附件1
2019年重庆市“巴渝工匠杯”
化学实验室技术技能大赛方案初稿
1、项目简介
1.1 项目描述
化学实验室技术人员适于在企业质量控制部门、产品研究和开发部门的化学实验室，或在不同行业的工厂的环境部门工作，涉及到的行业如石油与化工、制药、建筑材料、油漆和涂料、高分子材料、国防等行业。例如在企业生产中许多环节，包括原材料的特性、生产过程中的中间质量控制、产品最终的质量保证等，该工作是不可缺少的。
化学实验室技术人员应能在相应的岗位完成产品质量分析、一般物质的合成与化学测试、实验室组织与管理、安全预防与环保等工作。
1.1.1化合物的定量分析

（1）化合物的构成和其中化学元素的含量；
（2）采集数据的处理；
（3）报告、结果分析；
（4）实验室的其他类型工作：按照标准和规范要求，进行不同样品的合成、检测实验条件优化等工作，同时能够根据需求，完成实验室样品的试制、研发工作。
1.1.2本工作需要掌握以下专业活动的相关知识

（1）自然材料的性质； 

（2）合成材料的性质； 

（3）仪器和设备的使用； 

1.1.3 规范和技术文档

化学实验室技术人员应该能确定最优的工具和方法分析不同的自然材料和合成材料，使用现代化学和物理化学方法进行定性和定量分析，应该有条理、系统化工作，遵守卫生和清洁要求、以及职业安全和健康标准。
1.2考核目的
参照世界技能大赛及国赛的技术要求和规则标准，使参赛选手、裁判等相关人员进一步熟悉世赛技术要求，加深对相关项目技术技能发展趋势的了解与认识，促进行业从业人员技术技能水平的提升。
本次比赛原则：
（1）以世赛和国赛竞赛题为主要参照，将关键技能融入到本次比赛中；

（2）能反映考生的潜质和应变能力；
（3）本着“公平、公正、开放、包容”精神，将试题公开，考评点与评分细则按照组委会的相关要求进行；

（4）着眼于“健康、安全、环保”等现代职业理念。

1.3 项目竞赛
竞赛为实际操作技能竞赛，满分100分。竞赛试题依据项目内容分为不同类型的4个模块共时长为9小时，每一个模块的仪器设备参照世界技能大赛的要求进行选择，正式竞赛前，由专家组设计竞赛用题，由赛项组委会公布。
1.4相关文件
本项目技术工作文件只包含项目技术工作的相关信息。除阅读本文件外，开展本技能项目竞赛还需配合其他相关文件一同使用：如竞赛规则、竞赛样题、配套素材、评分表、试剂设备使用说明，以及比赛所执行的专业技术规范和标准介绍。
本技术文件仅应用于2019年重庆市“巴渝工匠杯’化学实验室技术项目。
2、选手需具备的能力
本项目选手应具备的能力中所列出的知识点及特定技能是参照世界技能大赛项目标准规范编制的，可作为竞赛选手训练及准备的指引。
本项目竞赛内容是通过对技能实操表现来评估知识及理解，将不再另外举行知识及理解的理论测试。
以下能力描述分为不同部分，每部分使用总分的百分比来表示它的重要性。竞赛测试项目及评分方案应尽可能的反映选手应具备的能力中所列知识点、技能。
	项目
	重要性(%)

	1
	工作组织及管理
	10

	
	参赛（选手）需了解和理解：

• 行业的规章制度

• 个人岗位身份、职业道德和行为规范 

• 健康和安全法规、规定和最佳实践方法 

• 基于实验室活动的科学原理 

• 工作规划、时间计划、组织和完成计划的相关原则 

• 无机化学、有机化学、分析化学及物理的基础知识

• 相关物质的废弃物安全处置或循环回收的原理和方法


	

	
	参赛选手应能：

• 始终保证个人健康和安全，包括穿戴个人防护服和设备 

• 按照相关规定、规范的安全和环境标准进行工作 

• 应用安全数据表、措施和步骤，用于：

• 操作、维护和修理实验室设施、装置和设备 

• 回收实验室中的化学品 

• 遵守风险管理系统规定，主动地： 

• 维护良好的实验室卫生整洁 

• 按照预算和预算流程，订购和维持一定的材料库存 

• 确保电子设备完备可用 

• 检查材料的结构、状态和可用性 

• 独立工作，负责在当前的工作角色的范围内启动和完成任务 

• 预估完成某项工作所需的时间、成本、资源和所需材料 

• 开发工作目标和计划，设定目标和指标，优化、组织并完成工作

• 寻找滞后问题的解决方法和替代方法。 

• 根据需求调整活动并及时告知其他相关人员 


	

	2
	沟通及交际技巧
	10

	
	参赛（选手）需了解和理解： 

• 通讯的原则 

• 人际交互的原则 

• 某人工作对他人的影响

• 与工作角色和行业相关的专业词汇 

• 用于数据呈现的分析方法的意图和目的 

• 报告结果的限制 

• 使用信息技术、管理信息系统和化学环境下的数据库 


	

	
	参赛（选手）应具备的能力： 

• 建立和维持人际关系 

• 与他人协同工作和互动，包括团队内部 

• 为化学工作人员或其他专业人员提供技术支持 

• 在正式场合和非正式场合的沟通技能，包括发言、写作、肢体语言

和主动倾听 

• 使用专业术语，包括来自于其他语言中的专业术语

• 从所有相关资源获取信息，根据需要引用资源 

• 阅读和应用技术文档中的相关内容并分析，如： 

• 公式

• 分步指令

• 规范要求

• 图表

• 主动倾听，适当的提问，以完全理解 

• 使用实验室信息和实验室管理系统 

• 按照逻辑和相关规定，获取信息和行动 

• 应用分析技术进行数据呈现 

• 使用各种文字和图形向他人传递信息 

• 向观众或者受众以适当的科学信息进行沟通 

• 准备并进行正式或非正式演讲陈述 

• 以恰当的方式，寻求、接受和提供反馈和建设性意见 


	

	3
	技巧、步骤和方法

	35

	
	参赛（选手）需了解和理解： 

• 有关化学结构和化学键的无机化学基础 

• 重要物质和合成物的化学知识 

• 有机化学的原理和实践方法 

• 化学反应机理和功能团转化 

• 物理化学的概念和实践方法，包括热力学、反应力学、传导性、电化学池、电解

• 实验室技术和科学实验原理 

• 项目管理原理，以及如何应用于实验室工作 

• 分析方法、仪表装置的开发和有效性要求，包括掌握适当的采样方法

• 实验支持的最新趋势，包括使用工具包


	

	
	参赛（选手）应具备的能力： 

• 使用适当的科学技术技巧、步骤和方法，进行实验室任务的相关准备 

• 使用指定的仪器和实验室设备，包括必要的校准 

• 评估材料或使用产品的品质 

• 设计或制作实验装置，开发新产品或新工艺 

• 使用特定的方法学完成实验室任务，包括标准、操作步骤 

• 完成特定的采样任务，包括准备、样本的处理，以及从液体和固体混 

合物中的分离过程 

• 实施清洗和浓缩工艺，例如：蒸馏、萃取

• 化学分析法，如滴定法、体积法、重量法

• 色谱法 

• 电位分析法及电导分析法

• 电泳法

• 光谱法

• 物理或化学分离技术

• 显微镜检查

• 确定有机或无机化合物的构成

• 有机、无机、高分子化合物合成技术 

• 对分析程序、方法和设备仪器的有效性需求

• 遵照标准化公式，或创建经验公式

• 制造、处理和准备化学溶液


	

	4
	数据处理和保留记录
	10

	
	参赛（选手）需了解和理解： 

• 记录可追溯性和机密性的相关规定 

• 保证所有使用的表格其安全的步骤程序 

• 有关记录和显示数据的软件功能 

• 确保信息的准确处理 

• 误差和错误的影响 

• 参考和引用所需方法 


	

	
	参赛（选手）应具备的能力： 

• 对实验室工作进行记录和保留文档，包括使用给定的排版风格、计 

算机信息技术和统计方法 

• 处理和收集来自自动化数字机器的数字化信息 

• 制作可信的、精确的数据 

• 呈现实验室工作结果，有效地处理问题，书写和口头汇报简洁 

• 书写技术报告，适当地使用图形和图表 

• 检查自身工作，包括汇编整理、分类、计算、制作表格和完成程度 

• 有效地认识错误、不准确和不足之处 

• 整理信息或数据，用于校验或审计 

• 文档存档 


	

	5
	分析、解读和评估
	15

	
	参赛（选手）需了解和理解： 

• 质量管理的原则 

• 生产过程中质量管理的应用 

• 在科学数据分析中运用数学和分析方法 

• 误差的本质、可能性、来源，误差的类型 

• 质量控制的原理和方法 

• 持续改进的原理和应用 

• 工作角色对心理方面的影响 


	

	
	参赛（选手）应具备的能力： 

• 保持良好的动觉和运动技能 

• 应用个人方法，保持持续的关注和精力集中 

• 遵照相关步骤，符合工作场所的质量标准 

• 分析、解读和评估数据，识别需要深入调查的结果 

• 评估信息，确定是否符合标准 

• 在工作角色职责范围内独立开展工作 

• 识别使用的分析方法得出结果的含义，并判断其重要性 

• 使用适当的计算、统计和数学方法或公式对问题进行求解 

• 通过分析基本原理、推论确定结果 


	

	6
	应用科学方法解决问题
	10

	
	参赛（选手）需了解和理解： 

• 运用科学原理和方法解决问题的原理和应用方法 

• 批判性思维的原理和复杂问题的解决 

• 自身角色的范围和局限，以及其对解决问题的理解和专业知识 


	

	
	参赛（选手）应具备的能力： 

• 能正确认知可能出现问题或疑似问题

• 大量和干扰性材料的识别和察觉 

• 应用适当的科学方法，识别原因并获得解决方法 

• 使用逻辑和推理，认识替代解决方法的优点和弱点，得出结论，或解决问题的途径，例如

• 应用通用规则，就特定的事项得出可信的结论 

• 合并汇总不同的信息，形成可信的结论或判断 

• 应用创造性思维和问题求解，挑战假设、创造，基于现有的观点的基础上提供新的提议

• 向资深的同事以适当的方式寻求建议 

• 提出建议或科学的解决方法，改进工作流程 

• 为新的调查提供支持，并就常规和非常规分析任务提供跟踪

• 积极寻求个人发展机遇，学习和自我提升 


	

	7
	应用化学的趋势
	10

	
	参赛（选手）需了解和理解： 

• 跨学科的科学规律 

• 在科学发展中应用化学的角色 

• 数字化的不断增长的影响 

• 可持续发展日益增加的重要性 

• 新的可能发生的事所衍生的新的职业道德问题 


	

	
	参赛（选手）应具备的能力： 

• 安装、试运行和测试自动化实验室系统 

• 安装和配置程序 

• 开发简单的程序 


• 自动化实验室系统 

• 对自动化实验室系统的优化、调整和变更

• 维护和保养自动化实验室系统 

• 有系统规定的搜索、确定故障位置，消除自动化实验室系统的错误、缺陷和故障

• 对于变更进行适当调整，并对管理流程进行相应调整 


	

	
	合计
	100


3、竞赛内容 

3.1 竞赛方式 

（1）竞赛以团队方式进行统计参赛队2名选手的总成绩，每个单位可报1-2个队。
（2）参赛队伍组成：每个参赛队由2名选手组成，男女不限所有参赛选手必须参加所有模块考核。竞赛分别计算总成绩。
（3）竞赛采取多场次进行，各队选手参赛场次按参赛队报名顺序确定。
（4）赛场的赛位统一编制。参赛队技能操作比赛前45分钟到指定地点检录，经2次加密抽签决定赛位号，抽签结束后，随即按照抽取的赛位号进场，然后在对应的赛位上完成竞赛规定的工作任务。赛位号不对外公布，抽签结果密封后统一保管，在评分结束后开封统计成绩。
3.2竞赛时间安排与流程
3.2.1竞赛时间安排

报到时间1天，比赛时间为3天。各模块安排在上午、下午各进行考核。

3.2.2体时间安排
具体时间安排见下表：

	日期
	时间
	工作内容

	第一天
	全天（白天）
	参赛队报到，安排住宿、发放参赛证

	
	
	裁判员报到，熟悉比赛评分细则

	
	19:00～20:30
	领队会议

	
	19:00～20:30
	裁判员培训会议

	第二天
	8：30~9：30
	开赛式

	
	9：30~10：00
	熟悉考场

	
	10：00
	检录（1-50号选手）

	
	10:30～11：30
	模块一考核

	
	12：30
	检录（1-25号选手）

	
	13：00~17：00
	模块二（1-25号选手）

	
	18：30～20:30
	裁判员阅卷

	第三天
	7:30
	检录（26-50号选手）

	
	8:00～12:00
	模块二（26-50号选手）

	
	13:00
	检录（1-25号选手）

	
	13:30～17:30
	模块三、四（1-25号选手）

	
	18：30～20:30
	裁判员阅卷

	第四天
	7:30
	检录（26-50号选手）

	
	8:00～12:00
	模块三、四（26-50号选手）

	
	13：00~16：00
	裁判员阅卷

	
	16：30
	闭赛式


4、竞赛试题及评分标准
4.1竞赛模块
选手在规定时间内需完成以下四个模块的工作。具体安排如下： 

模块一 阅读资料制订工作计划 

参赛选手需要开发工作目标和计划，通过阅读技术文件，独立制订实验方案，并提出实验所需的实验设备与试剂申请，由裁判带领领取。
模块二 有机制剂的合成 

要求选手根据大赛提供的准确资料，搭建乙酸正丁酯的合成装置，使用所给定的试剂进行粗产品的合成，运用萃取、过滤、蒸馏等方法，进行粗产品的分离提纯，计算有机制剂的产率。 

模块三 化学滴定法 

参赛选手需要完成基准试剂的称量、标准滴定溶液的标定、未知样品中铁含量的测定、相关的计算及数据处理等操作内容。
模块四 紫外-可见分光光度法 

参赛选手需要完成标准曲线的建立、未知样品的测定、数据处理等操作内容。 

4.2 竞赛模块及时间分配 

	模块编号
	模块名称
	竞赛时间min

	1
	阅读资料制订工作计划
	60

	2
	乙酸正丁酯的合成及条件优化
	240

	3
	化学滴定法
	240

	4
	紫外-可见分光光度法
	

	合计 
	540


4.3竞赛试题基本内容
模块一 阅读资料制订工作计划
考核目标：参赛选手需要开发工作目标和计划，通过阅读技术文件，独立制订实验方案，并提出实验所需的实验设备与试剂申请，由裁判带领领取。
具备技能：1、能独立制订用化学分析法测定样品含量的工作计划；

          2、能独立完成实验准备工作；
3、操作过程规范，仪器摆放有序。

模块二 有机制剂的合成
考核目标：1、掌握酯化反应在合成中的应用；

2、掌握合成玻璃设备的选择、搭建；

          3、掌握合成工艺条件的优化方法及条件确认。

具备技能：1、按行业要求，作好有机合成实验的个人安全规范操作；

          2、独立制订乙酸正丁酯合成工艺工作计划、进行相关量的计算；

          3、完成工艺合成操作并判断合成程度的能力；

4、对合成条件进行优化操作的能力；

5、对合成产品的洗涤、过滤等提纯操作能力；

6、对合成过程规范记录的能力；
7、进行有机合成实验的实验室管理能力；

8、实验室安全及环保能力。
模块三 化学滴定法
考核目标：掌握用氧化还原滴定法测定铁含量的知识；

具备技能：1、按行业要求，作好化学分析实验的个人安全规范操作；

2、按操作规程进行给定试样的检测；

          3、按要求及时填写检测记录，并完成相关计算；

4、操作过程规范，仪器摆放有序；

模块四 紫外-可见分光光度法
考核目标：掌握分光光度法的测定铁的原理；

具备技能：1、按行业要求，作好仪器分析实验的个人安全规范操作；

2、按照指定测定方法对物质进行测定的能力；

3、对紫外-可见分光光度计的使用能力；

          4、对分析测定数据的处理能力。

4.4评分标准制定原则、评分方法、评分细则
1、化学实验室技术赛项每个竞赛单元都由主观评分和客观评分两部分。 

2、综合成绩等于各竞赛单元的成绩之合。

5、奖项设置
1、赛项设参赛选手团体奖，一等奖1名，二等奖2名，三等奖3名，优秀奖若干，奖项设置比利不超过总参赛队的30%。

2、获得一等奖的职业院校参赛队指导教师由组委会颁发优秀指导教师证书。

6、技术规范
竞赛项目依据国家、行业、职业技术标准。
7、建议使用的比赛器材、技术平台和场地要求
7.1 竞赛仪器
	序号
	名称
	规格
	数量

	1
	温度计套管
	螺口，24#
	1

	2
	球形冷凝管
	直形200mm，24#
	1

	3
	直形冷凝管
	直形300mm*24*24
	1

	4
	单颈烧瓶
	100mL/24#
	2

	5
	玻璃仪器链接夹
	24#
	2

	6
	烧瓶夹
	普通
	1

	7
	冷凝管夹
	普通
	2

	8
	双顶丝
	普通
	3

	9
	升降台
	150mm*150mm
	2

	10
	蒸馏头
	24#*3,75度 高硼硅加厚
	1

	11
	接收管
	真空接收管（双磨口）24#
	1

	6
	分液漏斗
	100ml/个/l四氟活塞
	1

	7
	铁架台
	个
	2

	8
	电热套
	100ml
	1

	9
	量筒
	100ml
	1

	10
	量筒
	50ml
	1

	11
	量筒
	25ml
	2

	12
	量筒
	10ml
	1

	13
	量杯
	5ml
	1

	14
	磨口锥形瓶（带塞子）
	24#/50ml
	3

	15
	温度计套管
	24#
	1

	16
	分水器
	24#/30ml,l四氟活塞
	1

	17
	护目镜
	付
	1

	18
	温度计
	0-200℃/支
	1

	19
	温度计
	0-50℃/支
	1

	20
	普通漏斗
	60mL
	1

	21
	可调电炉
	1500W/台
	1

	22
	玻璃滴定台
	300*180（套）
	1

	23
	铝制蝴蝶夹
	蝶式
	1

	24
	电子秤(充电型）
	500g/0.01g
	1

	25
	移液管架
	210*105*223
	1

	26
	洗耳球
	90ml
	1

	27
	定量滤纸
	9.0cm，中速/盒
	1

	28
	洗瓶
	聚乙烯塑料瓶
	1

	29
	蓝色石蕊试纸
	普通
	1

	30
	锥形瓶
	300mL
	4

	31
	石英比色皿(自带)
	1cm
	2

	32
	滴定管(自带)
	50ml（带校正值）
	1

	33
	容量瓶(自带)
	100ml
	15

	34
	容量瓶（自带）
	250ml（带校正值）
	2

	35
	容量瓶（自带）
	500ml（带校正值）
	1

	36
	移液管（单标线）
	1ml、2ml、25ml（带校正值）
	各1支

	37
	吸量管
	10ml
	1支

	38
	小烧杯
	100ml
	2

	39
	烧杯
	250
	1

	40
	烧杯
	500
	1

	41
	滴管
	长
	2

	42
	玻璃棒
	磨头15cm*7mm
	2


7.2竞赛赛场情况
1、实践操作考核赛场面积共计400m2，共设赛场8间，容纳赛位34个，每个赛位10m2。设置天平室2间，容纳25人。每个赛位按照比赛要求准备相应的设备。
2、检录设置隔离区。

3、设置独立阅卷室。
4、赛场设医疗服务站，比赛时安排救护人员现场服务。

5、赛位配有安全警示标语、安全操作规程、安全提示、护目镜、口罩等安全保护用品；赛场设有实训室安全管理规定、应急处理规定、化学药品使用规定，洗眼器、消防沙、消防毯、医护用品等消防和个人防护用品；校园内实训楼设有紧急疏散指示、安排专职疏散人员。学校设有安全领导小组和工作小组。
8、安全保障
8.1安全操作

1、参赛人员必须按规定穿戴好劳动防护服装。
2、参赛选手在比赛过程中，要注意安全用电，不要用湿手、湿物接触电源，比赛结束后应关闭电源。

3、要熟悉掌握实验中的注意事项和化学试剂特性，严禁进行具有安全风险的操作。

4、比赛期间，若突遇停电、停水等突发状况，应及时通知裁判，冷静处置。

5、参赛人员不得将承办单位提供的仪器、工具、材料等物品带出赛场。

6、比赛过程中，参赛人员未经批准，不得进入赛场以外的区域，不准翻阅与比赛无关的资料，不准操作、使用与比赛无关的设备、仪器和试剂。

8.2赛场安全保障

1、领队、裁判、指导教师及参赛选手等所有人员佩戴标志分别进入指定区域，并主动向安保管理人员出示。

2、领队、裁判、指导教师及参赛选手等所有人员不准携带液体饮料、管制器械及易燃易爆等危险物品进入指定区域。

3、领队、裁判、指导教师及参赛选手等所有人员不准在指定区域和禁烟区吸烟。

4、听从指挥，在规定区域内活动，不得擅自离开。

5、参赛人员要妥善保管个人财物。

6、比赛期间如发生火情等特殊情况，要保持镇静，在第一时间向现场工作人员报告，并按照现场工作人员的统一指挥，参与扑救或有序撤离。

7、比赛期间一旦发生人员意外伤害或紧急突发病情，要服从现场救护人员指挥，医护人员要立即进入紧急施救状态，采取积极有效的医疗救治措施，对症处理快速解决；遇有病情严重情况时，要尽快指派专人护送病人到医院进行救治。

8.3安保工作要求

1、在发生突发事件时安保工作负责人要掌握信息，统一布置工作，其他人员不得干扰。

2、发生突发事件时，全体安全保卫人员必须服从命令、听众指挥，以大局为重，不得顶撞、拖延或临时逃脱。

3、突发事件发生时，全体安全保卫人员要坚守岗位、尽职尽责，在未接到撤岗指令之前，不得离开岗位。

4、发现安全隐患或突发事件时，现场人员应立即向保卫组汇报，保卫组接报后要火速到达案发现场，指挥并配合公安干警及安全保卫人员搞好抢救工作。

5、视突发事件的具体情况，分别向上级主管部门和相关部门报告，并立即启动《赛区安全保卫突发事件处理预案》。

6、发生火警和恶性事件时，现场人员应主动向公安机关报警并向领导汇报，立即组织抢救，以免贻误时机；启用消防应急广播，通知疏散路线，稳定人心，避免踩踏伤人。

7、安全出口执勤人员，接到指令后立即打开出口门，疏导参赛人员有序撤离现场。

9、裁判人员工作内容
1、裁判员应服从裁判长的管理，裁判员的工作由裁判长指派决定； 

2、裁判员的工作分为现场执裁、检测监督、安全管理、客观评判和主观评判等。主观评分前应由裁判长统一评判标准； 

3、裁判员在工作期间不得使用手机、照相机、录像机等设备。 

4、安全和规范操作评判应由两名以上裁判在竞赛现场打分。 

5、现场执裁的裁判员负责检查选手携带的物品。违规物品一律清出赛场。比赛结束后裁判员要命令选手停止一切操作。监督选手撤离竞赛工位。 

6、比赛中除裁判长和现场裁判长外，其他裁判员除非必要的评判，不得接近选手，不得与选手进行非必要的语言交流，除非选手举手示意裁判长解决比赛中出现的问题。
附：竞赛内容
一、乙酸正丁酯的合成及条件优化
1、技术要求
用磨口玻璃仪器进行乙酸正丁酯合成及条件优化。
2、技术支撑
（1）该项目所需仪器试剂：
表1 乙酸正丁酯的合成及条件优化物品清单
	序号
	名称
	规格
	数量
	备注

	1
	温度计
	0～200℃
	1根
	

	2
	分水器
	24#*2
	1个
	

	3
	温度计套管
	螺口，24#
	1个
	

	4
	球形冷凝管
	200mm，24#
	1根
	

	5
	直形冷凝管
	300mm*24*24
	1根
	

	6
	单颈烧瓶
	100mL/24#
	3个
	

	7
	量筒
	50mL
	1个
	

	8
	量筒
	25mL
	1个
	

	9
	玻璃塞
	24#
	5个
	

	10
	玻璃仪器链接夹
	24#
	3个
	

	11
	胶皮管
	2m
	2根
	

	12
	药匙
	不锈钢药匙
	1个
	

	13
	橡胶手套
	耐酸碱手套
	1副
	

	14
	剪刀
	不锈钢剪刀
	1把
	

	15
	橡皮筋
	小橡皮筋
	4根
	

	16
	吸水纸
	10*10mm张
	10张
	

	17
	铁架台
	国标标准款
	2台
	

	18
	电热套
	调温电热套（250mL）
	1台
	

	19
	烧瓶夹
	普通
	1个
	

	20
	冷凝管夹
	普通
	1个
	

	21
	双顶丝
	普通
	2个
	

	22
	升降台
	150mm*150mm
	2台
	

	25
	乳胶手套
	实验用手套
	1副
	

	26
	一次性滴管
	耐酸碱滴管，3mL
	2根
	

	27
	接引瓶
	50mL/24#
	3个
	

	28
	蒸馏头
	24#*3
	1个
	

	29
	接收管
	真空接收管（双磨口）24#
	1个
	

	30
	分液漏斗
	125mL（聚四氟乙烯旋塞）
	1个
	

	31
	锥形瓶
	250mL
	1个
	

	32
	玻璃棒
	磨头15cm*7mm
	1个
	

	33
	普通漏斗
	50mL
	1个
	

	34
	定量滤纸
	9.0cm，中速
	1个
	

	35
	封口膜
	5cm
	1张
	

	36
	进样瓶
	4mL
	1个
	

	37
	称量纸
	10cm*10cm
	5张
	

	38
	标签纸
	普通
	1张
	

	39
	洗瓶
	聚乙烯塑料瓶
	1个
	

	40
	蓝色石蕊试纸
	普通
	1盒
	

	41
	分析天平
	赛多利斯
	1台
	

	42
	玻璃仪器气流烘干仪
	30孔，不锈钢
	1台
	共用

	43
	水浴锅
	电热恒温数显水浴锅
	1台
	共用


表2 乙酸正丁酯的合成及条件优化试剂清单
	序号
	名称
	规格
	数量
	备注

	1
	冰乙酸
	500mL，AR
	1瓶
	

	2
	正丁醇
	500mL，AR
	1瓶
	

	3
	浓硫酸
	500mL，AR
	1瓶
	

	4
	10%Na2CO3溶液
	60mL
	1瓶
	

	5
	无水MgSO4
	500g，AR
	1瓶
	

	6
	氯化钠
	500g，AR
	1瓶
	

	7
	沸石
	约20粒，分装
	1瓶
	共用

	8
	蒸馏水
	2L
	1桶
	

	9
	凡士林
	500g，实验试剂
	1瓶
	共用


（2）乙酸正丁酯合成及优化实验步骤（供参考）：
在100mL圆底烧瓶中加14g冰醋酸和18g正丁醇，再加入2～3滴浓H2SO4,混合均匀后加入2颗沸石。如图1所示，安装带有水分离器的回流反应装置，并在分水器中预先加适量的水，小火加热回流。记下第一滴回流液滴下的时间并控制冷凝管中的液滴流速为1～2d·s-1，反应进行50分钟左右结束。
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在参考方法中改变一种反应物的量或其他工艺条件进行合成反应优化，收集的产品量作为合成反应条件优化分析的依据。
图1 乙酸正丁酯的合成--共沸蒸馏分水装置
（3）乙酸正丁酯产品提纯实验步骤（供参考）：

①洗涤：将烧杯中的粗产品和分水器中的液体一并倒入分液漏斗中，用适量水洗涤烧杯内壁，洗涤液并入分液漏斗中充分振荡，静置。分出水层。有机相继续用适量 10% Na2CO3溶液洗涤至中性；再用适量 饱和NaCl溶液洗涤，分出酯层。酯层由分液漏斗的上口倒入干燥的锥形瓶中。
②干燥：在盛放粗产品的锥形瓶中放入2g左右无水MgSO4，配上塞子，充分
振摇至液体澄清透明，再放置30min。
③蒸馏：将干燥后的乙酸正丁酯用少量棉花或滤纸通过三角漏斗过滤至干燥的100mL蒸馏烧瓶中（注意：不要将MgSO4倒进去！），加入2～3粒沸石，安装好蒸馏装置，加热蒸馏。收集124～127℃的乙酸正丁酯馏分，记录精制乙酸正丁酯的产量，并保留2mL产品到色谱进样瓶中，用封口膜密封备用。实验装置如图2所示：
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图2  乙酸正丁酯提纯装置图
表3  乙酸正丁酯的制备
	
	正丁醇的
加入量
	冰醋酸的
加入量
	乙酸正丁酯的
理论产量
	乙酸正丁酯的实验产量
	产品产率/%
（由第三方气相色谱法测定得出产品的含量）

	质量
	       g
	g
	g
	g
	


二、未知试样中铁含量的测定
1、氧化还原滴定法测定未知铁试样溶液（I）的浓度
（1）配制重铬酸钾标准滴定溶液
用减量法准确称取适量的己在120℃±2℃的电烘箱中干燥至恒量的基准试剂重铬酸钾，溶于水，移入250mL容量瓶中，用水定容并摇匀。移取未知铁试样溶液（I） 25mL于250mL锥形瓶中，加12mL盐酸（1+1），加热至沸，趁热滴加氯化亚锡溶液还原三价铁，并不时摇动锥形瓶中溶液，直到溶液保持淡黄色，加水约100mL，然后加钨酸钠指示液10滴，用三氯化钛溶液还原至溶液呈蓝色，再滴加稀重铬酸钾溶液至钨蓝色刚好消失。冷却至室温，立即加30mL硫磷混酸和15滴二苯胺磺酸钠指示液，用重铬酸钾标准滴定溶液滴定至溶液刚呈紫色时为终点，记录重铬酸钾标准滴定溶液消耗的体积。平行测定，同时做空白试验。
（2）空白试验用未知铁试样溶液（I）进行测定，取样为1mL，其余步骤同上。
 （3）计算被测未知铁试样溶液（I）中铁的浓度和平行测定的相对极差。
计算重铬酸钾标准滴定溶液浓度按下式计算：
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式中：c([image: image3.png]%KZCQO,
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标准滴定溶液的浓度，mol/L；
V实——250 mL容量瓶实际体积，mL；
M([image: image7.png]K,Cr,0,



)——基准物K2Cr2O7的质量，g；
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摩尔质量，49.031g/mol。
空白试验消耗的重铬酸钾标准滴定溶液的体积按下式计算：
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   未知铁试样溶液（I）中铁的浓度按下式计算：
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注：M（Fe）——Fe的摩尔质量，55.85g/mol。
2.分光光度法测定未知铁试样（II）中铁含量（该测定中玻璃计量器具用标示值）
（1）标准工作曲线制作
①将上述测定的未知铁试样溶液（I）配制成适合于分光光度法对未知铁试样（II）中铁含量测定的工作曲线使用的铁标准溶液，控制pH≈2。
②标准系列溶液配制：用吸量管移取不同体积的工作曲线使用的铁标准溶液于7个100mL容量瓶中，配制成分光光度法测定未知铁试样溶液（II）中铁含量的标准系列溶液。
③显色：制作标准工作曲线的每个容量瓶中溶液按以下规定同时同样处理：加2mL抗坏血酸溶液，摇匀后加20mL缓冲溶液和10mL 1,10-菲啰啉溶液，用水稀释至刻度，摇匀，放置不少于15min。
④测定：以不加铁标准溶液的一份为参比，在510nm波长处进行吸光度测定。以浓度为横坐标，以相应的吸光度为纵坐标绘制标准工作曲线。
（2）未知铁试样溶液（II）中铁含量的测定
①显色与测定：确定未知铁试样溶液（II）的稀释倍数，配制待测溶液于所选用的100mL容量瓶中，加2mL抗坏血酸溶液，摇匀后加20mL缓冲溶液和10mL 1,10-菲啰啉溶液，用水稀释至刻度，摇匀。放置不少于15min后，按照工作曲线制作时相同的测定方法，在510nm波长处进行吸光度测定。平行测定3次。
②由测得吸光度从标准工作曲线查出待测溶液中铁的浓度，根据未知铁试样溶液（II）的稀释倍数，求出未知铁试样溶液（II）中铁含量。
（3）未知铁试样溶液（II）中铁含量按下式计算： 
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式中：[image: image16.png]


——未知铁试样溶液（II）中铁的浓度，μg/mL；
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——从标准工作曲线查得的待测溶液中铁的浓度，μg/mL；
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——未知铁试样溶液（II）的稀释倍数。
