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油气化探分析测试质量监控与评估方法探讨
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（中国石油化工股份有限公司石油勘探开发研究院 无锡石油地质研究所，江苏 无锡　 ２１４１２６）

摘 要： 油气化探分析测试质量的监控与评估在现行各标准规范中规定不够详尽，质量要求上也存在一定的差异。
本文通过对现行有效的国家标准、行业标准和企业标准相关内容的比较并结合多年质量管理经验，对油气化探分

析测试工作中常用的监控和评估方法进行了系统的分析和评价。 同时，在对比研究各标准对允许误差和合格率规

定的基础上，指出了其他标准在质量规定上低于国家标准，需要及时对其进行制修订，并呼吁加快研制油气化探标

准样，保证量值准确溯源，促进和提升油气化探分析测试质量监控水平。
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０　 引言

油气化探作为油气资源勘探的重要辅助手段和

工作方法，需要通过分析测试技术对勘探研究区内

大量样品进行各类油气地球化学指标的分析测试，
然后根据测试结果并结合地质实际开展区域内含油

气性的预测和解释评价［１ ３］。 所以说分析测试数据

是开展油气化探工作必不可少的重要基础支撑，其
质量的优劣程度直接影响到油气化探解释评价的准

确性、可靠性。
通常情况下，油气化探项目动辄要分析数以千、

万计的样品，平均每件样品 ３ ～ ５ 个测试项目，工作

量巨大，耗时短则十余天，长则需要数月，对于分析

测试的质量监控和管理是一项重要的系统工程［４］。
除了常规的实验室质量保障体系外，还需要根据样

品类型、工作区域、项目设计以及测试项目等因素预

先做好分析测试质量的监控方案，样品分析测试完

成后还需要对全部监控结果进行统计分析，进而对

分析测试数据整体进行质量评估。
本文深入研究了现行国家标准、行业标准及企

业标准中对油气化探测试质量监控和评估有关规定

的内容，结合作者多年质量管理经验，较为系统地分

析了油气化探测试中 ６ 种常用质量监控方法的使用

方法和监控效果。 同时，结合对各标准中有关允许

误差和合格率等质量评估规定的对比研究结果，可
以清晰了解各标准对质量要求的差异，从而指导测

试人员及质量管理人员在实际分析测试工作中，如
何科学运用质量监控方法组合，保证整批样品分析

测试质量，进而为油气化探后续解释评价工作提供

准确、可靠的分析数据。

１　 质量监控与评估的方法依据

当前，我国油气化探工作的实施主要依据国家

标准《石油与天然气地表地球化学勘探技术规范》
（ＧＢ ／ Ｔ ３１４５６—２０１５），其中“８．２”测试要求条款中，
对于样品测试的要求主要参照国家标准《油气地球

化学勘探试样测定方法》 （ＧＢ ／ Ｔ ２９１７３—２０１２）执

行，测试质量监控应按经认证或认可的该实验室质

量管理体系程序文件检查［５］。 ＧＢ ／ Ｔ ２９１７３—２０１２
“１４．２”中对于测试质量仅以精密度作为衡量指标，
在同一实验室内，在同一测试条件下对同一样品进

行的两次独立测试结果，其绝对差值不得超过重复
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性限（ ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ ｌｉｍｉｔ，ｒ），或超过重复性限 ｒ 的情

况不超过 ５％，并给出了当前油气化探常规的 ９ 种测

试方法的重复性限 ｒ 计算公式［６］。 根据国家标准

《测量方法与结果的准确度（正确度和精密度）第 ２
部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方

法》（ＧＢ ／ Ｔ ６３７９．２—２００４），此公式一般由标准起草

单位组织多家实验室进行比对试验后根据结果确

定［７］。 一般在正常测试工作中，一个批次的油气化

探样品不涉及不同实验室进行测试，所以不适用再

现性限（ｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｉｌｉｔｙ ｌｉｍｉｔ）作为精密度衡量方法。
除国标外，涉及油气化探测试工作的还有一些

行业标准，前面提及的 ＧＢ ／ Ｔ ３１４５６—２０１５ 和 ＧＢ ／ Ｔ
２９１７３—２０１２ 分别是由石油天然气行业标准 ＳＹ ／ Ｔ
６０６２—２００８ 和 ＳＹ ／ Ｔ ６００９—２００３ 升级而成，现在这

两个行标已经废止。 现行有效的是地质矿产行业标

准《石油天然气地球化学勘查技术规范》 （ ＤＺ ／ Ｔ
０１８５—１９９７），其“６．４”条款中专门对测试质量的监

控做了要求，涉及了监控的方式、误差允许范围和评

估标准等［８］。 另外，地质矿产行业标准《地质矿产

实验室测试质量管理规范第 １４ 部分：石油地质样品

测试》（ＤＺ ／ Ｔ ０１３０．１４—２００６）中也提及了油气化探

测试的过程控制，并要求参照油气化探行业标准执

行，其“３．６．８”条款中，对酸解烃等 ９ 个测试方法的

重复分析的相对偏差允许范围做了规定［９］。
中国地质调查局 ２０１２ 年组织编制了地质调查

技术标准《海域石油及天然气地球化学勘查技术规

范》（ＤＤ２０１２⁃０９），属于企业标准级别，其中第 ８ 部

分对海域油气化探的样品测试做了相应的规定和要

求，“８．５”条款专门规定了质量监控的方法以及合格

率的判断标准，各测试方法的相对误差允许范围要

求与前面所述的地质矿产行业标准基本一致。

２　 质量监控方法

油气化探分析测试中的质量监控方法在各标准

规范中没有作统一要求，如 ＤＺ ／ Ｔ ０１８５—１９９７ 中要

求做不少于基本样 １０％的平行检查和不少于基本

样 ３％的密码检查；ＤＤ２０１２⁃０９ 中除了平行样 （≥
１０％）和密码样（１％～ ５％）两种方法以外，还规定了

使用标准样、空白样、异常点复测等监控方法；国标

ＧＢ ／ Ｔ ２９１７３—２０１２ 中对质量监控的方法没有涉及。
各实验室可以根据工作实际，选择以下较常使用的

质量监控方法组合和监控频次，以保证测试数据的

准确可靠。

２．１　 标准物质和管理样

分析测试工作中的标准物质是量值溯源的根本

依据，也是测试数据准确性的保证。 对样品数量较

大、分析周期较长的同一批样品，标准物质还承担精

密度日常监控的重要作用，通过日常质量监控图来

保证分析周期内不会产生明显的系统误差。
遗憾的是，油气化探至今尚没有统一的标准

样［１０］，各实验室一般使用自制的“管理样”代替标样

进行质量监控。 在现行常规测试项目中，只有游离

烃、顶空气轻烃两个测试项目不需要样品前处理，可
以使用标准气体样品准确定量和溯源，其他测试项

目因为前处理阶段标样缺失，在量值溯源方面存在

缺陷，造成了实验室之间分析数据无法比对，更无法

组织有效的能力验证活动，大多油气化探测试项目

或参数无法实施外部质量控制。 利用管理样进行质

量监控时，通常管理样要以密码检查样的方式统一

编码，按 ３％ ～ ５％比例等间距安插至待测样品中。
测试人员自主质量监控，大多情况下也选择使用管

理样。
２．２　 平行检查样

这里专指明码检查样，主要用于无法分割样品

的质量监控，如顶空间轻烃、游离烃等项目采用瓶装

样品，无法制备密码检查样，只能采用平行检查的方

式进行质量监控。 通常标气、异常点、平行检查样品

总体数量不得低于总样数的 １０％。 对于质量管理

来说，明码监控属不得已为之，测试人员可通过多次

测试选取两个接近结果，故其公信度大打折扣。
２．３　 异常点复测

平行样检查的一种方式，对测试结果中异常高

值和异常低值样品进行复测检查，确保异常值的真

实可靠性，对油气化探后期的异常圈定和评价具有

重要意义。 异常点复测比例根据测试结果而定，一
般比例不超过 ３％。
２．４　 密码检查样

油气化探测试中最常使用的质量监控方法，也
是质量评估的重要依据，比例一般不少于总样数的

５％。 要从样品加工阶段进行密码样的部署和安插，
密码样与原样品应间隔一定的距离，按检测编号规

则和其他样品一起统一编号后流转。
２．５　 空白试验

紫外、荧光检测芳烃时，所用萃取溶剂本身可能

会含有痕量芳烃［１１］，热释汞项目中所用样品舟易污

染而造成本底值较高，这些情况都会对检测结果造

成较大影响，需要随时监控空白本底。 其他油气化

探项目一般不需要进行空白试验。

·４４０１·
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２．６　 外检

只有发生较大质量事故或委托方对样品测试质

量发生质疑等情况下，才会选择一定比例的样品送

至另外一家实验室进行外部质量检查，由于标准样

的缺失，加之国内油气化探实验室数量较少，各实验

室间技术能力和检测范围参差不齐，该方法操作上

有一定的困难。

３　 质量评估方法

３．１　 允许误差

油气化探分析测试中除国标外，其他标准对于

重复分析的结果均采用相对偏差进行衡量，其计算

公式为：ＲＥ％＝［（Ａ－Ｂ） ／ （Ａ＋Ｂ）］ ×１００％，并根据检

测方法和组分含量范围的不同，约定了从 １０％到

３０％不等的相对偏差允许范围，含量过低则不计误

差或以绝对误差允许值的形式约定。 国标 ＧＢ ／ Ｔ
２９１７３—２０１２ 中的重复性限 ｒ 的计算通过与两次测

试结果平均值 ｍ 的函数关系式得出。 由于重复性

限 ｒ 建立在各个测试项目大量重复测试的基础上统

计得出，所以不同测试项目的 ｒ 有不同的计算公式。
为便于比较不同标准对允许误差的要求区别，

我们可以假定一组测试数据，分别按照各标准的规

定和要求，计算出不超差的测量数据允许的上限值

和下限值。 由于除国标外，行业标准及其他标准允

许误差规定基本一致，故其他标准之间不需再作比

较。 通过表 １ 中数据的对比，可以明显看出，国标中

对于误差的允许范围更窄，其极差值仅为其他标准

的 ５０％左右，远远严格于其他标准。

表 １　 油气化探常规测试项目不同标准方法允许误差对比

Ｔａｂｌｅ １　 Ａｌｌｏｗａｂｌｅ ｅｒｒｏｒｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｓｔａｎｄａｒｄ ｍｅｔｈｏｄｓ ｆｏｒ ｃｏｎｖｅｎｔｉｏｎａｌ ｔｅｓｔ ｉｔｅｍｓ

测试项目 假定测定值
行标方法 国标方法

下限 上限 极差 下限 上限 极差

８．０ ４．３ １４．９ １０．６ ５．３ １１．７ ６．５
酸解烃 ／

（μＬ·ｋｇ－１）
８０．０ ４８．０ １３３．４ ８５．４ ６２．６ １００．９ ３８．３
１８０．０ １２０．０ ２７０．０ １５０．０ １４６．８ ２１８．７ ７１．９
８．０ ４．３ １４．９ １０．６ ５．５ １１．３ ５．８

顶空

φ（ＣＨ４） ／ １０－６ ８０．０ ４８．０ １３３．４ ８５．４ ６２．７ ９６．５ ３３．８
１８０．０ １２０．０ ２７０．０ １５０．０ １４５．７ ２２０．７ ７５．０
８．０ ４．３ １４．９ １０．６ ５．８ １０．７ ５．０

热释烃 ／
（μＬ·ｋｇ－１）

８０．０ ４８．０ １３３．４ ８５．４ ６４．７ ９８．７ ３４．０
１８０．０ １２０．０ ２７０．０ １５０．０ １４６．５ ２２０．９ ７４．４

荧光

ｗ（Ｂ） ／ １０－９

３０．０ ２０．０ ４５．０ ２５．０ ２２．７ ３８．９ １６．３
１２０．０ ８８．７ １６２．４ ７３．７ ９９．３ １４３．６ ４４．３

蚀变碳酸盐

ｗ（ΔＣ） ／ １０－２

０．８ ０．６ １．１ ０．５ ０．７ ０．９ ０．３
２．２ １．８ ２．７ ０．９ ２．０ ２．５ ０．５
８．０ ５．３ １２．０ ６．７ ５．９ １０．２ ４．３

热释汞

ｗ（Ｈｇ） ／ １０－９ １５．０ １１．１ ２０．３ ９．２ １２．５ １７．７ ５．２
２５．０ ２０．５ ３０．６ １０．１ ２１．８ ２８．４ ６．６

３．２　 合格率的判断

标样或管理样肩负测试数据准确性重任，如与标

准值差异超出允许范围，必须查清原因，必要时邻近

样品乃至同批样品要进行复测检查，因此标样和管理

样的密码检查必须无一超差，是 １００％的合格率。
平行检查样和密码检查样的合格率各行业标准

中规定差异不大，ＤＺ ／ Ｔ ０１８５—１９９７ 中规定平行检

查的合格率达到 ８５％，密码抽查一次合格率酸解烃

和水溶烃法为 ８０％；ΔＣ、测汞、微量元素及轻烃法为

７５％；紫外吸收光谱与荧光光谱等其他方法为 ７０％。
ＤＺ ／ Ｔ ０１３０—２００６ 中对于石油地质样品要求试样重

复分析的相对偏差合格率大于 ８０％，则判定此批样

品分析测试质量合格。 ＤＤ２０１２⁃０９ 中测试质量合格

的要求是明码检查合格率 ８５％以上、密码检查合格

率 ８０％以上。 国家标准 ＧＢ ／ Ｔ ２９１７３—２０１２ 中对合

格率表述不够明确，但要求重复分析的绝对差值超

过重复性限 ｒ 的情况不超过 ５％，可以理解为重复分

析监控的合格率应不低于 ９５％，这样的质量标准要

求对于管理样监控偏低，而对于密码样监控则偏高。
３．３　 其他评估指标

质量评估中还会关注报出率指标，如 ＤＺ ／ Ｔ
０１８５—１９９７ 中报出率要求不低于 ８０％，ＤＤ２０１２⁃０９
中要求报出率要达到 ７０％以上。 对于常规的 ９ 种化

探测试项目，一般实验室所采取的以现代分析仪器

为主的分析方案组合基本都能满足检出限要求，主
要指标的报出率均可达到 １００％。
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质量监控图因为是根据标样或管理样的监控数

据做出的更直观的表示方式，实验室作为长期质量

跟踪和实时监控是很有必要的，但对于某一批次样

品的质量评估不是必要的参照指标，可根据分析周

期的长短选择使用。

４　 发展展望与建议

油气化探分析测试质量的监控和评估是一项重

要的工作内容，监控和评估的方法建立在长期经验

积累基础上，质量标准要求应以满足油气化探科研

生产需要为原则。 当前，油气化探根据勘探阶段的

不同，划分为概查、普查、详查、精查等 ４ 个阶段，各
阶段的地质任务和评价目标不同，对测试质量的允

许误差要求也应做不同的规定，有时允许误差要求

过分严格没有必要，不会对解释评价造成影响，反而

有可能造成测试资源的浪费。
测试质量评估关注测试数据的准确度和精密

度，油气化探标准样的缺失使得部分项目测试结果

的准确性难以精确评估，对分析测试质量的监控和

评估造成较大影响，各实验室应在管理样制备、使用

以及保存等经验基础上，积极探索研制全国统一的

油气化探标准样，促进油气化探测试质量监控和评

估方法体系的完善和发展。
油气化探分析测试质量的监控和评估仅仅依据

分析测试方法标准还远远不够，其质量管理应是一

个系统工程，必须和实验室的质量管理体系进行紧

密结合，并使之有效运行，从“人、机、料、法、环”等

各环节进行全方位把控，鉴于油气化探分析测试具

有一定的学科领域特殊性，建议各实验室结合自身

实际编制质量监控和评估的作业指导书，规范质量

管理。

５　 结论

１） 油气化探测试质量监控和评估方法在现行

各标准规范中未做统一具体规定，其质量要求亦存

在较大差别。
２） 不同质量监控方法使用条件和监控目的有

所不同，应根据测试项目及分析条件选择适合的监

控方法组合和监控频次。
３）现行国标 ＧＢ ／ Ｔ ２９１７３—２０１２ 在允许误差和

合格率要求上远远严格于其他标准，根据标准的选

用原则，应优先选用国家标准。 行业标准、企业标准

等其他标准需要及时启动标准修订工作。
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