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摘　要：为解决柴油入厂检验中残炭检测结果离散度高的问题，本研究选取残炭、灰分、总污染物及机械杂质等四
项关键指标，采用控制变量法探究恒重操作对检测数据稳定性的影响。结果表明：由于灰分检测标准强制恒重，两

组数据稳定性无明显差异；未执行恒重操作时，残炭、总污染物、机械杂质等检测结果的相对标准偏差分别升至

５３％、８７％、７９％，数据离散度显著增大。在柴油残炭检测中，补充空白试样管恒重操作可有效降低称量不确定
度，控制系统误差，提升低残炭（≤０１％）样品、能力验证等场景下检测数据的准确性与重复性。该研究为实验室
柴油检测质量控制提供了借鉴。
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第２期 基于恒重操作的柴油残炭检测方法

　　柴油是工业生产、交通运输等领域的重要动力
能源，质量检测项目涵盖１８项指标，其中灰分、总污
染物、机械杂质及残炭等直接反映柴油的精制程度、

清洁度及使用性能。在实际检测中发现，柴油低残

炭（≤０１％）检测结果经常出现波动，推测与空白
试样管质量不稳定存在关联。恒重操作是重量分析

法的核心环节，灰分、总污染物、机械杂质及残炭的

测定均涉及恒重操作，其中灰分检测标准明确要求

恒重操作，但对残炭检测空白试样管恒重未作强制

规定。基于此，本文通过试验研究恒重操作对柴油残

炭检测结果的影响，为提升检测质量提供技术支撑。

１　恒重操作
１．１　标准要求

标准ＤＬ／Ｔ９３８—２０２３《火电厂排水水质分析方
法》关于“恒重操作”的定义是连续两次烘干或灼烧

后的质量，其差值不超过 ００００３ｇ。具体操作步
骤：器皿和试样经规定条件灼烧、烘烤后，置于干燥

器冷却至室温，使用分析天平称量，重复上述操作直

至连续两次称重质量差值符合要求［１］。

ＧＢ／Ｔ１７１４４—２０２１《石油产品残炭测定法 微量
法》［２］要求试样管洁净、干燥，并未对空白试样管恒重

作出强制规定。残炭以“试样＋试样管”检测前后的
质量差作为计算基准。理论上空白试样管质量波动

不影响结果，但试验中发现对于低残炭（≤０１％）样
品检测，空白试样管的微小质量波动会显著扩大称量

不确定度，导致检测结果出现偏差。恒重操作的核心

作用是稳定器皿质量，消除称量过程中的不确定度，

有效提升低残炭、低污染物样品检测数据的稳定性。

１．２　应用价值
恒重操作是对标准检测流程的优化补充，并非

是对标准条款的修改，其应用价值体现在三个方面：

一是控制系统误差，通过稳定空白试样管质量，降低

低残炭样品称量不确定度；二是提升数据重复性，在

方法验证、能力验证等场景中保障数据准确性；三是

避免结果误判，当残炭检测结果接近方法检出限时，

可消除因试样管质量波动导致的判定偏差。

１．３　操作流程
恒重操作遵循标准化流程，具体操作要点：首先

采用中性洗涤剂浸泡，并用纯水冲洗去除试样管表面

油污及污染物残留，顽固污渍可辅以无水乙醇擦拭。

然后将洁净试样管置于１０５±５℃恒温干燥箱１ｈ以
上，彻底去除吸附水。烘干后立即移入常温干燥器冷

却至室温，冷却时间不少于３０ｍｉｎ，消除环境湿度的
影响。最后使用００００１ｇ称量精度的分析天平称重，
重复“烘干－冷却－称量”流程，直至连续两次称重质
量差不超过０．０００３ｇ，确认空白试样管质量稳定。

需要注意的是，恒重操作仅针对空白试样管，标

准规定的试样称量、加热焦化等核心检测流程没有

变化。所有空白试样管的恒重操作条件保持一致，

包括烘干温度、冷却时间、天平称量环境等，避免因

操作条件差异引入新的误差。

１．４　适用场景
恒重操作需结合检测需求确定，具体适用场景

及取舍原则：残炭含量不超出０１％的低残炭柴油
样品检测；方法验证、能力验证及实验室间比对等质

量控制活动；检测数据精密度要求较高的检测项目。

其他情况无需恒重操作，如日常生产的检测、对精密

度要求低的样品检测，按标准要求保持试样管洁净

干燥即可。

２　试验方法与结果
２．１　试验材料与设备

试验 材 料 为 车 用 ０＃柴 油，其 执 行 标 准
ＧＢ１９１４７—２０１６《车用柴油》［３］。分析设备和仪器
包括分析天平（测量精度００００１ｇ）、马弗炉、干燥
器、试样管、瓷坩埚、恒温干燥箱若干，均在计量检定

有效期内。

试验分 ２组开展，Ａ组为对照组（无恒重操
作），Ｂ组为试验组（执行恒重操作），制备１２组平
行样品，随机分为 Ａ、Ｂ两组，每组６个样品。Ａ组
的试样管、瓷坩埚执行恒重操作；Ｂ组的试样管、瓷
坩埚按标准要求清洁干燥，省略恒重步骤。每组样

品满足各指标检测方法最低用量要求。试验采用控

制变量法，在检测环境、仪器设备、试样初始状态一

致的条件下，对比两组试样残炭、灰分、总污染物及

机械杂质等检测结果的稳定性，探究恒重操作对检

测数据准确性的影响。

四项指标检测分别执行ＧＢ／Ｔ１７１４４—２０２１《石
油产品残炭测定法 微量法》、ＧＢ／Ｔ５０８—２０１５《石
油产品灰分测定法》［４］、ＧＢ／Ｔ３３４００—２０１６《中间馏
分油、柴油及脂肪酸甲酯中总污染物含量测定

法》［５］和ＧＢ／Ｔ５１１—２０１０《石油产品和添加剂机械
杂质测定法 重量法》［６］。

２．２　试验结果
记录两组样品各项指标检测结果，计算平均值

３８
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与相对标准偏差（ＲＳＤ），评估数据稳定性。Ａ、Ｂ两
组试样的四项指标检测原始数据及统计结果分别见

表１、表２。
表１　Ａ组检测结果

样品编号
残炭

／％
灰分

／％
总污染物

／（ｍｇ·ｋｇ－１）
机械杂质

／％

０１ ０．０８２ ０．０１５ ０．００８ ０．００６

０２ ０．０８０ ０．０１４ ０．００７ ０．００５

０３ ０．０８３ ０．０１５ ０．００８ ０．００５

０４ ０．０８１ ０．０１４ ０．００７ ０．００６

０５ ０．０８２ ０．０１５ ０．００８ ０．００５

０６ ０．０８１ ０．０１４ ０．００７ ０．００６

平均值 ０．０８１５ ０．０１４５ ０．００７５ ０．００５７

相对标准偏差

（ＲＳＤ）／％ １．２ １．６ １．３ １．８

表２　Ｂ组检测结果

样品编号
残炭

／％
灰分

／％
总污染物

／（ｍｇ·ｋｇ－１）
机械杂质

／％

０１ ０．０８５ ０．０１５ ０．００９ ０．００７

０２ ０．０８９ ０．０１６ ０．０１２ ０．００９

０３ ０．０８３ ０．０１４ ０．００８ ０．００６

０４ ０．０９１ ０．０１５ ０．０１３ ０．０１０

０５ ０．０８７ ０．０１６ ０．０１１ ０．００８

０６ ０．０８４ ０．０１４ ０．００９ ０．００６

平均值 ０．０８６５ ０．０１５０ ０．０１０３ ０．００７７

相对标准偏差

（ＲＳＤ）／％ ５．３ ２．１ ８．７ ７．９

由表１、表２可知，Ａ组四项指标检测结果的相
对标准偏差均小于２０％，而且数据重复性良好。Ｂ
组中，灰分检测因为标准强制要求恒重，其相对标准

偏差为２１％，相较于 Ａ组无明显差异；而残炭、总
污染物、机械杂质等三项指标相对标准偏差分别达

到５３％、８７％、７９％，数据稳定性较 Ａ组大幅下
降。上述结果表明，恒重操作对残炭、总污染物、机

械杂质等检测数据稳定性至关重要，空白器皿质量

波动会导致检测结果离散度增大。执行恒重操作

后，空白器皿质量稳定，有效降低了称量不确定度，

提高了数据准确性。

在残炭高温检测过程中，试样管由于灼烧不充

分或冷却环境湿度影响，若无恒重操作会导致空白

试样管质量波动，极易在低残炭样品检测中被放大，

使检测结果出现系统性偏差。执行恒重操作后，由

于消除了空白试样管质量波动带来的误差，所以连

续两次称重偏差稳定在０．０００３ｇ以内，表明残炭检
测结果的准确性与重复性良好。

３　柴油检测误差产生原因及处置措施
笔者结合试验研究与工作实践，梳理出残炭、灰

分、总污染物、机械杂质等四项指标检测误差产生原

因及处置措施（见表３），以期为实验室质量控制提
供参考。

表３　柴油四项检测指标常见误差产生原因及处置措施

检测项目 误差产生原因 处置措施

残炭
１．试样加热飞溅

２．试样管未执行恒重／冷却不充分

１．低温蒸发后升温，控制称样量

２．试样管烘干至恒重，冷却时间≥３０ｍｉｎ

灰分

１．试样燃烧过程中飞溅

２．马弗炉温度未达７７５±２５℃

３．灰分吸湿／环境湿度大

１．小火加热，坩埚口加盖留缝

２．校准温控

３．煅烧后立即入干燥器／定期换干燥剂

总污染物

１．滤膜未恒重／溶剂未挥发

２．过滤压力／温度不符

３．溶剂不纯，引入杂质

４．环境灰尘污染滤膜

１．滤膜在１０５±５℃恒重，过滤后延长干燥时间

２．控制过滤压力与环境温度

３．选用优级纯溶剂，经空白滤膜预处理

４．洁净环境操作，戴无尘手套，装置加盖

机械杂质

１．滤纸孔径不符／未恒重

２．溶剂温度不足

３．过滤流速过快致杂质穿透

４．滤纸转移滤渣脱落

１．选用标准孔径滤纸并恒重

２．溶剂加热至规定温度，趁热洗涤滤渣

３．控制流速，滤液浑浊重滤

４．操作轻柔，避免触碰滤渣面
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４　结束语
审计整改是国有企业审计工作的落脚点，更是

推进企业治理体系和治理能力现代化的重要抓手。

国家审计署的顶层设计提供了根本遵循，内蒙古自

治区审计厅《审计查出问题整改实施办法》构建了

具有地方特色的闭环管理体系，为国有企业整改指

明了方向。提升国有企业审计整改质效，需以思想

建设为引领，压实整改主体责任；以制度完善为基

础，筑牢闭环管理根基；以技术创新为支撑，提升整

改管理效能；以协同联动为保障，凝聚整改监督合

力。通过多维度发力，推动国有企业审计整改从

“被动应付”向“主动作为”转变，从“解决个案”向

“系统治理”转变。唯有如此，才能充分发挥审计整

改的治本作用，切实维护国有资产安全，规范国有企

业经营管理，为国有企业高质量发展提供坚实审计

保障。未来，随着整改制度的完善和执行力度的加

强，审计整改必将在国有企业治理现代化中发挥更

重要的作用。
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４　结束语
本试验研究证明恒重操作是保障柴油残炭、灰

分、总污染物、机械杂质等检测数据稳定性、准确性

的关键步骤。针对ＧＢ／Ｔ１７１４４—２０２１《石油产品残
炭测定法 微量法》标准，在低残炭（≤０１％）的样
品检测、能力验证等场景中，补充空白试样管恒重操

作，可有效避免试样管质量波动导致的系统误差，提

高检测结果的准确性。结合试验研究，笔者归纳出

四项指标检测数据产生误差的原因以及处置措施，

为提升柴油检测质量提供借鉴。
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