《石油专用自然伽马刻度器校准规范》（征求意见稿）

编写说明

1  任务来源、编写依据、与国际相关技术文件的兼容情况

1.1  任务来源

根据《市场监管总局办公厅关于印发2022年国家计量技术规范项目制定、修订及宣贯计划的通知》（市监计量发[2022]70号）要求，制定《石油专用自然伽马刻度器校准规范》。由中国石油集团测井有限公司负责编写，参加编写的单位还有中石化经纬有限公司胜利测井公司、中海油田服务股份有限公司油田技术事业服务部、大庆油田技术监督中心等单位。
1.2  编写依据
1.2.1原则

规范编写遵循“科学、合理、先进、适用”的标准制定原则。规范编制过程中基于国家计量技术规范和国家标准给出的规则，结合实际计量测试技术进步和工作中发现的问题，查询、收集和整理计量领域基础性计量检定/校准技术规范，及自然伽马刻度器有关规范、文献和技术资料的基础上，经编制组多次反复研究讨论起草。满足企业的生产、科研要求，以行业标准为依据，参照其他相关行业标准中校准方法的编制，制定出满足行业技术要求的国家计量校准规范。

1.2.2 主要依据
（1）规范的编写内容、结构、格式符合JJF 1071《国家计量校准规范编写规则》的统一规定和要求；

（2）文中的通用计量术语来自于JJF 1001《通用计量术语及定义》；

（3）校准结果测量不确定度评定的依据与方法来自JJF 1059《测量不确定度评定与表示》和JJF 1033《计量标准考核规范》；

（4）规范中所用到的术语，来自于SY/T 6139-2005 《石油测井专业术语》。新定义术语“自然伽马量值传递仪器”；

（5）规范中的技术指标、校准项目和校准方法有相当一部分来自于 SY/T 7077-2016《 自然伽马刻度器校准方法》；

（6）规范中辐射防护要求来自于GBZ 142 《油（气）田测井用密封型放射源卫生防护标准》。

1.2.3效果

规范结合石油工业测井计量站及送检企业生产实际，使编写的规范做到既先进科学，体现行业的技术水平，有利于技术进步，又能保证国内主要生产企业均可使用，有行业的指导作用。 

1.3  与国际相关技术文件的兼容情况

国外各大测井公司十分重视核测井的量值准确性和工程控制，不同程度地建有相应的自然伽马刻度装置，已应用于测井仪的检测与校准，如何进行刻度器的量值传递未见报道，未将自然伽马测井仪列入专用计量器具的管理范畴，未见同类标准。
2  对所规定的主要技术要求、试验条件、试验方法的有关说明
规范的主要内容包括：定义了与自然伽马刻度有关的常用术语，概述了自然伽马刻度器的作用和原理。在自然伽马刻度器的计量特性描述中对API标称值及不确定度做出要求；为保证刻度器校准的准确性，在刻度器校准条件中对人员、环境和校准设备提出要求，并对校准设备技术指标进行了说明；介绍了刻度器校准方法，包括校准值及其不确定度的确定。对复校时间间隔提出了建议。

计量标准的不确定度或准确度等级或最大允许误差应当根据标准计量标准的具体情况，按照本专业规定或约定俗成进行表述。
2.1 主要技术要求说明

2.1.1刻度器API标称值及不确定度要求

刻度器API标称值及不确定度要求在表1中列出。
表1  刻度器的主要计量特性
	序号
	主要计量特性

	1
	刻度器标称值范围：100API～200API

	2
	刻度器标称值相对扩展不确定度：3%


2.1.2主要技术要求依据
根据SY/T 7077-2016《自然伽马刻度器校准方法》5.2，刻度器标称值范围的确定依据：上限范围是因为API的最高溯源来自美国休斯顿大学自然伽马标准井，它的值是200API；下限范围是因为休斯顿大学自然伽马标准井建井的依据是高放层和低放层的放射性物质含量是地层泥岩平均放射性物质含量的2倍，那么100API值对应的放射性物质含量就等于泥岩平均放射性物质含量。这样的设定，可使自然伽马刻度器更真实得模拟地层信息，能够和最高标准井保持一致。
刻度器标称值相对扩展不确定度的确定依据：油田自然伽马测井曲线验收标准是误差≤5%，那么刻度器的相对扩展不确定度的要求就要更高，刻度器作为模拟地层的设备，做到≤3%即可。

2.2  试验条件说明

2.2.1校准条件
为了确定自然伽马刻度器的标称值，必须具备复现量值单位的标准计量器具（标准井）以及相应的仪器仪表（量值传递仪器和必要的辅助设备如地面采集系统）。同时，校准测量工作又必然在某个特定的环境里，由测量人员按照一定的测量方法来完成。确定校准条件，首先要找出影响校准不确定度的主要因素，并采取有效措施将这些影响因素的影响量控制到合适的程度，如要求校准条件尽量采用标准环境测试（如居中，井眼充水），并确保在整个校准过程中始终保持标准状态，这样就减少了因偏离标准环境产生的测量误差，以保证校准工作的正常运行和校准结果的有效性和准确性。

如上所述，试验条件可分为人员、环境、防护和主要设备四个方面。
2.2.2人员

进行自然伽马刻度器校准工作的人员，要求满足的条件：

a）经过测井专业技术培训合格，会使用量值传递仪器；

b）核测井仪器刻度作业人员应取得放射性工作人员培训合格证；

c）工作期间应正确穿戴劳动防护用品，正确使用职业健康、安全和环保防护设施。
2.2.3环境

环境条件包括大气环境条件（例如：温度、湿度等）、机械环境条件( 例如：振动、冲击等)、电磁兼容（例如：电磁屏蔽、电磁干扰、辐射等）等。计量校准环境条件是由计量标准、计量器具、计量人员在正常工作所需要的环境条件来确定的。如：计量标准井安放在水中保存和使用，不允许出现结冰；地面系统工作温度指标为5℃～45℃；振动加速度为19.6m/s2，振动频率为5Hz～55Hz；测井仪器的振动加速度为29.4m/s2，振动频率为5Hz～150Hz；超出此值上限的便称为强振动。电磁干扰会使设备性能降低，应减少传导干扰和辐射干扰，避免强磁场的产生，如周边没有高压线、没有大的电磁体等，非极端条件不会有强磁场（磁感应强度高于20T），而实验室在一般条件下能满足无强磁场条件。
本校准工作主要在室内常温、常压下进行，根据校准实际工作需要和实际环境的设施配备情况，主要对温度、湿度指标进行规定。而校准场所（如校准大厅、井口），所设温度条件（1℃～45℃）较地面测井系统的温度规定（5℃～35℃）要宽些。
2.2.4防护

对工作场所和校准人员的安全防护应符合国家有关法规的规定。
2.2.5设备
2.2.4.1标准井

标准井技术指标要求见表2。

表2 标准井技术指标
	标准井
	标称值
	相对扩展不确定度
	层厚
	纵向范围

	自然伽马标准井
	≥200API
	2.5%
	≥1050mm
	≥1200mm


行业标准SY/T 7077-2016《自然伽马刻度器校准方法》中的标准井相应指标是参照行业最高标准制定的，考虑到本规范的适用性，在满足量值传递要求的基础上，对标准井技术指标作了新的要求。

标准井主要技术指标确定依据：西安自然伽马行业最高标准井标称值207.45API，扩展不确定度3.98API，相对扩展不确定度2%，井体壁厚1050mm,纵向1510mm，通过对国内目前各大油田现有的自然伽马标准井进行调研，数据如表3所示。由此根据自然伽马刻度器相对扩展不确定度3%，结合检定系统表中从上到下的传递过程中，计量标准器不确定度等级随之降低的原则，同时考虑现场自然伽马刻度应用实际需求，定下自然伽马标准井主要技术指标。

表3 国内标准井的调研
	标准井
	大庆
	东营
	天津
	燕郊
	重庆
	西安

	标称值
	208.90
	222.00
	220.00
	252.70
	680.00
	207.45

	扩展不确定度
	4.00
	/
	/
	4.80
	7.40
	3.98

	壁厚
	1200mm
	1200mm
	1200mm
	1240mm
	/
	1050mm

	纵向范围
	1500mm
	1800mm
	1200mm
	1500mm
	2000mm
	1510mm


2.2.4.2 配套设备
配套设备主要技术指标见表4。

表4 配套设备主要技术指标
	设备名称
	主要技术指标
	数量

	地面采集系统
	计数率测量相对误差
	±0.1%
	1套

	量值传递仪器
	测量计数率稳定性
相对误差
	≤1%
	1支

	
	测量计数率重复性
相对标准偏差
	＜2%
	


测量计数率重复性相对标准偏差的确定依据：SY/T 5600-2010《石油电缆测井作业技术规范》里自然伽马测井仪技术参数中测量范围为（0～1000）API﹑测量精度7%。参照美国CLIA-88中实验室质量控制文件中“标准差或变异系数应小于或等于允许总误差的1/3或1/4”和JJF1104-2003《国家计量检定系统表编写规则》中“评定示值误差的不确定度应小于或等于被评定测量仪器的最大允许误差的绝对值的1/3”,石油工业测井计量站自然伽马行业最高标准装置主要配套设备标准自然伽马测井仪重复性相对标准偏差达到1%，根据传递过程中，计量标准器不确定度等级随之降低的原则，量值传递仪器测量计数率重复性相对标准偏差应小于2%。

调研的目前石油测井常用仪器重复性计数率相对标准偏差如表5所示。

	重复性测量
	1309
	EILOG05
	EILOG06
	CTGC1501
	5700
	备注

	1
	79.9600
	427.641
	482.765
	304.371
	185.882
	本

底

状

态

下

	1
	79.6400
	421.175
	474.105
	308.866
	191.059
	

	3
	78.1600
	427.240
	472.747
	309.996
	188.629
	

	4
	79.4600
	414.670
	477.667
	313.606
	186.565
	

	5
	78.8200
	422.493
	480.773
	311.082
	186.686
	

	6
	79.0400
	415.338
	474.347
	310.896
	185.931
	

	7
	78.2600
	414.954
	484.421
	307.970
	191.212
	

	8
	79.7500
	422.412
	481.219
	317.468
	190.097
	

	9
	79.5800
	421.160
	485.369
	310.924
	190.003
	

	10
	80.1100
	430.365
	487.047
	306.580
	189.659
	

	11
	78.5700
	424.227
	479.793
	314.789
	191.780
	

	相对标准偏差%
	0.86
	1.26
	1.00
	1.12
	1.18
	


2.3  校验方法说明

所有的测量由于设备、环境等种种因素的限制，测得的结果只能达到有限的准确度，实际能达到的准确度取决于计量器具的准确度和所采用的测量方法。

2.3.1 校准方法总则

溯源性是指通过连续的比较链，使测量结果能够与国家计量基准或国际计量基准联系起来的特性。自然伽马API量值是石油测井行业的专用单位，在石油测井行业内，自然伽马测井仪测量结果经自然伽马刻度器可溯源到标准井,以便统一全行业的API量值。自然伽马测井量值溯源系统如图1所示。

上级标准刻度装置(实体井)与刻度器(模拟器)之间的量值传递，因刻度器随仪器而异，因此校准某种型号的刻度器时，必须用与刻度器相配套的标准仪器来完成。
随着量值的逐级传递，其误差也逐级增加。为使计量器具（即测井仪器）的测井资料能满足测井质量要求，就必须保证刻度器量值的不确定度低于最低误差要求。为了确保量值准确，减少量值传递环节，本校准方法中规定刻度器的API值只能从行业标准装置传递而来。工作计量标准与刻度器具有相同等级的不确定度，但工作计量标准有较好的稳定性，刻度器通过与工作计量标准比对进行核查。
在现场实际工作中，绝大多数自然伽马测井仪的校准，都是通过配套的自然伽马测井刻度器完成其刻度作业的。由此可见，为有效地保证自然伽马测井仪的量值准确，刻度器量值必须按规定向标准井量值进行溯源或按校准方法规定开展校准，确保刻度器的量值准确。


图1 自然伽马测井量值溯源系统
2.3.2 测量原理

自然伽马测井是放射性测井中使用最早、最简便、应用范围较广的一种方法。不同岩性的地层，由于放射性元素含量不同，伽马射线的总强度不同，因而可以根据自然伽马测井资料划分地质剖面，确定地层的泥质含量，解决与泥质有关的油田地质问题。自然伽马刻度就是要把仪器读数与地层参数建立起响应关系并给出一个统一的计量标准。一个自然伽马API单位规定为仪器在休斯敦大学自然伽马标准井高放射性地层与低放射性地层响应差值的1/200。
自然伽马刻度器是将自然伽马标准井的API量值，传递到自然伽马测井仪的专用计量标准器具。它是模拟地层放射性强度的等效装置，设有一个高放刻度点和一个低放刻度点。绝大数情况下，低放刻度点是没有放置伽马刻度器时自然伽马测井仪测量到的自然界本底。每种型号的自然伽马测井仪都有它特定的刻度器。

2.3.3 校准原理

2.3.3.1 校准步骤

刻度器的API值不能通过直接测量获得，而需通过对被测量有函数关系的其它量进行测量才能间接得到。校准刻度器的量值，主要有三个步骤：
a)标准仪器核查：将标准仪器放入标准井高放层中，测量6组长、短源距计数率，每组测量11次，每次测量时间不少于30 s，测量完成计算稳定性符合要求后方可进行下面操作；
b)标准仪器刻度系数确定：用标准仪器在标准井中按检定规程进行测量，并用地面采集系统对其进行采集、记录，获得自然伽马计数率CPS与API值的转换系数k；
c)刻度器API值校准及不确定度的确定： 用以上相同的设备、测试条件及测试方法，对刻度器进行测量，由计数率与API转换关系获得刻度器的API值及其标准不确定度。

2.3.3.2  校准原理

校准示意图和校准原理框图如图2﹑图3所示。
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图2 校准示意图
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图3 校准原理图

2.4.3 校准方法
为了确定校准方法我们采用了分项误差分析综合法，即对所涉及的测量方法及测量器具等各个方面可能产生的测量误差来源和各种影响因素以及它们所造成的分项误差值加以逐项分析，然后选择其中主要的项目，按照误差的不同类型和不同规律综合成测量的不确定度。分项误差分析综合法可以反映各个原始误差的来源及其对测量的影响程度和它们在测量不确定度中所占的比重。通过对分项误差的分析，可以为减少测量误差和提高测量准确度提供必要的依据。
经过分析，得知在涉及的校准对象中主要包含标准装置的误差（包括标准井标准不确定度、地面采集系统标准不确定度、标准仪器标准不确定度）和测量误差（随机误差、被测量值随时间的变化、因影响量变化引起的变化等）。标准装置的误差为系统误差、用B类评估，测量误差用A类评估，测量值的不确定度由A类不确定度和B类不确定度合成。
受标准装置、测量设备所能达到的准确度水平的限制，为确保刻度器测量值的不确定度符合要求，将测量误差等影响因素的影响量控制到合适的程度，采取了以下有效措施：
a) 采集时间的确定
统计涨落是核测量中必然存在的现象，其造成的统计涨落误差为随机误差，可通过适当增加采集时间将其减小并控制到可以接受的水平。在放射性测量中，放射性统计涨落误差是重要的误差源。根据统计误差原理，统计涨落的相对误差为：
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为总计数，是计数率和计数时间的乘积。放射性测量的统计涨落误差可通过增加采集时间提高总计数，将其控制到可接受的水平。如果总计数N为90000，其相对误差不大于0.33％。根据一般测井仪器的灵敏度，采集时间选用300s时，测量点的测量总计数都远远大于90000，因此校准中，一般采集时间为300s。
b) 测量次数的合理选择
A类标准不确定度采用在重复条件下，对被测量参数进行多次测量，获得测量列的标准偏差来评估，其计算方法采用贝塞尔法，如式（1）：

[image: image6.wmf]s

=

1

n

-

1

y

-

y

i

i

=

1

n

(

)

å

2


……………………………………………
[image: image7.wmf]（1）
式中，
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分别为标准偏差，第i次测量值和测量值的算术平均值，n为测量次数。
标准偏差(的标准偏差
[image: image9.wmf]s

s

由式（2）确定：
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由此可知，标准偏差(随测量次数的增加，其精密度也随之提高。为了保证(的精密度，同时考虑工作量，在用贝塞尔公式计算标准偏差时，要求测量次数n≥6。本校准方法规定测量次数为11次。
c) 稳定性监测
在校准过程中进行标准仪器的稳定性核查和监测，即在每次测试的开始前均进行稳定性监测，确保在整个校准过程中，标准仪器的稳定性符合要求（不大于1%），测得的数据才有效。

d) 重复性考核
在校准过程中进行标准仪器的重复性考核，即在每次测试的开始前均进行重复性考核，确保在整个校准过程中，标准仪器的重复性符合要求（不大于2%），测得的数据才有效。
e) 数据处理
对有效的测量数据进行下列处理：
1） 计算A类不确定度：算出测量的算术平均值的标准差，标准偏差的基本估计采用贝塞尔公式，从而求得计数率的A类不确定度；
2）计算B类不确定度：采用均匀分布（又称矩形分布，其特征是随机误差在其界限内，出现
的概率处处相等）来描述这部分不确定度；
当各不确定度分量彼此独立时，用方和根法求出总的不确定度的标准差。
将测量的算术平均值按其测量的不确定度水平截取有效位数，并标出总的不确定度，即得出该
值的测量结果。

3 对重要条款的解释

对9.1条复校时间间隔的解释：在SY/T 7077-2016《自然伽马刻度器校准方法》中，对框架刻度器和包裹刻度器的校准间隔分别做了不同的表述。很多油田对自然伽马刻度器的复校时间往往在24月以内，但是行业标准规定48个月，与此相关有很多行业与企业规范、标准都是按照这个标准执行，如果将行业标准规定的时间间隔缩短到24个月的话，将要修改的标准规范很多，影响面太广。因此就将自然伽马刻度器的时间规定为“不大于”48个月，各单位可以在这个要求下，根据实际情况缩短复校时间间隔。
4 对重大分歧意见的处理结果和依据
规范内容、格式等没有产生重大分歧。

5  技术要求、试验条件、试验方法的合理性
中国石油集团测井有限公司长期致力于自然伽马测井仪器的研制和批量生产和自然伽马测井量值传递工作。本规范的技术要求、试验条件、试验方法来自于行业标准SY/T  7077-2016《自然伽马刻度器校准方法》，在中国石油集团长庆油田、青海油田、西南油田等现场，在不同现场环境、不同工况下对主要技术指标进行了试验验证工作。经过以上试验全面验证规范编写条款的适用性和可行性。试验结果证明本规范的主要技术指标和检验方法是合理并且科学适用的，已成熟应用到实际生产中。
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