河北省第二届技能大赛
农产品食品检验员赛项竞赛样题
模块一 香肠（火腿肠）样品中添加剂含量的测定
在本模块中，选手将获得一个香肠（火腿肠）样品，选手要完成以下任务：
●根据实验操作指导和所提供的专业资料，制订“香肠（火腿肠）样品中添加剂含量测定”实验计划；
●根据实验操作指导和所提供的专业资料，配制相关溶液，准备实验；
●根据实验操作指导和实验计划，测定给定样品的添加剂含量，测定给定样品的加标回收率；用相对极差（%）评估测定的重复性；
●完成一份实验报告，应包括：实验过程中必须做好的健康、安全、环保措施；实验中的物料计算和过程记录、数据处理、结果的评价。
完成本模块的总时间为 4.0 小时。
设备与耗材：
按照《技术文件》“设备耗材清单”准备
试剂与溶液：
按照《技术文件》“试剂、药品清单”准备
实验操作指导
参照GB 5009.33—2016 食品安全国家标准食品中亚硝酸盐与硝酸盐 第二法分光光度法的测定基础上略有改动。
1. 溶液配制
按试题要求配制指定的实验试剂溶液。
2.样品处理
称取适量样品匀浆,加入饱和硼砂溶液，加入 70℃蒸馏水，沸水浴加热，冷却后定量转移，依次加入沉淀剂，静置后过滤备用。同样方法处理加标样品。
3．标准曲线建立
吸取不同体积的亚硝酸钠标准溶液，分别加入对氨基苯磺酸溶液和盐酸萘乙二胺溶液，充分反应后，测定吸光度，建立标准工作曲线， 标准曲线自动生成并打印。
4．待测样品测定
取适量的过滤后的样品滤液，分别加入对氨基苯磺酸溶液和盐酸萘乙二胺溶液，反应后测定吸光度。
5.报告处理
各参赛选手，根据赛项规程，独立完成一份过程报告，应包括：实验过程中必须做好的健康、安全、环保措施，实验中的物料计算和过程记录，定量分析样品中亚硝酸钠的含量 (单位 mg/kg)，计算相对极差（%）、回收率（%），结果分析。
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模块二  乳粉中钙含量的测定
在本模块中，选手将获得乳粉消解样品，选手要完成以下任务：
●根据实验操作指导和所提供的专业资料，制订“乳粉中钙含量的测定”实验计划；
●根据实验操作指导和所提供的专业资料，配制相关溶液， 准备实验；
●根据实验操作指导，测定样品中钙含量，用相对标准偏差（%）评估测定的重复性；
●完成一份实验报告，应包括：实验过程中必须做好的健康、安全、环保措施；实验中的物料计算和过程记录、数据处理、结果的评价。
完成本模块的总时间为 2.0小时。
设备与耗材：
按照《技术文件》“设备耗材清单”准备
试剂与溶液：
按照《技术文件》“试剂、药品清单”准备
实验操作指导
本部分的操作规程在参照标准 GB 5009.92-2016 《食品中钙的测定》第二法EDTA滴定法基础上略有改动。
1. 溶液配制
按试题要求配制指定的实验试剂溶液。
2.样品称量
各参赛选手，根据赛项规程要求，利用比赛现场提供的仪器和材料等，独立完成样品消解液、试剂空白液的称量（直接称量法），样品消解液及试剂空白液由组委会提前准备好（参考标准湿法消解制备样品），样品消解实操部分不作为考核点，组委会提供样品消解液及试剂空白液。 
分别称量约 1g（精确至0.001g）样品消解液2～3份（范围 30～120 mg/L）、试剂空白液1份于试管中，待测。 
3.滴定 
各参赛选手，根据赛项规程要求，利用比赛现场提供仪器和试剂等，独立完成滴定度（T）的测定、样品消解液及试剂空白液滴定的操作。 
1  滴定度（T）的测定 
吸取 0.500 mL 钙标准储备液(100.0 mg/L)两份分别于试管中， 分别加1滴硫化钠溶液(10 g/L)和0.1 mL柠檬酸钠溶液(0.05 mol/L)， 加 1.5 mL 氢氧化钾溶液(1.25 mol/L), 加 3 滴钙红指示剂, 立即以 EDTA 溶液滴定, 至指示剂由紫红色变蓝色为止, 记录所消耗的EDTA 溶液的体积。根据滴定结果计算滴定度(T)。  
2 样品消解液滴定 
在盛放样品消解液的试管中，分别加 1 滴硫化钠溶液(10 g/L) 和 0.1 mL 柠檬酸钠溶液(0.05 mol/L), 加1.5 mL氢氧化钾溶液 (1.25 mol/L), 加3滴钙红指示剂, 立即以EDTA溶液滴定, 至指示剂由紫红色变蓝色为止, 记录所消耗的 EDTA 溶液的体积。 
3 试剂空白液滴定 
在盛放试剂空白液的试管中，加 1 滴硫化钠溶液(10 g/L)和 0.1mL 柠檬酸钠溶液(0.05 mol/L), 加1.5 mL氢氧化钾溶液(1.25 mol/L), 加3滴钙红指示剂, 立即以EDTA溶液滴定, 至指示剂由紫红色变蓝色为止，记录所消耗的 EDTA 溶液的体积。 
4.报告处理
各参赛选手，根据赛项规程，独立完成一份过程报告，应包括：实验过程中必须做好的健康、安全、环保措施，实验中的物料计算和过程记录，定量分析样品中钙的含量 (单位 mg/kg)，计算相对标准偏差（%），结果分析。

