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U vezi s projavom erndemiene gusavosti u nekim nasim kra
jevima, pokrenuto je pitatllje potreibe dijeljenja jodirane soli pu
eanstvu tih krajeva. Organizacija raspodjele jodirane ·soH puean · 
stvu zahtijevala je, da sei odabere najprikladnijai metoda, ko
jom bi se mogle odrediti one male kiolicine joda, koje se nalaze 
u jodiranoj s1oli. Trazenje takove met·ode dovelo j.e do po
droibnijeg studija citavog niza analitickih postupaka za odredi
vanje joda u raznom materijalu kao tlu, zraku, vodi i organ
skom materiialu fovjecjeg, zivotinj.skog i biljnog podrtjetla. 

Kod toga studija privukla je n.arocitu pafoju zbog svoje 
jedno·stavnos-ti i b.rze provedbe u novi.jaij literaturi cesto spom[
ndana metoda za ·odredivanje mailih koHcina joda u s.oH od 
G r on ow e r a i• W o h n I i c h a. Oni uzimaju 100 grama ·soli, 
koju otope u 500 ccm vode 1i fiiltriraiu. 100 ccm filtrata dodai se 
1 ccm normalne otopine HCl i 1 ccm bromne vode, kako bi ;se 
u soli sadrfan.i jodid oksidi1rno u jodat. Da se fatjera suvi·fan 
brom, kuha se tekuCinu 10 mil1!Uta na o•tvorenom plamenu. Ispa
rena se voda povremeno nadoknaduje. Nakon zav,rfone oks:ida
cije tekucin.a se ohladi na cca 10° i do1da 1j0ij se 1.5 ccm 850/o-tne 
fosforne kiseline i 0,2 g kalijeva jaicl:iida. Os:tavi se da stoii tri 
minute u tami, a onda •Se titrira ·sa 0,004 n ofop.inom natrije·v·og 
tiosulfata. 

Da utvr.dimo uporabivost i toenost ovog na•cina odrede,vanja 
joda, morali smo najprije ekspeTimenfalno i.spita:ti metodu po 
v. Fe 11 en berg u, jer gore naveden 1postupak Gron owe r a 
i W oh n 1 i c ha 1samo je modi.fikacija te klasi1ene metode. 
Nasi rezultati kod odredivanja joda u vrlo razri.jedenim otopi
nama kali~eva jodida poznatih koncentra.c:ij_a, unatoc to.C;nog pr1-
drfavanja v. Fe J 1 en berg o v i h propisa, n1su zadovo1ljavali, 
po•sto je 1ce1sto naidena manja kolicina joda, . nego sfo je bila 
uzeta u postupak. 

I Gron owe r i W oh n 1 i c h1) podvrgli su metodu. v. 
F e I J en b e r g a kao ·i svoju modifikaciju, kr1tici, pa spomiinju 
nedostatke ove metode, kao tesko raspoznavanje1 kona.cne 
tooke titradje, ne.i1stovjetnost kem'ijskih zbivanja i nejednolikost 
koncentradje otopina kod odredivanja titra ,s jedne strane kao 
i u samom analitickom postupku s druge strane. 

Prvi nedosfatak t. j. tesko raspoznavanje prelazne tocke 
kod Htracije izhjegli smo zamjenom Htrimetrije ro·sjetljivijiirm foto-

1) Z . Uniters. Lebensrn., 61, 3(!6 (119311). 
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metrijskilm m.jerenjem, koje je uohifajeno kod kHni1ckiih pretraga 
ove vrsti, a sastoji se u mjerenju intenzHeta ho.je, koja nastaje 
usl'ijed reakcije hiidroiksil-amina, koji reducira oslohodeni jod: 

NH20H + 2 J2 + H20 = HN02 + 4HJ; 

Na·staili niltr~t s.a sulfanilnom kiselinom i et naftil-amiinoan daje 
azo boju. No i nakon ove zamjene, ko,ja i'Skljucuje prigovore ti
trimetrijs:kio.g mjerenja, nismo mogli postici kvantita:tivne re
ZU!1tate, koii bi zadovoljavali. Uzroci preniskih rezultata nisu 
prema tome mogli hiti nedosfa1tci, koje su 1stakli G r on o we r 
i W o h n I i c h, ve·c mora da su ,sa'Sma druge pri1rode, koje Cini 
se da autori nisu uoc.iLL Trazeci tome uzrok pripravili smo 
dvije otopine: vrl10 razdjedenu otopmu joda i otop:inu kalijeva 
jodida poznate koncentracije. Ove otorpdine su nam sluzile kod 
daljn~rh ispHivanja ka.10 standar:d otopine. Uzdi smo ra!Zni· hroj 
ccm t. j. razne koHcine j1oda , oksidirnli bromorm i onda mjerili 
fotometrijski. 

Tab el a 1 

Otopina joda: 
y j<oda teoirc tsk·i .) 7,5 ltO 20 '.)'() 
y jo.d a n:ac'!.eno +,9 7;0 110 119.5'() 29.6 

Otopina kalijeva jodida : 
y joda t eo•rets:k i 3,715 5,16:3 7,5 ltSi,00 212',5 30 
y jo•da nad e•no 4 4,6 5,2 1'5, l• 19 26,7 

Kako se vec vidi iz tahe1le 1., rezulttati n,asih i1spitivanja bili 
SU U toliko intere·santni, sto SU nadene ko}1~cine joda nako:i 
oksidacije otopine joda bromnom vodom prakiti,cki hiJe uv1ijek 
jednake uzetoj koliCini , dok su koli1Cine joda nakon oksidacije 
otopine kalijevog jodida vecinom bile pr1e1DJiiske. Rezulta ti ovako
vog naseg ispitivanja pokazali su, da oksidacija. joda u vrlo sfa
bim koncentraciiama tece u v ~ j e k kvanititativno u 1smiislu 
31 -+ J03', a oksidacija J' -+ JO/ cesto puta nije kvattliti.tativna-. 
Preima tome smo smatraH, da ce i rezulta1ti kod praktiiake pri
mjene ove analitiioke metode hiltii to.eni on.da, kad u vodenoj o;to
pin[ nece jod bifi u obliku J ' ne·go ce sav bi1ti kao J , . 

Ovo nase a:naHHckim radom steiceno iskustvo podudara se 
s mis1ljenjem S k r a b a I a i B u c h 1 e, kio.j.i drze, da otapan.jem 
joda u vodi ne nastaju jod-joni. Oni nav·ode, da se elementami 
jod vjerojatno vec od s•ame hidrolize u vodenoj otopini disocira: 
J 2 ....; >- J' + J ', aM da Sprelazi u JO' 1odnosno JOH, a da onda 
reakcija tece dalje: JOH + ff + J' ~ >- J , + H20. To drugim ri
jecima znaci, da u vodeinoj otopini joda doiista nema jod-joo.a, 
nego je sav jod u elementarnom stainju. 
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Ponafanie jod:ida u vode1I11oi je otopinti drugaeije·. Poznato 
je, da kod otaipanja jodida u vodi nastaie J' i nedisocirana mole
kula J 2 • Taj J ' adira nedisociranu molekulu J 2 , pa nas1taje tri
jodid-,jon, koji nije drugo no poja1ean jod-jon sa .neutralnfan diie
lom J 2 : J' + J 2 --< ~ J ,/. Veza izmedu J 2 :i jod-jona vjeroiatno 
je fabava. Ovaj se J 2 po naJsem misl,j,enju <lade kvan;Htativno 
oksidiratii bromom, a J' cesfo puita izbjegne 1oksi1dacijii i zbog 
toga nastaiu spomenuti gubitci kod kvanti1taliv:nog odredivanja. 

Kako 1s10 u pratiickom anaHti,ckom radu .susrecemo najcesce 
s jodom u 10tb.Liku jodida, razumljivo je, da smo poku:SaH izbje.ci 
netocnos;t i nesigurnos1 ovakovog odredivanja. Bilo je potrebno 
da se na neki nacini. prije oksiidadje r:azredenih ot'Olpim.a j<odida 
s bromom, preve,du one male koHCine jod-jona kvantirtativno u 
jod. Tu nam je korisno posluzilo po,znato svo}stvo natrijeva ni
trita, koji u surrupomo kiseloj otopiini djeluje kao slabi oksidans 
i gotovo trenutno s[obada jod iz jodida. Oksidacija s bromom 
tece dalje bez iikakvih sme.tnja. 

Tabela 2 

Uzeto ccm otopine KJ: Q,5 l! 1,5 2 3 5 10 
y joda teo•retski: 3,76 ·7,5 lllr,.25i 1151,08 22,5 3f7,5 75 
titrimetrijskim mjerenjem 
na.den:o y jooda: 7 9;6 114i2 20 36,,6 74 
fotometrijskoim mj1erenjem 
naderuo y joda: 3,615 7,2 JI0,95 1.41,6 21,7 3'.6,8 713r,5 

Tah ·ela 3 

Smjesa otopina KJ i joda 

otoip·ina KJ sa y jo,da teo.r·etsk!i: 2.418 4·;8 7,28 9,6 214,0 
otopina. joda sa y joda teo•retski: 5,'6 11,2 1~;8 22.~ 56,0 
ulrupno y j:oda teoret·sk1i: 8,0!8 116;0 24,08· 32,0 80.,0 
nrudeino y jo.da: 7,9 15,7 i24 31 ;8' 80,5 

Rezulta:ti nakon 1primjene natrijeva nitdta, kako se vidi 
iz tabela 2 i 3, zadovoljavaju bez obzira, da li se dohivene koli
cine joda mjere titrimetritj1sM illi fotome.triuski. 

Ti su nas povoljni rezul<tatii poll1iU<kaLi, da p•rimijenimo tu 
oks:idareiju J' kao i fotome1trijrsko mjerenje kod odredivanja miho
k oHiCiin a j oda u .s oH. 

Prema tome prepomcamo za odredivanje mikrokoli6na joda 
u soH slijedece ~eagense i postupak. 

Reagensi: 
11) 2n/ sumip.o,rna ktisdina 
121) otop!na naitrijiev.a. n'itrittai u rarzrrea·enj1u cca 1011 : 5 
3) svjefo priredena bromna. v1oda 
4) acidum a0ceticum g·lacia1le 
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5) hydroks·ilamin: u 106 ccm desfolirane vode otopi se 0,9 g sulfa
ll'Hne kiseline uz ·la:ko zagr.ija'Vanj.e. Tome se doda 16 ccm norma;Jne 
oto:pine hidroksii.lamina (116,41 g /NH20H/2 · H2S04 na WO ccm 
vode) i 310 ccm reagensa pod 4. 

6) a naftilamin: ·u 5100 ccm .desti.!ira111e vode., koja kuha, uspe se J g 
naiftilami111a i1 puis.ti ida kuhai nekol:iko mi.nu ta .. . V mea se otopina 
Hltrira :i fHtra:tu doda 25 ocm ·r·erugentSa pod 4. Upotreba reagensa 
v:remenski je ogranicena. Reagen1s se mo•ra cuvati1 u faminoj bod. 
B i 1 j e s k a-: Ako· su reaigem~i •pod 5 1i 16 citSti 1D dob110 piriredm1i, onda 
se 2 ccm rea1gensa po1d 5 k·od dodatka 2 ccm reagens•a pod 6 
ne o boj.e, 

7) Kaiijev joidid. 

Postupak: 
6'0-l'QIO grama i1s1pitivanog uzorka s.011i. oitopi se u 200-2'5·0 ccm vode. 

100 ccm ot·opine zakiseH se sa 2~3 karpi sumpome kise1ine, clod.a se 
3-4 'karp,i natrijeva nitrita i 1ostavi1 da sto.j1i· 1~1,5 mi1nute. Zatim se doda 
svjefo bromne vo de, dok oto'P'ina ne popri1mi famno fotu boju. Opet se 
ostavi da: stoji 5 min~uta~ .a zatim s·e kuha 7-10 minuta na jakom plameniu., 
da se 1potpuno is1tjera bwm. Nailmn oh!.adenja clod.a se 1 ccm oct.e:ne kise
line, 3 ccm hidrroksilam~a :i ma.Ji. kiriista.li,c kaai1jev.a jiodi·da, .Promije·sai se 
i pusti stajati 10 minuta. Iz.a- to:g vrernena doda se 1 ccm naftiJamina, a 
nmkon 11.5 1111irnuta narp1u1n!i se kii·veta sa ·dehlj1inom sLoja od 3 cm 1i c.ita 
ekstinkcija na Pulfriiehovo m fo1tometrn kmz zeleill'i .foltar S53 

lzracunavanje: 
50 g soli oto:pljenio u ,21510 ccm vode. Od ·toga je uzeto 110101 ccm .i na1kon 

za,vrserue a1na1lH1icke prirpreme ooitana: je elksti.nkcij.ai .za 1IO ccm ove otopiine 
E = 0,:019, Prema tome u a-naJ.i.zi.r.ainoj so11i je rnaicteno: 0,09" fakto[· 
7,3 · 2,5 · 2 t, j. 312,8 y Joda u 11()1() g soli, odruo1S1110 31218 y j1odai u 1 1~g. 

!Na ovaj je naicin od:red:en jod u uzorcima natrijev•a hlorida, 
koje smo imali u naselm faiboratoriju. Rezultate ovo1g rada sa
brali smo u ta!belli 4, 

Uzomk 

Sol pro anal. 
Sal pro anal. l'O god. sfara 
S0il iz za.grebacke prodaj.e 
M·o:r.ska sol iz Stona 
So.I od UNRRA-e 
.Todi1rana sol 

Tabe.la. 4 
U lOI() g so1l!1 nadeno y joda 

fo1tometrijskom tHrimet.rijsikom 
metodo:m met0idom 

1:0,1() 
94,9 
3121;8 
47,4 
21.;9 

117:6,'9 

96 
30,7 
45,5 
2L5,2 

118'() 

U svima a:naliziranim uzo.rcima soLi nasH smo vise ili manjie 
jo.da, pa i u ·Onoj pro analysi. Initeresa.llltno je, da je ba:s 01va sadr
za:vafa v;fse joda nego morska sol iz Stona. J.odirana pak sol, 
ko1j:u smo .imali stranog je podrijekla i bila je u omotu., na koj.em 
se moglo opa~iH, da je lei:lao u vla·foom ·skiladi,sfo, sto fe Vje.ro
jatno uzrokovalo gubitak joda. 

HI GIJENSKI ZA VOD 
ZAGREB Primljeno 26. travn.ja 1!9'48. 
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ABSTRACT 

Determination of small amounts of iodine in iodized table salt 

by 

B. Rogina and M. Urch-Horvat 

Dete11"m'inat!ions of 1i·o.diine in 1iodi-zed table 1s1a1lt according to the methods 
od v. Fei ,Jenbe:rg am.1d Gron 1ower and Wohn il ,i.ch usiua<lly give 
t·Oo lo1w '1"1esuJits due to 1the fact, that 'in very d i!UJte sohJJtions iodide iolll :·s 
on.ly in·c·oimpletely oxi1dized to :1oda<te iolll by bromine. Elementary .iodine, 
however, is under s1imilrur circumstances ·oomp.le.tely oxidlize·d. The autho•rs 
therefore set the iodine 1in the soluhoin free by mea:ns iQif sodium nitrite ·in 
preseince 01f suHuri1c acid a111ld ox'idize iit then •to the iodate io111 by bromine. 

The pwcedu'l"e is as follows: 5'0 - 11()0 g of the iodized table sa.!t is 
disso.Jved in 2!()0 - 2'5:0 c. c. 01£ wate.r, filtered a1nd WO c. c. of the filtrate 
aci.difie.d with 2 - 3 drops of suilfuri.c aoiid and 3- 4 drops o[ .a 21% solu
tion 01£ sodium nih"i1te added. AHer 1- BI, mi1nutes freshly prep.a:r·e1d bro
mine water is added uintH the so1l1utio1n retains a deep yellow colou1r. AHer 
5 minutes the solutfon iis boi1led for 7 -1'0 mi1nut·es, until a.I.I bromine is 
driven out. When th e soilutiorn. has oooled dow1n to room tempera1ture l · c.c. 
of acetic aclid, 3 c.c. of hy,drtoxylamil!le arrnd a crysbl o'f poitass.i1um iodide 
is added a1t1d left sta111di1ng fo.r 10 m inrntoo, when 1 c.c. of a 016% a•naphthy
laminc so1lutio1I1 is rudded. After ano·ther 16 minutes the ·developed co,\our 
is determined by meains 01f a Pulfr'ch spectrnl photometer using the green 
fi.ltex S35. 

INSTI'l'U'l'E 01•' l-1 YUU:NF. 
ZAGHEB (CHO ~\Tl :\) [Hecei,·cd. April tG. JU48J 
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