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 Мерказоліл (1-метил-2-меркаптоімідазол) є одним з небагатьох 

препаратів, що застосовуються у фармакотерапії базедової хвороби. 

Сульфгідрильна (тіолова) група (-SH), яка входить до складу мерказолілу, 

порівняно легко піддається окисненню, зокрема солями купруму (ІІ), що 

використано для кількісного визначення препарату [3]. Крім того, атом 

гідрогену тіолового угруповання здатний заміщатися катіонами металів з 

утворенням солей – меркаптидів. Так, при додаванні надлишку аргентуму 

нітрату SH-групи взаємодіють з ним з виділенням еквімолярної кількості 

нітратної кислоти, при титруванні розчином лугу якої можливе їх кількісне 

визначення. Саме цей метод рекомендований для кількісного визначення 

мерказолілу в субстанції препарату [4]. Він достатньо специфічний та добре 

відтворюваний, але невисока точність та порівняно велика наважка зразка, 

необхідність використання деіонізованої води, а також дефіцит солей 

аргентуму обумовили пошук більш зручного альтернативного методу 

здійснення аналізу. 

 У науковій літературі широко представлені хроматографічні методики 

визначення мерказолілу, а саме методом ВЕРХ [8] та хроматомасспектроскопії 

[9]. Описана методика проточно-інжекційного визначення мерказолілу з 

хемілюмінесцентним детектором за інгібуючою дією препарату на 

хемілюмінесцентну реакцію окиснення люмінолу гідроген пероксидом в 

присутності солей купруму (ІІ) [6]. Запропоновані кінетична [7], 

полярографічна [2], а також методика кількісного визначення мерказолілу 

методом капілярного електрофорезу [5]. 



 Завдяки сильним редукційним властивостям, а також встановленій нами 

здатності кількісно та стехіометрично реагувати у порівняно м’яких умовах з 

дипероксіадипіновою кислотою мерказоліл можна кількісно визначати в 

субстанції методом окисно-відновного потенціометричного титрування. 

Експериментальна частина 

 Для досліджень використовували такі реактиви: 

1. Розчин натрій гідроксиду 0,1 моль/л. Наважку близько 4 г натрій 

гідроксиду розчиняли у 250 мл очищеної та свіжопрокип’яченої води у мірній 

колбі на 1 л та доводили об’єм розчину водою до позначки при 200С. 

Стандартизацію розчину натрій гідроксиду здійснювали за бурштиновою 

кислотою кваліфікації х.ч.  

2. Виготовлення розчину мерказолілу. Використовували мерказоліл (1-метил-

2-меркаптоімідазол) – субстанцію, яка відповідає вимогам чинної 

фармакопейної статті [4]. Для виготовлення 110-2 моль/л розчину мерказолілу 

наважку 0,1142 г попередньо доведеної до постійної маси субстанції поміщали 

у мірну колбу на 100 мл і розчиняли у 50 мл охолодженої очищеної води. Об’єм 

розчину доводили очищеною водою до позначки при 200С. 

3. Розчин кислоти хлоридної 2 моль/л. Розчин хлоридної кислоти готували з 

фіксаналу стандарт-титру. Розчини з меншою концентрацією одержували 

відповідним розбавленням водою з основного стандартного розчину. 

4. Розчин дипероксіадипінової кислоти (ДПАК) 0,01 моль/л. Близько 0,18 г 

ДПАК розчиняли у 50 мл очищеної води в мірній колбі на 100 мл. Об’єм 

розчину доводили водою до позначки при 20оС. Стандартизацію виготовленого 

розчину здійснювали методом йодометрії. 

5. Розчин калій йодиду 10%. Наважку 10,0 г калію йодиду розчиняли у 50 мл 

охолодженої очищеної води в мірній колбі на 100 мл та доводили водою до 

позначки при 200С. 

6. Розчин натрій тіосульфату (Na2S2O3·5H2O) 0,02 моль/л. 1 мл розчину 

містить 0,004964 г натрій тіосульфату. 20,00 мл 0,1 моль/л розчину натрій 



тіосульфату, виготовленого з фіксаналу стандарт-титру, вносили в мірну колбу 

на 100 мл та доводили об’єм розчину водою до позначки при 200С. 

7. Титрований розчин йоду 0,1 моль/л. Виготований з фіксаналу стандарт-

титру. Розчини з меншою концентрацією йоду готували з основного 

стандартного розчину відповідним розбавленням водою. 

 Кінцеву точку титрування (КТТ) встановлювали за різкою зміною ЕРС 

кола. Під час потенціометричного титрування використовували як 

індикаторний платиновий електрод типу ЕПВ-1, як електрод порівняння – 

хлоридосрібний електрод, насичений. хлоридом калію. ЕРС кола вимірювали 

на іономері лабораторному типу „И –130”. За результатами титрування 

будували диференціальну криву в координатах Е/V від V або інтегральну 

потенціограму в кординатах Е - V, де за точкою зламу визначали об’єм 

титранту, який відповідав КТТ. 

Результати та їх обговорення 

 Нами з’ясована можливість здійснення кількісного визначення 

мерказолілу в субстанції методом окисно-відновного титрування з 

встановленням ККТ потенціометрично. Вивчення стехіометрії реакції показало, 

що при рН 4,7 на 1 моль мерказолілу витрачається 1 моль ДПАК, а при 

використанні методу оберненого йодометричного титрування залишку 

дипероксикислоти на 1 моль мерказолілу йде 1,5 моль ДПАК. Потенціограми 

окисно-відновного титрування мерказолілу розчином ДПАК при рН 4,7 

наведені на рис. 1. 
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Рис. 1. Потенціограми окисно-відновного титрування мерказолілу 0,01 моль/л 

розчином ДПАК. Мерказолілу: 1 – 0,005 ммоль; 2 – 0,01 ммоль;  

рН 4,7 (КН2РО4); 293 К 

 Методика кількісного визначення вмісту мерказолілу 

фармакопейним методом. Близько 0,25 г мерказолілу (точна наважка) 

розчиняють у 75 мл води, додають з бюретки 15 мл 0,1 М розчину натрій 

гідроксиду та перемішують. Потім приливають 30 мл 0,1 моль/л розчину 

аргентуму нітрату, 1 мл бромтимолового синього та продовжують титрування 

0,1 моль/л розчином натрій гідроксиду до появи незникаючого зеленого 

забарвлення. 1 мл 0,1 моль/л розчину натрій гідроксиду відповідає 0,01142 

мерказолілу; у перерахунку на суху речовину його має бути не менше 98 %.  

Вміст мерказолілу (С4H6N2S) в субстанції, у % (Х), розраховують за 

формулою: 

H

Т

m

ТKПV
X

100
 , 

де Vт – об’єм титранта, витрачений на титрування наважки мерказолілу, мл; 

КП – коефіцієнт поправки; 

Т – титр натрій гідроксиду за мерказолілом, г/мл; 

mн – маса наважки мерказолілу, г. 

 Результати кількісного визначення мерказолілу наведені в таблиці 1. 



 В основу запропонованої нами методики кількісного визначення 

мерказолілу у субстанції методом пероксикислотометрії покладено такі реакції: 

3НО3С – (СН2)4 – СО3Н + 2RSH → 2RSO3Н + 3НО2С – (СН2)4 – СО2Н 

НО3С–(СН2)4–СО3Н+4КI+4HCl → 2I2+4KCl+2Н2О+НО2С–(СН2)4–СО2Н 

I2 + 2Na2S2O3 → 2NaI + Na2S4O6 

Методика кількісного визначення мерказолілу з дипероксіадипіновою 

кислотою (метод йодометричного визначення залишку дипероксикислоти). 

У колбу для титрування поміщають 1,00 мл випробуваного розчину 

мерказолілу, 2,00 мл 1,02·10-2 моль/л розчину дипероксіадипінової кислоти 

(ДПАК), 0,3 г КН2РО4 та перемішують протягом 10 хв. Потім підкислюють 

розчином сульфатної кислоти і додають 1 мл 10% розчину калій йодиду. 

Вивільнений йод одразу відтитровують 0,02 моль/л стандартним розчином 

натрій тіосульфату. Паралельно виконують контрольний дослід на вміст ДПАК. 

Вміст мерказолілу (С4H6N2S) в субстанції, у % (Х), розраховують за формулою: 

НАВа

MMO
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EсVV
X
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


1000

100100)(
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де V0 – об’єм титранту в контрольному досліді, мл; 

V - об’єм титранту в робочому досліді, мл; 

сМ – молярна концентрація титранту, моль/л; 

ЕМ – молярна маса еквіваленту, моль/л; 

Vа - об’єм розчину мерказолілу, взятий для аналізу, мл; 

mн - маса наважки, г. 

 Результати кількісного визначення мерказолілу наведені в таблиці 1. 

 

 

 

 

 

 

 



Таблиця 1 

Результати визначення вмісту основної речовини у субстанції мерказолілу 

(Р = 0,95) 

Запропонований метод пероксикислотометрії 
(обернене титрування) 

Фармакопейний метод алкаліметрії 

Взято 
субстанції, 

г 

Знайдено 
мерказолілу,

% 

Метрологічні 
характерис-

тики 

Взято 
субстанції, 

г 

Знайдено 
мерказолілу, 

% 

Метрологіч-
ні 

характерис-
тики 

1,14·10-3 99,85 
1,14·10-3 98,82 

0,2255 99,51 

1,14·10-3 99,72 
1,14·10-3 98,78 

0,2176 99,15 

1,14·10-3 98,83 0,2004 99,72 
1,14·10-3 99,77 0,2231 99,07 
1,14·10-3 99,28 

х = 99,30% 
S = 0,487 

xS = 0,184 

x = 0,45 
RSD=0,49% 

0,2275 99,35 

х = 99,36% 
S = 0,265 

xS = 0,118 

x = 0,33 
RSD=0,27% 

 

В основу опрацьованої нами методики кількісного визначення мерказолілу 

за допомогою дипероксидикарбонової кислоти методом потенціометричного 

титрування покладено реакцію S - окиснення тіолового угруповання у 

відповідну сульфінову кислоту: 

N

N SH

CH3

+ HO3C(CH2)4CO3H HO2C(CH2)4CO2H

CH3

N

N

SOH

O

+

 

 Методика кількісного визначення мерказолілу методом 

потенціометричного титрування з ДПАК. У хімічний стакан на 75 мл вносять 

20 мл води очищеної, додають 0,3 г КН2РО4 та 2,00 мл випробуваного розчину 

мерказолілу. Вмикають магнітний змішувач і титрують 1,0210-2 моль/л 

розчином ДПАК. 1 мл 110-2 моль/л розчину ДПАК відповідає 0,001142 г 

мерказолілу. Вміст мерказолілу (С4H6N2S) в субстанції, у % (Х), розраховують 

за формулою: 

1000

100100






аVm

MсV
X

H

MMT

, 

де V - об’єм ДПАК, витрачений на титрування, мл; 



сМ – молярна концентрація титранту, моль/л; 

ММ – молярна маса мерказолілу, г/моль; 

Vа - об’єм розчину мерказолілу, взятий для аналізу, мл; 

mн - маса наважки, г. 

 Результати кількісного визначення мерказолілу наведені в таблиці 2. 

В основі визначення мерказолілу методом прямого потенціометричного 

титрування розчином йоду лежить така окисно-відновна реакція: 

RSН + I2 + Н2О → RSОН + 2НI. 

Методика кількісного визначення мерказолілу методом 

потенціометричного титрування розчином йоду. У хімічний стакан вносять 

20 мл 2 моль/л розчину хлоридної кислоти, додають 1,00 мл випробуваного 

розчину мерказолілу та охолоджують до температури 12оС. Потім занурюють 

електроди, вмикають магнітний змішувач і титрують 0,01 моль/л водним 

розчином йоду. 1 мл 0,01 моль/л розчину йоду відповідає 0,0005708 г 

мерказолілу. Вміст мерказолілу (С4H6N2S) в субстанції, у % (Х), розраховують 

за формулою: 

1000

100100






аVm

MсV
X

H

MMT

, 

де V - об’єм 0,01 моль/л розчину йоду, витрачений на титрування, мл; 

сМ – молярна концентрація титранту, моль/л; 

ММ – молярна маса еквівалента мерказолілу, г/моль; 

Vа - об’єм розчину мерказолілу, взятий для аналізу, мл; 

mн - маса наважки, г. 

 Результати кількісного визначення мерказолілу наведені в таблиці 2. 

 

 

 

 

 

 



Таблиця 2 

Результати визначення вмісту основної речовини у субстанції мерказолілу 

(Р = 0,95) 

Метод пероксикислотометрії 
(потенціометричне титрування розчином 

дипероксикислоти) 

Метод йодометрії (потенціометричне 
титрування розчином йоду) 

Взято 
субстанції, 

г 

Знайдено 
мерказолілу, 

% 

Метрологічні 
характеристики 

 

Взято 
субстанції, 

г 

Знайдено 
мерказолілу, 

% 

Метрологічні 
характеристики 

2,28·10-3 99,85 
2,28·10-3 99,06 

1,14·10-3 98,56 

2,28·10-3 99,67 
2,28·10-3 99,15 

1,14·10-3 99,78 

2,28·10-3 99,10 1,14·10-3 98,47 
2,28·10-3 99,72 1,14·10-3 99,03 
2,28·10-3 99,89 

х  = 99,50% 
S  = 0,37 

xS  = 0,14 

x  = 0,344 
RSD = 0,37 % 
δ* = +0,14% 

1,14·10-3 99,87 

х  = 99,14% 
S  = 0,66 

xS  = 0,295 

x  = 0,82 
RSD = 0,67 % 

Примітка:*розрахунок правильності здійснювали у порівнянні з середнім 

вмістом, знайденим за стандартною фармакопейною методикою (див. табл. 1) 

 

Як видно з наведених даних серед новоопрацьованих методик 

напівмікрометод пероксикислотометрії прямого потенціометричного 

титрування дозволяє одержувати найточніші результати (RSD = 0,37% δ = 

+0,14% в порівнянні з середнім стандартної фармакопейної методики). До 

недоліків йодoметричної методики слід віднести необхідність охолодження 

випробуваного розчину та леткість йоду. 

Висновки: 

1. Встановлена стехіометрія реакції окиснення мерказолілу 

дипероксіадипіновою кислотою: при рН 4,7 на 1 моль мерказолілу витрачається 

1 моль, а при використанні методу оберненого йодометричного титрування 

залишку дипероксикислоти – 1,5 моль окисника. 

2. Розроблено методику кількісного визначення мерказолілу у субстанції з 

використанням як реагента дипероксіадипінової кислоти методом 

йодометричного титрування залишку окисника. При визначенні мерказолілу в 

субстанції RSD = 0,49%. 



3. Запропоновані методики кількісного визначення мерказолілу методом 

прямого потенціометричного титрування з використанням стандартних 

розчинів йоду (RSD = 0,67%) та дипероксіадипінової кислоти (RSD = 0,37%). На 

1 моль мерказолілу витрачається 1 моль йоду або 1 моль дипероксіадипінової 

кислоти відповідно. 
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Н.Е. Блажеевский, Н.Ю. Бондаренко 

КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕРКАЗОЛИЛА МЕТОДОМ 

ОКИСЛИТЕЛЬНО-ВОССТАНОВИТЕЛЬНОГО ПОТЕНЦИОМЕТРИЧЕСКОГО 

ТИТРОВАНИЯ 

ключевые слова: потенциометрия, мерказолил, дипероксиадипиновая кислота 

 Предложены три методики количественного определения мерказолила в 

субстанции методом окислительно-восстановительного потенциометрического 



титрования стандартними растворами дипероксиадипиновой кислоты и йода. 

Среди разработанных методик полумикроопределение с помощью 

дипероксиадипиновой кислоты методом прямого потенциометрического 

титрования позволяет получать наиболее точные результаты (RSD = 0,37%, δ = 

+0,14% в сравнении со средним стандартной фармакопейной методики). 

 

M.Ye. Blazheyevsky, N.U. Bondarenko 

QUANTITATIVE DETERMINATION OF MERCAZOLYL BY OXIDATION-

REDUCTION POTENTIOMETRIC TITRATION 

SUMMARY 

key words: potentiometric titration, mercazolyl, diperoxyadipinic acid 

 Assay of mercazolyl in substance by oxidation-reduction potentiometric 

titration with diperoxyadipinic acid and iodine solution was proposed. Middle of 

developed procedures microdetermination by method potentiometric titration with 

diperoxyadipinic acid allows to get of more accuracy results (RSD = 0,37%, δ = 

+0,14%). 

 


