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ГЛАВА 1

Химические методы качественного анализа

Аналитическая химия — наука, развивающая теоретические основы химиче-

ского анализа веществ и материалов и разрабатывающая методы идентифика-

ции, обнаружения, разделения и определения химических элементов и их со-

единений, а также методы установления химического строения веществ.

Идентификация компонентов и определение качественного состава веще-

ства или смеси веществ являются предметом качественного анализа. Опре-

деление содержания (количества или концентрации) составных частей ве-

ществ — задача количественного анализа.

Деление на качественный и количественный анализ в какой-то степени 

условно и традиционно. Чисто качественное обнаружение веществ или эле-

ментов («обнаружен» или «не обнаружен») имеет смысл только для общей 

характеристики объекта анализа, например, для решения вопроса, есть ли 

уран в данной руде, серебро или ртуть в фармацевтических препаратах. Под-

разумевается, что имеется некий порог концентраций или количеств, выше 

которого компонент может быть обнаружен (если он есть в объекте). Ответ 

«не обнаружен» вовсе не означает, что этого компонента вообще нет в ана-

лизируемом объекте, просто выбранным методом он не обнаруживается. Как 

правило, наряду с обнаружением требуется и количественная оценка содер-

жания: «много», «мало», «следы». При обнаружении микроколичеств веще-

ства качественная характеристика вообще может потерять смысл. Например, 

такие распространенные элементы, как железо, алюминий, кальций, магний, 

всегда присутствуют в минералах на уровне, скажем, n ⋅ 10–8%. В этом случае 

иногда необходимо установить, чему равна величина n.

1.1.   Основные положения

При обнаружении какого-либо компонента обычно фиксируют появление 

аналитического сигнала — образование осадка, изменение окраски, появле-

ние линии в спектре и т. д. Например, при добавлении к раствору хлорида 

железа(III) раствора гексацианоферрата калия появляется интенсивная синяя 

окраска. Появление окраски — аналитический сигнал. Другой пример: при 

внесении солей натрия в пламя оно окрашивается в желтый цвет. В данном 

случае аналитическим сигналом является окрашивание пламени.

Для получения сигнала в аналитической химии используют химические 

реакции разных типов (кислотно-основные, окислительно-восстановитель-

ные, комплексообразования), различные процессы, например осаждение, 
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а также разнообразные химические, физические и даже биологические свой-

ства самих веществ или продуктов их реакций. Поэтому аналитическая химия 

располагает различными методами для решения своих задач: химическими, 

физическими и биологическими.

В химических методах обнаружения сигнал, возникающий в результате хи-

мической реакции, наблюдают часто визуально. В физических методах ана-

литический сигнал, как правило, получают и регистрируют с помощью спе-

циальной аппаратуры. Из физических методов широкое распространение для 

обнаружения веществ получили атомно-эмиссионный и рентгеновские мето-

ды анализа.

Между химическими и физическими методами не всегда можно провести 

строгую границу. И в химических методах сигнал обычно регистрируют, ис-

пользуя физические свойства продуктов реакции. Например, аквакомплек-

сы циркония не люминесцируют под действием ультрафиолета, а комплекс 

циркония с морином способен люминесцировать, поэтому сначала проводят 

химическую реакцию комплексообразования, а затем используют физическое 

свойство комплекса светиться под действием ультрафиолетового излучения. 

Сигнал, основанный на физическом свойстве вещества, можно наблюдать ви-

зуально, например желтую окраску пламени, возникающую при испускании 

квантов света возбужденными атомами натрия.

По количеству вещества или смеси веществ (пробы), используемых для 

анализа, различают макро-, полумикро-, микро-, субмикро- и ультрамикро-

анализ. В таблице 1.1 приведены диапазоны массы и объема растворов пробы, 

рекомендуемые отделением аналитической химии Международного союза 

чистой и прикладной химии (ИЮПАК).

 Таблица 1.1
Масштабы аналитического эксперимента

Вид анализа Масса пробы, г Объем раствора, мл

Макроанализ > 0,1 10–103

Полумикроанализ 0,01–0,1 10–1–10

Микроанализ < 0,01 10–2–1

Субмикроанализ 10–4–10–3 < 10–2

Ультрамикроанализ < 10–4 < 10–3

Размер пробы определяет характер операций и технику проведения анали-

за. При этом содержание компонентов может быть самым разным. В насто-

ящем руководстве для проведения анализа рекомендуется полумикрометод: 

объем растворов не должен превышать 1–2 мл, масса проб — 0,1 г.

Существенными характеристиками реакций, используемых для обнаруже-

ния веществ, и методов анализа являются предел обнаружения, чувствитель-

ность и избирательность.

Предел обнаружения — минимальная концентрация или минимальное 

количество вещества, которое может быть обнаружено данным методом 

с какой-то допустимой погрешностью. Его обозначают cmin,P, где P — дове-
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рительная вероятность. Чувствительность характеризует изменение сигнала 

при изменении концентрации или количества и выражается коэффициентом 

чувствительности (углом наклона градуировочного графика при линейной 

зависимости аналитического сигнала от концентрации определяемого веще-

ства). Для уверенного обнаружения доверительная вероятность должна быть 

близка к единице. Поэтому на практике в основном пользуются пределом 

обнаружения при P = 0,95. Это наименьшее содержание обнаруживаемого 

вещества, при котором сигнал еще настолько интенсивен, что его можно 

считать надежным.

Предел обнаружения особенно удобен при оценке результатов анализа 

твердых образцов. При анализе растворов нужно указывать предел обнару-

жения в определенном объеме V. Объем анализируемой пробы определяется 

способом проведения анализа. В этом руководстве предел обнаружения с по-

мощью реакций, выполняемых в пробирках, указан для объема 1 мл, а микро-

кристаллоскопических и капельных реакций — для объема 0,05 мл.

Предел обнаружения не является постоянной характеристикой химиче-

ской реакции, используемой для анализа, и в значительной степени зависит 

от условий протекания реакции: кислотности среды, концентрации реаген-

тов, присутствия посторонних веществ, температуры, времени наблюдения 

и др.

Современный качественный анализ располагает большим числом хими-

ческих реакций с низким пределом обнаружения. Обычно для обнаружения 

ионов применяют реакции с пределом обнаружения 10–7 г (0,1 мкг) в 1 мл 

раствора. Широкие возможности понижения предела обнаружения в хими-

ческих методах качественного анализа связаны с применением органиче-

ских реагентов и смешанолигандных комплексных соединений. Например, 

предел обнаружения ионов серебра в растворе с n-диметиламинобензилиден-

роданином составляет 0,02 мкг. Реакция с K2CrO4 позволяет обнаружить толь-

ко 2 мкг серебра. При образовании смешанолигандных комплексов изменяет-

ся электронная структура центрального атома, заряд и симметрия молекулы 

комплекса. Например, дитизонат никеля может координировать различные 

органические основания. Включение в координационную сферу никеля 

1,10-фенантролина приводит к образованию смешанолигандного комплекса 

с более интенсивной окраской, чем у дитизоната никеля.

Физические методы позволяют обнаружить элементы в твердых образцах 

с еще более низким пределом обнаружения (менее 10–15 г). Методом лазерной 

спектроскопии возможно селективное обнаружение десятков отдельных ато-

мов, а с помощью электронного микроскопа можно обнаружить отдельные 

атомы. Для обеспечения низкого предела обнаружения используют ряд при-

емов. Рассмотрим некоторые из них на примере отдельных реакций.

1. Микрокристаллоскопический анализ. Для обнаружения ионов магния 

применяют реакцию осаждения его в виде MgNH4PO4 ⋅ 6H2O, предел обнару-

жения — 10 мкг магния. При проведении этой реакции микрокристаллоско-

пическим методом предел обнаружения понижается до 0,6 мкг.
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2. Капельный анализ. Диметилглиоксим образует с ионами никеля в ней-

тральных, уксуснокислых и аммиачных растворах ярко-красный осадок. При 

выполнении реакции на фильтровальной бумаге или капельной пластинке 

предел обнаружения никеля — 0,16 мкг; в пробирке же можно обнаружить 

лишь 1,4 мкг никеля в 1 мл. Предел обнаружения можно снизить до 0,015 мкг, 

если каплю анализируемого раствора нанести на фильтровальную бумагу, 

пропитанную диметилглиоксимом.

3. Флотация. Осадок диметилглиоксимата никеля флотируется на границе 

раздела фаз вода — изоамиловый спирт или вода — диэтиловый эфир. При 

этом предел обнаружения никеля понижается до 0,002 мкг.

4. Жидкостная экстракция. Диэтилдитиокарбаминат образует с ионами 

меди(II) внутрикомплексное соединение красного цвета, хорошо растворимое 

в хлороформе и тетрахлориде углерода, предел обнаружения меди — 0,01 мкг.

5. Метод «умножающихся реакций». «Умножающиеся реакции» — ряд по-

следовательных реакций, в результате которых получается новое вещество 

в количестве, во много раз превышающем первоначальное количество обна-

руживаемого вещества. Например:

Cl AgIO AgCl IO
− −+ = ↓ +3 3

IO I H I H O3 2 25 6 3 3
− − ++ + = +

Как видно, количество выделившегося в результате реакций иода в 6 раз боль-

ше количества хлорид-ионов. Коэффициент умножения равен 6. Коэффици-

ент умножения может достигать десятков и сотен.

6. Каталитические реакции. Окисление тиосульфат-ионов ионами же ле-

за(III) ускоряется в присутствии ионов меди:

Fe S O Fe S O
3

2 3
2

2 3 22
+ − −+ = ( )

Fe S O Cu Cu Fe S O( )2 3 2
2 2

4 6
2− + + + −+ = + +

Cu+ + Fe3+ = Cu2+ + Fe2+

Время обесцвечивания тиоцианата железа тиосульфатом натрия в отсутствие 

меди около 2 мин. В присутствии ионов меди раствор обесцвечивается мгно-

венно. Предел обнаружения меди — 0,02 мкг.

7. Люминесцентные реакции. В нейтральных и уксуснокислых растворах 

ионы алюминия образуют с морином комплексное соединение, способное 

к интенсивной зеленой флуоресценции при дневном и ультрафиолетовом 

освещении. Предел обнаружения алюминия — 0,2 мкг. Предел обнаружения 

можно снизить до 0,005 мкг, если нанести каплю анализируемого раствора 

на фильтровальную бумагу, пропитанную раствором морина. После обработ-

ки пятна раствором HCl наблюдают светло-зеленую флуоресценцию.

8. Реакции на носителях. В присутствии ионов германия на поверхности 

анионообменника, обработанного раствором гематоксилина, появляется фи-

олетовое или черное окрашивание. Поверхность сорбента в отсутствие герма-

ния окрашена в желтый цвет. Предел обнаружения германия — 0,003 мкг.
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Предел обнаружения является важнейшей характеристикой эффективно-

сти метода анализа и реакции. Другой существенной характеристикой явля-

ется избирательность.

Согласно рекомендации ИЮПАК, различают специфические и избира-

тельные (селективные) методы, реакции и реагенты. Специфическими назы-

вают те методы, реакции или реагенты, с помощью которых в определенных 

условиях можно обнаружить только одно вещество; избирательными — мето-

ды, реакции и реагенты, позволяющие обнаружить небольшое число веществ.

Избирательность достигается правильным выбором и установлением со-

ответствующих условий реакции. Реакцию или реагент можно сделать более 

избирательными или иногда даже специфическими варьированием pH, кон-

центрации, маскированием, изменением степени окисления элементов, тем-

пературы. По избирательности реагенты можно разделить на три группы.

1. Специфические реагенты. Например: крахмал для обнаружения I2; NaOH 

или KOH для обнаружения NH4
+
;  миндальная кислота в 7 М HCl для обнару-

жения циркония.

2. Избирательные (селективные) реагенты. Например: диметилглиоксим 

в аммиачном буферном растворе реагирует с Fe(II), Co(II), Ni(II), Zr, Th; H2O2 

в кислой среде — с Ti(IV), V(V), Mo(VI); фениларсоновая кислота в сильно-

кислой среде — с Zr, Nb(V), Ta(V).

3. Групповые реагенты, используемые в систематическом анализе смеси 

катионов. Например: HCl на Ag(I), Hg(I), Tl(I), Pb(II); H2SO4 на Ca, Sr, Ba, 

Pb(II), Ra; H2S в кислой среде на Cu(II), Zn, Cd, Sn(II, IV), Sb(III, V), Hg(II), 

Bi(III).

Групповые и селективные реагенты, образующие малорастворимые со-

единения с ионами, используют при разделении катионов на аналитические 

группы и для селективного осаждения некоторых ионов. Последовательное 

разделение ионов на отдельные аналитические группы методом осаждения 

групповыми реагентами является первым и наиболее вероятным этапом си-

стематического качественного химического анализа исследуемого образца. 

Метод дробного обнаружения ионов основан на применении специфических 

и селективных реагентов. Дробное обнаружение ионов с использованием се-

лективных реагентов без разделения на группы возможно благодаря маскиро-

ванию мешающих ионов, изменению pH и других условий.

Решающую роль при дробном обнаружении ионов играют органические 

реагенты. Конечно, еще нет такого органического реагента, который бы вза-

имодействовал только с одним элементом. Но хотя этот идеал, по-видимому, 

представляется недостижимым, некоторые реагенты приближаются к нему. 

Например, арсеназо III реагирует в 8 М HCl с Zr с образованием комплексов 

зеленого цвета, мешают этой реакции только Th и Ti(IV). Реакции иридия(IV) 

с малахитовым зеленым в 2 М CH3COOH мешают только рутений и золото.

Широкие возможности органических реагентов связаны, во-первых, 

с их многообразием и, следовательно, с возможностью выбора подходящего 

реагента, во-вторых, с разнообразием свойств комплексов, таких как устойчи-
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вость, растворимость, летучесть, окраска, окислительно-восстановительные 

свойства.

Обнаружение элементов или соединений в смеси — трудная аналитическая 

задача, поскольку обнаруживаемые вещества и вещества, сопутствующие им, 

могут вступать в реакции со сходным внешним эффектом. Так, помехи со сто-

роны сопутствующих ионов начинают проявляться при определенном соот-

ношении обнаруживаемых и мешающих ионов и усиливаются с увеличением 

концентрации последних. Для устранения мешающего влияния сопутствую-

щих ионов используют, главным образом, два пути.

1. Маскирование мешающих ионов. Для этого используют химические реак-

ции, протекающие в той же фазе, что и реакции с обнаруживаемым ионом, 

и приводящие к уменьшению концентрации мешающих ионов или реагента. 

Для маскирования применяют реакции комплексообразования, кислотно-ос-

новные и окислительно-восстановительные.

2. Избирательное распределение компонентов анализируемой системы меж-

ду двумя разделяющимися фазами (методы разделения). Наибольшее значение 

в практике анализа имеют осаждение, жидкостная экстракция и хроматография.

Качественный анализ неорганических и органических веществ, осущест-

вляемый химическими методами, основан на реакциях образования осадка 

определенного цвета, формы и свойств, окрашенного или люминесцирующе-

го растворимого соединения или окрашенного (люминесцирующего) продук-

та окислительно-восстановительной реакции, а также газа со специфически-

ми химическими и физическими свойствами.

Химические реакции обнаружения различают по технике и методике вы-

полнения и способу наблюдения сигнала. Реакции можно выполнять «мо-

крым» и «сухим» путем. Чаще применяют анализ «мокрым» путем; при этом 

исследуемое вещество предварительно растворяют в воде, кислоте или щело-

чи. Если вещество нерастворимо, следует сплавить его, например, со щело-

чью, а затем уже полученный плав растворить в воде или кислоте.

Реакции «сухим» путем иногда используют для анализа твердых веществ, 

но чаще для проведения предварительных испытаний.

Реакции, выполняемые «мокрым» путем, проводят преимущественно 

в пробирках и результат реакции наблюдают визуально. Если реакцию про-

водят в гетерогенной системе из двух несмешивающихся растворителей (экс-

тракция), то используют делительные воронки или пробирки с притертыми 

пробками. Образующиеся при встряхивании соединения переходят в один 

из растворителей. Особенно часто используют реакции, сопровождающиеся 

образованием окрашенных соединений. Использование экстракции обычно 

обеспечивает относительно низкий предел обнаружения и повышает избира-

тельность.

Для обнаружения ионов можно использовать реакции, в результате кото-

рых образуются соединения с характерной формой кристаллов (микрокри-

сталлоскопические реакции). Реакции проводят на предметном стекле, фор-

му и цвет образующихся кристаллов рассматривают под микроскопом.



1.2. Техника выполнения реакций 11

Для обнаружения веществ используют также капельный метод анализа. 

Методика выполнения капельных реакций заключается в нанесении капель 

испытуемого раствора и раствора реагента на поверхность пористых материа-

лов (фильтровальная бумага), на непроницаемые среды (капельные пластин-

ки), в микротигли, на часовые стекла и в пробирки для микроанализа. Неко-

торые химические, особенно цветные, реакции имеют более низкий предел 

обнаружения, если их выполнить на бумаге, а не на капельной пластинке или 

в пробирке. Хорошим примером может послужить обнаружение Mn(II) по ре-

акции:

Mn Mn(OH) MnO(OH) Бензидин Бензидиновая синь
OH O2

2 2
2+ −

⎯ →⎯⎯ ⎯ →⎯ + →

Эту реакцию можно проводить на бумаге для обнаружения малых коли-

честв марганца; предел обнаружения — 0,15 мкг. Если реакцию проводить 

на капельной пластинке или в пробирке, можно обнаружить только 3 мкг мар-

ганца в капле раствора.

Контрольный опыт. Если при проведении реакции обнаружения трудно 

сделать определенные выводы (то есть понять, наблюдается ли аналитический 

сигнал), следует провести контрольный опыт. Для этого вместо анализируе-

мого раствора используют контрольный раствор, содержащий все компонен-

ты кроме определяемого, и выполняют все действия, описанные в методике 

обнаружения. В большинстве случаев вместо анализируемого раствора ис-

пользуют воду. Контрольный опыт особенно важен при выполнении реакций 

с органическими реагентами и люминесцентных реакций.

При выполнении реакций обнаружения (особенно в присутствии мешаю-

щих компонентов) полезно также провести опыт сравнения — реакцию с чи-

стым раствором определяемого вещества.

1.2.   Техника выполнения реакций

Реакции в пробирке. Исследуемый раствор (2–3 капли) вносят в пробирку ка-

пиллярной пипеткой так, чтобы кончик пипетки не коснулся стенок пробир-

ки. Соблюдая условия проведения реакции, прибавляют 2–3 капли раствора 

реагента. Наблюдают внешний эффект реакции.

Микрокристаллоскопические реакции. Каплю исследуемого раствора по-

мещают на чистое и сухое предметное стекло, рядом помещают каплю реа-

гента и соединяют их стеклянной палочкой. Капля должна быть небольшой 

(d = 5–10 мм). Под микроскопом наблюдают форму кристаллов. Наблюдение 

начинают через некоторое время после внесения реагента. В различных точ-

ках капли условия роста кристаллов различны. По периферии, где в большей 

степени испаряется растворитель, кристаллы образуются в первую очередь. 

В центре капли, где испарение идет медленнее, кристаллы появляются позже.

Капельные реакции. Каплю раствора реагента наносят на полоску филь-

тровальной бумаги капилляром (конец должен быть ровным). Пятно должно 
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быть небольшим (d = 2–3 мм). Чтобы из капилляра не вытекало слишком мно-

го раствора, бумагу сначала держат почти вертикально, а капилляр с раство-

ром — почти горизонтально. Концом капилляра прикасаются к бумаге. Если 

раствор не поступает из капилляра, увеличивают угол его наклона. В центр 

полученного пятна аналогичным образом наносят каплю анализируемого 

раствора.

Реакции методом растирания. Небольшое количество исследуемого твер-

дого вещества растирают на фарфоровой пластинке или в ступке с примерно 

равным количеством твердого реагента. Если в анализируемом веществе при-

сутствуют ионы обнаруживаемого элемента, растертая смесь приобретает ха-

рактерную окраску продукта взаимодействия этих ионов с реагентом. Напри-

мер, при растирании минерала, содержащего Fe(III) и NH4SCN, вследствие 

образования (NH4)mFe(SCN)n смесь приобретает красную окраску. Следует 

заметить, что большинство реакций при растирании твердых веществ идет 

с участием воды, адсорбированной из воздуха или содержащейся в данном со-

единении в виде кристаллизационной воды, и к реакциям сухим путем они 

могут быть отнесены лишь условно.

Обнаружение с использованием экстракции. Реакции проводят в пробир-

ках с притертыми пробками. Для понижения предела обнаружения вещества 

соотношение объемов органической и водной фаз обычно берут следующее: 

Vo : Vв = 1 : 3 или 1 : 4. К нескольким каплям испытуемого раствора в пробир-

ке добавляют все необходимые реагенты и органический растворитель (5–10 

капель), закрывают пробирку пробкой и взбалтывают в течение 1–2 мин. 

Пробку периодически открывают, чтобы сбросить давление. После расслаи-

вания наблюдают окраску или люминесценцию слоя органического раство-

рителя.

Люминесцентные реакции. Люминесцентные реакции обычно проводят 

в виде капельных на предметном стекле или фильтровальной бумаге, реже 

в пробирках. Выполнение этих реакций требует большой тщательности, так 

как само свечение (флуоресценция или фосфоресценция) существенно зави-

сит от присутствия примесей, концентрации реагента и определяемого веще-

ства, природы растворителя, температуры. Техника нанесения на бумагу ка-

пель исследуемого раствора и реагента обычная. Влажное пятно высушивают 

на воздухе и наблюдают люминесценцию в ультрафиолетовом свете.

Часто люминесцентные капельные реакции (например, при обнаружении 

висмута(III), сурьмы(III), свинца(II), меди(II)) проводят при низкой темпера-

туре. Для проведения таких реакций необходимы жидкий азот и относитель-

но толстая фильтровальная бумага, хорошо впитывающая влагу. Пинцетом 

осторожно погружают бумагу с исследуемой каплей в сосуд Дьюара с жидким 

азотом на 20–30 с (до прекращения кипения азота). Вынимают бумагу и сразу 

рассматривают в ультрафиолетовом свете.

С сосудами Дьюара нужно обращаться осторожно! Иногда они могут рас-

трескиваться и даже взрываться. Поэтому сосуды Дьюара должны находиться 

в специальной подставке — деревянном или железном футляре.



1.3. Аппаратура и методика выполнения основных операций 13

1.3.   Аппаратура и методика выполнения основных 
операций

В лаборатории химических методов обнаружения для каждого студента необ-

ходим набор стеклянной и фарфоровой посуды. В набор входят конические 

и цилиндрические пробирки емкостью 3–5 мл. Конические пробирки наи-

более удобны для отделения осадка от раствора центрифугированием, вслед-

ствие чего их называют «центрифужными». Пробирки помещают в деревян-

ные или пластмассовые штативы.

Стаканы и конические колбы (обычно емкостью 10 мл) используют при 

работе со сравнительно большими объемами растворов. Для выполнения 

цветных реакций, сопровождающихся характерной окраской осадка или рас-

твора, можно использовать часовые стекла диаметром 4–5 см и с возможно 

большей выпуклостью. Плоские предметные стекла служат для микрокри-

сталлоскопических реакций. Размер стекла 15×75 мм. Рекомендуется поль-

зоваться тонкими предметными стеклами, так как при проведении реакций 

часто приходится прибегать к нагреванию. Фарфоровые чашки емкостью 

5–10 мл служат для выпаривания или нагревания растворов. Фарфоровые 

тигли применяют для сплавления нерастворимых веществ. Капиллярные пи-

петки, шпатели, стеклянные палочки используют для отбора растворов, твер-

дых веществ, перемешивания и т. д. Ступки фарфоровые или агатовые при-

меняют для измельчения проб. Вся стеклянная и фарфоровая посуда должна 

быть тщательно вымыта. Часто присутствие даже очень малых количеств 

загрязнений искажает результат реакции, что создает неуверенность у рабо-

тающего или ведет к ошибочным заключениям. Посуду сначала промывают 

с помощью ершика содовым раствором, после чего ополаскивают несколько 

раз водопроводной водой и, наконец, дистиллированной водой из индивиду-

альной промывалки.

Нагревание и выпаривание. При проведении многих реакций требуется 

нагревание. Нагревать растворы в пробирках на открытом пламени горелки 

нельзя, поэтому их нагревают на водяной бане, т. е. в сосуде, заполненном 

кипящей дистиллированной водой. Если необходимо нагреть большой объем 

раствора в стакане или колбе, нагревание ведут на газовой горелке, поставив 

стакан или колбу на асбестированную сетку.

Для концентрирования или упаривания растворов досуха их выпаривают 

в фарфоровых чашках или тиглях. Рекомендуется выполнять эту операцию 

на песочных банях или электронагревателях под тягой. Растворять сухой оста-

ток следует после охлаждения чашки или тигля, иначе произойдет разбрызги-

вание.

Осаждение. Для получения осадка к нескольким каплям исследуемого рас-

твора, обычно в центрифужной пробирке, прибавляют пипеткой указанное 

число капель реагента, предварительно создав нужные условия. После этого 

содержимое пробирки необходимо тщательно перемешать и, если нужно, на-

греть на водяной бане.
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Реакции осаждения могут иметь двоякую цель: обнаружение веществ или 

отделение одних веществ от других, содержащихся в растворе. В первом слу-

чае необязательно, чтобы реакция прошла полностью. Часто бывает достаточ-

но одной капли реагента, чтобы судить о присутствии или отсутствии того или 

иного вещества. Во втором случае, наоборот, необходимо, чтобы проводимая 

реакция дошла до конца. Для проверки полноты осаждения после центрифу-

гирования выпавшего осадка к прозрачному раствору прибавляют каплю реа-

гента. Если раствор остается прозрачным — осаждение полное. В противном 

случае операцию осаждения повторяют.

Отделение раствора от осадка. Осадок от раствора чаще всего отделяют 

центрифугированием. Если имеется большое количество жидкости, а осадок 

и другие твердые вещества не представляют интереса, можно часть раствора 

для анализа отобрать при помощи пипетки. Для отделения осадка от больших 

количеств жидкости прибегают к фильтрованию.

При пользовании центрифугой необходимо соблюдать следующие пра-

вила. Для центрифугирования следует использовать конические пробирки, 

по возможности одинаковые по размеру и форме. Жидкость в пробирку на-

ливать надо так, чтобы уровень ее был на 6–8 мм ниже края во избежание 

попадания жидкости в гильзу центрифуги. Для сохранения баланса каждая 

пробирка, содержащая пробу, должна быть уравновешена другой пробиркой, 

содержащей примерно равный объем воды. Предохранительную крышку цен-

трифуги нельзя поднимать до ее полной остановки. При центрифугировании 

осадок собирается в коническом конце пробирки. Прозрачный раствор сли-

вают с осадка или отбирают пипеткой.

Промывание осадка. Осадок после отделения раствора пропитан им 

и содержит имевшиеся в растворе компоненты. Для достижения полноты 

разделения осадок необходимо промыть. Обычно применяют дистиллиро-

ванную воду. Если осадок способен переходить в коллоидное состояние, 

его промывают раствором электролита (коагулятора). Достаточно промыть 

осадок 2–3 раза. Нередко рекомендуется промывать осадок горячей жид-

костью.

Для промывания осадка в пробирку добавляют 10–15 капель промывной 

жидкости, тщательно перемешивают смесь стеклянной палочкой, помеща-

ют пробирку в водяную баню. После нагревания в течение 1 мин полученную 

смесь центрифугируют, центрифугат отделяют.

1.4.   Реакции обнаружения катионов

Аналитическая классификация катионов связана с их разделением на ана-

литические группы при последовательном действии групповыми реаген-

тами. В настоящем руководстве подробно рассматривается кислотно-ще-

лочная схема разделения катионов, поэтому их аналитические реакции 

целесообразно изучать в соответствии с кислотно-щелочной классификаци-

ей (табл. 1.2).
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