 s 8 0� 05~ 1� 2 0�25 - 1� 5 2� 2 1� 5 0� 038 0� 999 8

130 s 8 0� 05~ 1� 2 0�26 0� 79 2� 9 2� 0 0� 038 0� 999 6

180 s 8 0� 05~ 1� 2 0�26 3� 5 1� 9 1� 3 0� 027 0� 999 8

( 3) 585 nm

30 s 7 0� 1~ 1� 2 0�30 - 35 16 11 0� 160 0� 993 4

80 s 7 0� 1~ 1� 2 0�49 - 30 10 7� 4 0� 060 0� 998 9

130 s 7 0� 1~ 1� 2 0�53 - 22 8� 3 6� 0 0� 049 0� 999 4

180 s 7 0� 1~ 1� 2 0�55 - 18 8� 8 6� 4 0� 048 0� 999 4
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能是由于在 354 nm 处所含中间体三碘离子和蓝色络合物的

信息量最多。另外, 3 个特征峰下的线性范围分别为 0� 1~

1� 2, 0� 05~ 1� 2 和 0� 1~ 1� 2 �g� mL - 1。由于当反应时间为

180 s 时, 在 354 nm 处测定碘酸根的线性范围最宽且检测限

最低, 所以这个波长可被用作碘酸根的定量分析。

2� 6 � 干扰实验

当反应时间为 180 s 时, 在特征峰 354 nm 处用上述选择

的最佳条件作碘酸根的干扰实验。实验结果表明, 碘酸根浓

度为 0� 5 �g � mL- 1 , 相对误差不大于 ∀ 5%时, 下列共存离

子不干扰测定 (以 �g � mL - 1计) : K+ ( 500) , Na+ ( 500) ,

SO -
4 ( 500) , CO2-

3 ( 500) , C2O
2-
4 ( 500) , Cl- ( 300) , F - ( 50) ,

Br- ( 50) , ClO-
4 ( 50) , BrO-

3 ( 50) , Mg 2+ ( 10 ) , Ca2+ ( 10) ,

Zn2+ ( 5) , Mn2+ ( 5) , Cr 3+ ( 5) , Fe2+ ( 5) , Cd2+ ( 5)。

2� 7 � 食用碘盐中碘酸根的测定

准确称取市售食用碘盐 8 g , 用 2 次蒸馏水溶解后转移

至 100 mL 容量瓶中, 并用 2 次蒸馏水稀释到刻度。移取一

定量的此溶液按上面实验步骤进行测定, 并用国标滴定法进

行对照, 同时也进行加标回收实验, 结果见表 2。可以看到,

本实验方法测定值与滴定方法测定值无显著性差异, 且加标

回收率为 100%。

Table 2 � Determination of iodate in iodized salt samples at the peak wavelength of 354 nm and the reaction time of 180 s( n= 5) *

滴定法测定值/ (�g � g- 1 ) 本法测定值/ ( �g � g- 1) RSD/ % 加标量/ ( �g � g- 1) 加标样测定值/ (�g � g- 1 ) 回收率/ %

33� 35 34� 41 3� 18 93� 74 128� 15 100� 0

� � � * 江西盐业公司
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Kinetic Spectrophotometric Determination of Iodate in Iodized

Salt Samples

WANG Yong, NI Yong�nian*

Depar tment o f Chemist ry, Nanchang Univer sity , Nanchang � 330047, China

Abstract� A kinetic spect rophotometric method fo r the det ermination of iodate based on consecutiv e r eactions w as propo sed. The

met hod w as based on the kinetic pro cess of the analytes which react w ith star ch�iodide in the pr esence o f sodium chlo ride in sul�
fur ic acid medium. It w as found that the intermediate triiodide ion w as pr oduced in t he consecutive reactions and the thr ee peak

waveleng ths, 291, 354 and 585 nm, were obtained in the w hole reaction pro cess. And t hen t he three peak w aveleng ths w ere

chosen as the opt imization conditions. In the reaction time of 180 s, the obtained linear calibration concentr ation ranges at the

three peak w avelengt hs under the optimized conditions were 0. 1�1. 2, 0. 05�1. 2 and 0. 1�1. 2 �g � mL - 1 , respectiv ely , and the

detection limit s w ere 0. 047, 0. 027 and 0. 048�g� mL - 1 , r espectiv ely. As there w ere the w idest linear range and the lowest de�

tection limit at the peak w aveleng th 354 nm, the w aveleng th w as cho sen for the quantit ive ananly sis o f iodate. A t the same time,

the method w as successfully applied to the determination o f iodate in iodized salt samples.

Keywords� Iodate; Kinetic determination; Spectr ophotomet ry; Intermediate; Consecutive reaction: Iodized salt
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