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富硒低钠盐中碘含量的测定 

刘  洪*, 张斯益, 吴志华, 陈  婕 

(如皋市疾病预防控制中心, 如皋  226500) 

摘  要: 目的  探讨富硒低钠加碘盐中碘含量的测定方法。方法  通过不同的实验条件, 优化国标 GB/T 

13025.7-2012《制盐工业通用试验方法碘的测定》中氧化还原滴定法中的试剂用量, 检测出富硒低钠加碘盐中

的碘含量。结果  改变碘化钾溶液量、淀粉溶液量、磷酸-草酸溶液量均无法测定富硒低钠盐中的碘含量; 只

有当次氯酸钠溶液用量≥5 mL 时, 加入碘化钾溶液, 才可以使富硒低钠加碘盐溶液显色, 然后通过实验确定

次氯酸钠的最佳用量, 再滴定测定碘含量。结论  富硒低钠加碘盐中含有还原性物质, 测定其碘含量需加大次

氯酸钠溶液的用量。 
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Determination of iodine content in rich-selenium and low-sodium salt 

LIU Hong*, ZHANG Si-Yi, WU Zhi-Hua, CHEN Jie 

(Rugao Center for Disease Control and Prevention, Rugao 226500, China) 

ABSTRACT: Objective  To discuss the determination method of iodine content in rich-selenium and low-sodium 

iodized salt. Methods  Through different experimental conditions, the amount of the Redox titration reagent used in 

GB/T 13025.7-2012 Determination of iodine in the general test method for salt production industry was optimized to 

detect the iodine content in rich-selenium and low-sodium iodized salt. Results  When changing the amount of 

potassium iodide solution, starch solution measure, phosphoric acid-oxalic acid solution, the iodine content in 

selenium-rich and low-sodium salt could not be determined. Only when the amount of sodium hypochlorite solution 

was not less than 5 mL, the potassium iodide solution could be added to make the selenium-enriched low-sodium 

iodized salt solution develop color, and then the optimal amount of sodium hypochlorite was determined 

experimentally, and the iodine content was determined by titration. Conclusion  Reducing agents is contained in 

selenium-rich low-sodium iodized salt, determination of the iodine content need to increase the amount of sodium 

hypochlorite solution. 

KEY WORDS: selenium-rich and low-sodium iodized salt; iodine content; direct titration; redox titration; sodium 

hypochlorite solution 
 
 

1  引  言  

碘是人体维持正常生理活动的必需元素, 在新陈代

谢和身体发育过程中起着十分重要的作用[13]。成人每天生

理需要量约为 100~300 μg[4]。我国是世界上人群碘缺乏最

严重的国家之一[5], 推荐每日碘供给量 150 μg[4]。如果碘的

摄入量不足, 则会导致一些碘缺乏病, 比如地方性甲状腺

肿, 地方性克汀病[6]。补碘是防治碘缺乏病的根本措施, 而

食盐加碘是我国预防碘缺乏病的首选方法[7]。因此, 测定

食盐中的碘含量有着十分重要的意义。随着盐业改革, 新
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体制的实施, 盐业市场彻底打开, 市面上盐的品种变得繁

多。其中, 调味盐深受人们的喜爱, 但由于添加的物质复

杂, 也严重干扰了碘含量的测定[8]。根据江苏省疾病预防

控制中心制定的方案, 每个季度要对超市或盐业公司的盐

进行采样并对碘含量进行测定。采样过程中的一份富硒低

钠加碘盐外包装标签上注明加入了碘酸钾 , 按照 GB/T 

13025.7-2012《制盐工业通用试验方法碘的测定》[9]中的直

接滴定法和氧化还原滴定法均无法测定碘含量。 

本研究通过改变国标中不同试剂的用量, 最终检测

出富硒低钠盐中的碘含量, 为相关检测提供一定的参考。 

2  材料与方法 

2.1  材  料 

2.1.1  样  品 

富硒低钠加碘盐[批号 20170223, 中盐榆林盐化有限

公司, 碘酸钾(以 I 计)21~33 mg/kg, 富硒植物调味料(酵母

抽提物、富硒平菇、富硒魔芋、富硒大豆)(以 Se 计)≥     

10 μg/kg]; 富硒低钠未加碘盐[批号 20170315, 中盐榆林盐

化有限公司, 富硒植物调味料(酵母抽提物、富硒平菇、富

硒魔芋、富硒大豆)(以 Se 计)≥10 μg/kg]。 

2.1.2  仪器和试剂 

XS225A-SCS 型电子分析天平(0.0001 g)、AR2130 型

分 析 天 平 (0.001 g)[ 普 利 赛 国 际 贸 易 ( 上 海 ) 有 限 公 司 ]; 

MILLIQDRECT 超纯水仪(美国密理博公司)。 

硫代硫酸钠容量分析用标准物质[中国计量科学研究

院, GBW(E)080457, (0.1002±0.0002) mol/L]; 磷酸溶液(分

析纯, 含量不少于 85%, 宜兴市红塔第二化工厂); 碘化钾

(分析纯, 西陇科学股份有限公司); 淀粉(企标, 无锡市晨

阳化工有限公司); 次氯酸钠溶液[分析纯, 次氯酸钠含量

(以有效氯计)≥8.0%, 西陇化工股份有限公司]; 草酸(分析

纯, 西陇化工股份有限公司)。 

2.2  方  法 

2.2.1  原  理  

直接滴定法原理: 在酸性介质中, 试样中的碘酸根离

子氧化碘化钾析出单质碘, 用硫代硫酸钠标准滴定溶液滴

定, 测定碘含量[4]。反应方程式为: IO3
－＋5I－＋6H＋→3I3

＋3H2O, 2S2O3
2－＋I2→2I－＋S4O6

2－ 

氧化还原滴定法原理: 在酸性介质中, 次氯酸钠将碘

离子氧化成碘酸根, 草酸除去过剩的次氯酸钠, 碳酸根氧

化碘化钾析出单质碘, 用硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定, 

测定碘含量[4]。反应方程式为: 3ClO－＋I－→IO3－＋3Cl－, 

H2C2O4＋ClO－→Cl－＋2CO2＋H2O, IO3
－＋5I－＋6H＋→3I3

＋3H2O, 2S2O3
2－＋I2→2I－＋S4O6

2－ 

2.2.2  试剂配制 

硫代硫酸钠标准滴定溶液: 将硫代硫酸钠容量分析

用标准物质准确稀释 50 倍;  

磷酸溶液(1 mol/L): 量取 17 mL 磷酸, 加水稀释至

250 mL;  
碘化钾溶液(50 g/L): 称取 5.0 g 碘化钾, 用水溶解并

稀释至 100 mL, 贮于棕色瓶中, 现配现用;  

淀粉溶液(5 g/L): 称取 0.5 g 淀粉, 放入 150 mL 的烧

杯中, 加入少许水调成糊状, 倒入 100 mL 的沸水, 搅拌均

匀后再煮沸 30 s, 冷却备用, 现配现用;  

次氯酸钠溶液(1:4, V:V): 量取 10 mL 次氯酸钠试剂溶

液于 40 mL 水中, 摇匀, 贮于棕色瓶中;  

草酸-磷酸混合溶液: 称取 7.5 g 草酸, 加水溶解, 加

入 17 mL 磷酸, 用水稀释至 250 mL。 

2.2.3  操作步骤  

直接滴定法: 称取 10.00 g 左右样品, 置于 250 mL 碘

量瓶中, 加 50 mL 水溶解, 加 2 mL 磷酸溶液, 摇匀, 再加

5 mL 碘化钾溶液, 用硫代硫酸钠标准滴定液滴定, 滴定至

溶液呈浅黄色时, 加入约 5 mL 淀粉溶液, 继续滴定至蓝色

正好消失, 记录消耗硫代硫酸钠标准滴定液的用量。 

氧 化 还 原 滴 定 法 : 称 取 10.00 g 左 右 样 品 , 置 于   

250 mL 碘量瓶中, 加 50 mL 水溶解, 加 2 mL 草酸-磷酸混

合溶液, 摇匀, 再加 1.0 mL 次氯酸钠溶液, 用少量水洗净

瓶壁, 放在电炉上加热, 加热至溶液刚刚沸腾时立即取下, 

水浴冷却至 30 ℃以下, 加入 5 mL 碘化钾溶液, 用硫代硫

酸钠标准滴定液滴定 , 滴定至溶液呈浅黄色时 , 加入约  

5 mL 淀粉溶液, 继续滴定至蓝色正好消失, 记录消耗硫代

硫酸钠标准滴定液的用量。 

2.2.4  结果计算  

试样中碘含量计算公式为: 
126.90 1000

6

V c

m
   



。 

其中, ω 为试样中的碘含量, mg/kg; V 为消耗硫代硫酸钠标

准滴定液的用量, mL; c 为硫代硫酸钠标准滴定液的浓度, 

mol/L; 126.90 为碘的摩尔质量, g/moL; 1000 为单位换算系

数; m 为所称取样品质量, g。 

3  结果与分析 

3.1  食用盐中碘成份分析标准物质测定结果 

采用直接滴定法测定标准物质 GBW10006u, 测得结果均

值为 15.5 mg/kg, 与标准值(15.0±2.0) mg/kg 比较, 在误差允许

范围内; 采用氧化还原滴定法测定标准物质 GBW10007u 和

GBW10008u, 测得结果均值分别为 25.3 mg/kg 和 28.4 mg/kg, 

与标准值(25.0±2.0) mg/kg 和(28.0±3.0) mg/kg 比较, 在误

差允许范围内。可见, 本实验室使用的试剂可以测定食盐

中的碘含量。具体结果见表 1。 

3.2  直接滴定法测定富硒低钠加碘盐结果 

称取 10.0031 g 和 10.1275 g 样品于碘量瓶中, 按照直

接滴定法的步骤操作, 加入 5 mL 碘化钾溶液后, 溶液不显

黄色。加入 5 mL 淀粉溶液, 溶液颜色无变化, 无法测定。 
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3.3  氧化还原滴定法测定富硒低钠加碘盐结果 

3.3.1  按照国标法的测定结果  

称取 10.0153 g 和 10.1128 g 样品于碘量瓶中, 按照氧

化还原滴定法的步骤操作, 加入 5 mL 碘化钾溶液和 5 mL

淀粉溶液, 溶液不显蓝色, 无法测定。 

3.3.2  改变碘化钾溶液的用量的测定结果 

称取 5 份适量样品于碘量瓶中, 按照氧化还原滴定法

的步骤操作, 分别加入 6、7、8、9、10 mL 碘化钾溶液, 分

别加入 5 mL 淀粉溶液, 溶液不显蓝色, 无法测定, 见表 2。 

3.3.3  改变淀粉溶液用量的测定结果  

称取 5 份适量样品于碘量瓶中, 按照氧化还原滴定法

的步骤操作, 分别加入 5 mL 碘化钾溶液, 摇匀, 再分别加

入 6、7、8、9、10 mL 淀粉溶液, 溶液不显蓝色, 无法测

定, 见表 3。 

3.3.4  改变草酸-磷酸溶液用量的测定结果  

称取 5 份适量样品于碘量瓶中, 在加草酸-磷酸时分

别加入 3、4、5、6、7 mL 的草酸-磷酸溶液, 其它步骤仍

按照氧化还原滴定法的步骤操作, 分别加入 5 mL 碘化钾

溶液, 5 mL 淀粉溶液, 溶液不显蓝色, 无法测定, 见表 4。 

3.3.5  改变次氯酸钠用量的测定结果  

称取 5 份适量样品于碘量瓶中, 在加次氯酸钠时分别

加入 2.0、3.0、4.0、5.0、6.0 mL 的次氯酸钠溶液, 其它步

骤仍按照氧化还原滴定法的步骤操作, 分别加入 5 mL 碘

化钾溶液和 5 mL 淀粉溶液, 摇匀后, 加 2.0、3.0、4.0 mL

次氯酸钠溶液的不显色, 而加 5.0 mL 和 6.0 mL 次氯酸钠

溶液的显蓝色。可见, 当次氯酸钠用量≥5.0 mL 时, 可以

使实验继续进行, 但对于次氯酸钠的用量还需进一步讨论, 

见表 5。 

 
表 1  食用盐中碘成份分析标准物质测定结果 

Table 1  Results of standard substance analysis of iodine in edible salt 

编号 重量/g 测定结果/(mg/kg) 均值/(mg/kg) 标准值/(mg/kg) 不确定度/(mg/kg) 

GBW10006u 

10.0120 15.2 

15.5 15.0 2.0 10.1016 15.7 

10.0053 15.6 

GBW10007u 

10.0642 25.2 

25.3 25.0 2.0 10.1518 25.3 

10.0468 25.3 

GBW10008u 

10.1440 28.8 

28.4 28.0 3.0 10.0258 28.5 

10.0441 28.0 

 

表 2  改变碘化钾溶液用量的测定结果 
Table 2  Results of changing the amount of potassium iodide solution 

碘化钾用量/mL 6 7 8 9 10 

样品重量/g 10.1089 10.1014 10.0628 10.1227 10.0533 

结果/(mg/kg) 无法测定 无法测定 无法测定 无法测定 无法测定 

 

表 3  改变淀粉溶液用量的测定结果 
Table 3  Results of changing the amount of starch solution 

淀粉用量/mL 6 7 8 9 10 

样品重量/g 10.1508 10.1102 10.2087 10.0729 10.0017 

结果/(mg/kg) 无法测定 无法测定 无法测定 无法测定 无法测定 

 

表 4  改变草酸-磷酸溶液的用量的测定结果 
Table 4  Results of changing the content of oxalic acid-phosphoric acid solution  

草酸-磷酸用量/mL 3 4 5 6 7 

样品重量/g 10.0152 10.1011 10.0734 10.1265 10.1776 

结果/(mg/kg) 无法测定 无法测定 无法测定 无法测定 无法测定 
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表 5  改变次氯酸钠溶液用量的测定结果 
Table 5  Results of changing the amount of sodium hypochlorite solution 

次氯酸钠用量/mL 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 

样品重量/g 10.0265 10.1128 10.0712 10.1017 10.0618 

结果/(mg/kg) 无法测定 无法测定 无法测定 显蓝色 显蓝色 

 
3.3.6  次氯酸溶液用量确定 

称取 5 份尽可能接近 10.00 g 的富硒低钠未加碘盐于碘

量瓶中, 分别加入 50 mL 水溶解后, 加 2 mL 草酸-磷酸混合

溶液, 摇匀, 再分别加 2.0、3.0、4.0、5.0、6.0 mL 次氯酸钠

溶液, 用少量水洗净瓶壁, 加热至溶液刚刚沸腾时立即取下, 

水浴冷却至 30 ℃以下, 加入 5 mL 碘化钾溶液, 观察溶液是

否变黄。以未变黄色的次氯酸钠最大加入量确定为该次实验

的次氯酸钠使用量(可加淀粉指示剂是否变蓝判断有无单质

碘析出)[10]。按以上操作, 本次实验确定用 5.0 mL 次氯酸钠

溶液、2.0 mL 草酸磷酸混合液, 能保证草酸适度过量[10]。由

于次氯酸钠不稳定, 确定配制一个准确的浓度较麻烦, 因此

可采用本法确定次氯酸钠溶液的用量[10]。 

3.3.7  当次氯酸钠溶液用量为 5.0 mL 时的测定结果 

称取 3 份适量样品于碘量瓶中, 在加次氯酸钠时加入

5.0 mL, 其它步骤仍按照氧化还原滴定法的步骤操作, 最

终结果碘含量均值为 24.9 mg/kg, 在包装袋外面标注的

18~33 mg/kg 范围内, 具体数据见表 6。 

 
表 6  次氯酸钠溶液的用量为 5 mL 的测定结果 

Table 6  Results of sodium hypochlorite solution dosage 
of 5 mL 

编号 1 2 3 

样品重量/g 10.0015 10.1532 10.0286 

结果/(mg/kg) 24.5 25.1 25.2 

 

4  结论与讨论 

根据以上实验可以得出, 测富硒低钠加碘盐碘含量

时需加大次氯酸钠溶液的用量才能测出结果, 可能是由于

该盐中含有富硒植物调味料的干扰造成的,由于此调味料

中的硒具有抗氧化作用[1116], 加入的氧化剂次氯酸钠要先

跟这些还原物质发生反应后才能与加碘盐中的碘离子发生

反应, 因此需加大次氯酸钠的用量才能使得实验继续进

行。但是由于次氯酸钠的不稳定性, 以及样品中干扰物质

的不确定性, 应根据实际情况进行实验确定次氯酸钠的最

佳用量, 本次为 5.0 mL, 进而测出富硒低钠加碘盐中的碘

含量。 
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