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DETERMINACION DEL 1090
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Sibien,1ainvestigaciónQezlgodo noofrece
grandesdificultadestecnicasaún ¿ÉHHÉhtncioneq
su evaluación cuando se trata de muypequeñas cantidades, como1a

contenida generalmente en las aguas, presenta muchísimasdificuï­

todos, no existienio ademásuniformidad en los distintos métodos

que se han propuesto para su determinación cuantitativa y menos

aún concordancia en los resultados obtenidos solicanio esas diver
sae técnicas.

Para le determinación del iodo en las aguas, es necesario

efectuar las tres operaciones o etapas siguientes:
1°) obtención del residuo del agua por evaporación de

1a mima y su posterior celeineción.­
2') Concentración de las sales de iodo contenidas en

dicho residuo.­

3°) Determinación fins]. del 1060.­

10) flaggóg Q1 ¡cgi-Egodel me por enmrag 169dg 1a misma1WWW-­
Siendo muypequeths las cantidades de iodo que se encuen­

tra por lo gemral en las aguas. generalmente milésimas de miliprg

no por litro de agua, le waporación de un cierto volumende la

mismaes necesaria para concentrar las sales de dicho elemento y

poder asi efectuar su evaluación.­

El volumn de agua que debe evapcreree ee variable, depeg

_dierdo cano se cmprenderá, del contenido en iodo que se presum
contiene la muestra y del método emlitico que se va e emplear;

así, vemos que por una parte A.C.Bat.ton, F.Mc.Clendon y coleborg

dores (1) evaporen un volumen menor de un litro, mientras que ice
"Standard Methods for the exanimtion of Water and Sewage” (2),
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aconsejan evaporar un volumen de 50 a 100 litros.

Para evita pérdidas de iodo durante 1a wnporación y espg

cialmente en 1a calcinación posterior del residuo, es moesario efeg
tuar 1a evaporación, concentración, 9to., siempre en medioalcalina.

Será necesario, en algunos casos, el sgmgado previo de alcalia,

mientras (¡ue en otros no, dependiendo del medio en que originaixmn­
te se encuentre el lodo; asi Courtois que descubrió el iode en el

eno 1811, en las oeniras de algunas algas marinas aprovechaba sim­

plsrente 1a elemda proporción de carbomto de potasio que contienen

dichos organismospara evitar la volatilización del iodo a1 calcinar

1a materia orgánica. Chatin en sus numerosasinvestigaciones m1;­

ticas sobre este elemento, realizadas carente los años 1850-1876,

Wa crbomto de potasio al material antes de carbonizarlo,
evitando el riesgo de 1a volatilización de'l iodo de las cenizas;

precaución esta tomada también por VonPenenberg (3) y otros inveg

tipndores que tmbaaaron en 1a determinación del iodo en diferentes

sustancias. Reith canprobó en experiencias más recientes, que con e].

solo agregadode csrbomto de potasio no se impide 1a volatilizaoión

de]. iodo, siendo necesario tambi‘n, 1a presencia de hidróxido (de

sodio o potasio). Además,1a relación entre las cantidades de iodo y

de carbonato de potasio detsnnina 1a pérdida relativa; si 1a relación

es pequena en extremo, muypoco iodo se pierde, siendo esta 1a condi­

ción más favorable. Para prever‘ir pérdidas de iodo en las unicas
operando en cápsulas abiertas, es necesaria 1a presencia de hidróxi­
do de potasio e de sodio, esta cmdición se asegura, si se empleaun

gran exceso, debido a que durante 1a combustión se produce en parte
una carbomtsci ón del hidróxido.

Esta es 1a razón,por 1a cual las diferentes técnicas de
determinación del iodo en los aguas aconsejan el sgregaio de carbo­

nato de potasio o de sodio, hidróxido de sodio o bién una mezcla de

estos dos últimos a1 agua a evaporarse con el objeto de evitar posi­

bles pérdidas de dicho ele'nonto amante 1a evaporación y-principal­



menteen1a calcinación del residuo. Esta alcalinción produce la

precipitación de las sales de calcio y magnedo, circunstamia que

se aprovechapara separar la casi totalidad de las mismas, antes de

la evaporacióntotal del agua.­
H. Proeeniua (4) que determinó el iodo en las sales del

ver Muerto en el ano 1913, alcanzaba el agua a evaporar con una 1e­

chada de cal para evitar la pérdida de iodo, producida probableznente

por hidrólisis del ioduro de mpesio (ya que stas aguas son ricas

en sales de mgnesio) y la volatiliz’aoión del ácido iodhidrico forms
do.­

L. w. Vinilos-“¡(5) en su método de determinación de iodume

y iodatos ccntanidos en agua de mar, evapora el agua previa alcalisg
ción con hidróxido de potasio.­

VcnPellanberg (3) alcaliza el agua a evaporar con carbonato

de potasio y I. Betting (e) reemplaza el cañomto de potasio , emplean.

por VonFollanberg, por carbonato de sodio, debido a la memr solubi­

lidad de éste en alcohol (ya qm en subes métodos se efectua luego la

extracción alcohólica de los iodnros).­
J. F. se. Glenda: en sus mótodoe de determinación de iodo en

aguas de bebida (l) y en general en aguas naturales (7), a1 igual que

el método de determinación de iodlaros en aguas dado por los "Standard

lethcds", indican alcanzar el agua eon hidróxido de sodio.­
En nuestro país el Dr. DJazsocco (8) que hiso Idetemimcíones

de iodo en aguas de las provincias de Balta y BuenosAires, utiliza

comoalcalizante unaInerclade e hidróxidode sodio.­
Por lo que se refiere a la temperatura a. la cual debe calci­

mrse el residuo, calcinación que tiene por objeto ls destrucción de
la materia orgánica, es my'importante, desde que el ioduro de sodio

funde a 6510 C,>y a esta temperatura su presión de vapor no es despre­

ciable. Vonhuawei-g, Keith y otros investigadores que trabajaron a
su lado, determinaron las pequeñas pérdidas producidas por variaciones

de la temperatura. VonFellenberg calienta a 1a más baja temperatura



posible a la cual solanente ¡ma mmcïa brillante aparece an la cápsu­

la observada en una pieza casi oscura. no. cuidan y Raigigton clip)

una telperatura de 400i c. para efectmr la calcinación.­
La calcinación del residuo puede ser llevada a cabo en

recipiente abierto (cápsula de platino, hierro o niquel) cano lo indi
can el método de Follanborg y los Standlrd Methods (ScottMB) o bio‘n,

en recipiente cerrado cano lo acmsejm Mc. Glendon(7) los "Stan­

dard Methods ibr the examination of Water end Sowsgo'(2), los cuales

efectuan la calcinación, en una cubeta colocada en el centro de un

tubo Pyrex de combustión y en corriente de oxígeno o de aire.­

Ls concentración de las sales de iodo del residuo, eo necesa­

ria para la determinación de pequeñas cantidades de iodo, en presen­

cia de grandes cantidades de sales, especialmente cloruro. y bromuros.

Para ello, todos los compuestos del iodo son reducidos a iodm'os y

separados estos, de las sales que los aconpañan, ya sea: a) por extra;

ción alcohólica (alcohol etílico) o bien por, b) oxidación de los
llanos a iodo y destilación de ésto.­

La presencia de nitribs, en las aguas me contenido de
iodo se quiere determinar, hace necesario su eliminación previa, pues
interfieren en la deteminación. m medioácido los nitritos reac­
cionan cen los ioduros con liberación de iocb:

- - +
2 2 = 2

m2 + I + 4 H 12 + no + 2 ¡{20

H. Betting (6) comprobó, en las oxporiomias por ¿1 efectuadas, que

aún en presencia de un escaso de carbonato de potasio comoalcalizanto

se puede producir pérdida de iodo durante la evaporación del agua,
particularmente en presencia de grandes cantidschs de nitritos. Este

autor, para evitar la interferencia de los nitritos los destrmre por
reducción con polvo de zinc, previa alcanzación con hidrfiaddo de
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sodio, agregame luego exceso de ca-bonato de anonio, que transforma

el hidróxido de sodio en carbonato (insoluble en alcohol) y precipita
el zinc cano carbonato de zinc.­

Otros métodoshan sido empleadospara la eliminación ni­

tritos, comoser: el calentamiento con sal de amonioo urea; pero el

mejor de los métodospropuest es el de J. r. Reitb (10), el cual se
mula en la descomposiciónde los nitrime con ezide sódiee previa

acidificaoión; los nitritoe sm remaidae e nitrógeno gaseosoy el
exceso de ¡oido hidrazoico se elimina por ebullición. La reacción que

.e praluoe es la siguiente:

N33 + 1102!! -—? N2 + 320 + [20

Algo de iodo puede oxidaree a iodato durante la calcinación del resida)

y es aún my probable la presencia de iodo al estado de iodato en el

agua origiml. Si la solución o las cenizas son acidifioadas, el io'dato

reacciona con el ioduro dando iodo libre, el cual se pierde. La reacción
es la siguiente: '

- a +
103+5I+6H ——)312+ 3320

Además,los iodatos de varios metales no son tan solubles en alcohol
cano los ioduros. Por estas rarones ee conveniente roamir los ioda‘bos

a iomn'os, pudienio emplearse para ello, ¡zida sódiea, sulrito o hidreto

de hidncina, eliminando luego e]. exceso de ácido hidrazoice, sulfimoso

o hidracim por acidificación y ebullición. El máscmniente de estos
remotoree ee la azida eódica ya que no sólo redace los iodatos a ioduro
eine que a la vez reduce los nitritoe a nitrógeno.­

El métodode lo. Clendon por nosotros enseyado, utiliza ázida

sódice para reducir los iodatoe y destruir loe nitritos y eulfito de
sodio comoreductor de los iodatos si no hay nitritos presentes.e)Mmmm­

Ioe iodm'os alcalinos son muysolubles en alcohol etilioc,
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100grs. de alcohol etílico disuelven 46,02 a. de I Na (n); y
puden ser concentrados extrayéndolos del residuo por alcohol. El

carbonato de potasio o de sodio del residuo por evaporación o de las

cenizas obtenidas por calcimción de aquel, absorben agua de la solu­

ción hidroalcóholica empleada comodisolvente de los ioduros y las

tres fases que resulten son: residuo o ceniza sólida, solución de
carbonatos y otras sales en agan y solución alcóholica.

La solución acuosa forma una pelicula alrededor de las parti­

culas sólidas y queda amierida a ellas; la solución alcohólica de los
iOduros puede asf separarse, por decantación, del residuo o de las

cenizas. La separación de las partículas mas finas que quedan en

suspensión m la solución alcoholica puede conseguirse por cena-img;

ción de dicha aolución.- .
La concentración de la solución hidroalcóholica empleadapor

los diferentes métodos, que la utilizan para extraer los ioduros,
varia entre el 80! en volumende alcohol etílico y alcohol absoluto;

dependiendo su supleo, en gemral, del grado de humedadde los resida
salinos a tratar.­

En la tabla siguiente puede observarse la disminución de la
solubilidad del ioduro de sodio en soluciones acuosa: de alcohol

etílico a medidaque amerita la comentración del alcohol.­
Solubilidad del ¡Na en eolucimes actions de alcohol etilie

a 30' - g por 100g de solución sama: (11)
I la alcoholetílico

“,52 o
ee 3.a '
54,2 is,c
0.a a,s
42,33 41,7

38,5 33,2
37,40 86,37
36,66 sofia
33,24 61,78



R. ¡“reunida (12) en eu metodo de determinación de iodo en agua, indice

evaporar el agua hasta un masa salina húneda, de la cual se extraen

loa ioduroe por ameeivoe tratamientoe ocn alcohol de 96', obteniendo

en definitiva una solución aloóholica que netiene loe iomroe y loa

brúguroe alcalinas y cantidad relativamente pequenade cloruroe.­
Vonl'ellenberg deaw‘e de oalcimr el residuo, lo humedeoe

con algun“ gotas de solución de carbonato de potasio" y luego extrae,

de dicho residuo humdecido, loa ioduroe con alcohol de 955.­

Sohnibold agrega agua a laa cenizas, portiriza la mima, y
extrae ocn alcohol absoluto; el polvo ineoluble ea separado de le

solución aloóholioa por centrimgaciónw
lellitoll hace ver que ee suficiente apagar agua ¡nata obtener

um solución eaturada de carbonato de potasio de la ceniza y extraer

con alcohol de 931; el iodo ea completsnente extraido .­

m el métododado por Scott'e (Standard Methods), ee evapora

el agua hasta que las ealee comiencena orietalizar y la solución celia!

te, concentrada, ee vertida en 3 veces su volumende alcohol abeoluto;

filtrando la solución resultante, la cual evapora hasta que empiecea
cristalizar vertióndola nuevanente en 3 veces au volumende alcohol

absoluto; tratamiento que repite varias veces.­
b) ,­

Este método de concentración de los iochn-oa del residuo de la

evaporación de las aguas, aprovecha la oxiüción de los mieloe a iodo

mediantesal férrica, separandoluego el ’odoliberaü, por destilación
y' recogiendo el miano en solución de hidróxido de aodio que lo tranetcr­

Illaen ioauo aloelino; o bien, en agua de broma que oxida el iodo paság

dolo a iodato, el cual ee luego valorado. Este método que ha sido aplitg
do por A.c.natton, JJ. lo. Clendon,Willi- Poeter y R. ¡hito a la detn
ninaoión de iodo en aguas de bebida, orina y sustancias ccntenieMo

alrededor de 1000 veces más Bateria orgánica que iodo, está detallado

más adelante, en este trabajo conjuntanente con su aplicación a la

determinación del och en las aguas de nuestro pais.­
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late métodoper-mite la separación entre los ioduroe y loe

bromuroeya que sobre estos no actúan las sales “ricas; ventaja con

respecto al método de extracción alcóholica que no permite efectuar
esa separación.­

3')mmm-­
Ya cue todo el iodo caxtenido en el agua es transformado, por

los tratamientos antes indicadas, a: ioduro alcalino, los diferentes

úetodos de análisis se orientan hacia deteminación del iodo en los
ioduroe solubles.­

Pequeñas cantidades de iodo al estado de ioduro pueden ser

determinadas gravimétricamente por precipitación comoiodnno de plata

o de paladio; este último métodooe aplicable a la determimción de iodo

comoiochro en presemia de otros halógnos; pero ambosmétodos no son

suficientemente sensibles para la deteminación de l a lO Y(microgramos)
del elemento.­

lna métodosutilizados para la valoración de pequeña cantida­
des de. iodo son métodos colorimátricoo y volunátricoe.­

a)[im-¿21.0.09­
Loe metodos colorimétricos, en general empleados en la deter­

minación de iodo en aguas, están basados en la liberación del ’odo de

los ioduroe y extracción del iodo por dieolvmtee organicos, emparando
1a coloración de la solución obtenida con las de soluc iones de ioduroc

tipos igualmente tratadas. El iodo al estad: de ioduro, presente en
minimascantidacha, buede ser puesto m libertad por agentes oxidantes
incoloroe (el uso de soluciones de pemangmato comoagente oxidante ha

sido también propuesto) y extraido por di solventes orgánicos, tales cano,

el tetraclonro de carbono, clorofomo 6 sulfln'o de carbono.­
ll agente oxidante más conveniente para cuidar los ioduroe a

iodo libre es el ácido nitroso (Freeenine) y puesto que los cloruro.

y brwmroe no son atacados por ol ácido nitroso el método es aplicable
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e le determinación de ioduros en presencia de cantidades comparative­

mente grandes de clorunos y bromuros. ia‘reacción que se produce es le
siguiente:

+ .

21'+2!O2+4H _—_12+2m+ 21120

El óxido nítrico siendo un gas, se elimina.de 1. solución.

Decualquier modo,existe ls posibilidd que comoreacción lateral se
teng- la siguiente:

+
n05+12+nao = nos + 28+21'

¡ete reacción no se produce cuando aumente le cmoentreción

de iones hidrómeno; ello se consigue con agregados de ¡cido fosfórico

en gran exceso.­

El ácido nitroso no puede mantenerse en solución de acuerdo e

le siguiente reacción:

- + ­
SIC-2+ BH = ¡03+ 2m + HBO

Este reacción emnta con un aumentode concentración de iones

hidrógeno. Empresencia de aire la reacción que tiene lugr es:

4H0+02+2320 = ¿[023

En esta Ibi-ns el ¡oido nitroso que se rubia descompuestovuelve

e fbmrse. Ala) de gas nitrógeno se genera por le ¡emoción del ácido
nitroso.

2(so;+3r+4n+)=32+312+4n20

¡m presencia de iodstos, parte de ácido nitroso se mas formán­
dose ¡cido nítrico, según lo indica la reacción:

IOS+3IDZH = r+3l03H

El ácido nitroso, puede emplearse para olidu' los iodu-oe s

iodo, si este es extraido con un disolvente orgánico, tel com teu-eclo­
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mm de carbono. Es necesario, de c alquier modo, que no haya gran

exceso de ácido nitroso y tampocodeben estar presente iodatos,

para evitar las reacciones menciomdas.- Por lo tanto deben redmirse

los iodatos cano ya hanos indicado anteriomente (página ).­

De los disolventes orgánicos citados para extraer al iodo

libre, el más conveniente parece ser el tetracloruro de carbono,
ya que el clorofomo se descomponecon el tiempo y el aulfin'o de car­

bono da productos de descomposición que reducen al iodoo­

El iodo elemental tiene color violeta tanto al estado sólido

cano de vapor y su sapectro presenta una banda de adsorción en el

verde. Rs muypoco soluble en el agua, sin embargolo suficiente para

comunicarle color pardo, si se examina en capas de muchoespesor. Si

el agua contiene disuelta alguna sal de iodo, entonces se disuelve en

gran cantidad dandocolor pardo intenso debido a la formación del

ion complejo 15 , según lo demuestra la reacción:

12?! yIZI' Ig
En otros disolventes se disuelve ¡mybien; así, en el alcohol

ss dismlve dandodsoluciones que tienen igual color que las del iodo

en el agua que contiene iodu'os y en el sulftn'o y tatracloruro de

canono da disoluciones de color violeta, semejante al color de sus

vapores. Esta diferencia de coloración estriba en que, Junto al iodo
(de color violeta) existe un compuestodel iodo con el disolvente

generalmente de color pardo.

Deacuerdo con Iinther el coeficiente de partición teórico
del iodo entre el teu-aclortn'o y el agua es no e indspcniiente de la

temperatura y de la concentrac ión; pero debido a la formación del

ion complejoI; en la fase acuosa, mania la partición es“ dada en
nicmgramos(í) de iodo por centíth cúbicode solución, el coefi­
ciente de partición baja alrededor de 85 a la temperatura ambiente

y la disminución es mayor disminuyendo la concentración y la tempera­

tura, y por la presencia de Mlógenos en el agua.­
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A continuación citamos alguns de los nitodoa do determinacion de

iodo an aguas quo emplsan dosajo oolorin‘trico del iodo diamlto an

disolventes orgánicos.­
L. I. Iinklar (5) m6 un mótodopara (¡atom iodtn'oa.y

indatos an agua de nar y aguas potabloa, en al cul, los 10mm son
¡determinados en el asiduo de la evaporación, por oxidación con ni­

tritos y acido clorhídrico concentradoy extracción posterior dal
iodo liberado cm tatraclomro o suliuro de carbono, comparandola

coloración de la sanación obtenida, con anuolla que aa obtionc cm

una solución da ioduro de canposición similar y conocida y tratada

an tbrma análoga. nos iodatoa son determinados en igual torna después

de redmirloa con ácido arsenioso, a ioduuao­
VonPalm“ introdujo mejoranen el nitodo analítico do

Iinklar a 1606 un microcolorimatro para la determinación dal iodo

cuan-loesta asta en pequeña canüdad. ¡las adelante detallamos esta

técnica colorimétrica por nosotros ensayadao­

I. 81.080. (13) dió un métodopara la determinación de iodo

en aguas potablass se evapora un volumende agua do 50 litros hasta

lOCal; aa caida con peruana-nato de potasio hasta coloración penna­

nenta, liberando asi el iodo, sl cual se extras con sulmro de carbono
y cmpara la solución obtenida con una standard. Segúneste autor al

pemangamto de potasio puada reemplazarso cm vantada, por ¡cido

nitroso, queno libera ol bromode los broma.­
I el “todo do J. 'a lo. 61ml! (7) y el indicadopor 100

"StandardIothoda ru- tha amination of Iatar au! congo", que aa
una nodificación del primero, la ceniza obtmida do la calcinación
an tubo de combustión y en corrimte da oxigano o aire dal rasidno

de la evaporación del agua, es dimelta en agua y neutralizada con
ácido foefórico. En dicha solución se reducen los iodatos a ioduros

mediante ácido arsenioso y se libera el iodo de los iodurOs por

oxidacióncon ¡cido nitrosnaultumo. htraycndo .1 iotb puesto an
libertad, cm totracloxuro de carbono o cloroi’ormo, se comparala



solnción obtenida, con tipoe standards preparados con solución de

iomro de potasio igualmentetratadas.­

I. Betting, acomeJa el empleode culture de carbono cano

disolvente del iodo puesto en libertad por oxidación de los iodnros

con ácido nitroeo, cuando la cantidad de iodo a extraer ea semejante

a li, ya que el iodo dismlto en este disolvente da ¡ma coloración
mie intensa comparadacon la obtenida por la solución de idóntica

cantidad en tetracloruro de carbono o cloroformo. Ademásindica q e

el mlmro de carbono es el mejor disolvente porque el coeficiente de

distribución: 29.2. 9.? es mayor con respecto a 03013 y “14n20 1T
G. S. Prepa y J. F. Pulse (14) diercn un métodopara la esti­

maciónde iodo en tierras, tejidos vegetales y aguas, que ee una modifi­

cación eolorimótriea del métodode rrivcrrcv y I'm, y que consiste
esencialmente en la oxidación de la materia orgínica con anhidrido

crómicog Íurante le cual el iodo es oxidado a ácido iódico, que a en

Vez ee redmido a-iodo mediante ¡cido rosfórico. Se destila el iodo,

que ee recoge en solución alcalina, de la que ae libere con ácido ni­

troeo y extrae con tetraclomro de carbono. Se compat'aluego la colora­

ción obtenida con um tipo, o bién, el iodo ee oxidado a ¡cido iódiee
mediante agua de bmmoy el iodo puesto en libertad mn solución diluide

de ioduro de potasio ee extraido cm tetraclonro de carbono; ee aumenta

eei la sensibilidad del procedimiento ya que ee liberan e veces la
cantidad de iodo de la muestra original.­

5)Wigan-­
Son dos los métodos volumétrica generalmente empleados en la

determinación de iodo en aguas.­

l') Oxidación de los ioduroe a iodo, extracción de óete con

disolventes orgónicoe, cloroformo, aulmro de carbono o

tetracloruro de carbonoy titulación de la solución obte­
nida con solución valorada de tioeulfato de sodio.­
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2-) Oxidación del iodo o ioduros a iodato, eliminando paste­

riormente el exceso de agente exidante y adicionendo a

la sanación de iodato obtenida, iodura de potasio, el
cual reacciona con el iadsto en medio ácido, liberindoee

6 veces ls cantidad de liado presente en la muestra origi­

nal según nuestra la reacción:

- +1 Io'+a +e a + o
H 3 I n 312 su?

El iodo liberado es titulada con solución valora'ïa de tioml­

rato de sodio en solución icida, Ja reacción que se produce ee:

sazoam2 + 12 = 2m+s406m2

La reacción (l) es smmnte lenta en solución alcalina;
debe operarse a pH 2 para l‘o'de iado como iodata en lo ml.­

Varios agentes, incluyendo el pemangenato de potasio, se han

usada para oxidar s1 ioduro a iodata. El más comúnde los reactivos

oxidanzea'ee el cloro, que fué enaayadopor Eder (15) quien asegura

que este elemento a mms que sea introducido, en 1a solución a

oxidar, en pequeña cantidad comoun gas, o en el caso de emplear

agua de cloro, ¡ste sea muydiluida y recientemente preparada, se pro­

ducen macciones laterales que pueden indmir a error.­
Ls cmcentración del ion h'drógeno debe ser tambiin considera­

da. La oxidación del iadura en solución fuertemente clorhidriaa puede

producir la tomaaión de cloruro de iodc. Algunosde los reactivos

que conducen a la formación de iodo son: el ¡cido clórico, ácida

hipacloraso, el cloro, Immangmatoy sales de manana“. El aga de
broma qui- m6 empleadapor Kendall en la determinación del icdo en las

glindulas tiroides, y la condujoal descubrimientode la tirox'na,
parece Ber al mejor agente oxidante del ioda a de los ioduros a iochta.

¡fijar canprabó que el agua de bromo no produce los incanvenimtes

.zel agua de clara ya mencionados. Kern- demastnó que el am de broma,

obtenida por triple lavado del bromacon agua destilada, contiene ¡610
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0.002 de iodc por ml. pureza suficiente para el método.

De acuerdo a Schwaibold, el agua de cloro destruye.algu­

nas de las sustancias que interfieren. pero ee probablementeng ­

tor destruirla de otro modo.evitando el uso del agua de cloro.

A continuación damos el fundamento de los métodos del dg

caja volumétrico del iodo, empleado por algunos autores que se ­

han ocupado de la determinación de este elemento en las aguas.

En el método primitivo de ¡reseniur (12) el residuo de ­

la extracción alcohólica de los ioduroa se disuelve en agua y de

la solución obtenida se extrae el iodo con aulfuro de carbono, pg

niendo previamente el iodo en libertad con ácido nitroeo (N02Na

y 804 H2). La solución de iodo en sulfuro de carbono, coloreada ­
de violeta. permite su determinación mediante una solución dilui­
da de tioeulfato de sodio Valorada.

De Ven OI (16) que ha empleado un método semejante al de

rre-enius, utiliza sulrurc de carbono otetracloruro de carbono cg

modisolvente del iodo. Este autor señala el inconveniente de e:­

traer el iodo con cloroformo. por la interferencia que produce en
el análisis el alcohol etílico que contiene comoimpureza.

El método de Weselzszlay para la determinación de iodo y

bromo fu‘ estudiado y aplicado a la determinación do iodo y bromo

en agua por J.W.Sale (17). El metodo se basa en la oxidación eelgp

tiVa de los bromuros en solución ácida a broma efectuada por el g:

sua de cloro; el bromcliberado se separa por destilación en a; ­
mástera de anhídrido oarbónico y es absorbido por una solución de

'hidróxido de potasio. El iodc convertido en ácido iódico es titu­

lado con solución valorada de tiosulfato, previo agregado de iodu
ro de potasio y almidón comoindicador del punto final.

Th.Von Fellanberg en su método de determinación de iodc

en aguas, aconseja una titulación posterior a la medición colori­
métrica del iodo, cuando la cantidad de éste sobrepasa de cierto
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límite. Dicho autor emplea el método de oxidación del iodo a iodg

to con agua de cloro, y titulación posterior del iodc, puesto en
libertad con ioduro de potasio, mediante tiosulrato de sodio.

H.w.Brubaker. H.S.Van Blarccm y N.H.Walker (18) han adqg

tado, el método empleado por Hunter para la determinación de iodo

en las glándulas tiroides, a la determinación de icdo en agua. ­

Fundamentalmentee1 mótodo coneiste en la oxidación del iodo a ig
dato mediante ebullición con hipoclcrito de sodio, acidirioando-­

la solución con ácido rostórico. Mediante el agregado de iodurc ­
de potasio pone el iodc en libertad el que se titula luego con ­
tiosulfato de sodio.

Mario SettimJ (19) estudió los métodos de oxidación e! ­

plerdos por rellenberg y Brubaker. llegando a_ la conclusión

que la oxidación con hipoclorito de sodio, des uós de la extrag ­
ción de los icduros con alcohol etílico, da resultados erróneos.

J.Axel HUJer (15) aplicó el mótodo de Dupró - Winkler a

la determinación de pequeñas cantidades ds iodo en aguas. En sin­

tesis, consiste en 1a oxidación de los ioduros. obtenidos por e!
tracción alcohólica del residuo de la evaporación del agua, a io­

dato mediante agua de broma, en medio sulfúrico. Adiciona luego ­

ioduro de potasio a la solución, despues de eliminar el exceso de

agente oxidante, y titula el iodo libre con tiosulfato de sodio ­
empleando almidón como indicador.

H.Yvekovic y L.Danoevic (20) han dado un método volumá ­

trico para la determinación rápida de iodo en aguas minerales. ­

Dichos autores eVaporan parcialmente la muestra de agua. previa ­
alcalización con carbonatode sodio; la filtran, aoidifican el ­

filtrado con 01Hy despuós de liberar el iodo con nitrito de eg ­

dio alcalisan con CO3HNa y mediante un tratamiento con arsenito
de sodio, disuelven nuevamente el iodo al estado de ioduro de eg
dic. La solución es luego valorada ocn una solución 0,02 Nde ic­



dc y la direrenoia entre el lodo consumidopor dicha solución y

una nuestra en blanco, igualmente tratada, expresa el iodo conta
nido en el agua.

La oxidación del iodo a iodatc mediante agua de bronc ­

el empleada en el método de determinación de iodo en agune de bg

hide. orina y atrae eubetanciae conteniendo alrededor de 1.000 ­

veoee ¡de materia orgánica que iodc, de A.C.Brattcn. y P.Mc.01¡g
don. w.roeter y R.Wh1te (1) método que ne describe más adelante.



n) - ¡{todo de rn. VonPcllenberg.

Th. Von Fellenberg (3) que ha hecho estudios extensos eg

bre el icdc, fijó métodosanalíticos especiales para la determine
cidn de icdc en aguas naturales, sales naturales, teJidcs vegeta­
les y animales, grasas y aceites, aire, cenizas y muchosotros ­

compuestos. Este autor que introdujo mejoras en los nltodos anal!

ticos de Eggenberger y Winkler, empleó un método colcrimétricc pg

rs la determinación de iodo cuando este está en pequeña cantidad.

La sensibilidad de este último es muygrande, pudiendo reconocer­

se 10 nillcn‘sinas de grano de iodc (0,13’) en 0,02 nl. de solg ­
ción de icdc.

Esto método empleado para la determinación de icdc en e

guns, consiste en la evaporación a sequedad del agua, previamente

alcalizada con carbonato de potasio, seguida de la calcinación. ­

del residuo-en cápsula de hierro o de platino. E1 residuo humedo­

cidc con algunas gotas de solución de carbonato de potasio, se ­

trata luego con alcohol etílico de 95 ft se separa la solución a;
echólica y el residuo vuelve a ser tratado 3 6 4 veces con algg ­

nos centímetros cúbicos de alcohol, cantidad esta que depende g

proxinadamentede la del residuo. La solución alcohólica diluido
con agua, y a la cual se le agrega dos o tres gotas de solución ­

. de hidróxido de potasio, se evapora a sequedad, sonetiéndose el

residuo a una calcinación ¡uy suave. El residuo hunedecido con g
ns solución de carbonato de potasio, se extrae con alcohol; se e­

vapora la solución alcohólica y se pasa luego la cápsula cuidado­

samente por la llene, de nodo que el fondo e penas llegue el rojo

“sombra. una ves trío el residuo, se disuelve en 0,3 6 l m1. de g
gus, vertiendc la solución en un tubitc especial, en el cual se ­
pone el icdc en libertad mediante elagnnpdo de una gota de ¿cido

nitrcso-sulfüricc, y se extrae del icdc agregando 0,01 m1. de clg
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retorno para cantidades de 0,1 a 0,3 K de icdc y 0,02 s 0.06 nl.

para cantidades mayores. Luegode agitar el tubo y oentrifugar la

solución. se realiza la determinación colorindtrioa mediante la ­

comparación con soluciones tipo de ioduro de potasio cuyo volumen.

con el agregado de agua. haya sido llevado a1 mismode la solg ­

cidn. y que hayan sido diluidas con la mismacantidad de clorofo;

no y nittito. Él miorocolorinstro ideado por VonFellenberg con ­

siete en tubos de vidrios de 5 mn de diámetro interior y 80 mm.ds
altura; el diámetrointerior del tubo. en la parte inferior, es ­
de dos milímetros. El clorororno, que ha extraído al iodo de la ­

solución, por contrirugación va a1 fondo del tubo, donde torna un

disco coloreado, que oe compara con el obtenido con cantidades og
nocidas de lodo en olororormo.

SegúnVonFellsnberg. en la determinación oolorinétrice

debe mantenerse unn cierta relación entre 1a solución acuosa y ­

la cantidad de clorofcrno. Cantidades relatiVamente demasiado pg

qnsñas de cloroforno extraen el iodo en torna muyincompleta; pr;

sente, además, el inconveniente de que el cloroforno queda pag_ ­
cialmente disuelto en la solución acuosa. Por esta razón, cuando

el volumende agua utilizado para disolver el residuo caloinado ­

es de 0.3 nl. emplea un volumen de 0,01 m1. de clorcrormc como di

solvente del iodo y en s1 caso de disolver el residuo con un mil;

litro de agus emplea de 0,02 a 0.06 ml. de oloroformc. Cuando eg
plea solo 0,3 Il. de agua para disolver el residuo, introduce un

factor de corrosión en el cálculo, ya que queda en el recipiente
de platino. de 8 on. de diámetro empleado por el autor, una peque
ña parte de la solución que no es posible vertir al tubo para la

posterior extracción del iodo. El montode esta pérdida la fija g
ns ves por todas, pesando, 1a cápsula de platino vacia. con el tg
tal de 1a solucidn y luego de trasvasar la solución al tubo, con­
probando asi que dentro de dichas cápsulas queda exactamente 1/5
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de la eolución. E1 resultado de 1a determinación oolorinltrioa dg
be nultiplioarae, por lo tanto, por 5/4.

Generalmente, después de 1a determinaoidn colorindtrioa.

rellenberg efectúa la valoración con hipoaulrito del iodo ya que
lá considere más segura para cantidades de iodo a partir de cier­

toe límites. El método que emplee ee de oxidaoián del iodo a iodg
to con agua de cloro. elimine luego el exoeeo del agente oxidalte

mediante ebullición. y posterior valoración del iodo, puesto en ­

libertad agregando ioduro de potasio a 1a eoluoián.



III) - Modificaciones el ndtcdc de VonFellenberg.

Ia hemoscitado, al exponer los fundamentos de los neto­

dos de determinacidn de iodo en aguas, algunas de las nodificacig
nee efectuadas al metodo de VonFellenberg. A continuación danos

en torna ordenada dichas modificaciones junto con otras aun no ­
mencionadas.

M.Settinj (6) ha reenplazsdc el carbonato de potasio, e!

pleadc por VonFellenberg comoalcalisante del agus antes de son;
terla el proceso de evaporación. por carbonato de sodio, el cual

presente la ventaja de ser menossoluble en alcohol etílico. Por
otra parte, este autor ha comprobadoque sun con exceso de carbo­

nato de sodio, puede producirse plrdida de iodc. particularmente

cuando el agua continne gran cantidad de nitritcs. El, por lo tag
to. eeennial la destrucción de los nitritcc, que este autor la s­

fectúa mediante la reducción con polvo de sino en exceso de ni ­
dróxido de sodio y agregando exceso de carbonato de amonio para ­

insolubiliasr el hidróxido de sodio en alcohol y precipitar el ­
cinc cono carbonato de cinc.

En cuanto al disolvente orgánico empleadopara extraer ­

el iodo libre. M.3ettimj aconseja emplear eulfuro de carbono, pg

ra cantidades de dicho elemento semejante n uma'x . ya que se o!
tiene con este disolvente una coloración nds visible, comparada­
con la obtenida con clorctornc c tetraclorurc de carbono. Además

considera al sulruro de carbono mejor disolvente porque el coefi­

ciente ds distribución 53%. ' 612 es mayorcon respecto a1 ­2 Ï

“013/320 y 0014/1120.

Por otra parte. n.8ettinj que ha estudiado el método .s
oxidación con agua de cloro, empleado por Fellenberg. considera ­

que este método da resultados erróneos.

El Dr.P.Mazecccc (8) ha efectuado deterndnacicnes de ic­



do en aguas ds las provincias de Salta y Buenos Aires enpleando ­

sl método ds Fellenberg con algunas modificaciones. Ha reenplszs­

do el carbonato de potasio. oomoaloalizants. por una mezcla de ­

partes iguales do solusiones de carbonato ds sodio o hidróxido de

sodio al 10 fi. El residuo de la «Vaporaoiónlo lleva hasta casi ­

sequedad y extrae loa iOGurosdel residuo siruposo por sucesivos
tratamientos con alcohol de 908. La oaloinaoión del residuo obte­

nido de la evaporación alcohólica fué efectuada previo agregado ­

de solución de hidróxido de sodio y nitrato de potasio, destruyeg
do así s1 resto de materia orgánica.

El Dr. Hassoooo ha reemplazado el sulruro de carbono, o!
plsado por Pellenberg somodisolvente del iodo, por tstraoloruro
de carbono.
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IV) - matadode A.C.Brntton¡ J.F.!o clondon. mggster l ¿autom

Estos autores han propuesto un método para la determina­

ción del iodo en aguas de bebida, orina y sustancias que oonteg_­

¿un alrededor de 1.000 veces más materia orgánica que icdo. Funda

mentalmente se basa en la ebullición de la muestra en solución al
oalina (para hidrolizar muchoscompuestos) y fusión posterior con

alcalis y trazas dc óxidos metálicos cono catalizador (para de; ­
componerla urea, evaporar sl amoniaco y comenzar el proceso de ­

oxidaoián). El iodo es liberado por una nicroKJeldahl combustión.

Los iodatos son reducidos y los nitritos destruidos con asida s6­
dica. Durante la nicroKJeldahl combustión los iodurcs son oxidg ­

dos a iodo mediante ión rórrico y el iodo es destilada rscogiúndg
lo en agua de brcuo, oxidándose a iodato no volátil. El sxoeso de

brono es eliminado con corriente de aire a looeo.- Despues de una
dir ioduro de potasio, el iodo es valorado con tiosulrato, usando

el métodoelectromótrico para determinar el punto final.

E1 metodo. según los autores es aplicable a aguas de be­

bida. tierras. orina, glándulas tiroides, algas marinas, esponjas

y muchasotras sustancias donde la nuestra contenga por lo menos
0.2 x de iodo y solo pequeñas cantidades de natoria orgánica (que

no sea urea). sílice otxúógenos.
El metodo no es aplicable para el agua de nar, salmuera

y algunas aguas udnerales, siendo aplicable en cambio. para las e
guns de bebida ya que el contenido de oloruros ds las mismas es ­

generalmente bado. pudidndose efectuar la determinaoián en un vo­
lumen de nuestra menorde un litro.

Aunquecantidades moderadas de oloruros e igualmente de

bronuros no interfieren, estos que son convertidos en ¿oidos y' a
rrastrados durante la destilación. puedenproducir una aoidss d;



ansiado grand. del destilada. la cual no cc admitida, y dc hecho,
la nuestra no dcbc contener ná. dc ¡odio milinol de cloruron.

El nítcdc elcctrcmdtricc empleadopara 1a titulacián puc­

de acusar. scgún los autores, 0.04 micrOgramccde lodo. pero la ­

cantidad mínima de icdc que debe contener ln muestra para poder a­

plicar el mdtodc ca 0.2 microgranoc.

Másadelanto. cn la parto experimental de este trabajo, ­

cat! más detallado este nátcdc, Junto ocn algunas pequeñas modifi­

cacicnco introducidas a1 aplicarlo a 1a detorninaciún del icdc cn

las aguas de nuestro país.
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Parto experimental.­

I) - gonggobnción del método de Von Fellcnber¡.­

Hemosestudiado experimentalmente el metodo de este autor

con lae modificacionee hechas al mismopor el Dr. P.Iazaooco. Pro­

cedimiento que trascribimoe:
"La determinación del iodo ae realiza en al residuo dc la

evaporación de 1o 6 50 litrce de agua”. "Antec de cometer cl agua

a la evaporación, ee alcalina con 50 Il. de una aolucián de parten

igualee de carbonato de eodio al 10 í e hidróxido de eodio al lO fi,

para evitar una poeible pérdida de iodcg despues de concentrar una

gran parte. ee filtra a fin de librarlc del precipitado ealino, lg
vando luego el residuo con unoe 20 el. de agua destilada; reunido

el filtrado y líquido de lavado ee evapora a baño maria hasta oaei

eequedad'i- "Los ioduroe ae extraen del residuo airupoeo por euce­
eivo tratamiento con alcohol de 902 utilizando alrededor 100 ml. ­

de alcohol para 5 extraccionee".- “En todoo loa caeoe ae hace agi­

tar fuertemente y decantar la solución alcohólica deepu‘e de cada

oentrifngaoión.- "Reunidoe loa líquidoe an una pequeña cápsula de

niquel y agregando previamente 2 nl. de agua deetilada, 0.5 ml. de

una solución Kaon al 1o fi y 3 gotas de una solución de N033 el le};
ee evapora a bano maría y calcina luego por medio de una llama d‘­

bil hasta que ae perciba en el fondo de la cápsula un ligero color

roeiceo; de esta torna se destruye el recto de materia orgánica: ­
enfriado el residuo ae trate 4 6 5 veoee con 2 nl. de alcohol para
cada extracción, utilizando una iarilla de vidrio ae pulveriaa el
residuo que neeolado oon el alcohol ee trasvaaa a unoe tuboe de ­

centrífuga de tañano ccnún; despues de oentrifugar ee decanta, ae

agrega más alcohol, ee agita fuertemente y oentrifngag luego reuni
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dos en une cápsula de vidrio los líquidos de cads extracción se g

vepcren a baño maría previo agregado de 2 gotas de Kaon al 10% y

1 al. de agus destilada; el residuo se disuelve con algunas gotas
de agus lavando luego la cápsula con igual cantidad hasta comple­

tar l m1. en los tubos ya indicados (método de FellenberS)? ense­

guida se agrega 0,03 m1. de tetraoloruro de carbono, se aciditics

con 3 6 4 gotas de 8041-12el 25 fi y se pone en libertad el icdo g

¿rogandol gota de una solubión de nitrito al 5 fl".­

"Se prepara una solucián IK que continue 1,307 g por mil
se lleva 1 s1. de esta solución e 100 nl.-""En lO tubos de la to;
na y dimensiones ya indiosdasse coloca l - 9,9 - 0,6 - 0,7 - 0,6

0,5 - 0.4 - 0.3 - 0.2 y 0.1 nl. respectivamente de la solución di

luida, correspondiendo entonces al tubo que contiene 0,1 m1. 1 ni
crogranc de iodo (para algunas aguas ee necesario enplear una es­

cala testigo a veces el doble más fuerte)”.- "Acada uno de los ­

tubos testigos oomon los tubos que contienen el iodo e investi ­
ser, se agrega 0,03 nl. de tetraolcrurc de carbono, 4 gotas de ­

30432 el 25 fi y l gota de una solución de Hozna al 0.5 á: se agi­
te fuertemente y oentrifugs luego; hecho esto se procede a le avg
'luacián cclorindtrice del icdc por comparación, tomandocomodato

final aquel color que más se asensja al color comprendidoentre 2
tubos de le escala testigo."

A ccntinuacián resuninos los resultados obtenidos del e!
tudic de este método.

e) - Sensibilidad z exactitud de la técnica oolorim‘tri­

Hemospreparado una escala de tipos con soluciones cono­

cidas de iodurc de potasio, enpleando tetracloruro de carbono og
no disolvente del iodoy según la técnica antes desoripta.

Properuncs una solución de ioduro de potasio: 1 ml.- 103’

I y con ella los diferentes tipos según el cuadro HBl.­



Quadro N2 l

Tubo eol.IK I c14c 3041!? 259:manso.” ¡{20dest.nl- IlL MLJM- mln
1 Jvc, 003 0'03 4 1
2 0.05 0,5 0,01 4 1
3 0,1 1 0,03 4 1 hasta
4 0.2 2 - 0.03 4 1
5 0,3 3 0,03 4 1
6 0.4 4 0.03 4 1 oaspletar
7 0,5 5 0,03 4 1,
e 0,6 6 0,03 4 1
9 0,7 7 0.03 4 1

10 0,8 e 0.03 4 1 1 ¡1.
11 0,9 9 0,03 4 1

Ll2 1 10 0,03 4 1

En el primer tubo se observa un disco de tetraoloruro de

carbono apenas coloreado; pero la coloración violeta de la eolg ­
ción de iodo en tetracloruro de carbono ee perfeotemente visible

a partir del N22 tubo. La sensibilidad de esta técnica es, por ­

lo tanto, 0,5‘K de I en l nl. de oclusión. La diferenoiu entre 2

tubo. consecutivos es bien neta, por lo tanto la determinación ee
efectúa con un error menords l'í .- Para ti;os de mayorconoeg ­
tración de iodc (de 10 á 30 1'), el error de la determinación au­

menta ya que no hay diferencia visible entre doe tipos consecuti­

vos; pero af la hay entre dos tipos alternadoe, se puede reducir
en estos casos el error a menosde 1.8", aumentandole cantidad ­

de tetracloruro de carbono a 0,06 ml.

La sensibilidad de la tecnica oolorimétrica ea posible ­

aumenterla disminuyendo el volumen de solución de IK y de oc14; ­
pero un aumentode sensibilidad a expensas de esta modificación ­

no le creemos conveniente ya que m la práctica resulta imposible
disolver el residuo de la ovnporaoiónalcohólica, que contiene ­
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los icduros. con un volumen de agua menor de l m1.; creemos aún ­

masconveniente. para asegurar la total disolucidn del residuo ­

que contiene los ioduros y el lavado cuantitativo del recipiente.

aumentar el volumen de agua destilada y hacer la determinación cg
lorimetrica en partes alícuotas del volumentotal de solución de
icdurc obtenida.

b) - Causas de error.­

Adsmásdel error ya citado derivado de la técnica color;
métrica. el métodotiene otras posibles causas de error.

19) - Conteniendcnitritos el agua s evaporar, pueden ­

producirse pdrdidas de icdc, comolo ha comprobadoH.Settim3.

29) - un exceso de calentamiento durante la oalcinacidn

puede producir la pérdida de icdc en tomas de ioduro alcalina. ya
que ¡ste es algo volátil al rojo candenteclaro. La volatilidad ­
es. emperc en presencia de muchohidróxido y carbonato aloalinc ­

notablemente interior. Deahí resulta la necesidad de emplear cag
tidades bastantes grandes de dlealis.

32) - Otra causa de error, muyimportante. es la extrac­

ción no total. por el alcohol, de los iOduros contenidos sn el ­
residuo. El grado de humedaddel residuo obtenido. es! comola ­

concentración de la solución alcohólica empleada comodisolvente

de los ioduros tiene muchaimportancia para conseguir la mejor di
solución de estos.

En el cuadro siguiente (N9 2) pueden cbservnrss los ng ­

sultadcs obtenidos en la determina.idn de iodc, mediante este mi

todo.en aguas preparadas con cantidades de icduro de potasio ccng
cidas. El dosaJe del iodc del icdurc alcalina obtenido despues de

las extracciones alcohólicas fue hecho mediante la técnica volumá
trios (ver mas adelante) por considerar esta nds exacta.

En las experiencias l. 2 y 5 el residuo de la evaporg_ ­

ción del agua fue llevado a sequedady la solución alcohólica e!
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pleada para extraer loe iodurce fu‘ de 95%!en cambio en lee exp;
rienciae 4. 5 y 6 el agua fue evaporada hasta residuos eirupoeo ­

y el alcohol empleado fué de 90%.­

Exactitud del métodode ggtrncción alcohólica.­

Se evaporó l lt. de agua destilada, previa nlcnlización­

con 25 ml. de OHNanl 10% y 25 ml. de 003R32 al 10%. conteniendo
cantidades variables de iofluro de potasio, según el cuadro N2 2.­

EXperiencia IK agregado I encontrndc fi de I recu- fi de pérdida
parado

gg I de I

1 9.47 6.57 69.3 39.7
2 18,94 14.37 75.8 24.2
3 37.88 33.68 89 11
4 9.47 7.18 75.7 24.3
5 18.94 15.58 2,1 17.9
6 37.88 34.91 9? 8

Ocmopuede verse en el cuadro anterior lv concentración de ­

la solución alcohólica tiene muchaimportancia, consiguiendo mng
ree resultados cuando ae emplea alcohol de 90%para le extracción

de lce iodurce del residuo cirupocc.

La cantidad de ioduro de pctaeio n extraer conviene que cea

mayor de 40‘í(expreeade en iodc)¡ para reducir el error a menos­

de un 8%. Por lc tanto el volumen de agua a evapornr para aplicar

este método debe ser tanto mayor cuanto menor eee la cantidad de

iodo que contenga.

En el cuadro NH3 figuran las determinaciones de icdc en las

aguas de la provincia de San Juan, por nosotros efectuadas, e! ­

pleafldo el método de Von rellenberg con lee modificaciones dadas



por el Dr. P.Haszoooo. El volumen de agua evaporada fuí de 10 1.­

cuadro N3

Procedencia I en /1.

Valle Fertil (Vertiente) 3,83
Valle Fertil (Pozo nemieurgente) 10.26
Villa Corral (Río Castaño) 4,43
Calingeata (Río Los Patos) 0.70
Villa N1qu1v11<Arroyo Agua Negra) 4.13
Villa Iglesia (Vertiento Arroyo Iglesia) 3,00
Villa Jnohal (Río Juohal) 0,13
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II) - Comprobaciónz aplicación del método de A.C.Brntton¡ J.r.ug

Glendon¡ w.roster z B. White gara la determinación del iodo

en las aguas de nuestro gai­

Este método cuyo fundamento ya ha sido descripto, fue g

pliosdo por nosotros a la determinación del iodo en aguas. intro­

duoiendo en ¿1 algunas modificaciones.

Procedimiento.­

un volumen de agus, generalmente no mayor de l 1., se 3

Vapora, previa alcalización con hidróxido de sodio (0,5 g. por 1.)
hasta un pequeño volumen (aproximadamente 50 00.). si la nuestra

contiene nitrito, se añade1a1 agua a ovaporar de 10 á 20 mg. de g
zids sódico por litro (para destruir los nitritos que puedencau­
sar la pGrdids de iodo durante la evaporación). Se filtra ol agua

evaporada para separar las soles insolubles (carbonatos de calcio
y magnesio), lavando luego el residuo con unos 20 ml. de agua dog
tilade; reunido el filtzado y el liquido de lavado en una cápsula

de niquel, se evapora a baño maría hasta sequedad. previo agregado

de 0,5 g. de hidróxido de sodio (5 ml. de solucion al 10%): luego

el residuo es onloinado ligeramente (diferencia con el métodoor;

ginal me funde el residuo de ln evaporación con hidróxido de s2_­
dic). Se disuelve ol residuo con 4 nl. de agua, lavando la cápsup

1a con igual cantidad de agua o de solución de azida sódioa si eg
ta no ha sido agregada con anterioridad ( lO mg. de asida eódica).
La solución es transferido e un miorobalón de destilación.

Destileoión.­

E1 balón empleado para la destilaoidn (ver esqu ma) es ­

de vidrio Pyrex, ds 100 oc., con un largo cuello que tiene una r5
mitioeción lateral que está en comunicacióncon el condensador.
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Adentro del cucllc del balón hay un embudoinvertido que actúa cg
nc trampa para evitar las proyecciones del líquido y su pasaje al

tubo de condensación, ya que la menor cantidad de hierro en el ­

destiladc hace inexactos los resultados.¡1 vástago del embudo, ­

tiene su extremo cerrado y sellado conjuntamente con lc boca del

cuello del balón. y posee también una pequena ramificación lntg ­
ral en sentido c¿uesto a lu ramificación lateral del cuello del ­

balón. Uh estrecho tubo auxiliar que conunioa con c1 fondo del bg
lón de destilación tiene dos ramificaciones con sendas aberturas

libres; por una de ellas se introduce el producto a destilar y ­

los reactivos (cerrúndola luego con un tubo de gomay una pinza)

y por 1a otra se introduce, conectando un tubo de gala suficiente

cantidad de aire para evitar sobresaltos durante la destilacidn ­
(alrededor de una burbuja por segundo). un condensador comunica ­
con la ramificacidn lateral del cuello del balón.

Despues de hacer circular agua por el condensador y rcgg
lar la corriente de aire. la solución del residuo se evapora en ­

el balón de destilación hasta un volumen aproximado de 3 ml.- Lu;

go ee coloca comoreceptor un tubo de ensayo de unos 15 ml. cant;

niendc 2 nl. de agua de brcmc saturada. Despues de introducir ¿ci
dc sulfúrico 21 n (2.5-3.5 nl.) por el conductor de aire y 0,2 nl.

de solución de sulfato fórricc al 4 fi y continuar la corriente de
aire, es lleva a ebullición el contenido del balón flameundo el

fondo del mismo con una pequena llama luminosa de gas,- El Vapor

de agus, condensado en el cuello del balón y en la rnmificccián ­

lateral del mismo, es eVeporadc flameandc dicha zona con una la;
ga llana. Debe tomarse la precaulión de ir bajando el tubo recep­

tor de manera que el extremo del condensador quede Justamente eg
bre 1a superficie del agua de brcmo. Cuandovnpores blancos de ­

anhídrido sulfúrico (803) aparecen en el balón o se observen en ­
el tubo receptor, se ccntinuúa el calentamiento del balón, con g



- 34 ­

na pequeña llame de gue de 5 mm.; al cabo de dos minutos, la tra!

pa del balón de deetilución es calentnda oon una larga llana han­

ta que toda 1a humedadcondensada en dicha zona desaparezca, con­

tinuóndoee el calentamiento y la destilación durante doc minutos

móe. Terminada la destilación, el condensador ee lavado con un pg

co de agua y al tubo receptor ee le agrega máe agua de bromc. ai

ee necesario. y se completa eu volumen con agua hasta la marca de

10 oc.- Si durante la destilación el agua de bromodel receptor ­

ee decolcra, debe agregarse mónagua de bromo al mismo.

Evugoración del exceso de broma.­
El tubo receptor ee coloca en un baño maría a ebullición

y ee le hace burbujear aire mediante un tubo capilar. hasta que ­

el bromo ee elimine (ee docolora 1a solución); generalmente aon ­

suficiente lc minutos de calentamiento y burbuJeo de aire para ­

conseguir la decolorución de la solución; pero ca conveniente con
tinuar durante 10 minutos nde para asegurar la total eliminación

del bromode 1a solución; al cabo de loa cuales, el tubo ee colo­

do en agua helada (hielo fundido) lavando previamente c1 extremo

del tubo capilar con una. gotas de agua destilada.

Titulación.­

A la eolución de ácido iódico contenida en el tubo recep;
tor se le agrega 0,2 m1. de solución de ioduro de potasio al 10%

(20 mg.) y 0,25 m1. de solución de almidón al 1%. titulandc el ig

do puesto en libertad con una colución aproximndnmentemilóeino ­

normal de tioeulfato de sodio previamente valorada.
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e) o Miorotitulación del iodo.­

Pequeñas cantidndes de iodo pueden ser determinadas, c2

moya hemos dicho más arriba, gravimétricamente por precipitación

comoioduro de plata o de paladio. pero dichos métodos no son sep

ficientemente sensibles para 1 a 10 microgramos del elemento. La
titulación del ión ioduro con clcrato de mercurio o con nitrato ­

de plate, usando electrodos de plata-ioduro de plata. también ca­

rece de sensibilidad. El major procedimiento para la determinación

de cantidades de iodc comprendidas entre 1 y 10 X , consiste en ­

oxidcr el elemento con agua de bromo e iodato. puesto que se o! ­
tiene despues de adicionar ioduro de potasio e la solución de io­

dsto. uns cantidad de iodo dosable por titulacidn que es 6 veces
la cantidad original.

Medio centímetro cúbico de agua de bromo saturada es sup

ticiente para oxidar de 1 a 10'! de íodo a ioduto. El exceso no ­

puede ser eliminado por tratamiento con ácido tormioo o con fenol,

comoen le nacrooxidación con brcmo. debido a la incompleta reac­

ción entre el ¿cido térmico o el fenol con el bromo. Debido a 1o

acción reductcre del ¿cido hidrazoicc, noectrcs empleamos2 m1. ­

de agua de brono para recoger el destiledo. Comodurante la desti
'leción. el agua de bromose decclora por reaccionar en parto y en

parte por volatiliznrse, es necesario agregar más agua de bromo­
en el tubo receptor.

El ¿oido iódico es perfectamente estableleOHC. durante

30 minutos c más. Por seresción e 10090. de lo solución de ¿cido

iódico durante 20 minutos se consigue la elimnnoión total del ex­

ceso de agente cxidcnte.

El tiosulfato es el reductor más usado-para 1a titulg_ ­
ción del iodc libre. El punto final de la reacción puede ser de­

terminado por el método electrométrico o usando comoindicador s2
lución de almidón.



El indo en presencia del ión ioduro da con el almidón un

complejo de adsorción de color azul. Muchostrabajos sc han publi

cado respecto a la naturaleza quimica del ioduro ds almidón. Mi ­
line, originalmente, sostiene que cl ioduro de almidón forms un ­

compuesto quimico de la Siguiente composicidn:

(024 H4o 020 I’4 “I

Es decir. que el complejo de adsorción de color azul que

forma el almidón con el iodo contiene iodo y iodurog en este com­

plejo sl iodo se encuentra adoorbido tan debilmente que se campo;
tn comoel elemento libre.

La sensibilidad del almidón para con el iodo depende de

varios factores. Heineke (21) ha hecho una investigación sistemá­

tica de esta cuestión y Washburn(22) estudió el efecto ds varias

sales. Kolthof! (23) ha comprobadoque el color azul es aún visi­

ble en soluciones de 2 x lO'SN en iodo (2,6 mg. por litro) y como
minimouna concentración en ión ioduro de 4 x lO'SN.- La sensibi­

lidad cambia ligeramente con el incremento de concentración de ig

duro, mientras que con le disminución del ión ioduro disminuye rá
pidcmente. De acuerdo con otros autores Kolthotr ha determinado ­

que una acidez equiVelente, sulfúrico o clohidrica, aumenta la ­

sensibilidad alrededor de l x 10'5N en iodo (a 1520.). Sales ne!
tras actúan sn forms similar.

La influencia ds la temperatura sn la variación de la s51

eibilidad es muyimportante; la sensibilidad decrece con el sumen

to de la temperatura. Kolthoff de el siguiente cuadro de varig ­
ción de sensibilidad de la reacción iodo-almiddn con la varig ­
cián de la temperature para una solución ds iodo 0,001 N en 0,00?

N de iodurc de potasio
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Temperatura Sensibilidad para con el iodo
1590 2x10’5 N '
2020 2,4:10’5 y!
4020 10x10‘5 N
552G ?2x10"5 r:
6526 76x10'5 N (color verde)
7620 160110'5 N (color verde oucic)
8190 200x10"5 N (color verde sucio)
8790 260x10"5 N (color verde eucio)

Nosotros hemos buscado lee condiciones ofitimae para efec­
tuar la titulación del iodo con tioeulrato empleandoalmidón como

indicador del punto final, tratando de obtener la mayoreensibili
dad posible.

31 volumen do la solución fuó fijado en 10 cc. ya que eg
te ee el volumen de solución de ácido iodíco que ee obtiene en el

método de deatilaoión por nosotros empleado.

Kolthoff y Formanfijan las aiguienteecondioionee de aci­
dez de las soluciones de iodo cuando eon tituladae con tioaulfato:

pH

solución 6.1 N do iodo < 7.6
Beluc16n N " a < 6,5
solución 0,001N " ' < 5

De acuerdo con dichos autores, representando gráficamente,

los valoren de pu de ln solución y concentración de iodo, cncon ­
tramos por extrapoloción que para una solución 0.000004 N ee re­

quiere nn pH alrededor de 2. que ee logra aproximadamente. agrg ­
¿ando 0,05 m1. de ácido sulfúrico 2 N a la solución de 10 m1. de

iodato o iodo e titular. Igualmente ce obtiene un pHsemejante. ­

en loe deetiladoe obtenidos por el método por noeotroe empleado.

siempre que oe continúe la destilación hasta 4 minutos después de



la aparición de vapores blancos de 303 y que la muestra no canten
ga una cantidad muygrande de cloruros (mayor de 1/2 milimol); ­

puesto que en esa condiciones destila muchoácido clorhídrico que

acidifics en forms exagerada el medio.

Hemosencontrado que 0.20 a 0,25 nl. de IK ul 10%. es de­

cir 20 a 25 mg. de IK en una cantidad conveniente para agregar e

la solución de iodato a titular. cuandola cantidad de iodato ex­

presada en iodo es de l a lO'ï .­

El volumen de solución de almidón al li empleado como in
dicador fuó de 0.25 ml.

Fijadns los condiciones siguientes: volumende la solg ­
ción de iodo comoácido iódico en lO alo, acidez del medio: pH 2

(0,05 nl. de 8041!p2 N). ioduro de Potasio u agregar 20 ng. y sc­
lución de almidón 0.25 ml. al 1%. hemos determinado cuál es la o

sensibilidad de lu reacción iodo-almidón. es decir, la mínimacan
tidad de iodo libre que colores al almidón y eu Variación con la

temperatura.

En el cuadro N9 4 pueden obserVarse los resultados obten;

dos, en el cual figuran las minimas cantidades de iodo comoiodu­

to. que sn las condiciones fijadas, y s diferentes temperaturas,
dan icdo libre que reacciona con el almidón para dar el congleJo
de adsorción de color azul. La sensibilidad de la reacción decre­

ce con el aumento de la temperatura. una temperatura conVeniente

para efectuar la titulación dcl iodo con tiosulfnto. empleandocl
midón como indicador, es de 590. (agua helada) ya que a esta tem­

peratura lu reacción iodo - almidón tiene máximasensibilidad pg
dióndose valorar 0,5% de iodo comoiodato (Bí’de I libre).
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932.429.334-mónWWW
almidón con la temperatura

Temp. 801.105K I H 0 30¿H 2B IX 10 fi Sol.almidón Colorac.20 m1. K Mi. lío N10 ¡lo

5 0,5 0,52 9,5 0,05 0,25 0.25 azul
15 0.8 0’85 9.2 n n n n
24 1.2 1,?6 3.a n w u u
35 1,9 2,01 8,1 n n n ..

A1 efectuar la titulación con tiooulrato do solucionen

de iodo como iodato cm1leundo almidón como indicndor de la reac­

ción final del iodo libre en las condiciones más convonientea, ­

se comete un error debido n quo en el punto final de ln reacción,

indicado por lo desaparición del color azul, aun queda iodo sin

titular en cantidad inferior a lc rcquntida para dar con el ulni
dón el complejo de adsorción de color azul. Es necesario, por lo

tanto, introducir una conntnntc de corrooiión que variará con la

tenperwtura. fidado el volumende la solución a titular. acidez

del medio y concentración. para una determinada temperatura lc ­
cantidad de iodc comoiodato titulada seré:

I C ("lo’°)f

siendo: m1.-HQde mililitroc do 3203N32gastados
o = constante de corrección (on ml.)

f - rector de la solución do SZOSNaa
Hemosdeterminado esa constante de corrección a 5 ha ­

(hielo fundido) y u la temperatura anbionte (2590); titulando og

lociones de iodc conocidas (partiendo de ooluóión de iodcto ¡tag

dard) con una solución aproximadamentenilóaino normal do tioaul
rato. Pijamas comovolumende la solución a titular 10 m1.; aci­
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dez de la solución: pH 2 (0,05 m1. 8041-!22N en loa 10 m1.); IK 2

¿regado 0,2 m1. de solución al 10%y aoluoión de almidón: 0,025 m1

81 1%.

Los resultados obtenidos figuran en el cuadro Ni 5.­

Cuadro N9 5 - Titulación de soluciones de iodo comoiodato conoci­

das con S203 Naz agroximadamente 0,001 N.­

1) Tem29rntura 90 Hielo fundido

Sol.IO3K I 8203Na2 0,001 N
m1. ‘0’ m1.

0,4 0,42 ' o
0.5 0.53 0.010
0,6 0,65 0,020
),8 0,84 0,03?
1.0 1.05 0.048
1,2 1,26 0,067
1,4 1.48 0,080

2) gggperaturaa 2590 gambiente)

801.103K I 3203N32 0,001 N
m1. É ml.

1,0 1,05 0
1,2 1,?6 0,020
1,4 1,48 0,036
1,6 1,69 0,057
1,8 1,90 0,070
2,0 2,11 0,096
2,2 7,32 0,115

Repreaentanio gráficamente (F13.1) loa valores de I (como

iodato) en y los m11111tros de 8203Na2gastados obtenemos por eg



:\\
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trapolación las constantes de corrección a sec y a 252Gque rssul
tan aproximndamente igual a 0,03 y 0.08 m1. respectivvmente.

La bureta usada en la titulación tiene una capacidad de

2 ml. y está graduada a1 oentóoimo, completóndoee la titulación ­

empleando una pipeta de 0,1 ml. graduada al centóoimo. En algunos

casos fuó empleada exclusivamente esta pipeta (dosaJe de cantida­

des menores de Z‘de iodo comoiodato).

La concentración de la solucdón de tiosulrato de sodio ­

empleada es milóeimo normal. siendo esta una concentración conve­

niente puesto que lfiíde iodc comoiodato requiere poco más o me­

nos 0,05 ml. de dicha solución, o ses alrededor de la mitad de la

cagacidad de la pipets. Se consiguñ una gran estabilidad de 1a age
lución de tiosulfnto, agregando 0,1 g. de carbonato de sodio a 1a

solución 0,1 N previamente preparada y luego al diluirla a milósi

no normal, agrugando igual cantidad de carbonato de sodio para cg

da 100 m1. de dichr solución diluíds. Noobstante esto, la s01! ­
ción de tiosulfato 0,001 N debe ser exactamente Valorada antes de

usarse, mediante una solución standard de iodato de potasio.

La valoración se efectúa en los mismostubos receptores
usados en la destilación del iodo.

Posibles errores en la titulación

Despu'es de haber sido titulada la solución hasta deoolg
ración, esta vuelve sn algunos casos a oolorearse nuevamente de

asul en pocos minutos. La nueva aparición del color azul se debe

a la liberación de iodo proveniente de la oxidación del ioduro ­

por el oxigeno del aire, activada por 1a presencia de ciertos ca­

talizadores. HBJerpara evitar esto hace la titulación en atmósfg

ra de 002.- Hamilton estableció que el floruro previene ente can­
bio deoolornción. Algunas aguas contienen hierro y mangrnesos ­

ellos precipitsn en solución alcalina y la mayorparte se elimina
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perottraaac de dichos elcnantoo permanece en la solución. Ademá­
an cl método de deatilaoión por nosatrae empleadae, agregamos ¡al

tlrrica cano axidante de loe iaduraa a iodc; como1a- aaloe de ­

hierro y nangnnaaaactúan comoagentaa catalíticaa en la oxidg, ­
ción de las ioduraa a iadc, debe evitarse en pasaje al destilada.

para evitar interferencias.
Otras causas de error positivo en el análiaia puedanaora

19) 31 icdc (10;) contenido an el agua de broma. reacti­
vo usado para absorber el ioda liberado durante 1a destilaoián.

Las pequeñas cantidades de iodc contenidas cn el broma se slim; ­

nan por lavado de este con agua destilada. el icdc pana a 1a aclg
ción acuosa.

22) El broma remanente en la floración. ae consigue 1a,

11ninac16n total del broma por aeración a 10080. de la colación ­

de ácido iódico durante 20 minutas. El ¿oido iódicc es perfect; ­

nante estable a 10090. dursnte 2o minutas a más.
38) E1 iadato a el icdo libre contenidas en el ioduro de

potasio empleadoen la titulación. La solución do iodnro de pata­

aio debe obtenerse can iodura de potasio rcoriatalizada y sacado

a 11090 y debe aer nda o manos reciente.

Confrecuencia ee necesario hacer un ensayo en blanca ­

aan todos las reactivos usados en 1a destilación y titulación pg
ra evitar loa errores antes citadas.
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b) - Comprobaciónde la exactitud del método dc destilación.­

Yc hencn dicho que para la determinación de trazas de io­

do en presencia de grvndes cvntidadcl de sales. especialmente clo­

ruros y bromuros ee necesario la concentración de los iodurce de?

residuo de lo evaporación del agua. El iodo al estado de iodurc ­

puede cer concentradoy separado de loa electrolitos que interfie­

ren, por precipitación comoioduro de plata o de paladio y por cx­

trucción alcohólica (alcohol etílico); pero dichos mótodosson ing
plicnblec para cantidades de lf‘de iodo cono ioduro. y aún para ­

cantidades mayorcs puee la extracción alcohólica no permite en g
sas condiciones ln separación cuantitativa de loc ioduros. La oxi­

dncidn de los ioduros a iodo y la destilación de óete. ha desarro­

llado un nioromótodoexacto para la concentración y posterior vulg

ración de pequeñas cantidades de dicho elemento. La cantidad de ig
dc a dectilnr está relacionada con la sensibilidad del métodousa­

do para el dosaJe posterior del mismo. McGlendon y sus coluborndg

res. que emplean el método electrcmótrico para determinar el punto

final de la valoración del iodo con tiosulrato, mótodc que puede g
cusnr. según dicho autores. 0,04 microgramos de iodo. fijan como­

cantidad limite de iodo a destilar 0.2‘í.- Puente que on cl mótcdo

de titulación dc iodo con tioeulfcto, englenndo almidón comoindi­

cador del punto final. la menor cantidad de iodo dosable en un vo­

luncn de 10 nl. es 0,51', esta debe ser también la cantidad límite
de iodo a deatilar.

El ión fórrico es el mejor oxidnnte de los icduroe a iodo

y siendo el sulfato fórrico tan eticós comoel eulfnto fórrieo amg
niacnl, es preferible el primero porque can 61 se introduce menos

electrolitos en el dectilable. impleando0.2 m1. de solución de agp
rato tórrico al 4%para la oxidación do una a dies de icdc como­
ioduro ce obtienen buenos resultados.

Es evidente que la solución alcalina contenida en cl o! ­
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lón de destilación debe ser concentrada hasta pequeño volumen (mós

o menos3 ml.) antes de acidificurls. a tin de no obtener un volu­

men de destilada mayor de lO m1.­

Dsbe emleerse la mínimacantidad de reactivos, no solo ­

para reducir el ensayo en blanco, sino tambión para conseguir la
total liberación del iodc del destilableo

Hemos comprabado que con 3 ml. de 394H2 21 R se consigue

1a neutralización y scidificuoión conveniente del destilab1e¡ cuag_
do la cantidad previamente empleada de hidróxido de sodio comoal­

lizante es 0.75 3.- Lógicamentela cantidad de ácido sulfúrico 21

Na em;lear variará con la aloalinidsd original del agua y la can­
tidad de allalizante empleado.

En la destilación hay que tomar unn serie de precauciones

para obtener resultados exactos. Para prevenir sobresaltos durante

1a destilación. ademásde hacer burbudeur aire en el destilsble. ­

es conveniente colocar dentro del balón de destilación unas lO pe;
las de vidrio de 2 mm.de diómetro.- El calentamiento del balón en

la primera parte de la destilación es conveniente hacerlo flamean­

do el fondo del mismocon una pequeña llama luminosa, can lo cual

se evite el calentamiento en un punto que provoca sobresaltos del

destilable. Algo de iodo es retenido por el agua condensada en la

trampa y en la rumificación lateral del balón que comunica can el

condensadlr, dicho iodo debe ser impulsado fuera del balón calsg ­
tando las partes frías del mismo.La destilación debe prolongarse

4 minutos después de ln aparición de vapores blancos de anhídrido

sulfúrico; cuando estos vapores aparecen en el balón o se observa

su desprendimiento por el extremo del condensador, debe proseguir­

se sl calentamiento del balón mediante una pequeña llama de 5 mn.

obtenida con un micromeohero; así se destruyen trazas de materia ­

orgánica. liberandose la totalidad del iodo.

Tomandotodas las precauciones arriba anunciadas y emplee
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do las cantidades óptimas de reactivos es posible efectuar 1a des­

tilación con un error menor de un cinco por ciento, comopuede ob­

servarse en el cuadro N2 6 donde figuran los resultados obtenidos

al destilar soluciones de ioduro de potasio conteniendo de 1 á 10‘

de iodo. Se preparó unn solución de ioduro de potasio de la cual ­

1 m1. contiene aproximadamente lO'Kde iodo. Se determinó el iodo ­

contenido en volúmenes conocidos de dicha solución mediante 1a oxi

dación con agua de bromoy doseje posterior del ¿cido iódico. es ­

decir, por idéntica técnica y con igual cantidad de reactivos que

los empleadospara los deetilados. Iguales volúmenesde soluoián ­

de ioduro fueron dostilados cargando el baldn de destilación can:

x m1. de solución de IK. 0,5 m1. de solución saturada de 003Na2, ­

0,5 m1. de 803m:2 al 0.2%. 1 m1. de HONaa1 0.5%. 0,2 m1. de solu­

ción de (SO¿)3 Pez s1 4%y 3 ml. de 30432 6 No- Los resultados ob­
tenidos figuran en el cuadro siguiente (N96).­

Cuedro N2 6 - Oomgrobnoiónde la exactitud del método de desti _ ­
eye.

Ne I agregoul balón de I recuperado fi de I recuperadodestilación
í K

1 0 O ­

2 1.05 0.99 94.3
3' 2,22 2,11 95

5 7.19 7.19 100
6 9.94 9.73 97.8

El N2 1 corresponde e un ensayo en blanco.­
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c) - Determinacióndel límite de interferencia de cloruro.

Si bien cuntidrdes moderadas de cloruros y bromuroe, con
tenidas en el agua y convertidos durante la destilaciónien sus ­

respectivos ácidos, no interfieren! aobrepasandociertos límites
esos ¿oidos arrastrados durante 1a destilacidn y recogidï en el ­
tubo receptor, pueden producir una acidez demaside eleVaha que no
es admitida.

Hemosdeterminado cuál es 1a cantidad límite de cloruros

que produce interferencia en el análisis. En al cuadro N9 7 puede
obserVarse los resultados obtenidos destilando cantidades conoci­

das de iodo a1 estado de ioduro de potasio, Varinndo 1a cantidad

de cloruros. La carga del balón consiste em 4,86Xde iodo como­

ioduro de potasio, 0,5 m1. de solución saturada de CO3Na2.0,5 nl

de solución de so’Na2 a1 0.2!. 1 nl. de solución de HOlaa1 5‘, ­

0,2 m1. de solución de (804)3 1.2 al 4%y 3 Il. de 80482 6 N.

Cuadrole 1 - Cantidad límite de cloruroe gue interfieren

Ni I agregado c I cncontr. f de I
X m8 K recuperado

1 4,86 5 4.75 97.7
2 " 10 4.54 93.4
3 " 15 4975 9797
4 " 20 4.66 95.8
5 " 25 4.54 93.4
s n 3o 4.75 97.7
7 " 40 7.80 ­
8 " 50 9.51 ­

Delas experiencias que figuran en el cuadro anterior de
ducinos que una cantidad mayor de 30 mg. de ión cloruro. conteni­

da en 1a muestraa destilar. interfiere en el posterior análisis
del defiilndo.
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A pecar de Ice rcenltadce arriba citado, es conveniente ­

que la cantidad de ión cloruro contenida en la muestra de agua no

exceda de 20 13.. ya que con cantidades superiores” Ice dmxiledcc
resultan Genneiadcácido. (pHinferior a 2), puduicndóinducir e ­

error al efectuar 1a titulación posterior del iodc ocn tiosúltatc.



d) - gzactitud del n6todo.­

Para conprqbar le exactitud del métodoantes descripto. ­
ee hicieran determinaciones de icdc en un volumen de 500 cc de e­

gua de concuno de la ciudad de Buenos Aires y en muestra similar a

1a cual ae le agregó una cantidad conocida de iodo (cololx). noe ­

resultados obtenidos figuran en ¡1 cuadro BB8.

Cuadro un 8 - ggaotitun del método

I en la muestra I agregado I total encontrado Diferencia Eric!r w x r
1.62 9.11 3.52 1.90 1o
1.62 4.22 5.44 3.32 1o
-1,62 3,44 9.74 8,12 5

A continuación (Cuadro Nx 9) se expreunloa resultado. o!
tenidos en la determinación del icdc en dos agunl de 1a provincia

de San Juan onpleandc el método de Von Pellenberg (modificado por

el Dr. Ihzzocco) (1) y el ¡6todo de A.O.Brattcn J.P.Mc Glendon y ­

colaboradores (2). ocn lee ¡edificaciones hechas por nosotrce.

Quadro NQ 2.­

Procedencia a. 1a mueatra (1) 1 ( /1.) (2) I ( /1.)
Valle rórtil (Vertiente) 3,83 4,54
Valle lórtil (Pozo comisura.) 10,26 11.35

Conopuede verse exicte relativa cancondnncia en los gg ­
saltado. obtenidos a pecar de haberse hecho 1a determinacidn, por

el primer método, sobre un Volumen de 10 1. de agua, en cambio por

el segundo método colo ee empleó un volumen de 1/2 1.­



e) - Determinación del iodo en algunas aguas de nuestro Rafa.­

Los resultados obtenidos, aplicando sl método de AsCsBÏB!

ton, J.P.Mo Clendon y colaboradores con las modificaciones ya oitg
das, están resumidas en el cuadro N2 10 que sigue:

Procedencia Punto de extracción Agus lo};

San Juan Valle Fártil Vertients 4,5
" " " " P.semisurg. 11.3
" " Villa Iglesia Vsrt.Arroyo

Iglesia 10,7
" " Calingasta Arroyo Cg_­lingasts 1.9

Ciuded de BsoAs. Establ.Polermo Consumo 3,2
Santa Fe Red Consumo 4,2
Corrientes Red Consumo 2,1
Córdoba Red Consumo 3,4
Tucumán Red Consumo 2,6

Concepción del Bru
guay Red Consumo 3.3
Reconquista(S.Fe) Red Consumo 10,5
Chilsoito(La Rioja) Red Consumo 4.9
Mendoza Red Consumo 5,6
Paraná Red Consumo 3,1
Gral. Güemes<3nlta) Rod Consumo 2.8
Orán Rod Consumo 2,4
lar del Plnts Red Consumo 97,2
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f) - Conclusionen.q
B

12) El método de A.C.Bratton, J.F.Mo.019ndon y'dplaboradg
res permite, con la restricción ya indicada (cantidad máxiha de Cl­

en 1a muestra a analizar 30 mg.), la determinación de pequeñas oa!
tidndes de iodo en aguas potablaa con un error máximode 10% (ver

czperienoiaa de comprobación).­

29) Medipnte este método, es posible efectuar la determi­

nación del iodo en un volumen de agua inferior a un litro; como- ­

consecuencia, el método es muchomás rápido que aquellos que efec­

túan la determinación con volúmenes mucho mayores (Método de Von

rellenberg y modificaciones).
39) El empleo de solución de almidón comoindicador en la

determinación final del iodo permite valorar 0,5 K de lodo como12
dato; es decir 0,5 í de iodo en la muestra original.



Reactivos

1) A525destilada - El agua debe ser redeutiladn, en dentiledoree
no metálicos.

2) Solución de hidróxido de ¡odio al 195 - 10 g. de HON:en 100 ­

ml. de solución. La solución debo guardarse en un frasco parafina­
do.

3) Solución de azida sódioa al 0.21 - 500 m5. de nzide sódica en ­
100 m1. de agua destilada.

4) Acido sulfúrico 21 H: 140 0.o. de 804H2puro bonoentrndo, dilug
dos a 240 nl. de solución.

5) Acido gulfürioo 6 N - 40.1 ml. de 80¿H2 puro concentrado, diluá
dos 250 m1. de solución.

6) Solución de sulfato férrioo al ¿fi - 4 g. de cl3re hidratado, ­
.oristelino, con disueltoe en 100 c.o. de agua a la cual se le ser:

ga 3 c.o. de SO4H26 N; la solución es evaporada en una cápsula g

biorta. Se le agrégan lue o 100 on) de agua y la operación se rep;
te. Por último ae diluye con 100 oo. de agua y od es necesario ae

1'11tra .

7) Solución standard de 103! - 1,7855 g. de iodnto de potasio r3 ­
orietalizado y mvntenidol hora a 13090 dinueltoe en l litro de eg
lución, ella mantiene 1,058 mg. de iodo por c . y debe diluirae ­
1.000 veces.

8) Solución de tiggglrato de ggdio agroximadamonte O¡1 N - 24,85 g

de sal pura criatulizndn y 0,1 3. de c03Na2eon disuelta. haciendo
1 litro de solución. Ella debe ner diluido hasta aproximndrmente­

’ 0.001 N. adioionnndo 0,1 g. de 903N32por onda 100 nl. de solución
diluída.

9) Solución de ioduro de gota-io al 195 - Se disuelven lO g. de Il
reoristslizado y oequdoa 11096 en agua hasta obtener una solución
de 100 m1.­

10) Agua de bromo - Se prepara una solución euturede de bromo_en g
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sunt previa purificaoián del mismomediante tree anado con agua ­
destilada (las inpurezan de iodo o deiodato quedan disueltaa en el

agua dp laVndo)o­

ll) Almidón soluble a1 12 - Se mezclan muybien l 3. de nlmiddh so­

luble con agua (30 ml.) y se vierte la pasta, agitando oonetnntamog

tp, en 70 m1. de agua hirviendo. Deepudsdo htrvir la aoluoifin d! ­
rante unos minuto. se deja enfriar y se completa el volumen de la ­

aolucián. con agua destilada haata 100 m1.
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