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СУЩНОСТЬ КАЧЕСТВЕННОГО АНАЛИЗА. 

ОСНОВНЫЕ ПОНЯТИЯ 

Задачей качественного анализа является обнаружение отдельных эле
ментов или ионов, входящих в состав исследуемого вещества. Обнаруже
ние компонентов проводят с помощью химических реакций или по физи
ческим аналитическим свойствам. В соответствии с этим различают хими
ческие, физико-химические и физические методы качественного анализа. 

Химические методы основаны на аналитических реакциях, позво
ляющих обнаружить химический элемент или ион. Анализ можно прово
дить с сухими веществами и в растворах. С сухими веществами анализ 
проводят при высокой температуре (реакции окрашивания пламени, полу
чение окрашенных стекол или перлов и т.д.) и без нагревания (растирание 
веществ с твердым реагентом). 

Гораздо более распространен анализ в растворах. В этих случаях 
практической задачей качественного анализа является обнаружение катио
нов и анионов, присутствующих в исследуемом растворе, с помощью ана
литических реакций. Аналитические реакции могут сопровождаться раз
личными эффектами: выпадением или растворением осадка, образованием 
кристаллов определенной формы, изменением окраски раствора, экстрак
цией окрашенных веществ, выделением газов. 

По области применения аналитические реакции в качественном ана
лизе делят на групповые и характерные (индивидуальные). Групповые ре
акции служат для выделения из сложной смеси ионов определенных групп, 
называемых аналитическими. Применяемые при этом реагенты называют
ся групповыми. Характерными реакциями называют аналитические реак
ции, свойственные данному иону. Их различают по селективности. Селек
тивные, или избирательные, реакции дают положительный эффект с огра
ниченным числом ионов (2-5 ионов). Специфической реакцией называется 
такая реакция, которая позволяет обнаруживать один ион в присутствии 
смеси других ионов. 

Анализ сложной смеси ионов проводят систематическим или дробным 
методами. Систематический метод качественного анализа основан на том, 
что вначале с помощью групповых реагентов разделяют смесь ионов на 
группы, а затем уже в пределах этих групп обнаруживают каждый ион ха
рактерными реакциями. В качественном анализе используют различные 
систематические методы: сероводородный, кислотно-основной, аммиачно-
фосфатный, ацетамидный и др. Дробный анализ представляет собой ис
следование качественного состава вещества с применением дробных реак
ций. В этих случаях используют специфические реакции или проводят 
маскирование мешающих веществ. 

Заключение о составе вещества в физико-химических и физических 
методах качественного анализа делают по характеру соответствующих 
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аналитических сигналов (например, по величинам потенциалов полуволн в 
полярографии, по наличию определенных линий в спектрах поглощения 
или испускания веществ в спектральном анализе и т.п.). 

СПОСОБЫ ВЫПОЛНЕНИЯ АНАЛИТИЧЕСКИХ РЕАКЦИЙ 

РАСТИРАНИЕ СУХИХ СОЛЕЙ. В фарфоровую чашку помещают по 
несколько кристалликов нитрата кобальта и роданида аммония и растира
ют пестиком. Наблюдают появление окраски тетратиоцианокобальтат (II) 
аммония (NH4),[Co(SCN)4]. Записывают уравнение реакции и цвет полу
ченных продуктов. 

ПРОБА НА ОКРАШИВАНИЕ ПЛАМЕНИ. Петлю из нихромовой 
проволоки погружают в концентрированную НС1 и прокаливают в бес
цветном (аналитическом) пламени горелки или спиртовки до исчезновения 
желтой окраски пламени, вызванной солями натрия. Затем раскаленную 
петлю погружают в порошок хлорида стронция и вносят в пламя. Фикси
руют окраску пламени. Повторяют опыт, внося в пламя КС1. 

ОБРАЗОВАНИЕ ПЕРЛОВ. Ряд солей и оксидов металлов в расплав
ленном тетраборате натрия образуют стекла (перлы). Наблюдая их окра
ску, можно установить, какие элементы имеются в исследуемом веществе. 
Так, например, соединения хрома дают изумрудно-зеленые перлы, соеди
нения кобальта - интенсивно-синие, марганца - аметистово-фиолетовые, 
никеля - красно-бурые и т.д. 

Для проведения реакции образования перлов петлю из нихромовой 
проволоки накаливают в пламени и погружают в тетраборат натрия. Часть 
соли расплавляется около горячей проволоки и пристает к ней. Проволоку 
с кристалликами сначала держат над пламенем горелки, а затем помещают 
в бесцветную часть пламени и получают бесцветный перл. Горячим пер
лом прикасаются к исследуемому веществу, затем его накаливают в окис
лительном пламени (верхней части пламени) горелки до полного расплав
ления взятого вещества и отмечают цвет перла в горячем и холодном со
стояниях. 

ОСАДОЧНАЯ РЕАКЦИЯ. Осадочные реакции обычно выполняют в 
пробирках, внося в них растворы вещества капельными пипетками, не ка
саясь стенок пробирок. При необходимости смесь перемешивают враща
тельными движениями или стеклянной палочкой. Например, в пробирку 
помещаю! 5-7 капель раствора хлорида стронция и добавляют столько же 
капель раствора сульфата меди. Вначале наблюдают образование мути, а 
затем осадка. 

Пробирку вставляют в гнездо центрифуги, уравновешивая ее другой 
пробиркой с таким же объемом воды. Центрифугу включают на одну ми
нуту. Пробирку вынимают после полной остановки центрифуги и сливают 
из нее жидкость над осадком, промывают осадок, прибавляя к нему не-
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большой объем воды, и повторяют центрифугирование. Промывание про
водят до обесцвечивания центрифугата и фиксируют цвет осадка сульфата 
стронция. 

ЦВЕТНАЯ КАПЕЛЬНАЯ РЕАКЦИЯ 
1. На бумаге. В капилляр набирают раствор сульфата меди и наносят 

его на полоску фильтровальной бумаги, прикасаясь к ней кончиком капил
ляра. Затем таким же образом наносят реагент-раствор аммиака. Наблю
дают окраску образовавшегося соединения [Cu(NH3)4]S04 (сульфата тет-

раамминмеди (И)). Записывают уравнение реакции. 
2. На пластинке. В углубление фарфоровой пластинки помещают ! 

каплю раствора нитрата натрия и 1 каплю раствора дифениламина. На
блюдают возникающий эффект. 

МИКРОКРИСТАЛЛОСКОПИЧЕСКАЯ РЕАКЦИЯ. На предметное 
стекло помещают каплю раствора соли кальция и действуют каплей 
2н.раствора серной кислоты, слегка упаривают до появления каемки по 
краям капли. Наблюдают форму образовавшихся кристаллов гипса 
CaS04'2H20 под микроскопом. Кристаллы имеют различную форму, в за
висимости от концентрации раствора. Из разбавленных растворов получа
ются игольчатые кристаллы, из концентрированных - кристаллы в виде па
раллелограммов. 

РЕАКЦИЯ С ВЫДЕЛЕНИЕМ ГАЗА 
1. В пробирке. Вносят в пробирку по 5-6 капель растворов NH4C1 и 

NaOH. Пробирку нагревают. Определяют запах выделяющегося аммиака, 
направляя ток газа движением ладони от пробирки к себе. 

2. В газовой камере (из двух часовых стекол или чашек Петри). 
На верхнюю часть крышки камеры помещают влажные полоски фе

нолфталеиновой и лакмусовой бумаг, на нижнюю часть - по одной капле 
растворов NH4C1 и NaOH, крышки соединяют. Наблюдают окраску инди
каторных бумаг. 

ЭКСТРАКЦИОННАЯ РЕАКЦИЯ. В пробирку помещают 5-6 капель 
раствора соли кобальта и добавляют 5-6 капель раствора роданида аммо
ния. К полученной смеси приливают несколько капель амилового спирта и 
взбалтывают. После отстаивания и расслоения фиксируют окраску слоя 
амилового спирта. 

ХРОМАТОГРАФИЧЕСКАЯ РЕАКЦИЯ. Хроматографические реак
ции проводятся в колонке (метод ионообменной хроматографии) или на 
бумаге (осадочная хроматография). 
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ХРОМАТОГРАФИЧЕСКИЙ МЕТОД АНАЛИЗА 

Хроматографический анализ, предложенный в 1903 году М.С. 
Цветом, - физико-химический метод разделения компонентов сложной 
смеси, основанный на использовании сорбции молекул и ионов из раство
ров и газов твердыми сорбентами или жидкостями (на носителе) в динами
ческих условиях. Разделение смеси состоит в пространственно различном 
распределении каждого её компонента между двумя фазами и последую
щем полном разделении компонентов путем промывания колонки. Причи
на разделения - различие во взаимодействии каждого компонента смеси с 
сорбентом или жидкостью на носителе, или раствором осадителя, или 
комплексообразующего вещества на носителе. 

Различают четыре основных вида хроматографического анализа: 
1. Адсорбционная хроматография, подразделяемая на газо

адсорбционную и адсорбционную из растворов. Взаимодействие адсорбен
та с адсорбатом (поглощаемым веществом) осуществляется за счет моле
кулярных сил. Разделение компонентов смеси объясняется различием во 
взаимодействии их молекул (в зависимости от состава и строения) с по
верхностью зерен адсорбента, например активированного угля или силика
те ля. 

2. Распределительная хроматография, подразделяемая на газо
жидкостную и хроматографию из растворов. Взаимодействие осуществля
ется молекулярными силами. Разделение происходит вследствие различия 
коэффициентов распределения отдельных компонентов между подвижной 
и неподвижной фазами. 

3. Ионообменная хроматография, использующая ионообменные реак
ции между сорбентом-ионитом и раствором. Разделение происходит 
вследствие различия констант ионного обмена для разделяемых веществ 
по отношению к синтетическим или природным ионитам. 

Разделение ионов методом ионообменной хроматографии проводят на 
хроматографической колонке. Колонка из стекла или металла (стали, лату
ни, алюминия) для обычного анализа имеет длину 100-120 мм и внешний 
диаметр 10-12 мм, для микроанализа - длину 10-20 мм и внутренний диа
метр 1-2 мм. Нижний конец колонки заполнен тонким слоем стеклянной 
ваты и заканчивается краном. Колонка плотно заполнена сорбентом. 

Используемые в колонках сорбенты требуют предварительной обра
ботки и очистки. Для этого ионит заливают насыщенным раствором хло
рида натрия и выдерживают под раствором в течение 24 часов. Затем рас
твор удаляют, набухший ионит отмывают водой и переносят в колонку, в 
которую предварительно на одну треть её объёма наливают воду, чтобы 
исключить попадание пузырьков воздуха между зернами ионита (над сло
ем ионита всегда должна быть жидкость). 
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Для удаления из ионита примеси железа (III) сорбенты промывают 2н. 
раствором НС1 до тех пор, пока проба на присутствие ионов Fe3 + (см. ни
же) перестанет давать положительный результат. Затем сорбент промыва
ют дистиллированной водой не менее трех раз; промывание заканчивают, 
когда промывные воды перестанут давать кислую реакцию (проба с инди
катором). 

Очищенный ионит перед анализом следует перевести в необходимую 
ионогенную форму: чаще всего это Н-форма для катионитов и О- или ОН-
форма для анионитов. Для этого колонку промывают 2н. раствором НО. 
Кислота поступает в колонку через нижний тубус из склянки, расположен
ной выше колонки. Скорость протекания примерно Юмл/мин. Обработку 
колонки заканчивают, когда концентрация кислоты, вытекающей из ко
лонки, будет равна концентрации исходной кислоты. После этого колонку 
отмывают дистиллированной водой. Полноту промывания ионита от ки
слоты проверяют по индикатору. Для переведения ионита в ОН-форму ко
лонку аналогичным образом обрабатывают 2н. раствором NaOH. 

После проведения анализа ионит регенерируют таким же образом. 
Анализируемый раствор смеси веществ пропускают через хромато-

графическую колонку со скоростью 1-5 мл/мин, собирая фильтрат в колбу. 
Колонку многократно промывают дистиллированной водой, затем через 
неё пропускают элюирующий раствор (элюент), вымывающий ионы из ио
нита колонки в фильтрат, вытекающий из колонки (элюат). Во время рабо
ты необходимо внимательно следить за тем, чтобы ионит все время нахо
дился под слоем жидкости. Для этого должным образом регулируют ско
рость подачи раствора на колонку и вытекания фильтрата из колонки. 

4. Осадочная хроматография, использующая ионные реакции осажде
ния веществ с различной растворимостью. Первым выпадает наименее 
растворимое вещество, за ним последовательно осаждаются другие веще
ства в порядке возрастания их растворимости. Осадитель в колонке поме
щается на носителе, например на оксиде алюминия. 

ЧУВСТВИТЕЛЬНОСТЬ РЕАКЦИЙ 

В КАЧЕСТВЕННОМ АНАЛИЗЕ 

Чувствительность аналитической реакции определяет возможность 
обнаружения вещества или нона в растворе. Её характеризуют открывае
мым минимумом или минимальной концентрацией (предел обнаружения). 

Открываемым минимумом называют наименьшее количество вещест
ва в микрограммах, которое можно обнаружить данной реакцией. Напри
мер, открываемый минимум для Cir* реакцией с раствором аммиака со
ставляет 0,2 мкг. 

Предельное разбавление - минимальная концентрация раствора, при 
которой реакция дает заметный результат. Предельное разбавление выра-
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жают отношением массы вещества к объёму раствора. Например, для ре
акции Си2+ аммиаком предельное разбавление 1:250 000. Это означает, что 
при содержании 1 г Си2+ в 250 000 мл ещё можно этой реакцией открывать 
ион меди. 

Открываемый минимум и предельное разбавление связаны между со
бой зависимостью: 

1/G = (открываемый минимум {мкг})/(объем раствора {мл}-106) = m/(V-106), 
где G-масса растворителя, приходящегося на 1 г определенного веще

ства или иона; V - объём растворителя (можно считать практически рав
ным объёму раствора). 

Реакция считается тем чувствительнее, чем меньше её открываемый 
минимум или больше предельное разбавление. Чувствительность реакции 
зависит от многих факторов: температуры, рН, ионной силы раствора, кон
курирующих процессов. В значительной степени чувствительность реак
ций определяется её типом, аналитическим эффектом. 

Таблица 
Чувствительность химических методов качественного анализа 

Тип реакции 

Осадочные 

Цветные 

Микрокристаллоскопические 

Растирание 

Капельные 

Экстракционные 

Получение перлов 

Получение «корольков» 

Фиксируемый 

параметр 

Осадок 

Окраска раствора 

Форма, 

цвет кристаллов 

Окраска смеси 

Осадок, цвет 

Окраска экстракта 

Окраска перла 

Вид, цвет королька 

Открываемый 

минимум, мкг 

8 

. 0,2 

0,1 

5 

0,1 

1 

10 

-

Было показано, например, что для цветных реакций пределом чувст
вительности является содержание вещества 2-10"7 моль/л, для осадительных 
- 8-10"6 моль/л. В таблице приведены чувствительности химических мето
дов качественного анализа. 

Основными способами повышения чувствительности является кон
центрирование веществ. Концентрирование проводят, упаривая раствор, 
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В растворе 7 подтверждают наличие ионов Hg 2 + действием SnCl., или 

К.Т. 

8. Перевод B a S 0 4 и S r S 0 4 в В а С 0 3 и SrCO, 

Осадок 6 помещают в фарфоровую чашку или тигель, добавляют 20 

капель насыщенного раствора Na 2 CO, и кипятят несколько минут на водя

ной бане, время от времени хорошо перемешивая. Раствор с осадком цен

трифугируют, центрифугат отбрасывают, а осадок снова обрабатывают 

раствором N a X O , . Повторив эту операцию 2-3 раза, осадок тщательно (2 

раза) промывают горячей дистиллированной водой (для удаления ионов 

S0 4

2") и отделяют центрифугированием. 

Осадок 7 Раствор 8 
BaC0 3 , SrCO, (не исследуют) 

Осадок 7 растворяют при нагревании в 3-5 каплях 2н. раствора 
СНХООН. Если полного растворения осадка в СН 3СООН не происходит, 

то нерастворившийся остаток (часть BaS0 4 ) центрифугируют и отбрасы

вают, поскольку в раствор переходит вполне достаточное для обнаружения 

количество иона Ва~+. 

В растворе, полученном после растворения осадка в С Н Х О О Н , обна

руживают ионы Ва_ + и Sr-+. 
9. Обнаружение ионов Ва 2 * 
Сначала действием К 9 С Ю 4 (или К^Сг-,07) обнаруживают Ва~+. Для 

этого к капле анализируемого раствора прибавляют по капле растворов 
CHXOONa и К 2 С г 2 О г Образование желтого осадка ВаСЮ 4 указывает на 

присутствие иона Ва2 +. 

Если ионы Ва 2 + обнаружены, их следует удалить из раствора, по

скольку ионы Ва 2 + мешают обнаружению Sr2+. С этой целью ко всему рас-, 

твору прибавляют C H X O O N a (до рН 4-5), затем добавляют по каплям 

К Х г - О . до тех пор, пока жидкость над осадком не окрасится в оранжево-

желтый цвет. Появление окраски свидетельствует об избытке ионов 

Сг-,07

2" в растворе и, следовательно, о полноте осаждения ионов Ва2"1. 

Осадок 8 Раствор 9 

ВаСЮ 4- отбрасывают Ионы Sr2"~ 

Раствор 9 исследуют на присутствие ионов S r + . 

10. Обнаружение ионов Si-2+ 

Для обнаружения ионов Sr2* необходимо прежде всего отделить 

Сг,0 7 . Для этого раствор 9 нагревают почти до кипения, добавляют по 

каплям 6н. водный раствор аммиака до щелочной реакции. При этом 
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релки, окраска становится бледно-желтой, а пятно ализаринового лака 
приобретает розово-красный цвет. 

8-ОКСИХИНОЛИН C9H7ON образует с солями алюминия зеленовато-

желтый кристаллический осадок оксихинолината алюминия. 
Условия проведения реакции: 
1. Реакцию проводят при рН=5. 
2. Необходимо присутствие ацетатного буфера. 
Выполнение реакции. 
Возьмите в пробирку 2 капли раствора соли алюминия, добавьте 3 ка

пли раствора CHXOONa. Выпадает осадок оксихинолината алюминия, 
растворимый в минеральных кислотах. 

ОСАДОЧНО-ХРОМАТОГРАФИЧЕСКАЯ РЕАКЦИЯ на фильтро
вальной бумаге по Кулаеву. 

Открываемый минимум - 5 мкг. 
Условия проведения реакции: 
1. Применяется фильтровальная бумага, пропитанная 10%-ным раство-

ромтексацианоферрата (II) калия K4[Fe(CN)6], воздушносухая. 
2. Обнаружению мешают ионы Са2+, Сг+, Со2"1, Fe~'+, которые дают 

окрашенные осадки с реактивами. 
Выполнение реакции. 
В центр бумаги наносят каплю раствора соли алюминия. Проявляют, 

размывая 2-3 каплями воды. Каждой капле дают предварительно впитать
ся, после чего наносят следующую каплю. Влажное пятно опрыскивают 
спиртовым раствором ализарина С)4Н»04, ализаринового красного С 
C | 4H7OySNa-H20, водного раствора алюминона C„H_,30„N r Появляется 
соответственно кирпично-красное или красное пятно, характерное для 
А13+. 

РЕАКЦИЯ СУХИМ ПУТЕМ. Раствор нитрата кобальта при реакции с 
сухими солями алюминия образует алюминат кобальта Со(АЮ7).,, имею
щий синий цвет и называемый "тенаровой синью": 

2Al,(S04)3+2Co(NO,)2=2Co(A102)2+6SO,t+4N02T+0,t 
Условия проведения реакции 
1. Раствор CO(NO,)T должен быть очень разбавленным, так как при 

прокаливании образуется черный оксид кобальта, который маскирует "те-
нарову синь". 

2. Проведению этой реакции мешают катионы Zn2+, Сг'4, Си2", Ni 2 \ 
Выполнение реакции. 
Немного сухой соли алюминия поместите в ушко нихромовой прово

локи, смочите 1-2 каплями раствора соли кобальта и прокалите в пламени 
горелки. 
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