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Разработано иодометрическое определение пероксида водорода в водных растворах комбиниро-
ванным спектроскопическим методом. Методика основана на окислении пероксидом водорода
иодида в присутствии Мо(VI), с последующим извлечением выделившегося иода пенополиурета-
ном и регистрацией его светопоглощения на поверхности сорбента. Линейность градуировочного
графика соблюдается до концентрации пероксида водорода 0.6 мг/дм3, предел обнаружения равен
0.02 мг/дм3 при объеме пробы 10 см3. 

ВВЕДЕНИЕ. Пероксид водорода характери-
зуется значительной окислительной способно-
стью, что определяет использование его раство-
ров в качестве дезинфицирующих средств раз-
личного назначения. Их применяют в медицин-
ской практике (обработка инструментов, рабочих
поверхностей, помещений), в пищевой промыш-
ленности (дезинфекция технологических емкос-
тей), в быту. Под действием многих факторов при
хранении растворов Н2О2 может разрушаться,
что определяет необходимость оперативного кон-
троля его содержания в растворах. Методики оп-
ределения микроколичеств H2O2 находят приме-
нение в клинической химии, аналитической био-
химии и экологии, поскольку H2O2 образуется
при окислении биологических субстратов, напри-
мер глюкозы, растворенным кислородом в при-
сутствии  соответствующих  оксидаз [1].

Для определения высоких концентраций
Н2О2 в технологических растворах предложены
различные варианты окислительно-восстанови-
тельного титрования [2], а также индикаторные
бумаги и трубки [3]. С целью обнаружения микро-
количеств H2O2 разработаны спектрофотомет-
рические [4, 5], флуоресцентные [6, 7], фермента-
тивные [8], хроматографические [9, 10] и элект-
рохимические [11, 12] методики анализа.

Фотометрия является наиболее доступным
методом ввиду своего широкого распростране-
ния в аналитических лабораториях. При фотоме-
трическом определении пероксида водорода ис-
пользуют его комплексообразующие [12], восста-
новительные [9] и окислительные [10] свойства

соответственно в щелочной и кислой средах.
В настоящее время разработаны фотометри-

ческие методики определения H2O2, основанные
на реакции с хромогенными реагентами в прису-
тствии пероксидазы или металлопорфиринов
как заменителей фермента пероксидазы [13—15].
Однако пероксидаза — дорогостоящий реагент и
ее растворы очень неустойчивы. Недостатком ис-
пользования маталлопорфиринов является небо-
льшая разница между максимумом светопогло-
щения реагентов и их аддуктов с аналитом [14].

Методики фотометрического определения пе-
роксида водорода с использованием иодида в
присутствии крахмала применяются в радиобио-
логических исследованиях [16] и при анализе пи-
щевых продуктов [17].

Предложено [18] твердофазно-спектрофото-
метрическое (ТСФ) и тест-определение Н2О2 с
помощью кремний-титановых ксерогелей, позво-
ляющее сочетать сорбционное концентрирова-
ние и последующее детектирование в твердой фа-
зе. Комбинированные аналитические методики
для определения пероксида водорода с примене-
нием пенополиуретана  (ППУ) как сорбента в ли-
тературе не известны .

Цель работы — разработка иодометричес-
кого определения Н2О2 методом спектроскопии
диффузного отражения (СДО) путем детектиро-
вания адсорбированного на поверхности ППУ
иода, образующегося при окислении иодида ана-
литом в присутствии Мо(VI) как катализатора.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ. Все реаген-
ты были квалификации х.ч. и использовались
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без дополнительной очистки. Раствор пероксида
водорода (~0.01 моль/дм3) готовили разбавле-
нием ~30 % Н2О2 и стандартизировали иодомет-
рически. Исходный 0.1 моль/дм3 раствор иодида
калия получали растворением соответствующей
навески препарата КI. Для приготовления исхо-
дного 1⋅10–3 моль/дм3 раствора натрия молибда-
та в 0.5 моль/дм3 H2SO4 навеску 0.1220 г Na2MoO4⋅
2H2O растворяли в воде, прибавляли 14.0 см3 кон-
центрированной H2SO4 и разбавляли водой до
500 см3. Рабочие растворы Н2О2 необходимой кон-
центрации, иодида калия (8⋅10–3 моль/дм3) и нат-
рия молибдата (4⋅10–6 моль/дм3) готовили ежедне-
вно соответствующим разбавлением их стандар-
тного и исходных растворов, pастворы других
реагентов — по известным методикам [19]. Все
растворы хранили в темном месте в емкостях из
полиэтилена  высокой  плотности.

ППУ на основе простых полиэфиров марки
М-40 производства киевского завода Радикал на-
резали в форме дисков диаметром 15 мм и высо-
той 3 мм (средняя масса дисков составляла 0.022
—0.023 г), промывали последовательно серной ки-
слотой, водой и ацетоном [20].

Оптическую плотность растворов трииодида
при λmax=350 нм регистрировали спектрофотомет-
ром СФ-26, спектры светопоглощения сорбента —
спектрофотометром Specord M 40.

Реакцию Н2О2 с иодидом и сорбцию обра-
зующегося иода проводили следующим образом
[21]. Шприцем емкостью 10 см3 отбирали опреде-
ленные объемы рабочих растворов иодида, Mo(VI)
и Н2О2, 1.0 см3 5 моль/дм3 раствора серной кисло-
ты и воду до общего объема 10,0 см3. Перемеши-
вали и через 5 мин раствор из шприца через сеп-
ту переносили в воронку, на дне которой пред-
варительно был закреплен диск ППУ. При этом
лишний воздух из воронки вытеснялся через ком-
пенсирующую иглу-капилляр. Открывали кран во-
ронки и пропускали раствор со скоростью 2.5 см3/
мин через слой сорбента. Сорбент извлекали, от-
жимали между листами фильтровальной бума-
ги, помещали в кювету спектрофотометра верх-
ней стороной в направлении детектора и фото-
метрировали.

ОБСУЖДЕНИЕ PЕЗУЛЬТАТОВ. В основе пре-
длагаемой методики определения  Н2О2 лежит
реакция аналита с иодидом, катализируемая
Mo (VI) [22]:

                Н2О2 +  3I– +  2H +  → I3
– +  2H 2O.

Известно [22], что катализаторами окисле-
ния в кислой среде иодида пероксидом водоро-
да являются некоторые металлы в их высших сте-
пенях окисления, в частности Мо(VI). Каталити-
ческая реакция происходит с образованием проме-
жуточного комплекса Мо(VI) с пероксидом водо-
рода с соотношением 1:2 [22].

Для установления оптимальных условий про-
текания редокс-реакции изучена зависимость оп-
тической плотности растворов от концентрации
иодида, катализатора, а также кислотности среды
и температуры. Иодид в исследуемой реакции не
только восстанавливает Н2О2, но и связывает об-
разовавшийся молекулярный иод в трииодид-
ный комплекс. Чтобы подобрать необходимую кон-
центрацию иодида, изучали светопоглощение ра-
створов трииодидного комплекса при λmax=350
нм в среде 0.5 моль/дм3 серной кислоты при со-
держании Mo(VI) 1⋅10–6 моль/дм3. Как видно из
рис. 1,а, таковой является концентрация I– ≥2⋅
10–3 моль/дм3. При концентрациях иодида выше
0.1 моль/дм3 становится заметным светопоглоще-
ние растворов сравнения (все компоненты, кроме
H2O2). Из рис. 1,б видно, что оптическая плот-
ность растворов увеличивается до концентрации
серной кислоты 0.4 моль/дм3 и остается постоян-
ной при последующем ее увеличении.

В оптимальных условиях протекания реак-
ции и постоянной концентрации H2O2 при при-
бавлении микроколичеств Мо(VI) оптическая
плотность растворов увеличивается (рис. 1,в) и ос-
тается неизменной в интервале концентраций
Mo(VI) 1.0—2.5 мкмоль/дм3. При более высоких
концентрациях Mo(VI) возрастает светопоглоще-
ние  холостой  пробы.

Дальнейшие исследования проводили при
концентрации иодида 4.0 ммоль/дм3, серной кис-
лоты 0.5 моль/дм3, Mo(VI) 1.0 мкмоль/дм3. Общий
объем  растворов  составлял 10.0 см3.

Иод, выделившийся в результате перокси-
до-иодидной реакции, сорбировали на ППУ и ре-
гистрировали светопоглощение сорбента, при этом
в электронных спектрах поглощения сорбента (рис.
2, кривые 2,3) появляется одна полоса с λmax при
370 нм, обусловленная донорно-акцепторным вза-
имодействием молекулярного иода с кислородом
полиэфирных звеньев сорбента. Извлечение иода
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сопровождается изменением окраски дисков
ППУ от белой до желто-коричневой. Светопоглоще-
ние сорбатов не изменяется в течение >2 сут. Как
было показано ранее [21], характер изотермы сор-
бции иода на ППУ свидетельствует о высоком сро-
дстве сорбата к сорбенту. Максимальная емкость

ППУ по иоду на участке хемосорбции состав-
ляет 15 мкмоль/г. Линейная зaвисимость меж-
ду светопоглощением иода на ППУ и содержа-
нием иода в растворе сохраняется в пределах 30
—4 800 мкг/дм3.

Ранее [21] показано, что сорбция гидрофоб-
ного иода на ППУ является достаточно избира-
тельной. Компоненты вод, которые не изменя-
ют состояния иода в водном растворе, не ока-
зывают существенного влияния также и на его
извлечение ППУ. Хлорид- и бромид-ионы при их
концентрации <  0.5 моль/дм3, образующие с ио-
дом нестойкие комплексы состава I2

.Cl– и I2
.Br–

[16, 20], также не препятствуют извлечению иода.
Изучение влияния сопутствующих компоне-

нтов на определение Н2О2 показало, что погре-
шность не превышала ± 5 % в присутствии <  1
моль/дм3 Na+, K+, NH4

+, Mg2+, Ca2+, Zn2+, Fe(II),
Fe(III), Al(III), Cl–, Br–, I–, NO3

–, HPO4
2–, CO3

2–,
SO4

2–, ацетата, оксалата, тартрата, лактата, пропи-
оната, буталата, малоната, <  5⋅10–4 моль/дм3 саха-
розы, глюкозы, фруктозы, лактозы. Восстанови-
тели сульфид, сульфит, тиосульфат, а также аскор-
биновая кислота занижают результаты опреде-
ления из-за их взаимодействия с Н2О2. Сульфит
и тиосульфат не мешают только при их содер-
жании ≤ 5⋅10–7 моль/дм3, а аскорбиновая кисло-
та — в количествах  ≤ 5⋅10–8 моль/дм3.

Зависимость светопоглощения сорбента от
концентрации Н2О2 в водном растворе была ис-

Рис. 1. Светопоглощение реакционной смеси в зависи-
мости от концентрации иодида (а), серной кислоты (б)
и Mo(VI) (в). Концентрация компонентов, моль/дм3:
Н2О2 — 2.7⋅10–5 (а–в), H2SO4 — 0.5 (а,в), Мо(VI) —
1⋅10–6 (а,б); I– — 4⋅10–3 (б,в); l =1 см; T  =293 К .

Рис. 2. Электронные спектры поглощения иода на ППУ
в отсутствие (1) и в присутствии (2, 3) пероксида водо-
рода. Концентрация компонентов, моль/дм3: H2SO4 —
0.5, I– — 4⋅10–3, Мо(VI) — 1⋅10–6; концентрация Н2О2 ,
мг/дм3: 1 — 0, 2 — 0.10. 3 — 0.43. Объем раствора —
10 см3, масса ППУ — (0.020 ± 0.001) г.

a

б

в
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следована в оптимальных условиях. Для постро-
ения градуировочного графика в шприцы емко-
стью 10 cм3 отбирали по 2.5 см3 рабочих раство-
ров иодида и Мо(VI), добавляли от 0.2 до 6.4 см3

1.0 мг/дм3 раствора Н2О2, 1.0 см3 5 моль/дм3 ра-
створа серной кислоты, воду до общего объема
10 см3. Смесь перемешивали, извлекали выделив-
шийся иод на ППУ и регистрировали светопог-
лощение сорбата при 370 нм, как описано выше.

В качестве холостого опыта исследовали све-
топоглощение таблетки ППУ, через которую пред-
варительно пропускали 10.0 см3 смеси, состоящей
из 2.5 см3 рабочего раствора иодида калия, 2.5
см3 рабочего раствора Мо(VI) и 5 см3 воды. Рас-
сеивание света твердой матрицей учитывали, при-
меняя метод гетерохроматической экстраполя-
ции. Градуировочный график линеен в интерва-
ле концентрации Н2О2 (0.06—0.6) мг/дм3 и опи-
сывается уравнением: А =  (15 ± 4)⋅10–3 +(1.09 ±
0.01) с (мг/дм3), Р =0.95, n =9, R2 =0.998. Предел
обнаружения, рассчитанный по 3σ-критерию, со-
ставляет 0.02 мг/дм3, a нижняя граница определя-
емых концентраций, по 10σ-критерию, — 0.06 мг/дм3.

Добавки Н2О2 в водах разных типов опреде-
ляли следующим образом. Шприцем емкостью
10.0 cм3 последовательно отбирали по 2.5 см3 ра-
бочих растворов иодида калия (8⋅10–3 моль/дм3)
и Mo(VI) (2⋅10–6 моль/дм3), 4.0 см3 исследуемой во-
ды, 1.0 см3 5.0 моль/дм3 раствора серной кисло-
ты и дистиллированную воду до общего объема
раствора 10 см3, перемешивали и далее поступа-
ли, как при построении градуировочного графи-

ка. Содержание Н2О2 в образце устанавливали
по градуировочному графику. В таблице пред-
ставлены результаты определения добавок Н2О2
к некоторым типам вод методом СДВ. Относите-
льное стандартное отклонение при определении
Н2О2 по приведенной выше методике не превы-
шало 0.10, что свидетельствует об отсутствии зна-
чимой систематической погрешности.

ВЫВОДЫ. Предложенная комбинированная
спектроскопическая методика определения микро-
количеств Н2О2 в природных водах является про-
стой и экологически безопасной. Методика осно-
вана на реакции, лежащей в основе других извес-
тных методик, но превосходит их по чувствите-
льности, простоте и по аппаратурному оформле-
нию. Сопутствующие вещества в количествах,
обычно присутствующих в природных водах, не
мешают определению. Необходимые реактивы,
как правило, имеются в большинстве лаборато-
рий и расходуются в микроколичествах. При вы-
полнении методики не образуются токсичные от-
ходы. В качестве сорбента используется матери-
ал, выпускаемый  промышленностью.

РЕЗЮМЕ. Розроблено методику йодометрично-
го визначення пероксиду водню у водних розчинах
комбінованим спектроскопічним методом. Методику
основано на окисненні пероксидом водню йодиду в
присутності Мо(VI), з наступним вилученням йоду,
що виділився, пінополіуретаном і детектуванням йо-
го світлопоглинанням  на поверхні сорбенту. Ліній-
ність градуювального графіку зберігається до концент-
рації пероксиду водню 0.6 мг/дм3, межа виявлення ста-
новить 0.02 мг/дм3 при об’ємі проби 10 см3.

SUMMARY. Iodometric method determination of
hydrogen peroxide by combined spectroscopic method
using iodide as a reductant and polyurethane foam as sor-
bent has been developed. The methodology is preredox
reaction between a hydrogen peroxide and an iodide,
adsorption formed iodine on polyurethane and detecting
it on the surface of the sorbent. The linearity of the ca-
libration curve is observed up to a concentration of hyd-
rogen peroxide 0.6 mg/dm3, detection limit is 0.02 mg/dm3

with a sample volume of 10 cm3.
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Определение добавок пероксида водорода в водах
разных типов (n=5, Р=0.95)

Вода
Н2О2, мг/дм3

SR
введено найдено

  Речная — < 0.06 —
0.10 0.10 ± 0.01 0.10
0.20 0.21 ± 0.02 0.09

  Водопро-
   водная

— < 0.06 —
0.30 0.33 ± 0.03 0.09
0.40 0.43 ± 0.03 0.07

  Бюветная — < 0.06 —
0.50 0.54 ± 0.05
0.60 0.56 ± 0.06
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