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摘　要　研究了在稀磷酸介质中,痕量碘离子对亚硝酸根催化溴酸钾氧化甲基红的阻抑作用,建立了

测定痕量碘离子的阻抑动力学光度分析的新方法。测定碘离子的线性范围为 0—35Λgö50mL ,检出限为7. 5

×10- 9gömL。已用于食品中痕量碘的测定,结果满意。
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1　引言
甲基红是一种重要的显色剂和氧化还原指示剂,在分析化学上已被广泛应用[1, 2 ] ,但在动力学

分析中用作指示剂的报道不多[3, 4 ] ,用于碘的测定还未见报道。本文研究发现, 在稀磷酸介质中,痕

量碘离子对亚硝酸根催化溴酸钾氧化甲基红的褪色反应有显著的阻抑作用,据此建立了阻抑动力

学分光光度法测定痕量碘的新方法。方法简便快速,体系稳定,选择性和重现性好,已用于食品中微

量碘的测定,结果满意。

2　实验部分
2. 1　仪器和试剂

6010型紫外可见分光光度计 (安捷伦科技上海公司) ;

CS501型超级恒温器 (重庆试验设备厂)。

甲基红溶液:称取 0. 0808g甲基红溶于少量乙醇中,用水稀至 1L ,浓度为 3. 0×10- 4molöL ;

NO -
2 标准溶液:用亚硝酸钠按常规配成 1. 0m gömL 的贮备液,避光冷存在棕色瓶中,用时再稀

释为 0. 50ΛgömL ,现配现用;

碘标准溶液; 用 K I按常规配成碘质量浓度为 1. 0m gömL 的贮备液,避光保存在棕色瓶中,工

作溶液为 5. 0ΛgömL ;

KB rO 3 溶液: 0. 05molöL ; H 3PO 4 溶液: 2. 0molöL ; N aA c溶液: 0. 5molöL。

所用试剂均为分析纯,实验用水为二次蒸馏水。

2. 2　试验方法

在 2支 50mL 比色管中,分别加水约 5mL、H 3PO 4 溶液 2mL、0. 50ΛgömL NO -
2 溶液 10mL ,向

其中一支比色管中加入 5. 0ΛgömL 碘标准溶液 10mL ,另一支作试剂空白。放置片刻,再分别加入



KB rO 3 溶液 20mL ,甲基红溶液 1mL、用水定容至 50mL ,摇匀,在室温下放置 5m in,各加N aA c溶液

1mL 中止反应,以蒸馏水作参比,用 1cm 比色皿在 586nm 处分别测量阻抑体系和催化体系溶液的

吸光度A 及A 0,计算 ∃A = A - A 0。

3　结果与讨论
3. 1　吸收光谱

按实验方法,测得催化反应体系和阻抑反应体系的吸收光谱曲线,见图 1。

图 1　吸收光谱

1——阻抑反应体系; 2——催化反应体系。

从图中可以看出,两体系的吸收光谱形状基本

相似,最大吸收波长均为 586nm。故本文选用 586nm

为测量波长。

3. 2　反应介质的选择及其用量的影响

甲基红在酸性条件下可被NO -
2 催化 KB rO 3 氧

化而褪色,碘离子有明显的阻抑作用。实验了不同浓

度的 H 2SO 4, H 3PO 4 和 HC l对催化反应速度和阻抑

反应速度的影响。实验结果表明,在HC l介质中,催

化作用和阻抑作用都较小,在H 2SO 4 介质中,催化作

用较强, 但阻抑作用小于 H 3PO 4 介质, 而在 H 3PO 4

介质中,虽然催化作用不如H 2SO 4 介质,但阻抑反应

速度高于 H 2SO 4 介质, 即在 H 3PO 4 介质中, ∃A 最

大,故本体系在H 3PO 4 介质中进行,当 2. 0molöL H 3PO 4 溶液用量为 2. 0mL 时, ∃A 最大,故本实验

选用H 3PO 4 用量为 2. 0mL。

3. 3　甲基红溶液用量的影响

按实验方法,改变甲基红溶液的用量进行实验。结果表明,甲基红溶液用量在 0. 60—1. 20mL

之间, ∃A 最大且基本不变,故本实验选用浓度为 3. 0×10- 4molöL 甲基红的用量为 1. 0mL。

3. 4　KBrO 3 溶液用量的影响

按实验方法,改变 KB rO 3 溶液的用量进行实验。结果表明, 0. 05molöL 的 KB rO 3 溶液用量在

2. 0mL 时, ∃A 最大,故本实验选用 0. 05molöL 的 KB rO 3 溶液用量为 2. 0mL。

3. 5　NO -
2 用量的影响

按实验方法,改变NO -
2 用量进行试验,结果表明,随着NO -

2 用量的增加, A 及A 0 均降低, ∃A

增大,线性范围也随之加大;当NO -
2 用量在 2. 50—5. 00Λg之间, ∃A 变化较小。为使测定有较宽的

线性范围,本实验选用NO -
2 用量为 5. 00Λg。

3. 6　NaAc用量的影响

催化反应和阻抑反应在酸性条件下有较快的反应速度,酸度降低,催化反应和阻抑反应速度均

降低,直到完全停止。因此,可用改变溶液酸度的办法终止反应。实验结果表明,加入 0. 5molöL 乙
酸钠溶液 1. 0mL ,催化反应和阻抑反应即可停止,且在 30m in 内 ∃A 不变。

3. 7　反应温度的影响

按实验方法,改变温度进行实验。结果表明,温度低于 10℃,催化反应较慢, ∃A 较小;温度高于

30℃,催化反应和阻抑反应的速度均加快,但精密度较差; 在 18—25℃时 ∃A 值最大,且精密度高。
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故本实验在室温下进行,条件实验温度为 22℃。

3. 8　反应时间的影响

在室温下改变不同的反应时间进行实验。实验结果表明, ∃A 随反应时间的增加而加快,在 3—

7m in 内, ∃A 增加很快, 7m in 后, ∃A 增加缓慢且稳定,故本实验选择反应时间为 5m in。

3. 9　校准曲线及检出限

在最佳条件下改变碘离子量进行测定。结果表明,碘离子量在 0—35Λgö50mL 范围内, ∃A 与碘

离子浓度呈良好的线性关系,其回归方程为:

∃A = 0. 005+ 1. 024×C (ΛgömL ) , r= 0 9989, C 为碘离子浓度 (ΛgömL )。

按实验方法对空白进行 11次测定,求得标准偏差为 0. 25% ,根据 3S böK 可算出本法的检出限

为 7. 5×10- 9gömL。

3. 10　共存离子的影响

按实验方法,考察了常见离子对测定的影响,对 50mL 溶液中含 15Λg碘离子的测定,相对误差

在±5%以内,允许 500倍以上的 K+、N a+、Ca2+、M g2+、N H 4+、F - 、NO -
3、C l- 、SO 2-

4 、PO 3-
4 、CO 2-

3 (未

做最高限) ; 400倍的 Zn2+ ; 50倍的Cd2+ ; 10倍的Cu2+ ; 5倍的 Pb2+ ; 2倍的B r- ; 1倍的 Fe3+、Pd2+

对测定无影响。

4　样品分析
参照文献[ 5 ],取海带洗净,烘干,粉碎,称取 1. 0000g用 2molöL KOH 溶液 10mL 浸泡数小时,

小心蒸干, 300℃灰化 2h, 650℃灼烧 2h,使样品变为灰白色,冷却后用少许热水溶解,转入小烧杯

中,用 2molöL HC l中和至中性,滤入 50mL 容量瓶中定容。取适量溶液按实验方法测定,结果见表

1。

碘盐中的碘是以碘酸钾形式存在的[6 ] ,经转化可以用本法直接测定。准确称取 10. 0000g 食盐

于小烧杯中,用适量水溶解后,用 1molöL HA c调pH = 4,加 0. 1molöL N a2S2O 3 0. 1mL ,并加热煮沸

几分钟,定容于 100mL 容量瓶中。移取 10. 00mL 试液于 50mL 比色管中,以下按实验方法操作测

定碘的含量 (为消除样品中大量氯化钠的影响,可在制作校准曲线时加入 5. 00mL 100göL N aC l溶

液) ,分析结果见表 1。
表 1　样品中碘的分析结果 (n= 6)

样品 原含量 (Λgög) 加入量 (Λgög) 测得量 (Λgög) 回收率 (% ) RSD (% )

海带 81. 21 83. 22 50. 00 50. 00 132. 55 133. 07 102. 6 99. 7 1. 4

85. 13 84. 51 50. 00 50. 00 134. 32 134. 49 98. 4 100. 0

82. 36 83. 45 50. 00 50. 00 132. 57 133. 07 100. 4 99. 2

强化碘盐 33. 63 34. 51 50. 00 50. 00 84. 30 84. 06 101. 3 99. 1 2. 2

33. 25 35. 11 50. 00 50. 00 82. 10 85. 22 97. 7 100. 3

34. 92 33. 82 50. 00 50. 00 85. 42 83. 29 101. 0 98. 9
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D eterm ination of Trace Amoun ts of Iodine by Inh ibition
Kinetic Spectrophotometry

YAN X iao2P ing　L I Cheng2P ing　L I L i
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Abstract　A k inetic spetropho tom etric m ethod fo r determ ination of trace amoun ts of iodine w as

developed. T he m ethod w as based on the inh ibition effect of iodine on the n itrite catalyzed ox idation of

m ethyl red by po tassium brom ate catalyzed by n itrite in dilute phosphoric acid m edium. T he linear

range is in the range of 0—35Λgö50mL w ith a detection lim it of 7. 5×10- 9gömL. T he m ethod w as

used fo r the determ ination of trace amoun ts of iodine in food samp les w ith satisfacto ry results.

Key words　 Iodine, K inetic A nalysis, Inh ibito ry R eaction,M ethyl R ed.

穷酸的西南联大与 3位诺贝尔奖得主
——真正意义上的世界一流大学

西南联大的历史,前后不过 8年半 (1937年 9月至 1946年 5月)。当年的物质条件可够穷酸的:学生宿舍

无一砖一瓦,全是夯黄土为墙,堆茅草为顶,窗户没有一块玻璃,仅有几根树枝聊以象征。绝大多数师生经常

是食不果腹,衣不蔽体,不时还要在敌机轰炸下逃生。在校学生不超过 2000。可是当年的西南联大,在三不管

的地方,坚守大学理想,主张“教授是大学的灵魂”,实行“不妄用一钱,不妄用一人”,教师为爱国而教,学生为

救国而学,吃红薯干,点桐油灯,以苦为乐,励精图治,弦歌不辍,为人师表,一身正气,人格独立,不党不官,沉

潜专注,甘于寂寞。因此,培养出 3位诺贝尔奖得主——杨振宁和李政道,另一位则是朱棣文 (其父朱汝瑾是联

大助教,其姑朱汝华是教授——曾昭抡的得意门生)。西南联大堪称真正意义上的世界一流大学。

西南联大身后的三校 (北大、清华和南开) ,当今在校学生总数当在 60000—70000之间,相当于当年的 30

多倍,三校校园内高楼大厦林立,与当年西南联大的茅屋草舍相比,真是天壤之别。所耗费的资金当在西南联

大的数百倍以上。三校的年寿,从 1950年算起,已有 59年,若从改革开放算起,亦有 30年,为当年西南联大寿

命的 4倍至 5倍。以人力、财力和时间来看,都是当年西南联大无法望其项背的。以如此优越的条件和实力,却

又无 1人获得诺贝尔奖,其故安在! ?

清华大学 1位教授在美国访问时发现,世界一流的哈佛大学大门,却是十分古旧简朴的:拱型的门洞是用

红砖砌的,中间是铁制的大门,门框上面是三角形的尖顶。两边的围墙也是红砖砌的,中间是陈旧的铁制护

栏。但是而今中国学校的大门,甭说大学,就是一所重点中学的校门,也比哈佛大学的壮观。在一些国人看来,

似乎要成为世界一流大学、一流中学就在于校门以及办公大楼的气派和壮观! ?

我国是世界最大的发展中国家 (最大的穷国) ,美国是世界最大的发达国家 (最大的富国)。这位清华大学

教授还看到在这世界最大的富国中,名牌大学的办公大楼和办公家俱仍是简朴的:楼房大多是 3层的,上个世

纪的转盘电话和用过多年的木制家俱还在使用。而在我们这个世界最大的穷国中的某些名牌大学,转盘电话

和古朴的木制家俱早已 (淘汰)不见踪影! 仿佛这些“过时”的东西,与名牌大学的“身份”太不相称了吧!。

清华大学前校长梅贻琦说过:“大学者,非谓有大楼之谓也,有大师之谓也”。靠浮华的“形象工程”能建成

世界一流名牌大学吗?

(本刊摘编自《随笔》杂志 2008年第 2期何兆武《关于诺贝尔奖情节》等文)
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