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Предложена комбинированная методика твердофазно-спектрофотометрического иодометри-
ческого определения пероксида водорода с использованием полиметакрилатной матрицы. В основе 
методики лежит реакция окисления иодид-иона пероксидом водорода в среде хлороводородной 
кислоты, которая сопровождается выделением иода. Иод в виде трииодида извлекают из раствора 
полиметакрилатной матрицей и фиксируют изменение ее светопоглощения при 365 нм, которое 
пропорционально концентрации пероксида водорода в растворе. Оптимальное время контакта фаз 
составляет 5 минут. Исследовано влияние добавки хлороводородной кислоты в анализируемый раствор 
на аналитический сигнал полиметакрилатной матрицы после ее контакта с раствором пероксида 
водорода. Показано, что максимальных значений сигнал достигает в диапазоне концентраций кислоты 
в растворе (3–5)∙10-3 М.  Оптимальная концентрация иодида калия в анализируемом растворе для 
протекания редокс-реакции составляет 0.06 %. При этой концентрации достигается наиболее широкий 
диапазон определяемых содержаний  с наименьшим пределом обнаружения пероксида водорода.  
Описано влияние некоторых ионов на определение пероксида водорода. Разработанная методика 
позволяет количественно определять содержание пероксида водорода в диапазоне концентраций 
(15–130)∙10-5 % c пределом обнаружения 5∙10-5 %. Приведены результаты определения пероксида 
водорода в образцах дезинфицирующих и отбеливающих средств. Методика проста в исполнении 
и осуществима с помощью стандартного спектрофотометрического оборудования. Преимуществом 
разработанной методики определения пероксида водорода по сравнению с методом  иодометрического 
титрования является значительное повышение чувствительности определения, экспрессность, а 
также отсутствие потерь иода вследствие его летучести благодаря твердофазному экстрагированию. 

Ключевые слова: полиметакрилатная матрица, пероксид водорода, твердофазная спектро-
фотометрия, дезинфицирующие средства, отбеливающие средства. 
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A combined solid-phase spectrophotometric iodometric method for the determination of hydrogen 
peroxide using a methacrylate polymer was proposed. The method was based on the oxidation reaction 
of iodide ion with hydrogen peroxide in the hydrochloric acid with the release of free iodine. The iodine 
was extracted from the solution by a polymethacrylate matrix, and its concentration was measured at the 
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absorbance of 365 nm. The amount of iodine extracted by the polymethacrylate matrix was proportional to 
the concentration of hydrogen peroxide in the solution. The effect of interfering ions was also investigated. 
The optimal phase contact time was 5 minutes. The effect of adding the hydrochloric acid to the analyzed 
solution on the analytical signal of the polymethacrylate matrix after its contact with hydrogen peroxide solution 
was studied. It was shown that the maximum signal was obtained in the range of acid concentrations in the 
solution of (3–5)∙10–3 M. The optimal concentration of potassium iodide in the analyzed solution for the redox 
reaction was 0.06%.  At this concentration, the widest range of detectable concentrations was achieved with 
the smallest limit of detection for hydrogen peroxide. The developed procedure ensured the determination 
in the range of (15–130)∙10-5 % of hydrogen peroxide with the detection limit of 5×10-5 %. The results of 
the determination of hydrogen peroxide were given for the proposed method in samples of disinfectants 
and bleaching agents. The proposed method for hydrogen peroxide determination is more preferable in 
comparison to the iodometric method [1] as it provides the increased sensitivity, simplicity and rapid analysis, 
the absence of losses of released iodine due to its solid-phase extraction into the methacrylate polymer and 
can be conducted using the standard spectrophotometric equipment.

Keywords: polymethacrylate matrix, hydrogen peroxide, solid-phase spectrophotometry, disinfectants, 
bleaching agents.

ВВЕДЕНИЕ
Благодаря высокой окислительной способности 

пероксида водорода его применяют в пищевой 
промышленности, медицине, процессе очистки 
промышленных вод и др. Особенно актуально его 
использование в качестве основного компонента 
дезинфицирующих и отбеливающих средств различного 
назначения, в том числе и бытового. Длительное 
хранение и воздействие различных факторов приводит 
к разрушению пероксида водорода и снижению или 
полной потере эффективности таких средств, что 
определяет актуальность контроля содержания в них 
пероксида водорода. Не менее актуальным является 
определение микроколичеств пероксида водорода, 
поскольку он является продуктом разнообразных 
химических, фотохимических, фотобиохимических 
реакций в биологических, экологических и клинических 
областях науки. 

В современной аналитической химии раз-
работано большое количество аналитических 
методов для определения пероксида водорода, 
в том числе и микроколичеств. Для определения 
Н2О2 в концентрированных растворах зачастую 
используют стандартные титриметрические методики 
[1]. Большое внимание уделяется инструментальным 
методам анализа: хроматографическим [2–4] и 
электрохимическим [5–7]. Широкое распространение 
получила и спектрофотометрия [8–10]. В настоя-
щее время разработано значительное количество 
спектрофотометрических методик определения 
пероксида водорода, в том числе и твердофазных, 
с использованием ферментов [11, 12] и наночастиц 
металлов [13–16], для экспрессного его определения 
используют тест-методы [10, 17–19].

В многочисленных работах предлагается для 
определения пероксида водорода [20–22] использовать 
методики, в основу которых положено непрямое 
иодометрическое определение с выделением иода 
и последующим его детектированием. В работе 
[23] предложено использовать комбинированное 
иодометрическое твердофазное спектроскопическое 
определение пероксида водорода в водах разных 
типов путем концентрирования выделившегося 

иода пенополиуретаном и детектированием его 
светопоглощения на поверхности сорбента.

В данной работе исследована возможность 
иодометрического твердофазно-спектрофотоме-
трического определения пероксида водорода с 
использованием твердофазной экстракции трииодида 
полиметакрилатной матрицей (ПММ). Ранее показано, 
что ПММ количественно экстрагирует иод в виде 
трииодида из водных растворов с увеличением 
ее светопоглощения при 365 нм, что позволяет 
детектировать аналитический сигнал при помощи 
спектрофотометра [24].

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЯ ЧАСТЬ
Реагенты, растворы, аппаратура. Рабочие 

растворы пероксида водорода с концентрациями 
(5 – 200) ∙10-5 % готовили непосредственно перед 
проведением эксперимента путем последовательного 
разбавления коммерческого ~37 %-го раствора. 
Концентрацию исходного раствора пероксида водорода 
устанавливали по [25]. Раствор KI с концентраци-
ей 5.0 % готовили растворением точной навески 
реактива. Хлороводородной кислотой создавали 
необходимую кислотность анализируемых растворов. 
Использовали ГСО с концентрацией ионов NH4

+, 
Na+, K+, Ag+, Cu2+, Hg2+, Pb2+, Zn2+, Al3+, Cr6+, Mg2+, Fe3+, 
V5+, Cl‾, Br‾, SO4

2‾, SO3
2‾, S2O3

2‾, PO4
3‾, NO3

‾, NO2
‾ 1 и 

10 мг/см3 для проверки мешающего влияния на 
определение пероксида водорода.

Спектрофотометр Shimadzu UV–1800 использо-
вали для измерения оптических характеристик ПММ. 
Образцы ПММ для их закрепления на пути светового 
пучка в кюветном отделении спектрофотометра 
помещали в ячейку, изготовленную методом 3D 
печати (рис. 1) или в стеклянную кювету (l = 0.1 см).

Мини-ротатор «MultiBioRS-24» применяли 
для перемешивания растворов с матрицами со 
скоростью 50 об/мин.

Методика проведения эксперимента и 
подготовка проб реальных объектов. В градуи-
рованную пробирку вносили растворы HCl, KI, H2O2, 
с различными концентрациями реагирующих веществ, 
разбавляли до объема 25 см3 дистиллированной водой 



260

Аналитика и контроль.       2019.        Т. 23.        № 2.

и вносили ПММ, полученную по [26], перемешивали 5 
минут и затем регистрировали спектры поглощения 
или измеряли оптическую плотность в максимуме 
полосы поглощения иода в ПММ.

Выбранные образцы препаратов: отбеливающий 
ополаскиватель для полости рта “R.O.C.S.”, дезин-
фицирующий раствор “Sanosil S003”, отбеливатель 
пятновыводитель для детского белья “CLEAN HOME”, 
пероксидное средство для ухода за контактными 
линзами “Aosept Plus”  разбавляли в зависимости 
от содержания в них пероксида водорода в 30, 100, 
190, 100 раз. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Реакция пероксида водорода с иодидом 

сопровождается выделением свободного иода в 
эквивалентных пероксиду водорода количествах 
(1). Выделившийся иод взаимодействует с избытком 
иодида с образованием трииодидного комплекса, 
который экстрагировали из раствора ПММ (2):

(1)

(2)

Процесс экстракции трииодида сопровождается 
изменением окраски ПММ от бледно-желтой до 
желто-коричневой в зависимости от концентрации 
пероксида водорода в анализируемом растворе. 
На спектрах поглощения иода в ПММ после ее 
контакта с растворами пероксида водорода различной 
концентрации в присутствии иодида отчетливо 
видны две полосы поглощения характерные для 
трииодидного комплекса с максимумами при длинах 
волн 290 и 365 нм (рис. 2). В качестве аналитического 
сигнала выбрано абсолютное изменение оптической 
плотности (∆А365) ПММ, поскольку ранее [27] отмечено, 
что измерение аналитического сигнала при 365 
нм позволяет получить более воспроизводимые 
результаты.

Исследовано влияние добавки  хлороводородной 
кислоты на аналитический сигнал в диапазоне ее 
концентраций  от 0 до 2.0 М, создаваемых в анали-
зируемом растворе. Предварительные испытания 

показали, что аналитический сигнал детектируется 
при кислотности среды (1–10)∙10-3 М с максимальным 
его значением в диапазоне (3–5)∙10-3 М (рис. 3). 
Дальнейшее увеличение концентрации кислоты в 
растворе ведет к увеличению сигнала контрольного 
опыта (А0) и уменьшению аналитического сигнала 
(∆А365) Все дальнейшие эксперименты проводили с 
добавлением в анализируемый раствор 1 см3 0.1 М 
раствора HCl для создания концентрации кислоты 
в растворе 4∙10-3 М.

Влияние содержания иодида в анализируемом 
растворе на протекание редокс-реакции и после-
дующее образование трииодидного комплекса, 

Рис. 1. Схематичное изображение процедуры определения 
пероксида водорода с использованием ПММ.

Fig. 1. Schematic illustration of the hydrogen peroxide 
determination procedure with the use of polymethacrylate 
matrix (PMM). Рис. 2. Спектры поглощения трииодида в ПММ после 

контакта матрицы с раствором H2O2 в присутствии 
иодида. Концентрация H2O2 ∙ 10-5, %: 1 – 0, 2 – 15, 
3 – 29, 4 – 43, 5 – 58, 6 – 72. сKI = 0.1 %, cHCl = 0.005 M.

Fig. 2. Absorption spectra of triiodide in the polymethacry-
late matrix after its contact with hydrogen peroxide 
solution in the presence of iodide. Concentration  
H2O2 ∙ 10-5, %: 1 – 0, 2 – 15, 3 – 29, 4 – 43, 5 – 58, 6 – 72.  
сKI = 0.1 %, cHCl = 0.005 M.

Рис. 3. Влияние добавки 0.1 М НСl в анализируемый 
раствор на аналитический сигнал после контакта 
матрицы с 4.3∙10-4 %-ным  раствором H2O2 в при-
сутствии иодида (сKI = 0.1 %, V = 25 см3).  

Fig. 3. Effect of the addition of 0.1 M HCl in the analyzed 
solution on the analytical signal after the contact 
of the PMM with hydrogen peroxide solution  
(с = 4.3∙10-4%) in the presence of iodide (cKI = 0.1%, 
V = 25 ml).



261

Аналитика и контроль.       2019.        Т. 23.        № 2.

экстрагируемого ПММ, оценивали построением 
градуировочных зависимостей (табл. 1). С увеличе-
нием концентрации иодида калия в анализируемом 
растворе наблюдали увеличение коэффициента 
чувствительности, однако, наиболее широкий линейный 
диапазон с наименьшим пределом обнаружения 
пероксида водорода с сохранением рабочих значений 
дисперсий адекватности и воспроизводимости 
достигнут при концентрации 0.06 % иодида калия 
в растворе. Дисперсии адекватности (sадекв) и вос-
производимости (sвосп) характеризуют рассеяние 
значений аналитического сигнала относительно 
прямой и для одного образца при серии параллельных 
измерений соответственно. При концентрации иодида 
в растворе более 0.1 % наблюдали увеличение 
чувствительности определения H2O2 и одновременное 
завышение значения фонового сигнала (А0). Все 
дальнейшие эксперименты проводили с добавлением 
в анализируемый раствор 0.3 см3 раствора KI с 
концентрацией 5 % для создания концентрации 
иодида калия в растворе 0.06 %. 

Мешающее влияние широкого круга катионов 
и анионов, указанных в экспериментальной части, 
на определение пероксида водорода оценивали в 
виде относительного отклонения аналитического 
сигнала [27] при постоянной концентрации пероксида 
водорода и переменной концентрации изучаемого 
сопутствующего компонента в анализируемом 
растворе. Определению пероксида водорода не 
мешают 10-кратные избытки Na+, K+, Cl‾, Br‾, SO4

2‾. 
Остальные ионы, введенные в анализируемый раствор, 
в сопоставимых с пероксидом водорода количествах 
вызывают относительное отклонение аналитического 
сигнала более 10 % (табл. 2). Мешающее влияние 
Fe3+ маскируется введением 10-кратного избытка 
фторидов. Мультипликативные систематические 
погрешности, связанные с одновременным влия-
нием посторонних компонентов, присутствующих 
в некоторых анализируемых объектах совместно с 
пероксидом водорода, можно исключить применением 
метода добавок для построения градуировочной 
зависимости.

Проведенные исследования позволили 
предложить комбинированную иодометрическую 
твердофазно-спектрофотометрическую методику 
определения пероксида водорода, которую апро-
бировали на реальных объектах.

Таблица 2 
Влияние посторонних ионов на определение перок-
сида водорода (сHCl = 4∙10-3 М; сKI = 0.06 %;  n = 3)

Table 2
Effect of the extraneous ions on the determination of hy-
drogen peroxide (сHCl = 4∙10-3 М; сKI = 0.06%; n = 3)

Посторонний 
ион (П)

Соотношение  
H2O2 : П

δ, %

NH4
+ 1 : 10 -20.7

Na (I) 1 : 10 7.2

K (I) 1 : 10 0.5

Ag (I) 1 : 1 41.3

Hg (II) 1 : 10 48.9

Pb (II) 1 : 10 -26.4

Zn (II) 1 : 10 26.7

Al (III) 1 : 10 37.0
Cr (VI) 1 : 1 32.4
Cu (II) 1 : 10 26.7
Mg (II) 1 : 10 23.8

Fe (III) 1 : 1
79

3.4*
V (V) 1 : 1 73

Cl- 1 : 10 1.6

Br- 1 : 10 -9.8

SO4
2- 1 : 10 4.2

SO3
2- 1 : 10 -21.6

S2O3
2- 1 : 1 -18.3

PO4
3- 1 : 10 12.3

NO3
- 1 : 10 10.8

NO2
- 1 : 10 48.8

Примечание: * – маскирование фторид-ионами.

Таблица 1
Влияние концентрации иодида на параметры градуировочной зависимости определения пероксида водоро-
да с использованием ПММ (сHCl = 4∙10-3 М; n = 3–5; Р = 0.95)

Table 1
Effect of iodide concentration on the parameters of calibration curves for the hydrogen peroxide determination using 
the polymethacrylate matrix (сHCl = 4∙10-3М; n = 3–5; Р = 0.95)

cKI, %
Уравнение градуировоч-

ной зависимости
А0 r sадекв sвосп ДОС·10-5, % сmin·10-5, %

0.02 ∆А365 = 993 с 0.0993 0.982 0.0104 0.0042 15–130 13
0.04 ∆А365 = 1596 с 0.1551 0.994 0.0189 0.0141 15–130 9

0.06 ∆А365 = 2196 с 0.2075 0.992 0.0112 0.0048 15–130 5

0.10 ∆А365 = 2817 с 0.3381 0.982 0.0234 0.0087 15–88 9

0.14 ∆А365 = 2875 с 0.4204 0.982 0.0614 0.0835 30–73 30
Примечание: здесь и далее ДОС – диапазон определяемых содержаний. 
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Выполнение определения пероксида во-
дорода. После предварительного разбавления 
препаратов “R.O.C.S.”, “CLEAN HOME”, “Aosept Plus”, 

“Sanosil S003” аликвотную часть 0.3 – 0.4 см3 пробы 
образца вводили в градуированную пробирку, добав-
ляли 1 см3 0.1 М раствора HCl, 0.3 см3 раствора KI с 
концентрацией 5 % и разбавляли до объема 25 см3 
дистиллированной водой. В пробирки с растворами 
помещали пластинку ПММ и перемешивали. Затем 
пластинку вынимали и измеряли поглощение при 
365 нм. По градуировочной зависимости (табл. 1), 
построенной в аналогичных условиях, рассчитывали 
содержание пероксида водорода.

Определение пероксида водорода в препарате 
“Sanosil S003” проводили методом добавок, что 
связано с мешающим влиянием ионов серебра в 
выбранном объекте. Для этого выполняли процедуру, 
описанную выше, с тем отличием, что дополнительно 
готовили растворы реперных образцов с содержанием 
от 0.10 до 0.60 см3 рабочего раствора пероксида 
водорода и определяли его содержание в образце 
графическим способом метода добавок. 

В табл. 3 представлены результаты определе-
ния пероксида водорода методами твердофазной 
спектрофотомерии и иодометрического титрования, 
а также оценки показателей качества: прецизион-
ности в условиях повторяемости (σr), правильности 
(σc) и точности (σ) для разработанной методики 
согласно РМГ 61-2010. Погрешность, выраженная 
в относительных единицах, не превышала 13 %.

Заключение
Показана возможность использования ПММ 

для иодометрического твердофазно-спектрофото-
метрического определения (15–130)∙10-5 % пероксида 
водорода с пределом обнаружения 5∙10-5 % при 
объеме анализируемой пробы 25 см3. Предложенная 
методика проста в исполнении и осуществима с 
помощью стандартного спектрофотометрического 
оборудования. Показана применимость предложенной 
методики к анализу дезинфицирующих и отбелива-
ющих средств на содержание пероксида водорода. 
Преимуществом разработанной методики определения 
пероксида водорода по сравнению с иодометрическим 
методом [1] является значительное повышение 
чувствительности определения, экспрессность, 

а также отсутствие потерь выделяющегося иода 
вследствие его твердофазного экстрагирования 
в ПММ. 
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