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摘　要 : 针对过程分析应用领域 , 研制了一种在线近红外光谱分析仪。详细描述了该仪器系统的主要组成结构 , 展现各模块

功能特点。对该仪器进行性能测试 , 结果显示该分析仪性能稳定 , 超过了 USP1119 (美国国家药典 )规定的指标要求。实验室

中的汽油样本建模实验和现场的重烷基苯与白糖应用结果表明 , 该仪器具有响应速度快、建模能力强、预测精度高、可同时预

测多种组分、使用维护方便、维护成本低和可靠性高等优点 , 能够适应各种复杂的应用环境。
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Abstract:An on2line near infrared spectroscopy analyzer was developed for p rocess analysis app lications. The fea2
tures and configuration of the analyzer are described in detail. The performance tests reveal that the analyzer perform s

well and meets the requirements of USP1119. Furthermore, the analyzer has been successfully app lied to laboratory

and field. App lication results demonstrate that the analyzer has the merits of fast time response, excellent modeling

capability, high accuracy and low maintenance cost, and can deal with comp lex industrial environment.
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1　引　　言

近红外光谱区域按 ASTM 定义是指波长在

780～2526nm之间电磁波。这一区域兼备了可见光

区信号容易获取与红外光区光谱分析信息量丰富两

方面的优点。由于近红外区的倍频与合频吸收强度

弱 ,光谱谱带宽而复杂 , 重叠严重 ,在早期限制了近

红外光谱技术的应用。光电与计算机技术的不断发

展 ,特别是化学计量学在分析领域的广泛应用 ,大大

推动了近红外分析技术的发展 [ 1 ]。

近红外光谱分析技术被誉为“多快好省的绿色

分析技术”,是最符合目前工业生产需求的一种分析

技术 ,在发达国家被广泛应用于大型工业生产过程

的在线分析。在线近红外光谱分析技术主要具有以

下优势 : 1)仪器简单 ,分析速度快 ; 2 )无浪费、无污

染 ,容易实现无损和在线检测 ; 3 )适应性广 ,几乎适

合各类样品 (液体、粘稠体、涂层、粉末和固体 )分析 ;

4)多组分多通道同时测定 ; 5)可使用光纤 ,实现远程

分析检测。基于以上优点 ,近红外光谱分析已成为

现代过程分析中的主流技术之一。

经济的快速发展 ,必将导致生产模式由粗放型
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向精确控制型迅速转变。生产过程控制需要依赖先

进的分析技术为其提供原材料、中间产品和最终产

品“直接”质量参数 (如组成、物理性质、化学性质和

形态性质等 )的实时信息 ,以便及时调整生产过程参

数 ,使生产过程得到最优化配置。传统的工业分析

方法越来越无法满足现代工业过程的分析需求 ,而

近红外光谱分析技术从生产原材料的鉴定 ,到生产

过程中各参数的测定和中间产品的组分分析直至最

后的成品品质分析 ,几乎可用于每一个质量控制环

节 ,实现对生产过程的连续、实时的过程监控 [ 229 ]。

国内近红外光谱分析仪器大都依赖进口 ,进口

产品高昂的价格和脱节的售后技术服务阻碍了该技

术在我国的普及 ,严重影响了我国生产控制技术水

平的进步。此外 ,近红外光谱分析技术能否有效工

作 ,很大程度上依赖于校正模型 ,国外仪器的校正模

型不仅价格昂贵 ,而且不适合国内的样品。因此 ,研

制具有完全自主知识产权 ,性能与国外知名仪器相

媲美的在线近红外光谱分析仪已刻不容缓。本文主

要介绍了所研制的在线近红外光谱分析仪的总体设

计及主要结构 ,并对其进行实验室及现场在线测试。

2　仪器系统

2. 1　在线近红外分析系统

在线近红外分析系统按测样方式分为在线透射

分析系统和在线漫反射分析系统。在线透射分析主

要用于液体样品的测量 ;在线漫反射分析主要用于

固体样品的测量。图 1为在线近红外分析系统框

图 ,其中图 1 ( a)为在线透射分析系统 ,图 1 ( b)为在

线漫反射分析系统。

　　在线透射分析系统主要包括快速回路、样品预处

理、流通池、回收系统和在线近红外光谱分析仪主机。

样品从快速回路中流入 ,通过预处理 (除杂质、除泡、

恒温、恒压 )后进入流通池进行光谱采集 ,测量后的样

品被回收系统回收。光信号则经光纤进入分析仪主

机进行性质预测。

与在线透射相比 ,在线漫反射分析系统相对简

单。主要包括在线近红外光谱分析仪主机和在线漫

反射探头。漫反射探头中的光源发出的光与固体样

品作用后 ,被光纤收集 ,进入在线分析仪主机进行样

品性质预测。

2. 2　在线近红外光谱分析仪

在线近红外光谱分析仪包括分析仪主机和测样附

件。按测量方式不同可分为在线漫反射分析仪与在线透

射分析仪 ,两者主要区别在于测样附件的不同。

图 2为在线透射近红外光谱分析仪主机结构示意

图。主要包括光谱仪、光源、接口电路以及数据处理模

块 ,此外还包括正压防爆模块等辅助单元。从光源发出

的光经过光纤传输到流通池 ,准直后与待测液体作用并

被透镜收集进入光纤 ,传输到主机内的光谱仪获得光谱

信号 ,经处理得到性质结果。

　

图 2　近红外光谱分析仪主机

Fig. 2 The near infrared spectroscopy analyzer

　　接口电路实现分析仪和外部设备之间的数据和状态
信息的通讯 ,并进行反馈控制。通过 GPRS模块实现远
程数据传输和分析仪运行状态的远程监控。正压防爆模
块等辅助单元保证了分析仪的正常高效运行 ,并可应用
于对安全有较高要求的场合。
测样附件主要包括在线透射流通池、在线浸入式光
纤透射探头和在线漫反射探头。在线透射流通池主要测
量流动性较好的液体样品 ;在线浸入式光纤透射探头主
要用于测量透光性和流动性好的液体 ,可直接安装于液
体管道 ,实现原位测量 ,其缺点是测量环境如气泡、液体
的温度和压力变化会影响测量结果 ;在线漫反射探头主
要用来测量固体颗粒和粉末。
在线近红外光谱分析仪的另一重要部分是分析模
型 ,分析模型在近红外光谱分析中处于核心地位。只有
建立稳定性、可靠性和动态适应性好的优秀分析模型 ,才
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能对分析对象进行有效监控。

3　仪器光谱性能测试

对研制仪器的主要性能作了系统的测试 ,获得光谱

范围、光谱分辨率、波长准确性和重复性、吸光度线性、吸

光度噪音等性能指标参数。测试结果如下 :光谱范围为

1000nm～2500nm;波长重复性小于 0. 02nm;在 15度到

35度温度范围内 ,波长漂移小于 0. 10nm;分辨率小于

6nm;杂散光小于 0. 1% ( 1692nm ) ;全谱扫描时间小于

0. 2秒。仪器波长准确性、吸光度线性和吸光度噪声实

测参数与 USP1119 (美国国家药典 )要求对比列于表 1。

表中显示所研仪器的实测参数远超过相关国际标准中对

近红外仪器的指标要求。

表 1　在线近红外光谱仪的主要性能参数与 USP1119对比

Table 1 Com par ison of the ma in performance param eters of the ana lyzer w ith those of the USP1119

性能参数 USP1119要求 仪器实测参数

波长准确性

±1. 0nm (1200nm) < 0. 1nm (1128. 7nm)

±1. 0nm (1600nm) < 0. 1nm (1529. 5nm)

±1. 5nm (2000nm) < 0. 1nm (1970. 1nm)

吸光度线性
斜率 = 1 ±0. 05,截距 = ±0. 05

(1150 - 1250nm, 1550 - 1650nm, 1950 - 2050nm)

斜率 0. 996,截距 - 0. 0186 ( 1150 - 1250nm) ;

斜率 0. 991,截距 - 0. 0170 (1550 - 1650nm) ;

斜率 0. 987,截距 - 0. 0150 (1950 - 2050nm)

光谱噪音
高透过率 RMS < 3. 0 ×10 - 4 高透过率 RMS = 1. 3 ×10 - 5

低透过率 RMS < 1. 0 x 10 - 3 低透过率 RMS = 7. 0 ×10 - 5

4　应用数据分析

4. 1　实验室建模

使用分析仪获取 44个 93号汽油样本的近红外光谱

数据 ,用于测定汽油的辛烷值 (RON )。随机选取 31个样

本数据建模 ,并用剩下的 13个样本进行验证 ,结果如图 3

所示。图 3为汽油辛烷值的化学值与预测值的相关图 ,

可见预测结果较好 ,其中校正和验证相关系数分别为

R c = 0. 949和 R v = 0. 941,校正标准偏差和验证集预测标

准偏差分别为 SEC = 0. 114和 SEV = 0. 178,优于国外同

类仪器指标 (国外仪器的预测标准偏差在 0. 3左右 )。

图 3　汽油辛烷值的化学值与预测值的关系

Fig. 3 The correlation of the chem ical and p redicted

octane numbers of gasoline

4. 2　现场建模

研制的在线近红外光谱分析仪已用于国内某石化厂

和广西某糖厂的过程在线分析 ,利用偏最小二乘算法进

行现场建模 ,实现石化指标和白糖指标的在线测定 ,取得

了较好的应用效果。

4. 2. 1　在线透射应用

在线分析仪在国内某石化厂现场获取 45个样本的近红

外光谱数据 ,用于测定重烷基苯的性质。随机选取 32个样

本数据建模 ,并用剩下的 13个样本进行验证 ,结果如图 4所

示。图 4a显示了重烷基苯平均分子量的化学值与预测值的

相关关系 ,校正和验证相关系数分别为 Rc = 0. 997和
Rv =0. 998,校正标准偏差和验证集预测标准偏差分别为

SEC =2. 920和 SEV =2. 740。测定平均分子量国标方法所要

求的再现性标准偏差为 4. 8,重复性标准偏差为 4. 0,而现场

建模校正及预测的标准偏差值均小于国标方法规定值 ,说明

模型预测平均分子量的精密度优于国标方法。
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　　图 4(b)显示了重烷基苯的 95%馏程温度的化学值与预

测值的关系 ,校正和验证相关系数分别为 0. 998和 0. 998,校正

标准偏差和验证集预测标准偏差分别为 2. 180和 1. 910。对应

的国标手工法测定的重复性标准偏差在 3. 3～3. 9之间 ,自动

测定方法的标准偏差在 3. 9～4. 4之间 ;国标法手工测定的再

现性标准偏差在 5. 6～7. 2之间 ,自动测定的标准偏差在 7. 2～

8. 9之间。可见在线分析模型的校正及预测的标准偏差明显

小于国标 ,模型预测馏程温度的精密度也优于国标方法。

4. 2. 2　在线漫反射应用

在广西某糖厂现场 ,使用在线漫反射分析仪在线获取

29个白糖样本近红外光谱数据。随机选取 21个样本数据进

行建模 ,剩余 8个样本作为验证样本进行预测 ,用于预测白

糖的色值 ,结果如图 5所示。可见 ,校正和验证集相关系数

分别为 0. 983和 0. 974,校正标准偏差和验证集预测标准偏

差分别为 2. 894和 3. 610。国标规定色度值两次测定值之差

不得超过其平均值的 4% ,而用本仪器所测的色值与化学值

之差基本上小于 4%之内 ,满足糖厂应用要求。此外还可以

对糖的其它指标如浊度、灰分、水分等进行预测。

图 5　白糖色度的化学值与预测值的关系

Fig. 5 The correlation of the chem ical and p redicted

chroma values of white sugar

5　结　　论

研制的在线近红外光谱分析仪具有现场在线测量、

响应速度快、预测精度高、可同时预测多种组分、使用维

护方便和维护成本低等优点 ,较好地满足了过程在线分

析的迫切需要。该分析仪已成功应用于石油化工、制糖

工业等领域 ,取得了较好的应用效果 ,并有较大的应用前

景。它的推广将可以较大地提高我国的过程在线分析

水平。
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