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Przedstawiono dwie metody oznaczania jonéw jodkowych (spektro-
fotometryczna i woltamperometryczng). Sprawdzono zgodno$¢ jodowania soli
spozywczych z Polskg Norma.

Jedng z metod oznaczania jonow jodkowych w preparatach solnych jest metoda
ustanowiona przez Polski Komitet Normalizacji Miar i Jakosci [3]. Polega ona na
utlenianiu jonéw jodkowych do jonéw jodanowych [1, 2]. Utleniaczem w tej reakcji
jest brom, jego nadmiar usuwa sie poprzez reakcje z fenolem. Nastepnie metoda ta
zaktada przeprowadzenie jodanéw w jod ($rodowisko kwasne, obecnos$¢ jodku potasu).
W etapie koAcowym oznaczenia wydzielony jod oznacza sie metoda spektrofotokolo-
rymetryczng w postaci granatowego kompleksu ze skrobig. Metoda ta pozwala oznaczy¢
bardzo mate ilosci jonow jodkowych w obecnosci innych zwiazkéw w solach. Jednak
wadg tej metody jest to iz przy rutynowych oznaczeniach jonéw jodkowych w prepa-
ratach solnych istnieje mozliwo$¢ narazenia analityka na toksyczne dziatanie wody
bromowej. Znany jest fakt, ze stosowanie bromu w przemysle moze wywota¢ u ludzi
zatrucia ostre i przewlekte. Ciekty brom, jak réwniez jego pary dziatajg zragco, powo-
dujac ciezkie i trudno gojace sie uszkodzenia skory. Silnie draznigce wiasciwosci tego
pierwiastka powodujg przy wdychaniu nieduzych jego ilosci podraznienie bton $luzo-
wych drég oddechowych, a w przypadku przedtuzajgcej sie ekspozycji krwotoki z nosa,
zawroty i bole gtowy. W ciezkich przypadkach wywigzuje sie zapalenie ptuc i niewy-
dolnos¢ krazenia [4].

Ze wzgledu na tak szkodliwe dziatanie bromu podjeto préby opracowania nowej
metody oznaczania zawartosci jondw jodkowych w preparatach solnych, ktéra bytaby
rownie doktadna i precyzyjna, ale jednocze$nie wymagataby uzycia mniej szkodliwych
odczynnikow. Wykorzystano reakcje utlenienia jonéw jodkowych do wolnego jodu. Jako
utleniacz zastosowano jony miedzi (I1). W prezentowanej metodzie ekstrahowano jod
do warstwy chloroformowej, wykorzystujac jego rozpuszczalno$¢ w rozpuszczalnikach
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niepolarnych z efektem barwnym, co réwniez pozwolito na oznaczenie absorbancji
badanego roztworu. Jako rozpuszczalnik zastosowano obok chloroformu pentanol
uzyskujac takze zadowalajace wyniki. Czuto$¢ reakcji zwiekszono poprzez wprowadze-
nie do Srodowiska jonow tiocyjankowych.

Przy wyborze rozpuszczalnika do ekstrakcji kierowano sie faktem szkodliwosci dla
zdrowia oraz rodzajem barwy na jaki dany zwigzek organiczny zabarwia jod.

Poza wyzej wymieniong metodg do oznaczenia zawartosci jonéw jodkowych wyko-
rzystano takze metode woltamperometrii inwersyjnej. Metoda ta jest jedng z najczul-
szych metod stosowanych w analizie chemicznej, jest tania i nie wymaga uzycia od-
czynnikéw szkodliwych dla zdrowia, moze by¢ stosowana do seryjnych oznaczen.

Charakterystyka badanych produktéw

Jako materiat do badan uzyto artykutéw spozywczych lub leczniczych og6lnie dostep-
nych na rynku (tabela I).

Tabela 1. Zestawienie badanych prébek
Specification of tested samples

METODA SPEKTROFOTOMETRYCZNA

Zasada metody

Metoda oznaczania zawartosci jonéw I' w badanych preparatach oparta jest na
pomiarach absorbancji roztworu chloroformowego oraz pentanolowego zawierajgcego
odpowiednig ilo$¢ oznaczanych substancji.

Odczynniki i roztwory

1) Tiocyjanek potasu cz.d.a. (POCh - Gliwice) - roztwér 0,1 mol/dm3 2) Bufor
octanowy pH = 6,35, 3) Chloroform cz.d.a. (POCh - Gliwice), 4) Pentanol cz.d.a.
(POCh - Gliwice), 5) Jodek potasu cz.d.a. (POCh - Gliwice) - roztwor o stezeniu
1,138 mg Mcm3 6) Chlorek miedzi (Il1) cz.d.a. (POCh - Gliwice) roztwdér 1 mol/dm3
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Aparatura

- spektrofotometr Spekol firmy Carl Zeiss Jena,
- spektrofotometr Specord firmy Carl Zeiss Jena.

Sporzadzenie krzywej wzorcowej

Do pieciu kolbek miarowych o pojemnosci 10 ml odmierzy¢ pipeta odpowiednio
04; 0,8; 1,2; 1,6; 2,0 ml roztworu podstawowego zawierajgcego 1,138 ml I'w 1 ml i
uzupetni¢ wodg do podanej objetosci. Nastepnie do rozdzielaczy pobra¢ po 5 ml tak
przygotowanych roztworéw, doda¢ 3 ml roztworu CuCh o stezeniu 1 mol/dm3, 2 ml
roztworu NH4SCN o stezeniu 0,1 mol/dm3oraz 5 ml chloroformu. Zawarto$¢ wytrzgsac
w ciggu 10 minut. Nastepnie zmierzy¢ absorbancje zabarwionej warstwy chloroformo-
wej przy diugosci fali X = 510 nm w kuwetach o grubosci 1 cm. Jako prédbke odnie-
sienia stosujemy chloroform.

W przypadku zastosowania pentanolu postapi¢ identycznie jak opisano powyzej
jedynie w miejsce uzytego chloroformu doda¢ 5 ml pentanolu.

Zmierzy¢ absorbancje zabarwionej warstwy pentanolowej przv dtugosci fali X = 390
ml w kuwetach o grubos$ci 1 cm. Jako prédbke odniesienia zastosowac pentanol.

Wykonanie oznaczenia

Przygotowaé roztwory robocze w nastepujacy sposdéb, odwazy¢ doktadnie okoto
150 g badanej probki soli i rozpusci¢ w wodzie destylowanej w kolbie miarowej o po-
jemnosci 500 ml (w przypadku preparatu emphysal nalezy odmierzy¢ 0,7 ml preparatu
i rozcieficzy¢ woda destylowang w kolbie miarowej o pojemnos$ci 100 ml). Nastepnie
pobra¢ 20 ml tak przygotowanych roztworéw i przenie$¢ do rozdzielacza, doda¢ 3 ml
roztworu CuCh o stezeniu 1ml/dm3 2 ml roztworu NH4SCN o stezeniu 0,1 mol/dm3
oraz 5 ml chloroformu. Zawarto$¢ wytrzasa¢ w ciggu 10 minut. Nastepnie zmierzy¢
absorbcje zabarwionej warstwy chloroformowej przy dtugosci fali X = 510 nm wobec
chloroformu jako odnosnika.

W przypadku zastosowania pentanolu postepowac jak podano powyzej jedynie
w miejsce uzytego chloroformu doda¢ 5 ml pentanolu. Zmierzy¢ absorbancje zabar-
wionej warstwy pentanolowej przy diugosci fali X = 390 nm w kuwetach o grubosci
1 cm. Jako prébke odniesienia zastosowac pentanol.

Wyniki badan

W tabelach Il i Il przedstawiono uzyskane wyniki badan.
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Tabela I Wyniki oznaczania zawartosci jonéw jodkowych w badanych preparatach me-
todg spektrofotometryczng z zastosowaniem chloroformu.
Results of the spectrophotometric determination of iodide ions content in
tested preparations with use chloroform

* - wyniki sg $rednig z pieciu powtorzen

Tabela 11l Wyniki oznaczania zawartosci jonow jodkowych w badanych preparatach me-
toda spektrofotometryczng z zastosowaniem pentanolu.
Results of the spectrophotometric determination of iodide ions content in
tested preparations with use pentanol

* - wyniki sg Srednig z pieciu powtdrzen

METODA WOLTAMPEROMETRYCZNA

Zasada metody

Metoda oznaczania zwarto$ci jonoéw | w preparatach badanych oparta jest na
pomiarach stezenia pradu ptynacego w roztworze badanym zawierajagcym odpowiednig
ilo§¢ oznaczanych substancji.

Odczynniki i roztwory

1) Azotan (V) potasu cz.d.a. (POCH - Gliwice) roztwdr o stezeniu 0,5 mol/
elektrolit podstawowy, 2) Jodek potasu cz.d.a. (POCh - Gliwice) roztwor o stezeniu
0,001g I/l ml, 3) Chlorek rteci (Il) cz.d.a. (POCh - Gliwice) roztwor o stezeniu 10'4
mol/dm3
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Aparatura

- woltoamperometr firmy Radius.

Sporzadzenie krzywej wzorcowej

Do pieciu kolbek miarowych o pojemnosci 10 ml odmierzy¢ pipeta odpowiednio
04; 0,8: 1,2; 1,6; 2,0 ml roztworu podstawowego zawierajgcego 1,138 mg I'w 1 ml
i uzupetni¢ woda do podanej objetosci. Do naczynka pomiarowego pobra¢ 10 ml
przygotowanego roztworu roboczego doda¢ 5 ml roztworu KNOj o stezeniu 0,05
mol/dm3 oraz 1 ml roztworu HgQCU o stezeniu 104 ml/dm3 Elektrolize zatezajgca
prowadzi¢ przy potencjale + 400mV w czasie 120s. Nastepnie wykresli¢ krzywg wol-
tamperometryczna.

Wykonanie oznaczenia

Odwazy¢ dokladnie okoto 20 g badanego preparatu i rozpusci¢ w wodzie destylo-
wanej w kolbie miarowej o pojemnosci 100 ml (w przypadku preparatu emphysal
pobra¢ 0,7 ml i rozcienczy¢ w kolbie miarowej o pojemnosci 100 ml wodg destylo-
wang). Nastepnie pobra¢ do naczynka pomiarowego 10 ml tak przygotowanych roz-
tworéw, doda¢ 5 ml roztworu k N o3 0 stezeniu 0,05 mol/dm3oraz 1 ml roztworu HgCb
o stezeniu 104 ml/dm3 Elektrolize zatezajaca prowadzi¢ przy potencjale + 400mV
w czasie 120s. Nastepnie wykresli¢ krzywa woltamperometryczna.

Wyniki badan
W tabeli IV przedstawiono uzyskane wyniki badan.

Tabela 1V  Wyniki oznaczania zawartosci jonéw jodkowych w badanych preparatach me-
toda woltamperometryczna.
Results of the voltaperometric determination of iodide ions content in tested

preparations

* - wyniki sg $rednig z pieciu powtorzen

Omowienie wynikéw badan

Z uzyskanych danych wynika, ze zawarto$¢ jondw jodkowych w badanych solach
bochenskiej i iwonickiej sg zblizone do wartosci deklarowanych zgodnych z Polskg
Norma. Natomiast zawartos$¢ jondw w pozostatych prdbkach solnych odbiega istotnie
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od wartosci deklarowanych. Podobne wnioski wynikajg z badan zawartosci jonéw
jodkowych w solach jodowanych przeprowadzonych w Zakfadzie Badania Zywnosci
i Przedmiotow Uzytku Panstwowego Zakiadu Higieny [2]. Powtarzalno$¢ uzyskanych
wynikéw wyrazona $rednim wzglednym odchyleniem standardowym oraz przedziatem
ufnosci przy prawdopodobienstwie 95% jest zadowalajgca. Zaobserwowano takze,
poprzez poréwnanie uzyskanych $rednich zawartosci oznaczanych jonéw dobrg zgo-
dno$¢ pomiedzy wynikami uzyskanymi przez wykorzystanie wszystkich proponowanych
metod oznaczen.

WNIOSKI

Opracowana spektrograficzna metoda oznaczania zawartosci jonoéw jodkowych
w analizowanych preparatach jest stosunkowo prosta, szybka, daje powtarzalne wyniki,
a ponadto nie wymaga drogich odczynnikéw. Moze ona by¢ stosowana do oznaczen
seryjnych. Metoda woltamperometrii inwersyjnej, jest jedng z najczulszych metod sto-
sowanych w analizie chemicznej wiec ona rdéwniez moze by¢ uzyta do oznaczen
seryjnych. Obie metody nie wymagajg uzycia odczynnikéw szkodliwych dla zdrowia co
stanowi ich dodatkowg zalete.

W. Rzeszutko, M. Stolarczyk, A. Apola

DETERMINATION OF THE IODIDE IONS CONTENT IN THE EDIBLE TABLE
SALTS AND MEDICAL PREPATIONS BY SPECTROPHOTOMETRIC
AND VOLTAMPEROMETRIC METHODS

Summary

In this paper the spectrophotometric and voltamperometric methods for the determination
of the iodide ions content are presented. The conformity of the edible table salts iodisation to
the Polish Standards and to the contests declared by the producer was verified.
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