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一、 实验目的 

 

 

二、 实验原理 
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三、 课前思考题 

 

 

四、 实验步骤 
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五、 关键步骤及注意事项 
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1、 鉴定特定阳离子时要了解其特征反应的现象，再观察实验现象和预期现象是否一致。 

2、 鉴定混合阳离子时要注意试剂使用是否过量，以达到完全反应的目的。 

3、 使用水浴加热时应当控制时间，将沉淀完全溶解，反应完全进行或者过氧化氢完全除去。 

4、 使用离心机应操作规范，放置离心管时保证其平衡。 

5、 取用四氯化碳、丙酮和乙醚等有机溶剂时应当在通风橱内操作。 

 

六、 分析、讨论和总结 

本实验为定性分析实验，不涉及实验数据的处理，因此仅对实验结果进行误差分析、讨论和总结。 

1、 误差分析 

由于本次实验不涉及具体数据计算，因此误差主要体现在试剂用量、颜色观察、反应速度等方面。 

1) 检测Cr3+时涉及使用HNO3调节pH至2~3，因此HNO3的用量会对最终实验现象造成误差。 

2) 实验中使用的离心管底端部分溶液残余不易倒出，残余的离子可能对最终颜色造成误差。 

3) 实验中转移沉淀或上清液时，部分沉淀可能残余在管壁或溶液中。多次操作后可能导致待测阳

离子浓度过低，加入试剂后无法观测到明显现象。 

4) 使用有机溶剂的特征反应可能由于有机溶剂的挥发而导致反应现象不完全。 

5) Mn2+的单独检验中加热后紫色消失而成黄褐色，可能是铋酸钠用量过多，将生成的MnO4
—
还原

为无色的Mn2+，而过多的铋酸钠导致溶液呈现黄褐色。 

2、 讨论与总结 

根据误差来源分析，实验过程中可以进行如下几点改进： 

1) 离心管中离心后的沉淀集中附着在离心管底部侧壁，洗涤沉淀或加入试剂与沉淀反应前可以使

用细玻璃棒搅拌分散沉淀，进而使反应更加充分。 

2) 当混合液经过多次操作导致部分阳离子浓度过低无法接着进行检验时，可以取少量原始试剂，

排除其特征反应过程中其他阳离子的干扰后，直接对该阳离子进行特征反应检测。 

3) 在存在Fe2+的检测反应中，可以加少量还原剂避免Fe2+被氧化为Fe3+而造成颜色判断的干扰。 

总而言之，检测阳离子时关键在于分步分析和特征反应的进行。因此实验过程中应当关注溶液pH的

控制、干扰离子的排除等操作。 

3、 方案改进 

检测混合离子时Mn2+现象不明显，对后续操作做以下适当调整，以便检测Mn2+： 

 MnO₂↓            6 mol·L⁻¹ H₂SO₄ + 过量3% H₂O₂ + 加热  

Mn²⁺       浓HNO₃酸化 + NaBiO₃      紫红色溶液（MnO₄⁻）     鉴定Mn²⁺   
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通过使用更高浓度的硫酸和过量过氧化氢，可以提高MnO₂的转化率。强酸环境也提高了NaBiO₃的

氧化效率，减少Fe³⁺干扰。 

 

七、 课后思考题 

1. 在含Fe3+，Cr3+，Mn2+和Ni2+的混合溶液分离和鉴定过程中，一同学未能检测出Mn2+。简要解释一

下？ 

1) 可能pH控制不当，在溶解MnO2时硫酸或过氧化氢用量不足，导致沉淀未溶解或Mn2+含量少，

特征反应无法产生明显现象。 

2) 分离Fe(OH)3与MnO2沉淀时，硫酸未过量或者洗涤沉淀不充分，导致有铁离子的干扰。 

3) 混合液经过多次离心、分离、沉淀、溶解等操作导致最后检测的Mn2+浓度过低无法检验。 

 

2. 如何分离鉴定Ag+和Pb2+？ 

1） 分离Ag+和Pb2+混合溶液中加入HCl溶液，产生白色沉淀后再加入过量的氨水，沉淀部分溶解。

离心，分离上清液和沉淀，由此将Ag+和Pb2+分离。 

2） 鉴定Ag+：向分离出的上清液中加入适量硝酸溶液，立即产生大量白色沉淀。 

3） 鉴定Pb2+：将沉淀加入少量醋酸和适量K2CrO4，水浴加热，观察到黄色沉淀产生。 

 

3. 在流程2.1中，如果在第一步中用NaOH代替NH3∙H2O，Fe3+，Cr3+，Mn2+和Ni2+可以被分离和鉴定

吗？简要解释一下 

不能，第一步加入过量氨水可以将Ni2+转化为Ni(NH₃)6²⁺，而其他阳离子为沉淀状态，从而将

其分离。若用NaOH操作，Ni(OH)2沉淀不会完全转化为可溶性物质，同时过量的NaOH会将

Mn(OH)2沉淀反应溶解。 

 

八、 附录 

以下为离子鉴定中部分实验现象图，序号参考常见阳离子的个别鉴定实验旁批。 
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