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Лекция 1
Введение в Аналитическую химию

доц., к.х.н., Воронова О.А.


Основные понятия
Аналитическая химия – наука о принципах, методах и средствах определения химического состава вещества и их химического строения. 
Главная задача АХ – проведение качественного и количественного анализа.
Качественный анализ – определение состава (изотопного, элементного, молекулярного, фазового) анализирующего вещества
Количественный анализ – определение содержания (количество, концентрация) компонента в объекте
Предмет АХ – решение общих проблем теории и практики анализа.
Предназначение – создать средства для химического анализа и обеспечить его существование





Надо различать понятия метод анализа и методика анализа.
 
Основы аналитической химии. Под ред. Ю.А. Золотова 
Метод анализа – совокупность принципов, положенных в основу анализа безотносительно к анализируемому объекту и определяемому компоненту.
Методика анализа – подробное описание всех условий и операций проведения анализа определенного объекта с использованием выбранного метода.



Пример. Определение константы диссоциации слабого электролита.
Кондуктометрия  – метод исследования, основанный на измерении электрической проводимости растворов электролитов
Принцип метода - основан на способности вещества проводить электрический ток под действием внешнего электрического поля, кроме того каждый ион имеет свое численное значение подвижности 
Ход определения (методика): 
-сосуд с электродами, наливают 20,0 мл раствора слабого электролита и измеряют его электропроводность (L). 
-разбавляют раствор в 2 раза. Определяют электропроводность полученного раствора. 
-операцию последовательного разбавления повторяют четыре раза, каждый раз измеряя электропроводность полученного раствора.
-проводят расчеты: удельной и молярной электрической проводимости, степени диссоциации и константы диссоциации и 
-сравнивают полученное значение с табличным


Аналитический сигнал – измерительный сигнал, регистрируемый в ходе анализа пробы вещества. 
Аналитический сигнал – химическое или физическое свойство определяемого компонента, которое зависит от природы вещества и его содержания в пробе.
Аналитический сигнал двумерен, несет информацию как качественного (экстенсивные свойства), так и  количественного характера (интенсивные свойства).



	P 
Качественная 
характеристика	I 
Количественная характеристика
	Природа вещества	Количество, концентрация



Методы анализа по происхождению АС
1. Химические методы
Основаны на использовании химической реакции для получения АС
В качественном химическом  анализе:
изменение окраски
выпадение осадка
выделение газа
В количественном химическом анализе
объем реактива (титранта), израсходанного на взаимодействие с определяемым веществом (титриметрический метод)
масса вещества (гравиметрический метод)
 



 2. Инструментальные методы
Физические методы анализа 
АС - сигнал каких-то физических свойств (ядерные, спектральные, оптические)
без проведения химической реакции
Физико - химические методы анализа
АС - сигнал каких-то физических свойств (потенциала, тока, количества электричества, интенсивности излучения света или его поглощения и т. д.)
проведение химической реакции 

 3. Биологические методы
АС -  реакции, протекающие в живых организмах или с участием выделенных из них биологических субстратов (ферментов, антител и т.д.)




Другие классификации видов химического анализа вещества по различным признакам: 
объект химического анализа, 
определяемый компонент и его количество, 
организация проведения анализа.
 
 
 



1. По природе определяемых частиц:
Элементный – какие химические элементы входят в анализируемое вещество и каково их содержание. 
Молекулярный – какие химические соединения входят в анализируемое вещество и каково их содержание. 
Изотопный – какие изотопы химических элементов входят в анализируемое вещество и каково их содержание. 
Структурно-групповой - есть ли компоненты, обладающие одинаковыми химическими или физическим свойствами и каково их количество.
Функциональный - наличие функциональных групп. 
Фазовый - сколько фаз в веществе, в виде какого химического соединения существуют химические элементы в выделенной фазе. 



2. По природе и происхождению объекта
неорганических веществ 
органических веществ 
органно-минеральных веществ 
 3. По агрегатному состоянию 
твердых веществ 
жидких веществ 
газообразных вещества 
гетерогенно-фазовых веществ 
4. По числу определяемых компонентов в пробе 
однокомпонентный – АС от одного компонента, содержащегося в одной навеске аналитической пробы. 
многокомпонентный – АС от нескольких компонентов, содержащихся в одной навеске аналитической пробы. 




5. По диапазону масс навески аналитической пробы 
макро (навеска 2 … 0,05 г)
полумикро (навеска 0,05 … 0,01 г)
микро (навеска 10 … 0,1 мг)
ультрамикро (навеска 100 … 10 мкг и менее)
 
6. По диапазону определяемых содержаний компонента в пробе
главные (100 – 10 %) компоненты
сопутствующие (10 – 0,01 %) компоненты
следовые (ниже 0,01 %) компоненты
микроследовые (ниже 10-6 %) компоненты
наноследовые (ниже 10-9 %) компоненты
пикоследовые (единичных атомов) компоненты


7. По сохранности пробы вещества после проведения её анализа 
деструктивный – аналитическая проба вещества перед измерениями будет преобразована в другое состояние физическим или химическим способом. 
недеструктивный – физическое и химическое состояние аналитической пробы не изменяется после проведения анализа.
8. По расположению пробы анализируемого вещества относительно средства измерения
контактный – анализируемое вещество совмещена со средством измерения.
дистанционный – анализируемое вещество и средство измерения находятся на расстоянии друг от друга, иногда на значительном
 



9. По астрономическому времени проведения измерений
дискретный – отбирается проба вещества, и она будет проанализирована один или несколько раз.
непрерывный – проба не отбирается, там где есть возможность выполнять химический анализ вещества с помощью специальных технических устройств периодически либо постоянно в течение длительного периода времени. 
 
10. По числу анализируемых проб
валовой – проанализированы все пробы вещества какой-либо партии на все или некоторые компоненты; 
выборочный – проанализированы несколько проб вещества из какой-либо партии (выборочные пробы, выборка) на все или некоторые компоненты.



Выбор метода анализа
Необходимо четко знать:
цель анализа
задачи анализа
достоинства и недостатки доступных методов 




Основные факторы, при выборе метода и методики анализа
1. Размер пробы и содержание компонента
Чувствительность метода определяется тем минимальным количеством вещества, которое можно обнаруживать или определять данным методом по данной методике
Возможность метода характеризуется нижней границей определяемого содержания вещества
Пример. Определение ионов Na
В породах – гравиметрия
В растениях – пламенная фотометрия
В воде – лазерная спектроскопия





2. Избирательность (селективность, специфичность)  и универсальность метода 
Возможность обнаружить и определить нужные компоненты без помех со стороны других присутствующих компонентов в данных условиях. 
Необходимо учитывать:
физические свойства образца
химические свойства образца
возможные помехи со стороны других компонентов

Пример. Высокоизбирательные методы и методики
ионометрия, 
атомно-абсорбционный метод
ферментативный метод
определение Ni – осаждение малорастворимого комплексного соединения с диметилглиоксимом







3. Точность метода 
Собирательная характеристика включает метрологические характеристики (правильность и воспроизводимость)
Часто характеризуют относительной погрешностью (ошибкой) определения в процентах.

Пример.
Металлургия – 10 - 15 %
Фармацевтика – 0.1 – 1%
Полупроводники - ниже 0.1 %
Химические (гравиметрия, титриметрия) до 0.5%
ФХМА  - 2-5 %, иногда до 10-15%
Правильность  - отклонение полученного результата анализа от истинного значния измеряемой величины
Воспроизводимость  (сходимость) – степень близости друг к другу единичных определений


4. Экономичность
5. Длительность (экспрессность)
6. Специфические факторы 
автоматизация
сохранность
пространственное разрешение (локальный анализ)
расположение пробы




Схема анализа
1. Отбор пробы. 
первичная (средняя) - отбирают на первом этапе от большой массы материала 
лабораторная - после уменьшения для проведения всего анализа 
аналитическая и арбитражная - для проведения единичного определения

Средняя проба - объединение точечных проб, отобранных из разных точек и из различных по глубине слоев в определенный момент времени.
Техника отбора средней пробы зависит от агрегатного состояния материала. 
 




2. Подготовка пробы к анализу
Высушивание
Разложение (с переводом пробы в раствор) 
Обработка твердого вещества подходящим растворителем или сплавлением с подходящим плавнем и последующим переводом плава в раствор
‑ «мокрый» способ разложения
‑ «сухой» способ разложения
сплавление
спекание
термическое разложение (пиролиз, сухое озоление)

Устранение мешающих компонентов
маскирование – перевод мешающих компонентов в такую форму, в которой они не искажают АС определяемого компонента и не налагаются на него
разделение и концентрирование – отделение определяемого компонента или мешающих веществ различными методами


3. Перевод определяемого компонента в аналитически активную форму

4. Измерение аналитического сигнала
Регистрируют АС тем или иным способом и рассчитывают количество каждого компонента в образце.
 
5. Оценка результатов измерения
Оценивают достоверность результатов, учитывая правильность использованного метода и статистически обрабатывая числовые данные. 



Классификация погрешностей в ХА
Любое измерение имеет свою определенную погрешность, связанную с точностью измерительной аппаратуры и особенностями метода. 
1. Систематические погрешности 
Практически не изменяясь за время опыта, одинаковым образом входят в каждый результат измерений, вызывая смещение его либо в сторону увеличения, либо в сторону уменьшения. 
 Можно заранее предусмотреть, устранить, ввести поправку.
Причины:
недостатки метода анализа, 
неисправность прибора, 
присутствие в применяемых реактивах определяемого вещества или веществ, мешающих определению, 
погрешности самого экспериментатора. 



2. Случайные погрешности 
Неопределенные по величине и знаку погрешности, без каких-либо закономерностей.
Нельзя устранить, предусмотреть, ввести на них поправку. 
Могут быть уменьшены при увеличении числа параллельных определений. 
Влияние может быть учтено теоретически путем обработки опытных данных с помощью методов математической статистики.
Причины:
изменением температуры, влажности воздуха, 
колебанием освещенности рабочего места, 
изменением в состоянии органов чувств человека 


3. Грубые погрешности (промахи)
Погрешности, сильно искажающие результат анализа. 
Результат данного определения становится неверным, он отбрасывается при выводе среднего из серии параллельных определений. 
Причины:
от неправильного отсчета по шкале бюретки при титровании 
от просыпания части осадка
от проливания части раствора
Выявить промахи позволяют методы математической статистики.
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