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放大反应光度法测定蔬菜中的微量碘

周 权， 张 娜
(黄山学院化学系，安徽黄山245041)

摘 要：在酸性条件下，加饱和溴水氧化待测液中I‘为103一，与显色剂中过量的I一反应生成12使碘的含

量放大，I：与淀粉作用使溶液呈蓝色，最后用分光光度法测定碘含量。该法具有较高的灵敏度，测定(I．)的线

性范围为0．02-0．8mg·L-1，检出限为0．017rag·L-1，用于蔬菜样品碘含量分析时，RSD。<4．7％，回收率为90％-

110％。
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碘是人体生长发育所必需的微量元素之一。是

人体合成甲状腺激素必不可少的重要原料，人体若

缺碘，可引起甲状腺肿大、免疫系统功能下降、植物

性神经功能失调．严重时将导致发育停滞、智力低

下、甚至痴呆等。蔬菜中碘含量将直接影响人体中

碘的营养水平。【IJ测定蔬菜中微量碘的方法很多，如

放大反应滴定法，放大反应比色法，催化比色法等，

这些方法各有优缺点。其中放大反应滴定法检出限

低，操作繁琐，耗时长，且放大次数增多会使误差也

放大。催化比色法需特殊的仪器设备和使用不常见

试剂。难以普及推广。踟为此，本文通过实验，提出

了一种省时、易于操作的测定蔬菜中微量碘的预处

理方法，并用一次放大反应光度法测定分析试液中

碘的含量。

1 测定原理

在酸性条件下，加饱和溴水氧化待测液中I一为

IO，一，以碱性苯酚钠溶液除过量％后，加入淀粉KI

显色剂，103一与显色剂中过量的I．反应生成12，12遇

淀粉显蓝色，最后用分光光度法测定。主要反应的化

学方程式为：

I-+3B|2+3H20=IOf+6B,-+6H+

103-+5I’+6H+=312+3H20

整个过程中I一被放大了6倍。从而提高了分析的灵

敏度。121

2仪器及试剂

2．1仪器

721分光光度计(上海第三分析仪器厂)，烘箱，

马福炉，精密pH试纸等。

2．2试剂

10rag·L。1KOH溶液，H3P04(1+2)溶液，饱和溴

水。碱性苯酚钠溶液(取苯酚5．Og，NaOHl0．09溶于

100mL去离子水中)，淀粉Ⅺ显色剂(取K10．59，

NaOH0．59溶于50mL2％绽粉溶液中)，10mg·L‘1KI

标准溶液，0．1mg·L-1碘标准溶液。

3测定条件试验

3．1吸收曲线

吸取0．1ing·L-1碘标准溶液10mL．转移至50mL

容量瓶中，加1．5mLH3Po．(1+2)溶液和0．30mL淀粉
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KI显色剂。定容并静置10min充分反应。用721分

光光度计于波长400nto一700nrn范围内以空白试液

作参比间隔lOhm一20nto测一次吸光度值，其最大吸

收波长为590rtrn，故选择在590nto波长处测定。

3．2酸度的影响

分别吸取5mLO．1mg·L-1碘标准溶液6份，移入

6只25mL容量瓶中，编号后依次滴加H3PO。(1+2)

溶液。使6只瓶中pH分别为1．O、1．5、2．0、2．5、3．0、

3．5(用精密pH试纸调节)。再分别加入0．15rnL淀

粉KI显色剂．定容并静置lOmin充分反应。以空白

试液作参比测定吸光度。测定结果为：PH=3．0时吸

光度有最大值．且PH=1．5—3．0之间吸光度变化不

大，PH超过3．5时吸光度则显著降低。故测定较适

宜的酸度为PH=I．5-3．0。

3．3显色时间的确定

吸取0．1mg·L-1碘标准溶液10mL转移至50mL

容量瓶中。按5．1方法显色，并以空白试液作参比，

分别于5、10、15、20、30、60rain测定其吸光度。结果

表明：吸光度在0—10min内随时间延长而增大，

lOmin后吸光度基本保持不变，到60rain时有下降

趋势。故定容10ndn后是测定的理想时间．且测定

过程应在60nfin内完成。

3．4氧化剂的选择及最佳用量的确定

分别用KMn04、H：0：、饱和溴水等氧化剂进行

实验，结果发现用饱和溴水做氧化剂效果较好，其

优点是反应时间短。多余的％除去方法简便。且当

饱和溴水用量达0．15mL时，吸光度接近最大值，当

溴水用量继续增加时，吸光度基本保持不变，故以

0．15mL(3滴)作为饱和溴水的最佳用量。

3．5除溴剂最佳用量的确定

用过量的溴水氧化待测液中I一后，多余的＆磐

须除去，否则B正将与显色剂中过量Ⅺ反应。从而

使测定结果偏高。本方法选用碱性苯酚钠溶液作为

除溴剂。除溴快速且完全。碱性苯酚钠溶液用量在

0．10mL-0．20mL之间，吸光度相对稳定．故以

0．15mL(3滴)作为碱性苯酚钠溶液的最佳用量。

4蔬菜样品预处理

4．1蔬菜样品灰化

称取o．509左右烘干粉碎好的小青菜样品，放

人坩埚中，加入2mLlOmg·L-1KOH溶液，混匀。使样

品全部被KOH溶液浸润；将坩埚放人烘箱中于

105℃下将样品烘干后继续升温至180℃．使样品呈

黑色皎状；再将坩埚置于电炉上加热．使样品炭化

呈黑色固体状(伴有少量灰白色和淡黄色物质)；将

坩埚再次防人马福炉中，升温至6500C灰化40 ndn。

冷却后将坩埚取出，样品呈灰白色。IJ．41

4．2碘待测液的制备

向坩埚中加入10mL去离子水充分溶解样品并转

移至50mL容量瓶中，定容；将容量瓶中的溶液过

滤。收集滤液即为碘的待测液。【I．4l

5碘的测定

5．1操作步骤

吸取10mL待测液至50raL容量瓶中．加入1．5

mLH3PO。(1+2)溶液，使溶液pH在1．5左右(用精密

pH试纸调节)，然后依次加入0．15mL饱和溴水，

0．15mL碱性苯酚钠溶液和0．30mL淀粉KI显色剂，

每加一种试剂均需充分摇匀．并静置10min充分反

应。摇匀后定容，根据I：淀粉溶液吸收曲线可知，选

择最大吸收波长590hm处测定吸光度。

5．2标准曲线的制作

分别吸取0、l、2、3、4mLlomg·LdKI标准溶液，

转移至50mL容量瓶中，按5．1方法加入试剂显色，

测定吸光度值依次为0、0．132、0．215、0．365、0．529，

列表绘标准曲线图。

裹l不同浓度I一溶液吸光度的数值

I。的浓度(rIlg·L-1) 吸光度(A)

0

o．2

0．4

0．6

O．8

O

0．132

0．215

O．365

O．529

0．6

0．5

0．4

0．3

0．2

0．1

0

0 0．2 0．1 0．B 0．8 1

I一的浓度(mg·竹
图l标准曲线

经回归处理得标准曲线方程为：

y=o．6455x-0．01 r=O．053
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式中，，为吸光度值。茗为待测液中I一的浓度(mg·L4)。

本法测定碘的线性范围为0．02-0．8mg·L-1。检出限

为O．017mg·L-1。

5．3结果计算
。

测4．1中待测液显色体系吸光度值为

O．053。根据标准曲线方程先求出显色体系中碘

浓度盘慨·L一)：
Cx=唑竺竺!=0．098mg-tty6mg L-1一=U． L。

0．6455

则50mL待测液中含碘量：

m=Cxx50xlO-3x5=O．098rag·L_1·50·10气·5

=O．0245mg

则样品中碘含量：

c-墨等=0．049ragW 0
一C=——=—————!一=0． ·旷。

．5眙
。

式中形为样品的干重国。

6 RSD测定殛回收率试验

取小青菜分析试液，测定其中的碘含量，重复

操作4次，相对标准偏差≤4．7％，同时做对应的加

标回收试验，方法是先向样品中加入一定量的碘，

然后按同样的方法处理、测定，测得回收率为90％一

110％。
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Determination of trace iodine∽in vegetables by amplified spectrophotometry
Zhou Q岫n，Zhang Na

(Department of Chemistry，Huangshan University，Huangshan 245041，China)

Abstract：Under the acidic conditions．I—in sample generated to IOf using saturated bromine water鹪

the oxidizer，and then lOf reacted with sufficient I—in chromogenic reagent to produce 12 which made the

content of I—increase．Blue complex waS formed between iodine and starch．80 an amplified spectropho—

tometry method with hish sensitivity for determining trace iodine in vegetables wag developed．The limit of

detection is 0．017 mg·L一．with a linear range from O．02 to 0．8 mg·L～．The recovery of this method is

over the range of 90 to 1 10％and the relative standard deviation is less than 4．7％．And it haS been

proved to be simple and rapid．

Key words：Iodine(12)；Spectrophotometry；Amplified reaction
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量浓度在0～0 80 μg/mL内符合比尔定律.方法用于钯催化剂中钯的测定,结果与原子吸收法相符,平行6次测定的RSD在2.5%～3.0%.
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