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调味盐碘离子测定中碱保护剂的选择 

袁  宁 1*, 张  晨 2, 赵志荣 1, 闫  玉 1, 宋  姝 1 

(1. 辽宁省食品检验检测院, 沈阳  110015; 2. 中国石油集团东北炼化工程有限公司沈阳分公司,  

沈阳  110167) 

摘  要: 目的  探索适合调味盐碘含量测定的碱保护剂。方法  选取低钠菇盐为样品, 在样品前处理过程中

分别用 NaOH、NaHCO3、Na2CO3 作为碱保护剂, 采用国家标准氧化还原法, 对盐产品的碘含量进行检测。   

结果  最佳碱保护剂为 NaHCO3, 溶液最佳 pH 值为 4, 相对标准偏差 2.3%~4.2%, 回收率 98.9%~100.5%, 能

够满足调味盐碘测定精密度和准确度要求。结论  NaOH 作为碱保护剂对瓷坩埚造成强烈腐蚀性, 降低坩埚

使用寿命; Na2CO3 作为碱保护剂, 反应剧烈, 结果误差较大; NaHCO3 为碱保护剂时, 腐蚀刺激性低, 安全环

保, 故推荐 NaHCO3 作为调味盐碘离子测定的碱保护剂。 
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Selection of alkali protectant in the determination of iodide in salt 
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ABSTRACT: Objective  To explore the suitable alkali protectant for the determination of iodine content in 

seasoning salt. Methods  Low sodium mushroom salt was selected as sample, and NaOH, NaHCO3 and Na2CO3 

were used as alkali protectant in the sample pretreatment process. The iodine content of salt products was detected by 

the national standard redox method. Results  The best alkali protectant was NaHCO3. The best pH value of the 

solution was 4, the relative standard deviations were 2.3%-4.2% and the recovery rates were 98.9%-100.5%, which 

could meet the precision and accuracy requirements of the flavoring salt iodine. Conclusion  NaOH as an alkali 

protector causes strong corrosiveness to porcelain crucible and reduces the life of crucible. Na2CO3 as an alkali 

protector, the reaction is intense, the result error is large. NaHCO3 as an alkali protector has low corrosion irritation 

and safety. Therefore, NaHCO3 is recommended as alkali protector for the determination of salt iodide ion. 
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1  引  言 

调味盐是以食用盐或低钠盐为载体, 添加一定量的

调味品或能起到调味作用的食品。其能满足不同的口味需 

求, 又能满足营养需要, 逐渐被老百姓接受并喜爱。碘是

人类必需的微量元素, 是人体合成甲状腺激素的主要原料, 

保证机体正常发育[1]。我国缺碘的情况比较普遍, 防治碘

缺乏病最适用、最经济、最根本的办法就是食盐加碘[2]。 
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食用盐产品碘的测定通常用氧化还原滴定法、直接滴定  

法[3]、电位滴定法[4]、分光光度法[5]等, 但调味盐中添加动

植物调味成分 , 严重干扰碘离子的测定 , 因此在 QB/T 

2020-2016《调味盐》[6]中并未规定碘项目的检验要求。但 

1994 年国务院颁发的《食盐加碘消除碘缺乏危害管理条例》

中第十五条规定: “在缺碘地区产生、销售的食品和副食品, 

凡需添加食用盐的, 必须使用碘盐”, 这也给调味盐的生产

和销售带来一定问题。目前学者正在探索的调味盐中碘检

测方法为碱性保护、高温灰化法[7]和饱和溴水法[8], 其中碱

性保护、高温灰化法适用调味盐种类较多。由于盐的主要

成分为NaCl, 为了确保在实验过程中不掺入其他阳离子干

扰实验, 选取阳离子为 Na+的碱性试剂, 故选用氢氧化钠

(NaOH)、碳酸氢钠(NaHCO3)、碳酸钠(Na2CO3)。盐中的碘

强化剂含量一般在 18~33 mg/kg[9], 碱保护剂的作用是加

速有机调味品的灰化过程, 并保护样品中的碘元素在高温

下保持稳定, 选取浓度为 2 mol/L左右的碱性试剂即可, 可

以通过碱溶液的加入量来调节碱性强弱[10]。碱保护剂在调

味盐高温灰化过程中对碘元素的包裹程度直接影响测定值

的准确性 , 本文就其前处理过程中碱保护剂 NaOH、

NaHCO3、Na2CO3 进行研究, 探索更适合调味盐碘含量的

碱保护剂。 

2  材料与方法 

2.1  主要仪器与试剂 

SX2 型箱式电炉(上海金沪电热仪器联营厂); LD210-2

型电子天平(沈阳龙腾电子有限公司); TitraMate10 型半自

动滴定仪[梅特勒-托利多仪器(上海)有限公司]; 瓷坩埚(国

药集团试剂有限公司); 10 mL 移液管(天津市天玻玻璃仪器

有限公司); 120 mL 烧杯、10 mL 量杯(成都蜀牛科技有限 

公司)。 

硫代硫酸钠、碘化钾、可溶性淀粉、次氯酸钠、无水

碳酸钠、碳酸氢钠、草酸、盐酸(分析纯, 国药集团试剂有

限公司); 氢氧化钠(优级纯, 国药集团试剂有限公司); 实

验用水均满足实验室三级用水标准要求。 

2.2  实验原理 

在碱性条件下能保护调味盐碘元素在高温状态稳定

不挥发, 高温灼烧将盐中的动植物添加剂碳化分解, 并在

持续的高温过程中进一步灰化。调节样品 pH 值至酸性, 将

样品中剩余的碱和碳酸盐去除, 次氯酸钠将碘离子氧化成

碘酸根, 加入碘化钾析出单质碘, 以淀粉做指示剂, 用硫

代硫酸钠标准溶液溶液滴定, 测定碘的含量[11]。反应原理

如下:  

3ClO+I→IO3
+3Cl 

H2C2O4+ClO→Cl+2CO2+H2O 

IO3
+5I+6H+→3I2+H2O 

2S2O
2 

3
+I2→2I－+S4O

2 

6
 

2.3  样品测定 

称取 10.00 g试样, 放入 50 mL瓷坩埚中, 分别加入一

定量的氢氧化钠溶液(2 mol/L)、饱和碳酸氢钠溶液、碳酸

钠溶液(2 mol/L), 用玻璃棒搅拌均匀, 在电炉上碳化至无

烟, 放入 800 ℃高温马弗炉中灼烧 30 min, 取出冷却至室

温[12]。加水浸润瓷坩埚样品, 全部转移至 150 mL 烧杯中, 

加水至 80 mL, 静止待溶解。用盐酸溶液(2 mol/L)调节溶

液 pH值, 加入 2 mL草酸-磷酸混合液, 1 mL次氯酸钠溶液, 

用水冲洗瓶壁, 放在电炉上加热至刚刚沸腾时立即取下, 

水浴冷却至室温。加入 5 mL 碘化钾溶液, 立即用硫代硫酸

钠溶液滴定至溶液呈浅黄色时, 加入 5 mL 淀粉溶液, 继续

滴定至蓝色恰好消失为止。 

碘含量的测定见式(1)。 

21.15 1000V C
X

m

  
             式(1) 

X—试样中碘的含量, mg/kg;  

V—滴定时消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积, mL;  

C—硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度, mol/L。 

2.4  方法的准确度与精密度 

按照实验方法, 在相同条件下平行实验,用相对标准

偏差考察精密度, 通过回收率确定准确度[13], 相对标准偏

差见式(3)与回收率的计算见式(4)[14]。 

1

1 n

i
i

x x
n 

                    式(2) 

2

1

1 1
RSD ( ) 100%

1

n

i
i

x x
x n 

  
         式(3) 

回收率(%)=
௫̅ି௫బ௫

实

100%           式(4) 

n—份样数;  

Xi—第 i 个份样碘含量值, mg/kg;  

RSD—均匀度, 相对标准偏差;  

X 实—实验样品碘含量, mg/kg。 

3  结果与分析 

3.1  碱保护剂的选择 

实验中选用碘含量为 30 mg/kg 低钠菇盐作为实验样

品, 分别使用氢氧化钠溶液、碳酸氢钠溶液和碳酸钠溶液

作保护剂, 加入体积分别为 3、4 和 5 mL, 溶液 pH 值为 4

时做 9 组实验。不同碱保护剂对检验结果的影响见表 1。 

可以看出, NaOH、NaHCO3 作为碱保护剂, 碱溶液加

入量为 4、5 mL 时检测结果更准确。碱性与腐蚀性 
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表 1  碱保护剂选择的实验结果 
Table 1  Experimental results of the selection of 

alkali protectant 

碱保护剂 
碱溶液加入量 

/mL 
检验结果 
/(mg/kg) 

相对误

差/% 

NaOH 

3 

4 

5 

23.86 

29.21 

28.75 

20.45 

2.63 

4.17 

NaHCO3 

3 

4 

5 

24.54 

29.18 

29.12 

18.20 

2.73 

2.93 

Na2CO3 

3 

4 

5 

23.84 

26.80 

25.74 

20.53 

10.67 

14.20 

 
NaOH>Na2CO3>NaHCO3, Na2CO3 和 NaOH 溶解过程中还

有强刺激性, 并且在实验过程中用 Na2CO3作保护剂时, 在

高温马弗炉碳化过程中瓷坩埚发生几次崩裂, 可能是由于

Na2CO3 在 744 ℃高温急速分解成 Na2O 和 CO2, 产生大量

气体不稳定原因造成; NaOH 具有强腐蚀性, 在实验过程

中对瓷坩埚造成强腐蚀, 使用寿命只有 3 次左右, 加大检

测成本, 故在检测结果相近时保护剂用 NaHCO3 环保、安

全、节约成本。从碱溶液加入量来看, 纵观 3 种碱保护剂

4 mL 与 5 mL 测得碘含量差距不明显, 并且在实验过程中

4 mL 以上的加入量能确保盐在高温灼烧后呈白色晶体, 

没有黑色碳化物, 保证样品充分灰化而不使碘挥发, 故加

入 4 mL 碱保护剂溶液即可。 

3.2  溶液 pH 值的选择 

选用碘含量为 20 mg/kg 低钠菇盐作为实验样品 , 

NaHCO3 作为碱保护剂, 在碱溶液加入量为 4 mL 时, 测定

pH 值为 3、4、5 的碘含量, 测定结果见表 2。 

由表 2 可见, 溶液 pH 值为 4 时最佳。在溶液 pH 的调 

表 2  溶液 PH 值选择的实验结果 
Table 2  Experimental results on the pH value selection 

of solution 

pH 值 检验结果/(mg/kg) 相对误差/% 

3 

4 

5 

18.35 

19.87 

11.24 

8.25 

0.65 

43.8 

 
节过程中 , 酸碱中和需要一定的缓冲时间 , 需静置 

10 min 后再做最后的酸度调节。在强酸性溶液中, S2O
2 

3
容

易分解成 S 和 SO2, I也容易被空气中的 O2 缓慢氧化成单

质碘, 同时在弱酸环境中, 次氯酸钠对碘离子氧化效果最

好, 碘与淀粉反应灵敏[15]。 

3.3  方法精密度和准确度 

选取低钠褐藻盐、珍品低钠藻盐、调味菇盐为实验样

品, 碘含量均为 20 mg/kg, 在相同条件下平行实验, 用相

对标准偏差考察精密度, 通过回收率确定准确度, 检测结

果如表 3。 

该检验方法的相对标准偏差均在可接受的精密度范

围之内, 能够满足调味盐中碘含量的测定精度。该方法的

回收率 98.9%~100.5%, 准确度较高。 

4  结论与讨论 

本研究分别用 NaOH、NaHCO3、Na2CO3 作为碱保护

剂, 采用国家标准氧化还原法, 对盐产品的碘含量进行检

测。目前在碱性保护、高温灰化法中学者一般采用 NaOH

作为碱保护剂, 但通过实验发现 NaOH 作为碱保护剂对瓷

坩埚造成强烈腐蚀性, 降低坩埚使用寿命; Na2CO3 作为碱

保护剂, 反应剧烈, 结果误差较大; NaHCO3为碱保护剂时, 

腐蚀刺激性低, 安全环保。通过该方法对低钠褐藻盐、珍

品低钠藻盐、调味菇盐进行测定, 其相对标准偏差符合精

度要求, 准确度较高, 为调味盐碘含量检测提供了更适合

的碱保护剂, 具有一定推广价值。 

 
表 3  精密度和准确度实验 

Table 3  Experiments of precision and accuracy 

 

检验结果/(mg/kg) 
相对标准

偏差/% 
回收率

/% 样品 1 样品 2 样品 3 样品 4 样品 5 样品 6 样品 7 样品 8 样品 9 

低钠褐藻盐 19.87 18.68 20.42 20.15 19.87 18.76 19.25 20.33 20.87 3.8 99.0 

珍品低钠藻盐 20.61 19.97 20.21 18.96 20.96 19.66 20.48 18.78 21.23 4.2 100.5 

调味菇盐 19.59 20.29 20.14 19.79 19.94 20.06 18.79 19.56 19.99 2.3 98.9 
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