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摘要:目的:建立一种快速检测高纤维素、木质素物料水

分含量的方法.方法:以槟榔这种含高纤维素、木质素的

中药材为原料,用近红外光谱仪采集近红外漫反射光谱,

运用 NIRCal建模软件对光谱数据进行预处理,优选特

征波长,并运用偏最小二乘法(PLS)分析建立槟榔水分含

量定量模型.结果:槟榔水分含量定量模型校正集决定

系数为０．９９４２,校正误差均方根(RMSEC)为０．５０;验证

集决定 系 数 为 ０．９８６７,预 测 误 差 均 方 根 (RMSEP)为

０．６８.结论:该方法简便、快速、安全、实用、准确,适用于

含高纤维素、木质素物料的水分含量的快速测定.

关键词:纤维素;木质素;水分含量;近红外漫反射

Abstract:Objective:Toestablisharapid methodformoisture

detectionofhighcelluloseandlignin materials．Methods:The

arecanut,aChineseherbalmedicinecontaininghighcelluloseand

lignin,wasselected．UseanearＧinfraredspectrometertocollect

nearＧinfrareddiffusereflectancespectra．ApplyNIRCalmodeling

softwareto preprocessthespectraldata,selectthe optimal

featurewavelengths,andusepartialleastsquares(PLS)analysis

toestablishaquantitativemodelforarecanutmoisturecontent．

Results:Aquantitativemodelforarecanutmoisturecontentwas

acquired,withthecoefficientofdeterminationof０．９９４２,the

rootmeansquareofthecalibrationerror(RMSEC)of０．５０,the

coefficientofdeterminationforthevalidationsetof０．９８６７,the

rootmeansquareofthepredictionerror (RMSEP)of０．６８．

Conclusion:This methodissimple,fast,safe,practical,and

accurate,suitablefortherapiddeterminationofmoisturecontent

inmaterialscontaininghighcelluloseandlignin．

Keywords:cellulose;lignin; moisture content;nearＧinfrared

diffusereflection

农林产品中的竹类、棉麻、稻草、木材、药材等含有丰

富的纤维素和木质素.高纤维素、木质素物料品质不仅

受种植产地与采收时间影响,还与产地初加工密切相

关[１].高含水率的物料可为真菌、细菌的生长繁殖提供

有利环境,导致高纤维素、木质素物料在贮藏过程中易发

霉腐烂[２];物料含水率的变化将影响材料的收缩或膨胀,

改变其物理和机械性能,不利于物料的运输以及加工,因

此,需按照相应物料的加工工艺要求,将高纤维素、木质

素物料的水分控制在合理范围内[３－４].在物料交易环节

中,含水量会影响高纤维素、高木质素物料的质量值,从

而影响交易价格.因此,精确、快速测量高纤维素、木质

素物料产品的水分含量,对公平结算、合理控制相关加工

仓储物流环节以及提升产品品质等有重要意义[５].传统

的烘箱恒重法作为标准测试方法,其测定准确性高,但耗

时过长(≥４h),因此,建立一种快速、高效、准确的高纤维

素、木质素物料的水分含量测定方法很有必要.

近红外光谱法(NIR)是利用有机物中含氢基团(如

C—H、N—H、O—H 和 CO 等化学键)的泛频振动或

转动,以漫反射方式获得在近红外区的吸收光谱,通过主

成分分析、偏最小二乘法、人工神经网络等现代化学和计

量学的手段,建立物质光谱与待测成分含量间的线性或

非线性模型,从而实现用物质近红外光谱信息对待测成

分含量的快速计算[６－７].随着光谱技术的快速发展,越

来越多的近红外光谱方法已被制定为国家标准、行业标
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准、地方标准,被广泛应用于粮油、茶叶、酿酒等行业[８].

近红外光谱技术日趋成熟,被广泛应用于农业、食品、制药

等领域[９－１４].张静等[１５]使用便携式近红外和可见光光谱

仪结合多变量分析方法无损检测水稻水分含量,基于近红

外光谱的连续投影算法(SPA)—偏最小二乘回归(PLSR)

模型,预 测 集 相 关 系 数 为 ０．８１０３,校 正 误 差 均 方 根

(RMSEC)为０．４１２,其预测效果好于可见光光谱.苏鹏飞

等[１６]采用近红外光谱技术建立了高粱水分指标的快速分

析模型,所建模型的线性关系较好,R２为０．９５５８,模型质量

较好,具有较好的预测能力.王超等[１７]将近红外光谱分析

技术与化学计量方法相结合,构建玉米水分含量快速检测

模型,联合间隔偏最小二乘法(SiPLS)优选特征谱区的建

模精度最高,其验证集的决定系数、均方根误差和残余预

测偏差分别为０．９９４,０．０２３,１２．７７７,能够满足玉米水分含量

快速检测的需求.赵艳莉等[１８]提出了一种基于连续投影

法的特征波长选择和麻雀搜索算法(SSA)优化正则化极限

学习机(RELM)的菠萝含水率检测模型,其检测精度最高.

研究拟将近红外光谱技术与化学计量学相结合,考察预处

理方法、波段及建模方法对模型性能的影响,以槟榔为研

究对象,建立槟榔水分含量的快速定量检测模型,以期为

农林高纤维素、木质素物料的品质评价提供依据.

１　材料与方法

１．１　材料与仪器

１．１．１　材料与试剂

槟榔:共取３１１份样品,其中２９１份用于建模,２０份

用于模型外部验证,湖南皇爷实业有限公司.

１．１．２　主要仪器设备

电热鼓风干燥箱:DHGＧ９２４５A 型,上海一恒科学仪

器有限公司;

电子天平:FA２１０４N型,上海菁海仪器有限公司;

高速多功能粉碎机:RRHＧA１０００型,上海维沃工贸

有限公司;

傅立 叶 变 换 近 红 外 光 谱 仪:NIRM５４ 型,附 带

NIRareOperator光谱分析软件、NIRCal５．４Ｇ化学计量学

软件、Manangementconsole软件,瑞士BUCHI公司.

１．２　方法

１．２．１　槟榔样品预处理　将所有槟榔沿中心线对称切开

去核并均分为２份:一份用切籽刀切碎,检测水分(参考

T/HNBFIA０１—２０２３);另一份用粉碎机粉碎后进行近红

外扫描采集光谱图.两种方法检测水分同时进行,可避

免样品检测不及时,储存时间过长导致的水分流失.

１．２．２　样品近红外光谱图采集条件　开机前检查工作环

境电源、温度和湿度等条件,当电压稳定、室温为(２５±

５)℃、湿度≤８０％时,开机预热１５min.取适量待测槟榔

样品用粉碎机粉碎后,袋装密封等待测量.将样品平铺

至高性能杯中,盖好高性能透反射适配器.正确输入待

测样品信息后,点击启动按钮,仪器自动完成光谱采集,

通过 NIRareOperator光谱分析软件输出结果.光谱扫描

范围为１２０００~４０００cm－１,仪器分辨率为８cm－１,扫描

次数为３２次,以内置背景及外部背景作为参比,重复３次

取平均光谱.每２４h进行系统适应性测试(SST)以监控

和检验系统性能.每次重新启动仪器应进行外参比测

量,以保证结果质量和测量稳定性.仪器使用时也应按

照系统提示每小时测量一次外参比.

１．２．３　模型的建立与质量评价　首先利用近红外光谱仪

NIRareOperator光谱分析扫描槟榔样品的光谱图,同时

利用T/HNBFIA０１—２０２３«精制槟榔»附录P方法检测槟

榔样品水分含量,利用 Manangementconsole软件的样品

管理对样品的光谱信息进行赋值.最后运用 NIRCal建

模软件对光谱经平滑处理(Sa３)、标准化(Mf)、趋近归一

化(Ncl)、最大归一化(Mma)、０~１间归一化(N０１)、单位

长度归一化(Nle)、一阶导数(Db１)、二阶导数(Db２)、标准

归一化(Snv)、多元散射校正(Msc)等光谱预处理后[１９],

选出最佳预处理方法,利用 PLS偏最小二乘法建立槟榔

水分检测模型,探讨全波段和特征波段所建模型的预测

效果,所 建 模 型 用 决 定 系 数 R２、交 叉 验 证 误 差 均 方

RMSECV评价.R２越大,RMSECV 越小,模型预测性能

越好.

２　结果与分析

２．１　光谱扫描及光谱数据分析与处理

在１．２．２测定条件下,扫描槟榔近红外光谱.采用

T/HNBFIA０１—２０２３«精制槟榔»附录P方法检测的水分

含量为输入的手工值,为建立定标模型赋值.对槟榔样

品按择二留一法进行样本集划分,去除异常样,最终得到

２８５个样品光谱,其中１９２个样本为校正集作为建模使

用,９３个样本为验证集以最终评价模型的稳定性和准确

度.由表１可知,校正集样品完全包含了验证集,且校正

集的偏差小于验证集的,符合近红外光谱检测要求.

　　由图１和图２可知,通过预处理 Mf、Db１方法处理

后,光谱更加光滑,样品之间的差异性更加明显,Q 值有

较为明显的改善,该处理有利于定标过程中对光谱信息

表１　校正集、验证集样品基本信息

Table１　Basicinformationofsamplesincalibrationset
andvalidationset

模型 样品数 水分含量/％ 极差/％

校正集 １９５ １１．４~４３．９ ３２．５

验证集 ９６ １１．４~４０．４ ２９．０

０７
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图１　槟榔样品原始光谱图

Figure１　NIRoriginalspectraofbetelnutsamples

的进一步选择.

２．２　槟榔水分检测模型的建立

根据不同主成分数、波段选择、预处理方式选择最佳

定量模型(Q 值最高),结果见表２.

　　由表２可知,模型的最佳 Q 值为０．８４９０(０．６＜Q
值＜１．０),主成 分 数 为 ８,对 应 的 预 处 理 方 法 为 Mf和

Db１,说明利用近红外漫反射光谱进行水分检测,全波段

均能观察到明显的特征峰.由图３可知,精制槟榔水分

的实测值与预测值线性相关性较好,该定量模型校正集

图２　槟榔样品预处理光谱图

Figure２　NIRpretreatedspectraofbetelnutsamples

的决定系数R２为０．９９４２,校正误差均方根(RMSEC)为

０．５０.

２．３　模型的验证与评价

２．３．１　内部验证　采用验证样品集进行定标模型准确性

验证,验证集的决定系数R２为０．９８６７,预测误差均方根

(RMSEP)为０．６８(图４).

２．３．２　外部验证　为验证槟榔水分检测模型的准确性,

随机取２０份样本不参与建模,作预测集样本.将预测集

样本按T/HNBFIA０１—２０２３«精制槟榔»附录P方法测得

表２　不同次/主成分数、波段选择和预处理方法对Q 值的影响

Table２　Effectsofdifferentsecondary/primaryPCs,waveselectionandpretreatmentsonQvalues

预处理方法 主成分数 次成分数 波段占比/％ 特征波段范围/cm－１ Q 值

Mf、Db１ ８ １~６ １００ ４０００~１００００ ０．８４９０

Snv、Db１ ９ １~６ １００ ４０００~１００００ ０．８４３６

Db１ １３ １~６ １００ ４０００~１００００ ０．８２０５

Ncl、Db１ １３ １~４ ８３ ５０００~１００００ ０．８１７７

Ncl １０ １~６ １００ ４０００~１００００ ０．８１６３

Ncl ８ １~５ ８３ ５０００~１００００ ０．８１４３

Sa３、Nc１、Db１ １０ １~４ ８３ ５０００~１００００ ０．８１０６

Snv、Db１ １１ １~５ ７９ ５０００~７１４４,７４０４~１００００ ０．８０６１

Mf、Db１ １３ １~２ ８３ ５０００~１００００ ０．８０３６

图３　校正集中模型验证拟合图

Figure３　ModelvalidationfittingdiagramintheCＧset

图４　验证集中模型验证拟合图

Figure４　ModelvalidationfittingdiagramintheVＧset
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的水分含量(即真实值),与建立的槟榔水分模型所预测

水分含量(即理论值)进行比较,计算模型的方法精密度,

验证其准确性.

　　由表３可知,槟榔的水分指标模型预测的平均相对

误差(精密度)较小,为１．５２％,满足水分检测现行精制槟

榔团体标准及相关国家标准精密度要求(方法精密度要

求:在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差

值不得超过算术平均值的１０％),说明模型具有较好的预

测能力,在实际生产过程中,可用于精制槟榔水分含量的

检测,以提高日常分析效率.

表３　验证数据

Table３　Validationdata

样品号 真实值 理论值 绝对差值 精密度/％ 样品号 真实值 理论值 绝对差值 精密度/％

１ ２３．４８ ２３．７１ ０．２３ ０．９７ １１ １４．０６ １３．７７ ０．２９ ２．０８

２ ２４．８３ ２５．０９ ０．２６ １．０４ １２ １０．２８ １０．６２ ０．３４ ３．２５

３ ２０．１４ ２０．５５ ０．４１ ２．０２ １３ １２．９２ １２．７８ ０．１４ １．０９

４ ２１．３８ ２１．３８ ０．００ ０．００ １４ ３９．０４ ３９．２８ ０．２４ ０．６１

５ ２１．１１ ２０．４１ ０．７０ ３．３７ １５ １９．２５ １９．０３ ０．２２ １．１５

６ ２０．６８ ２０．３７ ０．３１ １．５１ １６ ２２．３４ ２２．６１ ０．２７ １．２０

７ ２２．９６ ２３．１８ ０．２２ ０．９５ １７ ３３．４２ ３３．９８ ０．５６ １．６６

８ ２２．５０ ２１．９２ ０．５８ ２．６１ １８ ４２．１１ ４２．８９ ０．７８ １．８４

９ ３８．６５ ３９．３０ ０．６５ １．６７ １９ ２８．２３ ２８．４４ ０．２１ ０．７４

１０ ４０．３９ ４０．７２ ０．３３ ０．８１ ２０ １３．６４ １３．８９ ０．２５ １．８２

３　结论

研究利用近红外光谱技术建立了精制槟榔水分快速

定量分析模型,所建立模型涵盖槟榔原籽、过程品及成

品,覆盖整个精制槟榔生产周期的样本.模型光谱以近

红外漫反射的方式采集,采用现行精制槟榔团体标准测

定其水分含量,并与光谱对应选用预处理方法标准化和

一阶导数,主成分数为８,建立精制槟榔水分含量最佳偏

最小二乘法模型.所构建的精制槟榔水分含量模型校正

集的决定系数R２为０．９９４２,校正误差均方根(RMSEC)

为０．５０;验证集的决定系数R２为０．９８６７,预测误差均方

根(RMSEP)为０．６８.此外,利用外部预测集样本作为外

部验证,对模型进行了预测效果的外部判断,最终精密度

在允许的检测误差范围内,该模型预测效果是比较稳定、

可靠的.与精制槟榔团体标准相比,研究所建立的近红

外漫反射光谱法检测水分含量具有操作简单、检测效率

高等优点.但槟榔果长度在(４５±１５)mm,直径在(２２±

８)mm,由于其尺寸原因,应用 NIRM５４型仪器不能实现

近红外无损检测水分,样本需要进行粉碎处理.随着近

红外光谱技术的发展,特别是近年来便携式近红外光谱

技术迅速发展,如果能实现槟榔水分无损检测,并结合全

自动选籽分选机应用于生产线,该技术在农林产品加工

领域能应用得更广泛.
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