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近红外漫反射分析技术及实验装置

王 季 东

摘要
∋

本文简述了近红外漫反射分析技术基本原理
。

设计一种实际分析实验 装 置
,

并进行一些讨论
。

引 论

近红外漫反射分析技术是七十年代发展起来的一项实用定量分析技术
。

近红外技术与传

统的化学分析及其它光谱分析方法相比
,

具有价廉
、

方便
、

快速等特点
。

在许多领域
,

尤其

是农产品质量评价方面有广泛应用价值
〔” ,

如检验小麦所含的主要成份—
蛋白质

、

油
、

淀

( 粉
、

纤维
、

水
。

二
、

近红外漫反射分析技术基本原理

近红外波段在电磁光谱中一般定义为 # )∀ %  ∗ +∀, −
。

用于漫反射分析的 工 作 区 间 为

! . ∀ ∀ %  ∗ ∀ ∀ 。−
。

物 质 特 定 成份在其特定波长的吸收明显强于其它成份在此波长的 吸 收
,

例如
,

蛋白质特征波长表现为 ! ) ∀, −
,

而 水 为 ! � / ∀, −0 ”
。

近 红 外漫反射分析技术的基本

原理基于寻求上述吸收现象 与有关物质成份浓度之关系
,

建立相应的数学模式
,

从而利用光

谱信息进行定量分析
仁1 ’。

今 近红外漫反射分析技术的基本工作程序如下
∋

有目的地选择一系列具有代表性的已知化

学成份浓度的样品 2标准样品 3 ,
测试标准样品的光学数据即漫反射率 4

,

并将其转换成吸收

度!� 256 4 3 形式
7
应用多元回归方法处理标准样品的化学数据和光学数据

,

建 立 标 定 方
(

程
,

然后便可以对未知样品进行分析
。

以典型的标定方程为例
∋
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其中二 ∋

样品中某一成份的浓度

9
。

⋯9
( ∋

4
∋

⋯ 4
( ∋

标定常数
,

在回归过程中得到

样品在第
”
个波长点的漫反射率

利用上式便由反射光谱求得样品某一成份浓度值
。

注
∋

本文作者的导师为陈星且
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三
、

实验装置设计

本文设计的实验装置如图 ! 所示
。

光线 自光源发出经聚光系统
、

堆直镜变换成平行光束

投射在干涉滤光片上
,

滤光片安装在一可旋转轮盘中
,

滤光片数 目及中心波长视分析需要而

定
。

透过滤光片的单色光照明样品
,

;<= 探测器接收样品的漫反射光
。

此外
,

设置一漫反射

标准板作测量参考
。

工作方式为样品一参考一样品
,

其关系表达
∋

>

只只只

?≅
‘

图 ! ! 一标准板  一放大器 1 一; Α一 ) 电压表

/ 一样品 ∗ 一硫化铅 . 一滤光片

夕2兄3 & Β 2几3 4 2之3

=
。
2久3 & Β 2久34

。
2义3

由上两式得 ! 6 4 2义3 & =
。
2久3 6 = 2几3

·

4
。
2久3

其中 = 2只3
、

泞
。
2幻

∋

分别为样品和标准板的反射信号

4 2幻
、

尸
。

以3
∋

分别为样品和标准板的漫反射率

袱义3
∋

系统总透过率

反射信号经放大后以电压形式由;Α一 ) 型直流数字电压表读取
。

系统调制频率 ∗∀ Χ ∋ 。

近红外漫反射分析装置主要由光源及聚光系统
、

分光元件
、

探测器和电子学系统组成
。

光源
。

要求在工作区间具有连续辐射且强度足够大
,

灯丝紧凑 2便于提高聚光系统相对

口径3
,

长期工作无起伏
,

短期无闪烁
。

卤钨循环 灯 2! Δ 一 ! ∀∀ Ε
,

色温 1 ! ∗ ∀ 士 ∗ ∀9 3 满足

上述条件
。

对于聚光系统而言
,

除提高相对口径
,

增加光通量之外
,

对滤光片和样品照射的

均匀性也应予以充分考虑
。

我们以类似于显微镜系统中的 9 ΦΓ 5ΗΙ 照明方式照明滤光片和样

口
目口 。

分光元件
。

采用窄带通千涉滤光片作为分光手段
。

优点是测量装置结构简单
,

透光能量

大 , 不足之处为提供使用波长数 目有限
,

无法进行光谱扫描
,

导致光谱数学处理方式受到影

响
。

考虑到干涉滤光片中心透过波长与人射光线人射倾角有关
,

故在几何布局上
,

样品
,

滤

光片和准直镜之间的距离应尽可能的压缩以消除光束发散对波长准确性的影响
。

探测器
。

本工作光谱区最佳探测器是; <=光敏电阻
。

它的灵敏度较高
,

一般 ϑ
Κ

为 !。” Λ −

Χ ∋ 呼 Ε
一 ‘
量级

,

但温度特性较差
,

常温条件下使用时存在长期漂移问题
。

最好的工作状态

是处于温控
,

制冷形式
。

我们尽可能挑选大面积 ; <= 2. 8 . − − 勺 以提高集光能力
,

改善信

噪比
。

反射测量标准
。

参考标堆板应由在工作波段无吸收 2或具有平坦吸收曲线 3
,

长期稳定不
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易损坏
,

而且反射率高的材料制造
。

我们使用的标准板为聚四氟乙烯悬浮树醋粉压制而成
,

< 其绝对反射率在 ! .Μ。%  ∗ ∀ 。。− 上介于�/
,

.耳% ��
(

∗ Ν之间
。

测量样品为粉末状态
,

工作时

置于封有石英窗口的样品杯内
。

咋 俨
‘

(

,

四
、

讨 论

呼
Ο

!
(

光度要求
。

物质成份浓度的改变而导致反射光谱的变化量是很微小的
。

例如
,

蛋白

质相差 ! Ν
,

反映在吸收度上 的差值仅约为 ∀
( ’

∀∀  /Π
‘’,

或不计其它因素
,

分析测量的重复性

至少要优于 !6 !) 。 2∀
(

∗∗ Ν 3 才能分辨以上差距
。

对系统信噪比的要求则更高
。

 
(

漫反射测鼻特征
。

当样品为漫反射体时
,

其反射规律基本上遵守 Θ五− < “Ι七 余弦定

律
,

具有方向性
。

我们采用 。
”

6 / ∗
”

2光源 6 探测器3 接收方式
,

最大可能收集漫反射光
,

并

消除镜向反射午扰 2定义镜向反射为直接从样品颗粒表而反射
,

不携带任何有关样品内部情

况的信息3 , 对称地离轴安排四只 ;< =
,

并尽可能地接近样品表而
,

目的是平均掉光线 的空间

分布效应
,

提高分析精度
。

1
二

测量波长的选择
。

一般原则是选择物质成份特定吸收波长
7
最小干涉波长 2近红外

区吸收带重棒严重
,

使分析波 长可能不是单一成份的最佳波长 3
·

本实验所用波长是蛋 白 质

2 ! ) Φ , − 3
、

油 2 1 ∀ ∀。。 3
、

水 2! � / ∀ ∀ − 3 的特征波长和三个参考波长
。

以刁 !� 2! 6 尸3形式

进行数据分析
,

这样便于消除由于样品等因素带来的光谱基线不一致 ∋
,

/
(

样品对分析的影响
。

近红外漫反射分析祥品应为均匀灼扮末状
。

因而样品因素包括

颗拉大小
、

装荷密度
、

压力和温度等
。

其主要表现为对漫反射尤分布
,

镜 向反射的影响
。

另

外
,

由于样品需研磨
,

所以高含量祥品
,

如高含水
、

油等
,

在研磨过程中易损失
,

导致测量

分析误差加大
。

∗
(

其它因素
。

首先是温度
,

滤光片中心透过波长因温度变化而改变
,

使实际分析波 长

异于标定时使用的波长 7 温度对探测器的影响会产生
一

长期信
一

号缓慢漂移
。

其次是光源供给电

源的稳定性
,

一般应比分析所需精度高出一个数量级
。
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