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JADWIGA KELUS 

BADANIA PORÓWNAWCZE METOD 

OZNACZANIA JODU w WODZIE 

Z Zakładu Higieny Komunalnej Państwowego Zakładu Higieny w Warszawie 

Kierownik: p.o. dr med. S. Maziarka 

Przebadano cztery metody kolorymetrycznego oznaczania jodu czyn- 

nego w wodzie. Stwierdzono, że najbardziej przydatna jest metoda 

z leukofioletem i jedynie ona może być stosowana w obecności chloru 

czynnego. W metodzie tej mangan czterowartościowy jest czynnikiem 

przeszkadzającym. 

Do dezynfekcji wody w pływalniach najczęściej stosowany jest chlor, 
jednak jego użycie budzi szereg zastrzeżeń a mianowicie: 
— woda zawierająca chlor działa drażniąco na spojówki, szczególnie 

przy niższym pH wody; 
— przy wyższym pH chlor jest mniej skuteczny jako środek dezyn- 

fekcyjny; 
— chlor ze związkami amonowymi tworzy chloraminy, których włas- 

ności bakteriobójcze są znacznie słabsze niż chloru wolnego. 
Z tego względu w wielu krajach prowadzone są badania nad zasto- 

sowaniem innych substancji do dezynfekcji wody w pływalniach. Jedną 
z takich substancji jest jod, użyty w małych stężeniach do dezynfekcji 
wody do picia przez Chamga i Morrisa w 1953 r. [1], a do dezynfekcji wo- 
dy w pływalni — w 1959 r. przez Blacka ze współpracownikami [2]. 

Jod w porównaniu z chlorem posiada następujące zalety: 
— reaguje wolniej ze związkami organicznymi; 
— dysproporcjonuje (hydrolizuje wodę) przy znacznie wyższym pH 

niz chlor; 
— nie tworzy jodamin; 
— mniej jest uciążliwy dla pływających [1, 2, 3, 4, 5, 6]. 
Ze względu na stosunkowo małą rozpuszczalność jodu w wodzie (162 

mg/l w temp 0, a 957 mg/l Ją w temp. 60? [7]) do wody w pływalni do- 
dawany jest najczęściej jodek sodowy lub potasowy oraz niewielkie ilości 
chloru, który utlenia jodek do jodu czynnego, zgodnie z reakcją: 

J- + Ch + H;O = HJO + 2CI- + Ht (1) 
lub J- + NH,CI + H,O = HJO + Cl + NH, (2) 

Tak więc 1 równoważnik chloru wolnego czyli 35,46 mg Cl utlenia 
1 równoważnik jodku potasu do kwasu podjodawego czyli: 126,92 mg J, 
a więc aby otrzymać 1 mg jodu czynnego z jodku potasowego lub sodo- 
wego, dodanego w ilości 1 mg/l w przeliczeniu na zawartość jonu jod- 
kowego, potrzeba 0,28 mg/l C1,. 
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Przy jodowaniu wody w pływalni mogą występować różne układy: 

— woda w pływalni może być jodowana roztworem jodu w jodku 

potasowym lub alkoholu, a więc bezpośrednio jodem czynnym; 

— może być nadmiar jodku w stosunku do chloru; w tym przypadku 

w zasadzie chlor czynny nie powinien występować, a jedynie jod i nad- 

miar jodków; 

— może być nadmiar chloru w stosunku do jodku, występować będzie 

wtedy obok jodu czynnego chlor czynny. 

Dokładna kontrola dezynfekcji wody w pływalni wymaga opracowa- 

nia takich metod analitycznych, któreby pozwoliły oznaczać zarówno jod- 

ki jak jod czynny względnie jod i chlor czynny występujące w wodzie. 

Zagadnienie to nastręcza duże trudności, ponieważ zarówno chlor czyn- 

ny, jak i jod czynny, jako utleniacze reagują podobnie z wielu odczyn- 

nikami. 

Istnieje wiele metod oznaczania wyżej wymienionych składników. 

Metody oznaczania jodu w wodzie: 

1) metoda jodometryczna. (Jod czynny oznaczany jest za pomocą mia- 

reczkowania mianowanym roztworem tiosiarczanu w roztworze kwaś- 

nym z dodatkiem jodku potasowego wobec skrobi jako wskaźnika. 

W identyczny sposób oznaczany jest chłor czynny); | 

2) metoda amperometryczna, polegająca na pomiarze natężenia prądu 

przy zastosowaniu odpowiednich elektrod. (Pomiar dokonywany jest 
w trakcie miareczkowania roztworem 0,003n tlenku fenyloarenawego. Po 
związaniu czynnego jodu dalsze porcje odczynnika nie powodują zmian 
natężenia prądu, mierzonego za pomocą mikroamperomierza [8, 9]. Me- 

todą tą można również oznaczyć chlor czynny); 
3) różne metody kolorymetryczne, z których można wymienić: 

a) metodę z ortotolidyną (OT) przy różnych pH, niespecyficzną dla 

jodu; i 
b) metodę z leukofioletem (4,4,4'(N-N dwumetyloamino)-trójfenylo- 

meta), opracowaną specjalnie do oznaczania jodu czynnego obok chloru 

czynnego [10, 11]; 
c) metodę ekstrakcji jodu czynnego do warstwy chloroformowej —- 

jod zabarwia chloroform na różowo; 

d) metodę z DPD (para-amino-dwuetylo-analina lub para-amino-dwu- 

metylo-anilina). Do tej pory odczynnik ten był używany do oznaczania 

różnych postaci chloru użytecznego [12, 13]. 

Metody oznaczania jodków w wodzie. Większość tych metod opraco- 

wana została dla oznaczania jodków występujących w wodach natural- 

nych, a więc w ilościach kilku ug/l J”, czyli około 1000 razy mniejszych 

niż w przypadku jodowania wody w pływalniach. 
Do metod tych należą: 1. Klasyczna metoda bromowania. (Polega ona 

na zagęszczeniu próbki wody, wyekstrahowaniu jodków alkoholem, zni- 

szczeniu substancji organicznych, utlenieniu jodków do jodu wodą bro- 

mową, usunięciu nadmiaru wody bromowej i zmiareczkowaniu wydzie- 
łonego jodu mianowanym roztworem tiosiarczanu [14]. Metoda ta — ze 
względu na długi okres czasu potrzebny do wykonania oznaczenia — nie 

może być brana pod uwagę przy kontroli ilości jodków w pływalni); 
2. Metody kolorymetryczne: a) z kwasem nitrozylosiarkowym (jodki 

utlenione do jodu zabarwiają warstwę chloroformową na różowo [14];
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b) ze związkami cerowymi (metoda polega na redukcji jonów cero- 
wych przez kwas arsenawy, przy czym efekt redukcji. jest proporcjonal- 
ny do stężenia jodków. Pozostałe jony cerowe są redukowane przez jo- 
ny żelazawe, które utleniają się do żelazowych, tworzących krwisto-czer- 
wone zabarwienie z rodankiem [15]. Metoda ta służy do oznaczania stę- 
żeń od 0,0002 do 0,0015 mg J” w próbce, a więc przy stosowaniu w więk- 
szości przypadków próbek 50-mililitrowych — od 0,004 do 0,030 mg J—~ 
w litrze wody); 

c) z fioletem metylowym (metoda polega na utlenieniu jodków perhy- 
drolem, dodaniu roztworu fioletu metylowego i wyekstrahowaniu pow- 
stałego ficletowego zabarwienia do warstwy chloroformowej [16]); 

d) z leukofioletem (jodki utleniane są do jodu ża pomocą tzw. oksonu 
czyli mieszaniny KHSO; z KHSO;y i K,SO, [10]). 

Praca niniejsza miała na celu ustalenie sposobu oznaczania jodu czyn- 
nego w roztworach wodnych w małych stężeniach przy braku chloru, 
jak również w układzie chłoru i jodu oraz jodu i jodków występujących 
razem w wodach pływalni. Ze względu na przebieg reakcji (1) i (2) nie 
mogą występować razem chlor czynny i jodki, ponieważ przy nadmiarze 
chloru wszystkie jodki utleniane są do jodu, a przy nadmiarze jodków 
cały chlor redukowany jest do chlorków. 

CZĘŚĆ DOŚWIADCZALNA 

1. Przebadano metodę kolorymetryczną oznaczania jodu za pomocą ortotolidy- 

ny (CH;NH;C.H4:C,H;NH,CH; *2HCI), analogiczną do metody oznaczania chloru, 

a więc wykonywano oznaczenie w roztworze kwaśnym o pH około 1,3. Stwierdzo- 

no, że w przeciwieństwie do chloru wolnego, a nawet chloramin, jod czynny wy- 

Tabela I 

Zmiany intensywności zabarwienia w reakcji J»—OT w miarę upływu czasu w porów- 

naniu do trwałych wzorców do oznaczania chloru 
  

  

  

  

  

| Tose Intensywność zabarwienia w przeliczeniu na mg/l Cl, 
Ose = 

de danego Czas kontaktu w minutach 
L. : " | PE snem OSS Rn HSS EE SE RSET SES i poe \ 
A | jodu | I | | j | 

| w mg/l 1 5 10 = oS | 20 5 30 | 60 
| J2 | | 1 i 
1 ! i | | : | 

| | | | i | | 1 | 0 09 6 | 6 0 | O09 | 8 | 0 
2 | 0,1 0 | 0,015 | 0,02 | 0,025, 0,025 | 0,025 0,025 | 
3 | 0,3 0,005 | 0,035 | 0,045 5 0,06 | 0,06 | 0,06 | 0,06 
4 | 0,5 0,005 0,055 ° 0,075: 0,095 | 0,095 | 0,095 0,095 
5 | 07 | 0,0 | 0,07 5 01 0,12 0,13 | 0,13 | 0,13 
6 | 1,0 0,01 | 010 | 015 | 0,17 | 017 | 017 | 0,17 
7 | 1,5 0,015 | 0,16 | 017 | 022 | 0,22 | 0,23 | 0,23 
s | 20 0,02 | 0,17 | 0,25 | 027 | 028 | 0,28 0,30 

woluje narastanie zabarwienia bardzo wolno, co ilustruje tabela I. Do porównania 

użyto skali wzorców trwałych do oznaczania chloru [14]. 

Tak więc metoda z OT w roztworze kwaśnym, w wersji stosowanej przy ozna- 

czaniu chloru, okazała się nieprzydatna do oznaczania jodu czynnego.
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Próbowano tę metodę zastosować do oznaczania chloru czynnego obok jodu. 

Jednak ilość wykrywalnego chloru okazywały się wyższe niż to wynikało z rów- 

nań stechiometrycznych (1 i 2) przy utlenianiu chlorem jodku potasowego (ta- 

bela 1). 

Tabela II 

Oznaczanie chloru metodą OT w procesie utleniania KJ dodanego w ilości 1 mg/l J"! 

| Ilość dodanego chloru Ilość wykrytego chloru 

  

Lp. | w mg/l Cl. s metodą OT po 5 min. 

1 | 0,10 | 0,015 
2 0,20 | 0,08 
3 | 0,30 | 0,20 
4 | 0,40 | 0,38 

.5 0,50 | 0,43 
6 1,00 | 0,95 

| 

  

Również chlor oznaczany w obecności jodu elementarnego, dodanego do wody 

w roztworze alkoholowym, wytwarzał z OT bardziej intensywne zabarwienie w po- 

równaniu do próbek kontrolnych (tabela III). 

Tabela III 

Wpływ jodu czynnego 1,0 mg/l J. na intensywność zabarwienia w reakcji C1,—OT 
  

| Ilość wykrytego chloru 
Ilość dodanego chloru | w mg/l Cl, 

7 
| 
| | 
| 

  

  

  

Гр. | w oe | Czas kontaktu w minutach 

| | l | 5 
| | 

1 . 0,05 | 0,08 | 0,10 
2 0,25 | 0,60 | 0,70 
3 0,50 | 1,00 | 2,00 

Tak więc ani metoda jodometryczna, ani kolorymetryczna z OT nie mogą być 

stosowane do oznaczania chloru czynnego w obecności jodu czynnego. 

2. Wprowadzono własną modyfikację oznaczania jodu czynnego za pomocą OT. 

Stwierdzono mianowicie, że reakcja jodu z OT przebiega tym prędzej, im wyższe 

jest pH roztworu. Jednak już przy pH około 6,0 (barwa niebieska), zabarwienie 

jest bardzo krótkotrwałe. Najbardziej korzystnym odczynem okazało się pH 

około 3,1. 

Dla otrzymania pożądanego pH do 100 ml wody dodawano 1 ml buforu (50 g/l 

NaC,H;0-3H,O i 400 ml/l kwasu ociowego lodowatego) i 1 ml roztworu OT 

(1,33 g OT + parę kropli HCI na 1 1 wody). . 

Natężenie zabarwienia oznaczano po 5 minutach, porównując ze specjalnie do 

tego oznaczenia opracowaną skalą wzorców trwałych. Wzorce sporządzano z roz- 

tworów: siarczanu miedzi (10 g CuSO,-5H;0/100 ml wody) i kwasu pikrynowego 

(25 mg/100 ml wody). Skład wzorców trwałych podano w tabeli IV. 

Wzorce zabezpieczano paru miilimetrową warstwą bezbarwnego oleju parafi- 
nowego.



Nr 4 Oznaczanie jodu w wodzie 481 

Tabela IV 

Skala wzorców trwałych do oznaczania 7. metodą OT „,zasadową” (na 100 ml) 

  

Ilość kwasu 

pikrynowego 
Ilość roztworu 

  

| | 
Lp. Liss al» | CuSO, w ml 

| w ml | 
i 1 

1 | 0,1 | 0,4 | 0,5 

2 0,3 | 2,0 1,0 

3 0,5 | 5,0 2,0 

4 | 0,7 12,0 | 3,5 

5 | | 5,0 
I 

1,0 | 22,0 

Czynnikiem przeszkadzajacym, poza chlorem czynnym dającym podobne za- 

barwienie jak jod, okazał się również mangan czterowartościowy. Stwierdzono, że 

nawet 0,1 mg/l manganu czterowartościowego daje z OT zielone zabarwienie. (Man- 

gan czterowartościowy otrzymywano przez redukcję na gorąco w wodzie wodocią- 

gowej rozcieńczonego roztworu KMn0O,). 

3. Przebadano przydatność metody z leukofioletem. Leukofiolet pod wpływem 

jodu przechodzi w fiolet krystaliczny o zabarwieniu fioletowym: 

N(CH3)2 

(CH; N © Nwiciy (0g © Ус w tchyraek,o (3) 
H 

H—07 
! 
J 

аа WR 

Pód wpływem chloru powstaje schlorowany fiolet krystaliczny o zabarwieniu 

niebieskim: 

N(CH,), N(CHg)o 

HOCL>-H © cl 

MAŁA ore CSL ywrtiirersno (4) 

H 

H-07 
| 

Cl 

Należy nadmienić, że chloroaminy nieorganiczne reagują z leukofioletem wolno, 

natomiast zarówno chlor wolny, jak i jod wywołują zabarwienie natychmiast, dla- 

tego też dodatek buforu, w skład którego wchodzą związki amonowe, umożliwia 

oznaczenie jodu czynnego obok chloru czynnego [10, 11]. 

Stwierdzono, podobnie jak Black ze współpracownikami [10], że reakcja jodu 

z leukofioletem przebiega w stosunku molowym, a więc w przeliczeniu na mg/l jod 

elementarny daje intensywność zabarwienia (absorpcję) dwukrotnie mniejszą przy
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powstawaniu kwasu podjodowego z jodków pod wpływem chloru (reakcja 1). 

Reakcja przebiega następująco: 

J; == HOJ + J— (5) 

czyli 126,92 :2 = 253,84 mg jodu daje tyle samo jodu czynnego co jeden mol jodku, 
a więc w przeliczeniu na jod — 12692 mg. A zatem przy przygotowaniu wzorców 
trwałych, podawanych w mgl/l J, należy brać pod uwagę jaka postać jodu będzie 
występować w wodzie. 

Początkowo, z braku gotowego odczynnika, preparowano leukofiolet krystalicz- 
ny przez jego redukcję, przeprowadzaną na gorąco w roztworze alkoholowym 
pod chłodnicą zwrotną. Do redukcji używano pyłu cynkowego i bydrosulfitu. Tak 
otrzymany preparat dawał bardziej fioletowe zabarwienie niż dostarczony w trak- 
cie badań preparat f-my Michrom, dający zabarwienie niebiesko-fioletowe. Opra- 
cowano skalę wzorców trwałych dla preparatu f-my Michrom z roztworu fioletu 
metylowego (2 mg/250 ml wody) i błękitu metylowego (0,8 mg/250 ml wody), co 
ilustruje tabela V. Należy jednak zaznaczyć, że dla każdego preparatu należy przy- 
gotować skalę wzorców trwałych po porównaniu z wzorcami nietrwałymi. 

Tabela V 

Skala wzorców trwałych do oznaczania J» metodą leukofioletu (na 50 ml) 
    

Błękit metylenowy Łiolet metylenowy Ilość jodu 

Lp. w mgjł J> | w ml w mł 

1 0,2 1,0 1,3 
2 0,4 1,8 2,5 
3 0,6 2.5 4,0 
4 0,8 3,0 6,0 
5 i 1,0 3,0 8,0 

6 1,2 3,5 . 9,0 
7 i 1,4 | 4,0 11,0 
8 1,6 3,5 | 15.0 

Z leukofioletu przygotowywano 0,1% roztwór wodny z dodatkiem 6 ml/l 70% 

kwasu nadchlorowego. Dla przyspieszenia powstawania zabarwienia roztwór leuko- 

fioletu mieszano z nasyconym roztworem HgCl, w stosunku 12 + 1. 

Jako buforu o pH 4,0 przy braku chloru używano roztworu 243 g octanu sodo- 

wego (Na;C;H;O * 3H,0) i 397 g kwasu octowego lodowatego rozcieńczonego do 1 li- 

tra. Natomiast w obecności chloru skład buforu był następujący: 1 M kwasu cytry- 

nowy — 670 ml, 2 M NH,OH — 350 ml + 80 g NH,H,PO,. 

Do 50 ml próbki wody dodawano 1 ml buforu, a następnie 0,5 ml roztworu 

leugofioletu i określano natychmiast zabarwienie w porównaniu ze skalą wzorców. 

Czynnikiem przeszkadzającym w metodzie z leukofioletem okazał się mangan 

czterowartościowy i to nawet przy niewielkich jego stężeniach, co ilustruje ta- 

bela VI. 

Tak więc metoda z leukofioletem przy zastosowaniu odpowiednich buforów może 

być używana do oznaczania jodu czynnego, zarówno występującego przy braku 

chloru, jak i w jego obecności, ale tylko w wodzie nie zawierającej manganu 

czterowartościowego. Mangan dwuwartościowy nawet w wodzie zawierającej chlor 

czynny w ilości 1,0 mg/l Clę z leukofioletem nie reagował.
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Tabela VI 

Oznaczanie jodu w wodzie 400 

Reakcja manganu czterowartościowego z leukofioletem w porównaniu z trwałymi wzor- 

cami do oznaczania J» 

| Ilość dodanego manganu Zabarwienie odpowiadające 

Lp. | w ing/l Mn** mg/l J 

1 1,50 | powyżej skali wzorców 

2 0,75 | powyżej skali wzorców 

3 | 0,30 | 1 mg/l J; " 

4 0,15 | 0.6 mgjl J. 

5 0,10 | 0,2 mg/l J> 

6 | 0,07 0.2 mg/l J2 

4. Przebadano najprostsza metode oznaczania jodu czynnego w wodzie, a mia- 

nowicie jego ekstrakcję do warstwy chloroformowej. Stwierdzono, że przy ekstra- 

howaniu 0,5 1 wody w rozdzielaczu za pomocą 10 ml chloroformu powstaje różo- 

we zabarwienie, dające się zaobserwować począwszy od stężenia 0,2 ml/l J;. Jed- 

nak podział obu faz ciekłych w wodzie wodociągowej — w przeciwieństwie do 

destylowanej — nie jest całkowity. Faza chloroformowa pozostaje mętna, co utrud- 

nia pomiar absorpcji za pomocą spektrofotometru. Ponadto intensywność zabar- 

wienia jest mała i z tego względu normalnie stosowane kuwety o drodze światła 

1 em nie mogą być używane. Z tych przyczyn — w razie braku kuwet o dłuższej 

drodze światła -— bardziej wskazane jest wykonywanie oznaczenia wizualnie przez 

porównanie ze skalą wzorców, przygotowaną w sposób analogiczny, a więc przez 

ekstrakcję jodu dodanego do odpowiedniej ilości wody destylowanej, wolnej od 

jego zapotrzebowania. 

Wzorce są trwałe w ciągu kilku dni. Chlor użyteczny przeszkadza w oznaczeniu, 

cdbarwiając całkowicie warstwę chloroformową, do której wyekstrahowano 1,0 

mg/l J, przy stężeniu 0,5 mg/l Ch. Tak więc metoda ekstrakcji do warstwy chle- 

roformowej czynnego jodu może mieć zastosowanie tylko przy braku chloru. 

5. Jod czynny, podobnie jak chlor wolny, reaguje natychmiast z paraamino- 

dwumetyloaniliną lub dwuetyloaniliną DPD. Z tego względu metoda ta nie może 

być stosowana przy oznaczaniu jodu czynnego cbok chloru. 

lanym czynnikiem przeszkadzającym jest mangan czterowartościowy. 

Ponadto sam odczynnik jest bardzo nietrwały i należy go przeprowadzić z za- 

chowaniem wielkich ostrożności w szczawian DPD [13]. 

Z tych względów do oznaczania jodu czynnego, występującego nawet bez chlo- 

ru czynnego, metoda ta jest mniej przydatna od innych, wobec czego — poza przy- 

gotowaniem skali wzorców z jodem i stwierdzeniem możliwości oznaczania jodu — 

metoda nie była szerzej rozpracowana. i 

Z czterech ikolorymetrycznych metod oznaczania jodków w obecności jodu 

czynnego przebadano trzy: z kwasem nitrozyło-siarkowym, ze związkami cero- 

wymi oraz z perhydrolem i fioletem metylowym. Czwarta metoda z leukofioletem 

i oksonem, ze względu na brak tego utleniacza, nie była sprawdzana. 

1. W metodzie z kwasem nitrozylo-siarkowym jodki utleniane są do jodu, który 

zabarwia warstwę chloroformową. Tak więc dła odróżnienia jodków od jodu trze- 

ba ten ostatni uprzednio oznaczyć. | 

Przebadano powstawanie zabarwienia po dodaniu jodków do wody wodocią- 

gowej w porównaniu do wzorców przygotowanych przy użyciu wody destylowanej.
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Stwierdzono, że zabarwienie posiada tę samą intensywność, "BIEG oddzielenie war- 

stwy chloroformowej było utrudnione. 

Stwierdzono, że mangam czterowartościowy nie przeszkadza, nawet w ilościach 

1,5 mg/l Mn*4. 

Ponieważ skala wzorców mieści się w granicach od 0 do 0,2 me jodków w prób- 
ce, przy stosowaniu procesu jodowania pływalni (1 do 2 mg/l J z KJ) do oznacza- 
nia należy brać próbki o objętości 20 ml, a wzorce przygotowywać zgodnie z me- 
todyką [14]. 

2. Metoda ze związkami cerowymi jest bardzo czuła i szczególnie przydat- 
na do oznaczania jodków występujących w ilościach kilku ug w wodach natural- 
nych [15]. Próbowano rozszerzyć skalę wzorców tak, by można było tę metodę do- 
stosować do oznaczania jodków w wodach pływalni, a więc w ilościach około 100 
do 1000 razy większych. Jednak poza podaną ilością 0,0015 mg w 50 ml próbce 
(najwyższy wzorzec), bez dodatkowego rozcieńczenia próbki nie można było wy- 
konać oznaczenia. Tak więc dla określenia zawartości jodków w wodach pływalni, 
przy założeniu, że do wody dodano około 1 mg/l J—, należałoby brać próbkę o ob- 
jętości 0,5 ml lub też kilkakrotnie rozcieńczać wodą wolną od zapotrzebowania 
jodu. Metoda ta jest więc mało przydatna do oznaczania większych ilości jodków 
w wodzie. 

3. Próbowano również oznaczyć jodki metodą przystosowaną do ich oznaczania 
w wodach mineralnych z perhydrolem i fioletem metylowym, przy czym powstały 

barwny związek ekstrahowany jest do warstwy benzenowej. 

Ze względu na brak oryginalnego piśmiennictwa, opracowano optymalne wa- 
runki przeprowadzenia oznaczenia, ustalojąc: a) ilość mililitrów perhydrolu w sto- 
sunku do objętości próbki (5 m1/100 ml wody); b) ilość roztworu fioletu metylo- 
wego (1 ml roztworu o stężeniu 5 mg/100 ml wody); c) objętość fazy benzenowej 
(10 ml) oraz d) długość fali, przy której obserwowano najwyższą absorpcję (592 mn). 

Metoda ta okazała się przydatna do oznaczania jodków w ilościach stosowanych 
w pływalniach, ale wtedy, gdy nie występuje w wodzie jod czynny. 

Próbowano oznaczyć tą metodą znaną ilość jodu czynnego bez dodania perhy- 
drolu w porównaniu do takiej samej ilości z dodatkiem perhydrolu. Intensywność 
zabarwienia bardzo się różniła, np. przy 0,5 mg/l J, bez perhydnolu absorpcja, mie- 
szona przy użyciu spektrofotometru f-my Carl Zeiss Jena i kuwet o drodze świat- 
ła 1 cm, wynosiła 0,122, a z perhydrolem — 0,09. 

Również próby oznaczenia sumarycznej zawartości jodków i jodu czynnego, 
otrzymanego przez utlenienie chlorem, w porównaniu do jodków przy zastosowa- 
niu tej samej ilości perhydrolu, miały różną intensywność zabarwienia, co ilustru- 
je tabela VII. 

Tabela VII 

Wpływ postaci jodu na intensywność zabarwienia w reakcji z fioletem metylowym 
    

| Absorpcja mierzona przy pomocy Spekolu 
  

Ilość dodanego jodu 

    

| 
Lp. w mgj J” | , . | po dodaniu 

(KJ) | w nieobecności Cl; | 0,55 mg/l Cl, 

| | 
1 0 0 | 0 
2 0,3 | 0.047 | 0,028 
3 | 0,5 | 0,085 | 0,053 
4 1,0 0,115 0,071 
5 | 1,5 0,160 | 0,140 
6 | 0,178 2,0 | 0,220
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Tak więc w konsekwencji metoda ta dla kontroli jodków obok jodu czynnego 

w wodach pływalni okazała się nieprzydatna. 

WNIOSKI 

Na podstawie przeprowadzonych badań można stwierdzić: 
1. Jod czynny w ilościach stosowanych przy jodowaniu pływalni przy 

braku chloru czynnego może być oznaczany kilkoma metodami: 
a) ekstrakcją do warstwy chloroformowej; 
b) z ortotolidyną (OT) przy pH 3,1; 

c) z paraaminodwumetyloaniliną lub paraaminodwuetyloaniliną (DPD): 
d) z leukofioletem. 

Najbardziej przydatna jest metoda z leukofioletem. 
2. W obecności chloru czynnego jedynie metoda z leukofioletem może 

być użyta do oznaczania jodu czynnego. 
3. Żadna z przebadanych metod nie pozwała oznaczyć chloru czyn- 

nego występującego z jodem czynnym, ani jodków w obecności jodu 
czynnego. 

4. Mangan czterowartościowy jest czynnikiem przeszkadzającym w me- 
todach z leukofioletem, OT i DPD. 

Я. Келюс . , 

СРАВНИТЕЛЬНЫЕ ИССЛЕДОВАНИЯ МЕТОДОВ ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
МОДА В ВОДЕ 

Содержание 

Исследовано четыре колориметрические методы определения активного иода 

в воде: 1) экстракцию хлороформом, 2) ортотолидиновым методом (ОТ), 3) с па- 

рааминодиметиланилином (ДТД) и 4) с лейкофиолетом. 

Удостоверено, что самым пригодным был метод с лейкофиолетом и только 

он может быть применимым тогда когда активный иод выступает вместе с ак- 

тивным хлором. 

Четырехвалентный марганец является мешающим фактором в методах с ОТ, 

ДТД и с лейкофиолетом. . 

Велись пробы определяющие иодистые соединения в присутствии активного 

иода методами: 1) с нитрозил серной кислотой, 2) с церийными соединениями 

и 3) с метилфиолетом. Но ни один из этих методов не дал положительных ре- 

зультатов. 

Не нашли также метода для определения активного хлора в присутствии 

активного иода. 

4. Kelus 

COMPARATIVE STUDIES ON THE METHODS OF IODINE DETERMINATION 

Summary 

Four different colorimetric methods of active iodine determination in water have 

been studied, namely: 1) extraction to chloroform layer, 2) ortholidine method (OT); 

3) using paraaminodiethylaniline; 4) using leucoviolet.
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The metod with leucoviolet proved the most effective and it was also found that 

was the only workable method because active iodine came usually with active 

chlorine. 

Tetrad manganese was a factor interfering with OT, DPD, and leucoviolet 

methods. 

it was the only workable method because active iodine came usually with active 

Apart from active iodine an estimation of iodides has also been attempted 
cerium compounds; 3) using methylviolet; neither method has been effective. 

No method could also be faund for an estimation of active chlorine in the 'pre- 

sence of active iodine. 
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