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【化学测定方法】

气相色谱法测定血清中碘的方法
张念华 ,应英 ,汤鋆 ,宋国良

(浙江省疾病预防控制中心 ,杭州　310051)

[摘要 ]　目的 :建立气相色谱测定血清中碘的方法。方法 :不同的衍生条件中 ,血清中碘和丁酮衍生成碘丁酮 ,再经 HP

- 5 (30 m ×0125 mm ×0125μm)毛细管柱分离 ,气相色谱电子捕获检测器检测。结果 :在酸性环境、亚硫酸钠及 315%双

氧水衍生条件下 , 97%的碘酸盐中的碘转化为单质碘 ,与丁酮衍生成碘丁酮 ;该方法用于血清中碘的分析 ,测得血清中碘

的浓度为 780μg/L,碘的检出限为 4μg/L,线性范围 4～100μg/L,相关系数 r = 019992,加标回收率 8310%～9510% ,

RSD为 318%。结论 :此方法能够用于血清中总碘含量的检测。

[关键词 ]　碘 ; 血清 ; 气相色谱

[中图分类号 ]　O65717 + 1　　　　[文献标识码 ]　A　　　　[文章编号 ]　1004 - 8685 (2009) 12 - 2805 - 02
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[ Abstract]　O bjective: To establish a method for determ ination of iodine in serum by gas chromatography1M ethods: In different

derivative matrix, iodine in serum was derived by butanone and the derivative was extracted by n - hexane1The derivative was

separated by HP - 5 cap illary column (30 m ×0125 mm ×0125μm) and detected by gas chromatography - electon cap ture detec2
tor1Results: In derivative matrix including acidification, sodium sulfite and 315% hydrogen peroxide, the iodate was derived by

butanone, the derivative efficiency was 97% 1The method was app lied to analyze iodine, iodine in serum was 780μg/L, the linear

range was 4～100μg/L1The correlation cofficiency was 019992, the recovery 8310%～9510% , RSD 318% 1Conclusion: The

method is suitable to analyze the iodine including iodate and iodide in serum1
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　　碘是人体必需的微量元素之一 ,在人体中碘缺乏会出现
内分泌功能紊乱和代谢障碍 ,婴幼儿可导致智力发育不全 [ 1 ] ;

为防止碘缺乏病 ,我国食盐中普遍加碘 ;而近来研究发现碘摄
入过量可能造成甲状腺功能减低 [ 2 ]。因此碘的监测是研究碘
与人体健康的重要途径。目前 ,检测碘的方法有催化分光光
度计法 [ 3 ]、等离子体质谱法 [ 4 ]以及气相色谱法 [ 5 ]等。而气相
色谱法测碘 ,沿用丁酮衍生碘化物的方法 ,但此方法不能直接
用于检测碘酸盐中碘 ;焦海一等 [ 6 ]用碱性条件下 ,用亚硫酸氢
钠还原碘酸盐成碘 ,再在酸性条件下用丁酮衍生成碘丁酮 ,用
电子捕获检测器进行检测测尿中碘 ,但此方法比较繁琐。而
本方法是通过实验优化 ,选择更加简便的衍生条件来测血清
中总碘 (包括碘酸根和碘离子 ) ,准确反映人体内血碘的变化
情况。

1　材料与方法
111　仪器和试剂

A ilent6890气相色谱仪 (配 ECD检测器 ) ,毛细管色谱柱
HP - 5 (30 m ×0132 mm ×0125μm)。丁酮、正己烷为色谱纯 ;

硫酸 (ρ = 1184 g/cm3 )、盐酸 (ρ = 1118 g/cm3 )、双氧水

(30% )、无水硫酸钠 (AR)、亚硫酸钠 (AR)、亚硝酸钠 (AR )、

硫代硫酸钠 (AR)。

112　色谱条件
进样口温度 240℃;柱温 90℃, ECD检测器温度 250℃,载

气高纯氮流速 210 m l/m in,尾吹 40 m l/m in。

113　碘 ( I- )标准储备溶液

准确称取 01131 g碘化钾至 1 L容量瓶中 ,用去离子水定

容至刻度 ,此标准溶液浓度为 100μg/m l,低温避光保存。

114　碘 ( I- )标准使用溶液

取 113标准储备溶液 110 m l至 1000 m l容量瓶中 ,用去

离子水定容至刻度 ,此溶液浓度为 011μg/m l。

115　碘酸钾溶液
准确称取 011686 g碘酸钾至 1 L容量瓶中 ,用去离子水

定容至刻度 ,此溶液浓度为 100μg/m l (以 I计 ) ,低温避光保

存 ,备用。

116　血清的制备
取大白鼠全血 , 4000 r/m in离心 ,取上清液贮存于 4℃冰

箱 ,备用。

117　样品分析
取血清 015 m l到 10 m l比色管中 ,加水至 5 m l;加 012 m l

浓硫酸 , 4 g/L 亚硫酸钠溶液 110 m l,摇匀 ,静置 5 m in;加

0115 m l丁酮 , 315%的双氧水 015 m l,混匀 ,静置 20 m in;加入
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5 m l正己烷 ,震摇 1 m in,静置 ;吸取上层有机相 ,过无水硫酸
钠 (600℃烘烤 4 h) ,待测。

2　结果与讨论
211　碘衍生物色谱图

碘标准溶液中的碘离子 ( I- )在酸性环境下 ,经 315%的双
氧水氧化析出的碘与丁酮衍生成碘丁酮。碘衍生产物如图 1

所示 :在进样口温度 240℃;柱温 90℃,电子捕获检测器温度
250℃,载气高纯氮流速为 210 m l/m in的色谱条件下 ,碘的衍
生产物碘丁酮在 HP - 5 ( 30 m ×0132 mm ×0125μm ) 毛细管
色谱柱上实现分离 ,周围无干扰峰 ;电子捕获检测器对衍生产
物碘丁酮有较强的响应值。

图 1　碘 ( I- )标准衍生物色谱图

212　碘酸盐中碘衍生条件的选择
如表 1所示 ,碘化物中碘在酸性环境下被双氧水氧化为

碘 ,衍生成碘丁酮 ;而碘酸盐中的碘在同等条件下 ,衍生后测

得的碘含量仅为碘 ( I- )标准溶液衍生后测量结果的 317%。

说明酸性、丁酮和 315%双氧水条件下 ,碘酸盐中碘不能完全

与丁酮衍生成碘丁酮。

试验中 ,改变衍生条件 ,在以上条件中加入不同的试剂 ,

优化碘酸盐中碘的衍生效果 ,其中 4 g/L亚硫酸钠和丁酮的衍

生条件下 ,碘酸盐中的碘生成碘丁酮的效率为最为理想 ,测得

碘含量为 917μg,衍生效率达到 97% ;其次为浓盐酸替代浓硫

酸的衍生条件 ,碘的衍生效率为 75% ;硫代硫酸钠衍生条件 ,

碘的衍生效率为 64% ;而 315 g/L亚硝酸钠衍生条件中碘的

衍生效率最低 ,仅为 29%。

因此实验选择丁酮、315% H2O2反应体系中加入 110 m l

Na2 SO3 (4 g/L)作为血清中碘的检测的衍生条件。

表 1　不同衍生条件中碘测量结果

衍生条件 碘 (μg) 测量值 (μg)

丁酮 + 315% H2O 2 110 m l NaNO 2 (315 g/L) 10 (以 I计 , KIO 3配制 ) 219

110 m l Na2S2O3 (215 g/L ) 614

015 m l浓 HCl3 715

110 m l Na2SO 3 (4 g/L) 917

- 317

丁酮 + 315% H2O 2 - 10 ( KI配制 ) 1010

　　注 : 3 代表浓盐酸是替代浓硫酸

213　碘标准曲线和检出限

准确吸取 0、015、110、210、310、410、510 m l碘 ( I- )标准使

用溶液于 10 m l比色管中 ,加去离子水至 5 m l,对应溶液浓度

为 0、10、20、40、60、80、100μg/L;按样品检测方法进行处理 ,

取 110μl进样。绘制标准曲线 ,所得碘 ( I- )含量 (X)与峰面

积 ( Y)的回归方程为 : Y = 11191X - 161652,相关系数为 r =

019992,检出限为 4μg/L。

214　方法的精密度及回收率

取制备好血清的稀释样 ,加入 110μg/m l碘 ( I- )标准使
用液 011 m l,结果如表 2所示 ,加标样品中碘的回收率在
8310%～9510%之间 ,相对标准偏差 RSD值为 318%。说明该
方法检测血清中碘精密度高 ,加标回收率高、重现性好。

表 2　血清中碘 ( I- )含量精密度及回收率试验结果

血清稀释样中碘的含量 (μg) 加标样中碘的含量 (μg) 回收率 ( % ) RSD ( % )

01032 01123 9110 318

01115 8310

01125 9310

01127 9510

01127 9510

215　血清中碘的测定
本方法应用于血清中碘的测定 ,取出已经制备好的血清 ,

先稀释 10倍 ,按样品分析方法进行检测 ,检测试验测得的碘
含量如图 2所示 ,样品和加标样的色谱图重叠 ,说明该方法能
够用于血清中碘的分析 ,而且测得血清中碘的浓度为
780μg/L。由于目前国家对碘的监测的生物样品为尿样 ,在尿
碘低于 300μg/L视为可接受的范围 [ 7 ] ,而血样的监测数据不
足 ,可比较数据少。

图 2　血清及加标样品中碘的衍生物色谱图

3　小结
本法采用气相色谱法快速测定血清中痕量碘化物含量 ,

方法操作简便、快速、准确、灵敏度高 ,特别适用于碘酸根离子
和碘化物中碘含量的分析。
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