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基于
HIVP

及红外光谱技术的冻干过程诺丽果粉

水分含量预测
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摘要!以经喷雾干燥加工的水分含量为
"';!!G

的诺丽果粉

为原料"采用真空冷冻干燥机干燥不同时间后"获得不同含

水量%

$;..G

"

,;$$G

&的样本"并结合偏最小二乘回归分析

%

HIVP

&建立诺丽果粉在真空冷冻干燥过程中水分含量与红

外光谱的定量模型#试验结果表明"水分的红外光谱吸收峰

出现在
"%.$>1

S"左右$冷冻干燥的时间越长"诺丽果粉水

分含量越少"吸收峰值越弱#水分含量在
$;..G

"

,;$$G

时"所建
HIVP

预测模型的决定系数为
$;,"

"交互验证均方

根误差为
$;%&

$而水分含量在
';$$G

"

,;$$G

时"所建
HIVP

预测模型的决定系数为
$;,(

"交互验证均方根误差为
$;&%

#

说明该方法可用于真空冷冻干燥过程中诺丽果粉水分含量

%

$;..G

"

,;$$G

&的快速预测"且当水分含量为
';$$G

"

,;$$G

时"模型准确度更高#

关键词!诺丽果粉$真空冷冻干燥$傅立叶红外光谱$水

分$

HIVP

23-45674

'

BA?3

E

AK=<5NK3DLDL<1A3ND85<>A?D<?DAM"';!!G K<5<

E

5<

E

25<=M5A1M5<NL?A?3M583DJ

9

N

E

52

9

=5

9

3?

7

"

DL<?O2>881M5<<:<

=5

9

3?

7

DAAJD23?N21

E

4<NK3DL1A3ND85<>A?D<?D

%

$;..G

"

,;$$G

&

J

9

=3MM<5<?D=

9

3?

7

D31<5<N

E

<>D3O<4

9

;RL<?DL<1A=<4J<DK<<?iP2?=

K2D<5>A?D<?DAM244N21

E

4<NK3DL

E

25D3244<2NDN

U

825<N5<

7

5<NN3A?

%

HIVP

&

K2N<ND2J43NL<=;RL<5<N84DNNLAK<=DL2DiP2JNA5

E

D3A?

E

<2̂

AMK2D<52

EE

<25<=2JA8D"%.$>1

S"

"

2?=DL<2JNA5

E

D3A?

E

<2̂ K2N

3?M48<?><=J

9

DL<M5<<:<=5

9

3?

7

D31<;HIVP1A=<4K3DL1A3ND85<>A?0

D<?D3?52?

7

<AM$;..G

"

,;$$G3?DL<?A?3M583D

E

AK=<5K2N24NA

J834D

"

2?=DL<N

U

825<AM=<D<513?2D3A?>A<MM3>3<?DMA5

E

5<=3>D3A?3N

$;,"

"

K3DLDL<3?D<52>D3O<28DL<?D3>2D3A?5AAD 1<2?N

U

825<<55A5

%

P[V/X@

&

$;%&;FAK<O<5

"

DL<N

U

825<AM=<D<513?2D3A?>A<MM3>3<?D

MA5

E

5<=3>D3A?K2N$;,(

"

K3DLDL<3?D<52>D3O<28DL<?D3>2D3A?5AAD1<2?

N

U

825<<55A5

%

P[V/X@

&

$;&%3?DL<1A=<4MA51A3ND85<>A?D<?D3?

DL<?A?3M583D

E

AK=<5M5A1';$$GDA,;$$G;iDNLAK<=DL2DDL<

E

5<0

=3>D<=O248<AM1A3ND85<>A?D<?DK2N>4AN<DADL<1<2N85<=O248<;

RL<3?M525<=N

E

<>D5AN>A

E9

>A84=J<8N<=DA=<D<>DDL<>A?D<?DAMDL<

K2D<5

%

$;..G

"

,;$$G

&

3?DL<?A?3M583DK3DLL3

7

L2>>852>

9

3?DL<

1A3ND85<>A?D<?D52?

7

<M5A1';$$GDA,;$$G;

89

:

;<5=-

'

BA?3

$

O2>881M5<<:<=5

9

3?

7

$

3?M525<=N

E

<>D581AMYA8530

<5

$

1A3ND85<

$

HIVP

诺丽果为热带水果%果实中含有赛洛宁原!

H5A6<5A0

?3?<

#+赛洛宁转化酶!

H5A6<5A?2N<

#以及维生素+矿物质+天

然氨基酸等多种营养成分)

"

*

&赛洛宁原可以在人体内转化

成赛洛宁%参与细胞代谢+修复和再生全过程)

&

*

&新鲜诺丽

果常温采摘后不易储存和运输%工业上常被加工成酵素或诺

丽果粉&诺丽果汁经喷雾干燥后%因过高的进风温度和出风

温度会破坏诺丽的营养成分%使其失去部分营养价值$而真

空冷冻干燥制备诺丽果粉时%则需要设备的冷冻面积大%干

燥时间长%能耗也高&采用喷雾干燥和真空冷冻干燥联合处

理果粉%不仅保持了果粉的营养成分%还提高了冷冻干燥的

工作效率%节省能耗&加工时%先采用较低的喷雾干燥温度

使诺丽果脱除
($G

以上的水分后%再进一步冷冻干燥脱水%

%'



经过一段时间的冷冻干燥处理%获得不同含水量的诺丽

果粉&

红外光谱是指某一物质受红外光照射后%其分子吸收一

部分能量并转变为分子的振动与转动内能&以波长或者波

数为横坐标%透过率或吸光度为纵坐标%得到该物质的红外

吸收光谱图&不同的分子具有不同的振动与转动内能%故而

吸收峰的位置与峰高均有所不同%由此可以判断物质的存在

与含量)

!

*

&红外光谱可用于食品+化工产品的水分+化学成

分的检测&而
HIVP

即偏最小二乘回归是将多因变量对多

自变量进行回归建模%尤其是当各变量总体内部拥有较高程

度的相关性时%用此法进行回归建模分析%依次比对每个因

变量做多元回归更加有效%其结论更加可靠%整体性更

强)

.S%

*

&刘世龙)

#

*采用了红外光谱法检测玉米粉和乙醇中

水分含量$黄红梅等)

(

*研究了大豆油煎炸过程的衰减全反射

红外光谱$王凯悦等)

,

*研究了干燥条件影响诺丽中水分和蒽

醌类化合物含量&运用传统的研究方法测定样品的含水量

不仅耗时长%而且消耗量大%无法满足对样品中含水量的实

时监测&本试验研究喷雾干燥后的诺丽果粉在真空冷冻干

燥过程中水分含量的变化%通过运用偏最小二乘法回归建

模%探索红外光谱测定真空冷冻干燥过程中的果粉水分含

量%旨在实现果粉冷冻加工过程中的快速检测&
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材料与方法
";"

!

材料与仪器

";";"

!

材料与试剂

可溶性淀粉"分析纯%天津市福晨化学试剂厂$

麦芽糊精"

T/

值为
"(

%山东滨州西王食品有限公司$

新鲜诺丽果"海南西沙诺丽公司&

";";&

!

仪器设备

微型喷雾干燥实验装置"

I0""#

型%天津大学北洋化工实

验设备有限公司$

冷冻干燥机"

I]*0"$

型%北京四环仪器厂有限公司$

智能傅里叶变换红外光谱仪"

%#$$

型%美国
RL<51AV>30

<?D3M3>

公司&

";&

!

方法

";&;"

!

样品处理
!

将新鲜诺丽果清洗干净%切片%打浆%过滤

得到诺丽果汁%冷藏备用&取诺丽果汁加入一定比例的助干

剂%即果汁
(

可溶性淀粉
(

麦芽糊精的比例为
"'

(

"

(

$;"

&

喷雾干燥的条件"进风流量
&'1

!

(

L

%进风温度
"$'`

%进料

速度
&$5

(

13?

&最终得到水分含量为
"';!!G

的诺丽果粉&

";&;&

!

冷冻干燥条件设置
!

准确称取
$;'

7

的诺丽果粉
&#

份%密封%然后将其进行
'L

冷冻预处理后再进行真空冷冻

干燥&设置真空度
"$H2

%冷冻干燥温度
S.$`

&真空度和

温度达到设定值后开始计时%每隔
&L

%依次取出
"

份样品%

迅速将样品移到干燥器中放至室温后%称量!

N

#%按式!

"

#进

行计算冷冻干燥过程中诺丽果粉中的水分含量&
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Y
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% !
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式中"

K

'''诺丽果粉的水分含量%

G

$

N

'''干燥后的质量%

7

&
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红外光谱扫描
!

取诺丽粉约
"1

7

%加入约
"'$1

7

干

燥的溴化钾%研磨%混合%压片%于
.$$

"

.$$$>1

S"进行红外

光谱扫描)

"$

*

%采集光谱数据&每份样品均扫描
!

次%取平均

值%校正基线处理%平滑处理%标记相应的峰值%便于数据

分析&

";&;.

!

光谱数据处理
!

将采集的果粉光谱数据与实测含水量

相对应%利用
c?N>521J4<5,;#

软件的偏最小二乘回归法建模%

并预测和验证模型&首先在波数为
.$$

"

.$$$>1

S"范围内%

对水分含量!

$;..G

"

,;$$G

%

';$$G

"

,;$$G

#进行建模分

析%得到含水量在
';$$G

"

,;$$G

内所建模型较优%接着在

波数范围
.$$

"

",'!>1

S"和
&($%

"

&,,(>1

S"以及

!%#!

"

!%'$>1

S"内获得优化模型$最后分别在波数为

.$$

"

",'!

%

"%.$

%

.$$

"

!%#!

%

".%$

"

"%.$>1

S"时%简化

建模%通过分析建模和预测的有效决定系数
-

&以及均方根

误差
P[V/

%选择最优的建模区间&

&

!

结果与分析
&;"

!

红外光谱图分析

冷冻干燥时间分别为
.

%

"%

%

.(L

的诺丽果粉%水分含量

分别为
,;$$G

%

';$$G

%

";&(G

&在波数为
!,,

"

.$$">1

S"

时%诺丽果粉样品的透过率与水分含量!

,;$$G

%

';$$G

%

";&(G

#之间的变化关系%见图
"

&

HA

7

A5<4AO

等)

""S"!

*研究发

现由于氢键的作用使液体水在浓缩过程保持了液体水的特

性&冷冻干燥是将水分由固态变为气态发生相变&诺丽粉

在
S'!`

冷冻干燥过程中的红外光谱图与常温下相似%说

明冷冻干燥对诺丽粉的结构没有造成较大的影响&但诺丽

粉的水分含量增加时%透过率增加)

".S"'

*

&从诺丽粉的振动

光谱看%喷雾干燥的诺丽粉在
"%.$>1

S"处出现明显的吸收

峰&经过冷冻干燥的诺丽粉有较明显的肩峰%说明诺丽粉在

水分含量较低时%水分由自由水转变为结合水%可能与其表

面自由能的变化有关&

&;&

!

红外光谱的一阶导数和二阶导数

将不同水分含量诺丽粉的红外光谱进行一阶和二阶导

数运算%得到图
&

+

!

&由图
&

+

!

可知%诺丽粉在
.$$

"

",'!

%

&($%

"

&,,(

%

!%#!

"

!%'$>1

S"

!

个区间的透过率变化较大&

图
"

!

不同水分含量的诺丽粉的红外光谱图
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图
&

!

诺丽粉红外光谱一阶导数图
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图
!

!

诺丽粉的红外光谱二阶导数图
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水分模型的建立

本试验的自变量是光谱的透射率%因变量是水分含量&

运用
RL<c?N>521J4<5

软件分析数据%利用
HIVP

法对数据

进行验证分析&具体做法"将
&#

份样品数据分成两部分%其

一%任意抽取
"(

个数据组成校正集%用于建立模型%剩余
,

份的数据组成预测集用于验证模型)

"%S"(

*

&选主因素为
'

%取

样品水分含量为
$;..G

"

,;$$G

的诺丽粉%选择一定波数范

围进行建模并预测%结果见表
"

&在上述的样品中选择水分

含量
';$$G

"

,;$$G

的诺丽样品
&$

个%

"&

个组成样品集%

(

个为预测集&

由表
"

可知%在
.$$

"

.$$$>1

S"进行建模%水分含量为

$;..G

"

,;$$G

时得到模型的有效决定系数
-

&

:

为
$;,!

%模型

校正的均方根误差!

P[V/X

#为
$;%$$

&当水分含量为

';$$G

"

,;$$G

时%相互验证模型的有效决定系数
-

&

:D

b

$;,(

%均方根误差
P[V/X@

为
$;&%

%模型的预测结果见图
.

+

'

&由图
.

+

'

可知%分段计算水分含量时%含水量为
';$$G

"

,;$$G

的模型较优&

!!

当果粉的含水量为
';$$G

"

,;$$G

时%在
.$$

"

",'!

%

&($%

"

&,,(

%

!%#!

"

!%'$>1

S"优化的模型%有效决定系数

为
$;,(

%见表
"

%建模均方根误差低%模型较优&

&;.

!

模型的简化运算

由图
"

"

!

可知%由于在红外光谱中%水的吸收峰出现在

表
"

!

诺丽粉水分的
HIVP

分析结果

R2J4<"

!

HIVP2?24

9

N3N5<N84DNAMK2D<53?BA43

波长范围(
>1

S"

建模

P[V/X -

:

&

相互验证

P[V/X@ -

:D

&

.$$

"

.$$$

!水分含量

$;..G

"

,;$$G

#

$;%$$ $;,! $;%&$ $;,"

.$$

"

.$$$

!水分含量

';$$G

"

,;$$G

#

$;..$ $;,% $;&%$ $;,(

.$$

"

",'!

%

&($%

"

&,,(

%
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"

! %'$

!水 分 含 量
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