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附件

首届化工和医药行业化学分析工职业技能竞赛
决赛技术文件

根据竞赛相关要求，现制定以下竞赛技术文件：

第一部分：竞赛规则

此次竞赛决赛分为理论知识竞赛和技能操作竞赛两个阶段。

一、理论知识竞赛

（一）考核内容

理论知识竞赛试卷满分为 100 分，按 30％计入总成绩。主

要涉及与化学分析工实际工作紧密相关的理论知识，其中取样、

误差、与数据处理、化学分析、仪器分析等基础知识部分约占

80％；无机化学、有机化学、工艺、安全、环保、质量控制等相

关知识部分约占 20％。

（二）考核题型

题型为判断题、单选题、多选题、计算题四种。

题量及其分值分配如下：

序号 题型 题量（题） 分值（分/题） 分值小计（分）

1 判断题 40 0.5 20

2 单选题 60 0.5 30

3 多选题 30 1 30

4 计算题（结果填空） 4 5 20

总 分 100
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（三）考试时间

120分钟。

（四）理论知识竞赛参考书

1.《化验员读本》第 5版上/下册，化学工业出版社，2016/2017；

2.《化验员习题集》第 3版，化学工业出版社，2021；

3.《化学检验工》（高级）第 2版，国家职业资格培训教材，

机械工业出版社，2013；

4.《中华人民共和国环境保护法》（2014年修订）；

5.《中华人民共和国安全生产法》（2021年修订）。

二、技能操作竞赛

（一）考核内容

技能操作竞赛满分为 100 分，按 70％计入总成绩。主要包

括化学分析、色谱分析、分光光度分析、安全隐患排查四方面的

内容。

（二）考核项目及其分值分配

项目 内容 比例 考核时间 考核形式 考核要求

1 化学分析 40％ 90分钟

实际操作
见评分标准

2 色谱分析 25％ 60分钟

3 分光光度分析 25％ 60分钟

4 安全隐患排查 10％ 8分钟 现场观察

第二部分：竞赛操作规程
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一、化学分析—水中钙含量测定

（一）主要操作过程

称量并配制标准溶液；

用标准溶液标定 EDTA溶液浓度；

未知样品的测定。

（二）主要考察项目

理论知识：配位滴定分析理论应用能力。

实验操作：物质的称量，溶液的配制和转移，配位滴定。

实验器具的使用：分析天平、容量瓶、烧杯、玻璃棒、锥形

瓶、移液管／吸量管、滴定管、滴瓶、试剂瓶、量筒、小药匙等。

原始记录：及时性、真实性、准确性，最终结果保留 4位有

效数字。

实验结果：EDTA溶液浓度标定的精密度，未知样品浓度测

定的准确度。

定置管理。

（三）操作方法

仅提供主要步骤，细节自行考虑。

1. 钙标准溶液的配制。

称取两份 0.48~0.52 g 碳酸钙（精确至 0.1 mg，基准试剂，

已在 150 ℃下干燥至恒重）分别置于两个 250 mL烧杯（配表面

皿）中，用少量水湿润。加适量 1＋1（体积比）盐酸溶液使之

完全溶解，并转移至两个 250 mL容量瓶内，定容摇匀。

2. EDTA标准滴定溶液的标定。
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准确移取上述两份钙标准溶液各 25.00 mL于两个 250 mL锥

形瓶内，分别加入约 30 mL 蒸馏水、2 mL 20% NaOH溶液，摇

匀。再加入 0.05 g 钙指示剂粉末（1 g 钙指示剂与 100 g 优级纯

氯化钠研磨均匀），摇匀后，用 EDTA标准滴定溶液滴定至溶液

由红色变为蓝色为终点。每份钙标准溶液标定一次。

3. 未知样品中钙含量的测定。

移取未知样品 25.00 mL 于 250 mL 锥形瓶中，用与标定

EDTA标准滴定溶液相同的方法平行测定两次。

4. 计算。

4.1 EDTA标准滴定溶液浓度的计算：

�EDTA =

�
�
×
�2
�1
× 1000

�3

式中：m—碳酸钙的质量，单位为 g；

M—碳酸钙的摩尔质量，单位为 g/mol（
3CaCOr,M = 100.09）；

V1—配制钙标准溶液的体积，单位为 mL；

V2—移取钙标准溶液的体积，单位为 mL；

V3—消耗 EDTA标准滴定溶液的体积，单位为 mL。

4.2 样品中钙含量的计算：

�Ca =
�EDTA×�5×40.08

�4
×1000

式中：ρCa—样品中的钙含量，单位为 mg/L；
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cEDTA—EDTA标准滴定溶液的浓度，单位为 mol/L；

V4—未知样品实际量，单位为 mL；

V5—滴定样品消耗的EDTA标准滴定溶液的体积，单位为mL。

5. 实验时间以裁判宣布操作开始为起点，整理好台面、上

交试验结果为终点计算。

6. 准确度考核以最终结果的平均值与参考值之差计算，精

密度考核以两份 EDTA溶液标定结果的极差计算。

二、色谱分析—内标法测定样品中的乙酸乙酯含量

（一）主要操作过程

仪器工作状态的检查；

样品的配制；

样品的分析；

分析结果的处理；

未知样品含量的测定。

（二）主要考察项目

理论知识：色谱工作站操作参数的意义和影响，内标法的原

理。

实验操作：气相色谱仪的使用，工作站的使用，液体样品的

转移和称量，液体样品进样技术等。

实验器具的使用：色谱仪、工作站、注射器、微量注射器，

分析天平等。

原始记录：及时性、真实性、准确性。

实验结果：液体样品进样的精密度，测定结果的准确度。
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定置管理。

实验条件：气化室温度 200 ℃、柱流量 1.5 mL/min（毫升/

分钟）、检测器（FID）温度 250 ℃，直接调用预设方法，自行

确认操作参数。

（三）操作方法

1. 检查色谱仪的工作状态并填写相应原始数据记录表。查

看实验必需的器皿、试剂等是否齐全。

乙醇样品：溶剂为乙醇，其中乙酸乙酯的含量约为 2%（考

前由组委会提供具体数值）。

内标物：乙酸丙酯（分析纯）。

仪器和器皿：分析天平，10 mL 医用注射器，1 mL 微量注

射器，10 μL微量注射器，10 mL螺旋盖带橡胶垫样品瓶等。

2. 样品配制。

2.1 称取乙醇样品 5 mL和相适应量的内标物 100 μL乙酸丙

酯于 10 mL 螺旋盖带橡胶垫样品瓶中，准确至 0.1 mg，混匀。

及时记录相应称量数据至数据记录表。

2.2 称取未知样品 5 mL和相适应量的内标物 100 μL乙酸丙

酯于 10 mL 螺旋盖带橡胶垫样品瓶中，准确至 0.1 mg，混匀。

及时记录相应称量数据至数据记录表。

3. 建立文件夹。

3.1 电脑屏幕左侧找到比赛方法“大赛”。鼠标右键点击“大

赛”→“新建组”（组名称为选手的参赛证号），工作站自动生

成相应文件夹。
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3.2 鼠标右键点击新建好的组→点击“设置当前组”。

3.3进样前选中“样品批号”栏并输入当前样品名称（校正

因子分析以 A001\A002\A003，样品以 B001\B002命名），单击

“设置”确定。工作站的此文件夹内若无相应数据，此项操作按

无结果处理。

4. 进样分析。

4.1 相对校正因子的测定：用 10 μL注射器取 2.1 中配制的

样品 0.4 μL 注入色谱仪进行分析，在规定的操作条件下重复测

定 3次，每次分析时间 5分钟，仪器自动停止分析，不得自行中

止样品分析进程。记录色谱数据（出峰时间及峰面积）。

4.2 未知样品的测定：用 10 μL 注射器取 2.2 中配制的未知

样品 0.4 μL 注入色谱仪进行分析，在规定的操作条件下重复测

定 2次，每次分析时间 5分钟，仪器自动停止分析，不得自行中

止样品分析进程。记录色谱数据（谱图号及峰面积）。

5. 以自己参赛证号命名的文件夹中，应该保存有所有分析

谱图数据和最终数据处理应用的方法数据，供裁判检查评分。

6. 实验数据原始记录应及时准确，字迹清晰工整，没有涂

改。注：若发生返工进样，谱图文件存储时顺延编号。

7. 整理实验台并上交裁判员结果。

8. 实验时间以裁判宣布操作开始为起点，整理好台面、上

交试验结果为终点计算。

9. 精密度考核以 4.1中 3次测定结果中乙酸乙酯峰面积的相

对标准偏差计算，准确度考核以 4.2中未知样品最终结果的平均
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值与本场参赛选手结果的中位值（已剔除异常值）之差计算。

三、分光光度分析—邻菲罗啉分光光度法测定水中痕量铁

（一）主要操作过程

仪器和试剂的检查；

标准溶液系列的配制；

最大吸收波长的确定；

工作曲线法定量未知样。

（二）主要考察项目

理论知识：分光光度法的原理、吸收光谱、吸收定律、工作

曲线法等。

实验操作：溶液的配制、分光光度计的使用、比色皿的使用、

工作曲线法的应用等。

实验器具的使用：分光光度计、移液管、容量瓶、量筒、比

色皿等。

原始记录：及时性、真实性、准确性。

实验结果：平行测定的精密度和结果的准确度。

定置管理。

（三）操作方法

1. 检查仪器是否开启，检查样品室的状态。查看实验必需

的器皿、试剂是否齐全。

2. 校准曲线的制作。

2.1 移取 10.00 mL 铁标准溶液（100.0 μg/mL）于 50 mL容

量瓶中，加入 10 mL 盐酸羟胺溶液（10%），混匀，放置 2 分
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钟，用水定容摇匀。该溶液含铁 20.0 μg/mL。

2.2 取6只50 mL容量瓶，分别加入铁标准溶液（20.0 μg/mL）

0、1.00、2.00、3.00、4.00 和 5.00 mL，再各加入 3.0 mL 1,10-

二氮菲溶液（0.1%，邻菲罗啉）和 5 mL乙酸-乙酸钠缓冲溶液（pH

4.5），定容摇匀。

2.3 调用“光谱扫描”，选择相应方法，用 1 cm 比色皿，

确定最大吸收波长λmax，测试并记录 2.2 中配制的系列标准溶液

在λmax处的吸光度。注：寻峰和阈值均设置为“0”。

3. 未知水样中铁的测定 。

移取 5.00 mL未知水样于 100 mL容量瓶中，加入 1 mL（1+3）

盐酸溶液，用水定容。移取上述稀释后的水样 10.00 mL于 50 mL

容量瓶中，加入 0.5 mL（1+3）盐酸溶液和 1 mL盐酸羟胺溶液，

混匀，放置 2 分钟后，加入 3.0 mL邻菲罗啉溶液和 5 mL乙酸-

乙酸钠缓冲溶液（pH 4.5），用水定容。以自己参赛证号命名建

立方法，在λmax处测量并记录吸光度，再做一份平行测定后，生

成报告，导出数据。

4. 实验时间以裁判宣布操作开始为起点，整理好台面、上

交试验结果为终点计算。

5. 准确度考核以最终结果的平均值与参考值之间的相对误

差计算，精密度考核以平行测定的两份结果的相对极差计算。

四、安全隐患排查

布置一间分析实验室，设计可以发现的共 10处安全隐患或

不规范之处，请参赛选手进入实验室后，在 8分钟内尽可能发现
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并记录隐患所在。

五、技能操作竞赛拟选用仪器设备及试剂规格型号表

技能操作项目 仪器或试剂 生产厂家 规格型号

化学分析

碳酸钙 国药集团 基准试剂

滴定管 国药集团
50mL，A类，蓝

背线，四氟旋塞

钙指示剂 国药集团 25g，AR级

色谱分析 气相色谱仪 福立仪器（国产） F80

分光光度分析
分光光度计 普析通用（国产） T600

1,10-二氮菲 国药集团 5g

六、技能操作竞赛规程评分标准

（一）化学分析—水中钙含量测定的评分标准

考察项目 评分标准

操作规范

(10 分)

正确使用劳动防护用品。

正确使用天平：确认水平、关门读数、称量范围合规、避

免样品洒落，称取过程避免频繁加药（每份<3次）和已称

药品废弃重称。

规范取用试剂：标签向手心、瓶塞倒置放置。

规范使用玻璃仪器：容量瓶适时混匀、移液管/滴定管充分

润洗、放液沿壁流下、避免吸耳球吹入液体、滴定管调零、

滴定避免水线、避免损坏仪器。

溶液转移完全：溶解、转移彻底、移液做到“两靠”。

终点操作规范：半滴靠壁、冲洗，确保读数准确。
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读数规范：等待 15s、视线正确、避免错误（>0.05mL为严

重错误）。

结束整理、处置规范。

严禁返工：严禁因自身原因导致返工。

其他违反规范的操作不仅限于上述所列。

原始数据

记录与卷

面

( 5 分)

数据记录及时、完整。

卷面清晰整洁。

有效数字正确。

经确认后的划改（划改处需清晰可辨原数据）不超过 1次。

精密度

（35分）

根据两份 EDTA标定结果的极差（最大值-最小值）梯度评

分。

评分原则：极差越小，得分越高。

示例：极差≤0.000010 mol/L不扣分；极差＞0.000100 mol/L

不得分。

准确度

( 40 分)

根据最终钙含量测定结果与参考值的绝对误差梯度评分。

评分原则：绝对误差越小，得分越高。

注：参考值赛前确定（示例：绝对误差≤0.5 mg/L不扣分；

绝对误差>5.0mg/L不得分）。

操作时间

( 10 分)

实验在 60分钟内完成，不扣分。

超过 60分钟未完成的，每超时 3分钟扣 1分，不足 3分钟

按 3分钟计。

90分钟截止时仍未上交结果的，整个化学分析部分得 0分。



— 13 —

严重违规 (直接判定化学分析部分为 0分)

1 卷面出现涂改或未经裁判确认的划改。

2
出现数据转抄（如第二次滴定结束但第一次数据仍未及时

记录）。

3 伪造数据。

4 裁判认定的其他严重违背科学精神和竞赛规则的行为。

（二）色谱分析—内标法测定样品中乙酸乙酯含量的评分标

准

考察项目 评分标准

操作规范

(25分)

正确使用劳动防护用品。

检查实验所用仪器情况（含实验条件），及时填写仪器使

用记录。

样品配制规范：正确使用天平，如确认水平、关门读数、

润洗取样器、避免样品滴漏洒落，称取过程避免徒手操作，

严禁未经允许的返工称量。

样品测量规范：确认仪器就绪再进样、注意实验用器具的

正确使用、实验按规程停止分析。

结束整理、处置规范。

严禁人为损坏器具和未经允许的返工进样。

其他违反规范的操作不仅限于上述所列。

原始数据

记录与卷

面 ( 5 分)

数据记录及时、完整。

卷面清晰整洁。
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经确认后的划改, 每处扣 0.5分，总扣分不超过 2分。

工作站的

正确使用

（10分）

正确创建以参赛证号命名的文件夹。

保存完整的谱图及结果文件。

精密度

（20分）

根据3次测定的乙酸乙酯峰面积的相对标准偏差梯度评分。

评分原则：相对标准偏差越小，得分越高。

注：根据实际情况由裁判组确定具体的相对标准偏差梯度。

（示例：相对标准偏差≤1.0%不扣分，每超过 0.5%扣 4分）。

准确度

( 30分)

根据最终结果的平均值与本场参赛选手结果的中位值（已

剔除异常值）之差评分。

评分原则：误差越小，得分越高。

示例：测定结果与中位值的误差≤0.03%不扣分，每超过

0.01%扣 4分。

操作时间

( 10 分)

实验在 40分钟内完成，不扣分。

超过 40分钟未完成的，每超时 1分钟扣 1分，不足 1分钟

按 1分钟计。上限扣 10分。

60分钟截止时仍未上交结果的，整个色谱分析部分得 0分。

严重违规 (直接判定色谱分析部分为 0分)

1 卷面出现涂改或未经裁判确认的划改。

2 擅自修改色谱方法参数，没有保存谱图。

3 伪造数据。

4 裁判认定的其他严重违背科学精神和竞赛规则的行为。
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（三）分光光度分析—邻菲罗啉分光光度法测定水中痕量铁

的评分标准

考察项目 评分标准

操作规范

(35分)

正确使用劳动防护用品。

样品配制规范：正确规范使用移液器具，移取量准确，避

免样品滴漏洒落，充分润洗所用器具（不少于 3次），规

范使用定容器具，确保定容准确无误。严禁重新制样。

规范取用试剂：标签向手心、瓶塞倒置放置。

样品测量规范：正确规范使用比色皿，如充分清洗或置换

比色皿（至少 2次）、及时处理外壁残留液体、比色皿中

样品量适当。正确规范使用分光光度计，根据测试项目正

确设置测量方式或参数，选用适合的样品进行光谱扫描，

确保最大吸收波长在合理的范围内，避免样品滴漏洒落。

结束整理、处置规范。

严禁人为损坏器具。

其他违反规范的操作不仅限于上述所列。

原始数据

记录与卷

面 ( 5 分)

数据记录及时、完整，有效数字正确，导出数据准确。

卷面清晰整洁。

经确认后的划改, 每处扣 0.5分，总扣分不超过 2分。

标准曲线

质量

（10分）

根据线性相关系数 R评分。

评分原则：R越大，得分越高。

示例：R≥0.9999不扣分；R＜0.9990不得分。
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精密度

（20分）

根据两份平行测定结果的相对极差梯度评分。

评分原则：相对极差越小，得分越高。

示例：相对极差≤0.5%不扣分，相对极差>1.5%不得分。

准确度

( 20分)

根据最终测定结果的平均值与参考值的相对误差梯度评

分。

评分原则：相对误差越小，得分越高。

注：参考值赛前确定（示例：误差≤0.2%不扣分，误差>0.8%

不得分)。

操作时间

（10 分)

实验完成时间在 45分钟内，不扣分。

超过 45分钟未完成的，每超时 1分钟扣 1分，不足 1分

钟按 1分钟计，上限扣 10分。

60分钟截止时仍未上交结果的，整个分光光度分析部分得

0分。

严重违规 (直接判定分光光度分析部分为 0分)

1 卷面出现涂改或未经裁判确认的划改。

2 伪造数据(含没有测量直接使用关键波长参数）。

3 因人为操作失误造成仪器受损。

4 裁判认定的其他严重违背科学精神和竞赛规则的行为。

（四）安全隐患排查的评分标准

每找对 1处隐患得 1分，没有找到不得分也不扣分，找错的

不得分且扣 1分。


