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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ИОДА В ПОЛИВИТАМИННЫХ ПРЕПАРАТАХ МЕТОДОМ  
КАТОДНОЙ ИНВЕРСИОННОЙ ВОЛЬТАМПЕРОМЕТРИИ

Аннотация. Показана возможность определения иодид-ионов методом инверсионной вольтамперометрии в по-
ливитаминных препаратах, на фоне редокс-активных компонентов с концентрацией, превышающей содержание  
иодида в 600–1000 (аскорбиновая кислота), 8–20 (тиамин, рибофлавин), 20–40 (ионы железа), 10–12 (ионы марганца), 
4–6 (ионы меди) раз. Метод основан на анодном концентрировании иодида в форме иодида ртути Hg2I2 на амальга-
мированном серебряном индикаторном электроде при потенциале 0,0 В (относительно хлорсеребряного электрода 
сравнения) с последующей регистрацией пика катодного тока на потенциодинамической вольтамперограмме в вод-
ном растворе 0,4 моль/дм3 муравьиной кислоты в интервале потенциалов +0,1 ÷ –0,7 В. Метод применим для опреде-
ления иодид-ионов в растворе с концентрацией 0,5–100 мкг/дм3; относительное стандартное отклонение (при дове-
рительной вероятности 95 %) снижается с 6,1 до 3,2 % при повышении концентрации иодида от 0,5 до 5,0 мкг/дм3,  
а в интервале 10–100 мкг/дм3 составляет 2,4–3 %.
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DETERMINATION OF IODINE IN MULTIVITAMIN PREPARATIONS  
BY CATHODIC STRIPPING VOLTAMMETRY

Abstract. The possibility to determine iodide ions by stripping voltammetry has been demonstrated in multivitamin 
preparations against the background of redox active components with a concentration exceeding the iodide content of 600–
1000 (ascorbic acid), 8–20 (thiamine, riboflavin), 20–40 (iron ions), 10–12 (manganese ions), 4–6 (copper ions) times. The 
method is based on the anodic concentration of iodide in the form of mercury iodide Hg2I2 on an amalgamated silver indicator 
electrode at a potential of 0.0 V (vs. Ag/AgCl reference electrode), followed by recording the cathode current peak in a po-
tentiodynamic voltammogram in 0.4 mol/dm3 formic acid aqueous solution in the range of electrode potential from +0.1 to 
–0.7 V. The method is applicable for the determination of iodide ions in a solution with 0.5–100 μg/dm3 concentration; the 
relative standard deviation decreases from 6.1 to 3.2 % with an increase in the concentration of iodide from 0.5 to 5.0 μg/dm3, 
and in the range of 10–100 μg/dm3 is 2.4–3 %.
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Введение. Для определения микроколичеств иода в продуктах питания, лекарственных сред-
ствах и объектах окружающей среды применяются методы атомно-абсорбционной спектроско-
пии, ионной хроматографии, масс-спектрометрии, фотометрии, титриметрии, а также электро-
химические методы потенциометрического и вольтамперометрического анализов. Инверсион-
но-вольтамперометрический анализ (ИВА) является одним из наиболее чувствительных методов 
определения иода [1–6], отличающийся экспрессностью (по сравнению с традиционной титри-
метрией), высокой селективностью, относительной простотой методик предподготовки образцов 
и проведения измерений. Метод ИВА с использованием угольного пастового электрода обеспе-
чивает предел обнаружения иода в поваренной соли на уровне 1–2 мг/кг [1]; капельный ртутный 
электрод применялся для определения иода в морской воде [2, 3] и продуктах питания [4], стекло-
углеродный электрод – для определения иода в продуктах питания, поваренной соли [5, 6],  
в фармацевтических препаратах и водорослях [6]. В большинстве работ, посвященных определе-
нию иода методом ИВА, состав электродного материала и рабочих растворов адаптировался  
к наличию мешающих элементов, обеспечивая высокую селективность анализа. 

Цель данной работы – установление возможности применения метода ИВА для определения 
иода (в форме иодид-ионов) в поливитаминных препаратах, содержащих редокс-активные ком-
поненты – рибофлавин, пиридоксин, тиамин, ретинол, ионы железа, меди и марганца, селенит-  
и молибдат-анионы и др., в концентрациях, существенно превышающих содержание иодид- 
ионов. В частности, концентрация водорастворимых активных в электрохимическом отношении 
компонентов, а именно, аскорбиновой кислоты в 600–1000, тиамина и рибофлавина в 8–20, ионов 
железа в 20–40, марганца в 10–12, меди в 4–6 раз выше, чем концентрация иодид-ионов в иссле-
дованных поливитаминных препаратах. Кроме того, в состав данных препаратов входят и дру-
гие, в принципе способные участвовать в электродных процессах, компоненты, содержание ко-
торых в 200 (никотинамид), 60–70 (токоферол), 50 (цианкоболамин) раз превышает содержание 
иодид-ионов.

Методы исследования. Образцы поливитаминных препаратов были приобретены в аптеч-
ной сети и представляли собой таблетки массой 4 г. Для определения иодид-ионов титриметри-
ческим методом навеску пробы витаминного комплекса массой 8 г в кварцевом стакане смачива-
ли 1см3 раствора КОН (1 моль/дм3) при перемешивании, затем подсушивали при 170 °С до обра-
зования темно-коричневой массы и озоляли при 550 °С в течение 10 ч. Золу смачивали водой, 
затем воду выпаривали и смесь прокаливали при 550 °С в течение 6 ч. Указанный цикл повторяли 
3–4 раза до образования золы белого цвета, которую растворяли в горячей воде с добавлением  
3 капель концентрированной серной кислоты. Раствор отфильтровывали, остаток на фильтре 
промывали водой. Фильтрат и промывные воды для перевода иодид- в иодат-ионы обрабатыва-
ли 0,5 см3 насыщенной бромной воды и выдерживали при кипении для удаления избытка брома, 
что определяли по обесцвечиванию раствора; для удаления следов брома добавляли несколько 
капель 3 %-ного раствора фенола. Затем в раствор добавляли 2 см3 10 %-ного раствора KI. Выде-
лившийся иод оттитровывали раствором 0,0005 моль/дм3 тиосульфата натрия до светло-желтого 
цвета, затем добавляли 2–3 капли 0,5 %-ного раствора крахмала и продолжали титровать до 
обесцвечивания раствора. 

В методе ИВА в качестве фоновых электролитов были апробированы водные растворы му-
равьиной кислоты, нитрата калия, азотной кислоты, а также смеси нитрата калия с азотной, сер-
ной, уксусной кислотами. Установлено, что наилучшая воспроизводимость вольтамперных кри-
вых достигается в электролите, содержащем муравьиную кислоту, поэтому дальнейшую разра-
ботку методики ИВА определения иодид-ионов проводили с использованием водного раствора 
муравьиной кислоты в качестве фонового электролита. Рабочие растворы приготавливали с ис-
пользованием реактивов марки «х. ч.» на бидистилляте. Растворы иодида калия известной кон-
центрации готовили из государственных стандартных образцов (ГСО 7620–99 иодид-ион).

Вольтамперометрические кривые получали на анализаторе ТА-4 (Томьаналит, г. Томск, Россия)  
с использованием стандартной трехэлектродной ячейки из кварцевого стекла. Индикаторным 
электродом служила амальгамированная серебряная проволока. В качестве вспомогательного 
электрода использовали проволоку из сплава золота 583 пробы. Потенциалы индикаторного элек-
трода измеряли относительно хлорсеребряного электрода сравнения в водном растворе хлорида 
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калия концентрацией 1 моль/дм3. Для дезактивации растворенного кислорода применяли уль-
трафиолетовое облучение анализируемого раствора двумя встроенными в анализатор ртут-
но-кварцевыми лампами ДКБУ-11 общей мощностью 22 Вт. 

Содержание иодида в исследуемых растворах рассчитывали, применяя метод добавок, с по-
мощью компьютерной программы «VALabTx» по разности токов на вольтамперных кривых рас-
твора иодида калия и фона, и по разности токов на вольтамперных кривых раствора иодида ка-
лия с добавкой стандартного раствора этой соли и фона. 

Результаты и их обсуждение. С целью извлечения иода и концентрирования его в виде ма-
лорастворимого иодида ртути (Hg2I2 [7]) на индикаторном амальгамном электроде осуществля-
ли его анодную поляризацию в потенциостатических условиях при потенциале 0,0 В в течение 
20 с в анализируемом растворе, содержащем в качестве фона 0,4 моль/дм3 муравьиной кислоты. 
Время накопления, значение электродного потенциала индикаторного электрода и состав фоно-
вого электролита были оптимизированы на стадии предварительного исследования. Затем при 
катодной поляризации с линейной разверткой потенциала (скорость развертки 0,1 В/с) в интер-
вале потенциалов от 0,1В до –0,7 В на потенциодинамической кривой регистрировали пик катод-
ного тока. Из рис. 1 видно, что значение электродного потенциала, соответствующее максимуму 
тока восстановления иодида ртути, накопленного на индикаторном электроде, практически не 
зависит от содержания иодида калия и составляет –0,25 В. С возрастанием концентрации иодид- 
ионов в растворе высота пика пропорционально увеличивается (рис. 2). 

Из рис. 2 видно, что в интервале концентраций иодид-ионов от 10 до 100 мкг/дм3 имеет место 
близкая к линейной зависимость пиковых значений тока восста новления Hg2I2 от содержания  

Рис. 1. Катодные вольтамперные кривые, полученные при ли-
нейной развертке потенциала со скоростью 0,1 В/с в водном рас-
творе 0,4 моль/дм3 муравьиной кислоты, содержащем йодид- 
ионы в концентрации (мкг/дм3): 1 – 10; 2 – 20; 3 – 30; 4 – 40; 5 – 
50; 6 – 60; 7 – 80; 8 – 100. Кон центрирование иода на пленоч- 
ном амальгамном элек троде проводилось при потенциале 0,0 В  

в течение 20 с

Fig. 1. Cathodic voltammograms recorded with 0.1 V/s linear potential 
sweep in aqueous 0.4 mol/dm3 formic acid solution containing iodide 
ions in concentration (μg/dm3): 1 – 10; 2 – 20; 3 – 30; 4 – 40; 5 – 50;  
6 – 60; 7 – 80; 8 – 100. Accumulation of iodine at amalgam film 

electrode was performed at electrode potential of 0.0 V for 20 s

           

Рис. 2. Зависимость высоты пика катодного тока от содержания иодид-ионов в интервале концентраций  
10–100 мкг/дм3 (построена по вольтамперным кривым pис. 1 (а) и 0, 5–10 мкг/дм3 (b)

Fig. 2. Dependence of the peak height of the cathode current on the iodide ions content in the concentration range  
of 10–100 μg / dm3 (constructed from the voltammetry curves of Fig. 1 (а) and 0.5–10 μg/dm3 (b)
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иодид-ионов в электролите, описываемая уравнением 
ip = bc, где ip – высота пика катодного тока, мкА; c – 
концентрация иодид-ионов, мкг/дм3, b = 0,0354. При 
концентрации иодид-ионов, превышающей 110–130 
мкг/дм3, происходит искажение формы вольтамперных 
кривых и нарушается линейность зависимости пико-
вых значений тока катодного восстановления Hg2I2 от 
концентрации иодид-ионов.

Для определения иода в растворах с концентра- 
цией иодид-ионов менее 10 мкг/дм3 время концентриро-
вания иода было увеличено до 80 с при сохранении всех 
остальных условий проведения анализа. Как установ-
лено из вольтамперных кривых, полученных в интер-
вале концентраций иодид-ионов от 0,5 до 10 мкг/дм3, за-
висимость пиковых значений катодного тока от концен-
трации иодид-ионов также является линейной (рис. 2), 
характеризуясь коэффициентом пропорциональности 
b = 0,191.

Для проверки правильности методики определения 
иода использовали метод «введено-найдено». Содер- 
жание иода для всех использовавшихся концентраций 
иодид-ионов в ячейке рассчитывали по результатам четы-
рех параллельных анализов модельного раствора, при-
готовленного введением в ячейку стандартного (ГСО) 
раствора иодида. Интервальные значения содержания иода в модельных растворах Хср±∆Х и от-
носительные стандартные отклонения Sr рассчитывали при доверительной вероятности 95 %.

На рис. 3 в качестве примера представлены вольтамперные кривые, полученные в модельном 
растворе, содержащем 7 мкг/дм3 иодид-ионов. Откуда видно, что в фоновом электролите величина 
катодного тока находится на уровне флуктуаций ввиду отсутствия иодид-ионов в электролите.  
В модельном растворе иодида фиксируется пик тока при потенциале –0,26 В, связанный с восста-
новлением Hg2I2. При увеличении концентрации иодид-ионов добавлением в раствор стандарт-
ного раствора иодида высота пика тока восстановления Hg2I2 возрастает. Аналогичная процеду-
ра осуществлялась для всех использовавшихся концентраций модельных растворов иодида. На 
основании проведенных исследований найдено содержание иода в модельных растворах (табл. 1).

Т а б л и ц а  1. Результаты проверки методики определения иода методом «введено–найдено»
T a b l e  1. Results of testing the procedure for determining iodine by the «introduced–found» method

Введено, мкг/дм3 Найдено, мкг/дм3, ХСР±∆Х Sr, % Введено, мкг/дм3 Найдено, мкг/дм3, ХСР±∆Х Sr, %

0,5 0,48±0,04 6,1 20 21,15±0,82 2,8
1 1,03±0,08 5,6 30 31,45±1,22 2,8
3 2,85±0,16 4,0 50 47,77±1,79 2,7
5 4,76±0,21 3,2 60 62,43±2,34 2,7
7 7,34±0,31 3,2 80 77,68±2,69 2,5
10 9,65±0,40 3,0 100 96,75±3,22 2,4

Из табл. 1 видно, что инверсионно-вольтампрометрическая методика определения иода мо-
жет быть применена в интервале концентраций иодид-ионов от 0,5 до 100 мкг/дм3, причем отно-
сительное стандартное отклонение при доверительной вероятности 95 % для малых концентра-
ций иодид-ионов не превышает 6,1 %, а для концентраций свыше 10 мкг/дм3 – 3 %.

Для определения иода в водорастворимых иодосодержащих поливитаминных препаратах  
в ячейку, содержащую 10 см3 фонового электролита (0,4 моль/дм3 муравьиной кислоты), вводили 
аликвоту объемом 0,1 см3, отобранную из раствора 0,3–0,4 г витаминного препарата в 10 см3 
бидистиллата. Вначале регистрировали вольтамперную кривую в фоновом электролите, затем  
в электролите с введенной аликвотой раствора витаминного препарата, и после добавления  

Рис. 3. Катодные вольтамперные кривые, по-
лученные в фоновом электролите, содержащем 
0,4 моль/дм3 муравьиной кислоты (1), в модель-
ном растворе, содержащем 7 мкг/дм3 иодид- 
ионов (2), в модельном растворе с добавкой  
0,03 см3 стандартного раствора, с концентрацией 

I–-ионов 2 мг/дм3 (3)
Fig. 3. Cathodic voltammograms recorded in a back-
ground electrolyte containing 0.4 mol/dm3 of formic 
acid (1), in a model solution containing 7 μg/dm3 
of iodide ions (2), in a model solution with the ad-
dition of 0,03 cm3 of the standard solution with  

a concentration of I– ions of 2 mg/dm3 (3)
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в ячейку 0,05 см3 стандартного (ГСО) раствора иодид-ионов концентрацией 2 мг/дм3. Содержа-
ние иода в витаминных препаратах рассчитывали по разности токов на вольтамперных кривых 
пробы и фона, а также пробы с добавкой стандартного раствора и фона. Параллельно определя-
ли содержание иода в витаминных препаратах титриметрическим методом [8], основанным на 
удалении органических веществ, экстракции иодида, окислении иодида в иодат с выделением 
свободного иода, который оттитровывали тиосульфатом натрия.

Т а б л и ц а  2. Результаты определения иода на фоне редокс-активных ингредиентов,  
содержащихся в одной таблетке (масса 4 г) поливитаминных препаратов

T a b l e  2. Results of the determination of iodine against the background  
of redox active ingredients contained in 1 tablet (weight 4 g) of multivitamin preparations

№ 
п/п

Содержание редокс-активных компонентов, мг Содержание иода, мкг

C B1 B2 B6 Cu Mn Fe Регл ИВА Титр

1 75 2 2 2 0,4 1,2 2 100 53,6 50,4
2 65 0,9 0,85 1,14 0,4 1 4 100 64,8 62,0
3 60 0,8 1,2 1,07 0,4 1 4 100 50,1 48,4
4 75 1,6 2 1,64 0,4 1,2 2 100 59,2 60,8

П р и м е ч а н и е. Регл – регламентировано предприятием-изготовителем препарата; 
ИВА – определено методом инверсионно-вольтамперометрического анализа; Титр – опре-
делено методом титрования. 

Из табл. 2 следует, что результаты определения иода методами ИВА и титриметрии в поли-
витаминных препаратах близки между собой. Этот факт представляется нетривиальным, по-
скольку использовавшиеся поливитаминные препараты содержат значительные количества ре-
докс-активных ингредиентов, в принципе способных участвовать как в анодном (формирование 
осадка Hg2I2), так и в катодном (восстановление осадка) процессах. Трудно объяснимым выгля-
дит значительное отклонение в количественном содержании иода, регламентированного пред-
приятиями-изготовителями препарата, и определенного методами ИВА и титриметрического 
анализа. Поскольку технология изготовления данных препаратов предполагает обеспечение за-
данного содержания иода путем введения расчетного количества иодида калия, можно предпо-
ложить, что понижение его содержания в таблетках препарата вызвано окислением иодида до 
элементарного иода с его последующей сублимацией на одной из конечных стадий производства 
либо при последующем хранении. Процесс окисления иодида, вероятно, происходит с участием 
редокс-активных компонентов препарата, в том числе и в результате катализируемой ими реак-
ции взаимодействия с кислородом воздуха. Отметим, что данный вопрос, а также изучение соот-
ветствия между регламентируемым и действительным содержанием иода у различных производи-
телей и динамики его потери во время хранения выходит за рамки настоящего исследования.

Заключение. Показана возможность определения иодид-ионов в поливитаминных препара-
тах методом инверсионной вольтамперометрии с использованием амальгамированного серебря-
ного индикаторного электрода и фонового электролита на основе 0,4 моль/дм3 водного раствора 
муравьиной кислоты при наличии в определяемом образце редокс-активных компонентов с кон-
центрацией, превышающей содержание иодида в 600–1000 (аскорбиновая кислота), 8–20 (тиамин, 
рибофлавин), 20–40 (ионы железа), 10–12 (ионы марганца), 4–6 (ионы меди) раз. Анодное концен-
трирование иодида в форме иодида ртути Hg2I2 на индикаторном электроде осуществляется при 
потенциале 0,0 В (относительно хлорсеребряного электрода сравнения) в течение 20 с при опре-
делении иода в водных растворах с концентраций иодид-ионов 10–100 мкг/дм3 и в течение 60 с  
в растворах с концентрацией 0,5–10 мкг/дм3. Регистрация на потенциодинамической вольтампе-
рограмме пика катодного тока, характеризующего количество осажденного иодида ртути на ин-
дикаторном электроде, осуществляется в интервале потенциалов от +0,1 до –0,7 В с максимумом 
при –0,26 В. Методом «введено–найдено» проведена проверка правильности определения иода. 
Установлено, что относительное стандартное отклонение (при доверительной вероятности 95 %) 
снижается с 6,1 до 3,2 % при повышении концентрации иодида от 0,5 до 5,0 мкг/дм3 и составляет 
2,4–3 % в интервале концентраций 10–100 мкг/дм3. 
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