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要!应用二阶导数红外光谱对羊毛纤维$蚕丝纤维及其混纺纤维进行鉴别#并建立羊毛%蚕丝混纺纤维含量

的二阶导数红外光谱定量分析模型&实验结果表明'应用二阶导数谱图中的
"#HGI"

$

CCHI"

$!

CB%I"

"

5F

A"一组

吸收峰可以对蚕丝纤维进行定性&应用二阶导数红外谱图并结合偏最小二乘法!

JK4

"#选取
D!G?$$

"

%CG?$$5F

A"

作为建模时的峰范围建立定量模型&该定量方法数据重复性较好#标准偏差
"

"?G"

(定量模型的回归系数及定标均

方根误差分别为
L

'

$?CCC%!

和
L@4EM

'

"?"H

(与化学溶解法相比#两者的定量结果与实际含量的绝对偏差相差不

大#但红外光谱法的回收率稍低#在
DB?BHN

"

"$B?D#N

之间&

关键词!羊毛(蚕丝(二阶导数红外光谱(定量(纤维鉴别(混纺纤维

中图分类号!

74"$B?D

!!!

文献标志码!

O

(

!

引
!

言

近年来$为提高纺织面料的性能$越来越多的混

纺纤维被开发和应用$对不同混纺纤维的定性和定

量方法的开发成了纺织业内的重要命题%目前$纺织

材料的成分定量分析方法主要有化学溶解法&手工拆

分法'

"

(和显微镜投影仪法'

#

(等$作为其拓宽和补充$

红外光谱也被尝试于纺织材料的定量分析%陶丽

珍'

!

(

&沈振'

%

(

&

@+)

3

+);&?M,+)P

'

G

(和
J?Q/+F+2

<

0)

'

H

(等

采用了不同的制样方法分别研究了棉)涤&尼龙)

玻纤&羊毛)腈纶和羊毛)棉等纤维的红外光谱定

量分析方法%红外光谱测试方法具有制样简单&

测试速度快&无损环保等优点$但也有较大的局限

性%目前大多数应用红外光谱分析混纺纤维成分

的研究中$涉及的混纺纤维一般均有较明显的特

征红外吸收峰且混纺纤维的特征吸收峰互不干

扰%而对于一些化学成分极其相似的混纺纤维$

如羊毛)蚕丝均为蛋白质纤维$其红外谱图相似&

特征吸收峰重叠$应用红外光谱法对其定性和定

量具有一定的难度%

二阶导数红外光谱是对原红外光谱求二阶导数

得到的谱图$二阶导数红外光谱既可以去除与波长线

性相关的漂移'

B

(

$又可以提高分辨率&增大信息量&增

强谱图的特征性$能很好地分辨谱图中的重叠峰'

D

(

%

这使得二阶导数红外光谱能够更加准确地鉴别化合

物$同时也可能使得定量分析的结果更加准确%本文

应用二阶导数红外光谱并结合偏最小二乘法对羊毛)

蚕丝进行定性和定量$取得了较为理想的结果%

!

!

实验部分

"?"

!

实验原料与设备

羊毛纤维"华林绒毛制品原料有限公司#&蚕丝

纤维"桐乡市凯歌家纺有限公司#&溴化钾"美国#&氨

水"杭州高晶精细化工有限公司#&

CDN

浓硫酸"浙江

三鹰化学试剂有限公司#%

傅里叶变换红外光谱仪"

=25',0;GB$$

$美国赛

默飞世尔公司#$万分之一电子天平"上海精密科学

仪器有限公司#$

R6"B#

型哈氏切片器"绍兴市元茂

机电设备有限公司#$

RJ6#

压片机"上海山岳科学仪

器有限公司#&

STT6C$B$O

型电热恒温鼓风干燥箱



"上海森信实验仪器有限公司#%

"?#

!

红外光谱测试

采用溴化钾压片法制样时$要求样品颗粒尺寸

小于
#?G

#

F

$本文用哈氏切片器将不同混纺比的羊

毛)蚕丝混纺纤维切成粉末$取
$?$$C$

3

混纺纤维

与
$?H$$$

3

溴化钾在玛瑙研钵中充分研磨$然后均

分成三份$用压片机制成均匀透明的薄片%对制成

的薄片采集其红外光谱图$分别测试
G

个不同位置%

测试条件!波数范围
%$$$

"

%$$5F

A"

$扫描次数
!#

次$分辨率
%5F

A"

%

"?!

!

混纺纤维的化学定量分析

按照
TQ

)

7#C"$?"D

*

#$$C

+纺织品 定量化学

分析 第
"D

部分 蚕丝与羊毛或其他动物毛纤维的混

合物"硫酸法#,的方法对羊毛)蚕丝混纺纤维进行定

量分析%

'

!

结果与讨论

#?"

!

羊毛和蚕丝纤维红外光谱定性分析

制作
"$$N

羊毛&

"$$N

蚕丝及羊毛)蚕丝混纺

纤维"分别含蚕丝约为
"$N

和
C$N

#溴化钾压片$进

行红外光谱测试$将得到的红外谱图进行
"!

点平

滑$然后通过红外软件对其求二阶导数$得到二阶导

数红外谱图%该四种纤维的红外光谱图及其二阶导

数谱图如下图
"

所示%

图
"

!

羊毛&蚕丝和羊毛)蚕丝混纺纤维的红外光谱图

!!

图
"

"

+

#中$

!!$$5F

A"左右的吸收峰为蛋白质

分子上
A=U

的伸缩振动$酰胺
$

&酰胺
%

和酰胺
&

振动吸收峰分别在
"HG$

&

"G"G

&

"#!$5F

A"附近'

C

(

-

从红外光谱图看$

"$$N

蚕丝和
"$$N

羊毛的主要区

别为前者在
"HCD?D

&

"#H#?B

&

""H#?D

&

CCG?C

&

CB"?%

5F

A"和
GG#?$5F

A"有吸收峰而后者没有$在
C$

)

"$

羊毛)蚕丝的谱图中很难分辨出蚕丝的这些特征峰$

"$

)

C$

羊毛)蚕丝则与
"$$N

蚕丝的红外谱图又非常

相似%由此可见$应用红外光谱图可以对纯的羊毛

和纯的蚕丝进行鉴别$但对于羊毛和蚕丝的混纺纤

维很难定性%

观察该四种纤维的二阶导数谱图"图
"

"

V

##可

以看出$

"$$N

羊毛和
"$$N

蚕丝的二阶导数谱图最

为明显的区别是后者有
"#HGI"

&

CCHI"

&"

CB%I"

#

5F

A"吸收峰$在
"$$N

羊毛中该三处的吸收不明显$

而在
"$

)

C$

羊毛)蚕丝和
C$

)

"$

羊毛)蚕丝的二阶导

数谱图中$该三处的吸收均明显存在%显然$在鉴别

蛋白质纤维时$应用二阶导数谱图中的
"#HGI"

&

CCHI"

&"

CB%I"

#

5F

A"吸收峰$可以对蚕丝纤维进

行定性$即$如果谱图中同时存在这一组峰$可以断

定该混纺纤维中含有蚕丝%

由于羊毛在
"##H?D5F

A"和
"#$"?#5F

A"处的

峰强度表现为前者大于后者$蚕丝则反之$表
"

列出

了不同混纺比的羊毛)蚕丝纤维的红外二阶导数谱

图中的
"##H?D5F

A"和
"#$"?#5F

A"的峰高的比值$

由表
"

可以看出$随着羊毛含量的增加$

"##H?D

5F

A"和
"#$"?#5F

A"处的相对峰强度逐渐增加$当

羊毛含量
#

"$N

时$该比值大于
"

%因此利用蛋白

质混纺纤维红外二阶导数谱图中的
"##H?D5F

A"和

"#$"?#5F

A"的峰高比$可以大致判断出该混纺纤

维中是否含有羊毛%

D$"
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表
!

!

羊毛$蚕丝不同混纺比样品在
!''"*%+,

-!和
!'(!*'+,

-!处的峰高比

混纺比
$

)

"$$ "$

)

C$ #$

)

D$ !$

)

B$ %$

)

H$ G$

)

G$ H$

)

%$ B$

)

!$ D$

)

#$ C$

)

"$

O

"##H?D

)

O

"#$"?#

$?C#H "?$%$ "?$D! "?#G$ "?!!D "?H$# "?CDG #?%CG H?%%" "G?D!!

#?#

!

羊毛)蚕丝混纺纤维的定量分析

#?#?"

!

定量模型的建立

分别对
$

)

"$$

&

"$

)

C$

&

#$

)

D$

&

!$

)

B$

&

%$

)

H$

&

G$

)

G$

&

H$

)

%$

&

B$

)

!$

&

D$

)

#$

&

C$

)

"$

&

"$$

)

$

混纺比的
""

种羊毛)蚕丝的混纺纤维采集红外光谱$每组样品制

成
!

个溴化钾薄片$对每个溴化钾压片的不同部位

采集
G

张谱图$共得到红外谱图
"HG

张%应用定量

软件
7WO*+,

<

:;

中的偏最小二乘法$选择二阶导

数红外光谱作为建模谱图$以
"#$

张红外谱图作为

校正集"

M+,2V)+;2'*

#$

%G

张红外谱图作为验证集

"

>+,2X+;2'*

#%对比羊毛&蚕丝的二阶导数红外谱图

可知$两者在指纹区有较明显的不同$因此建立测定

两者混纺比的定量模型时分别选取
"!$$

"

C$$

5F

A"和
D!G?$$

"

%CG?$$5F

A"峰范围'

"$

(

$两者的主

成分数均为
%

$并比较两模型的优劣%

应用定标均方根误差"

)'';F0+*:

Y

(+)00))')

'-5+,2V)+;2'*

$

L@4EM

#及回归系数"

)0

3

)0::2'*5'06

;;,520*;

$

L

#作为评定模型优劣的参数%定标均方

根误差越小$回归系数越接近
"

$说明所建模型的

预测能力越高$所建模型越优%图
#

为选取以上

两峰范围所建模型得到的拟合值与真实值的

比较%

图
#

!

混纺比真实值与校正模型拟合值的比较

!!

由上图
#

可知$选取
D!G?$$

"

%CG?$$5F

A"作

为峰范围建立模型的回归系数为
$?CCC%!

$均方根

误差为
"?"H

优于选取
"!$$?$$

"

C$$?$$5F

A"建立

模型的回归系数
$?CCD%%

和均方根误差
"?HC

$因

此$

D!G?$$

"

%CG?$$5F

A"更适合作为羊毛)蚕丝混

纺比测定时的峰范围%

#?#?#

!

制样的均匀性

分别称取羊毛)蚕丝纤维
DH?$$

)

"%?$$

&

BG?GH

)

#%?%%

&

G%?%%

)

%G?GH

&

!D?DC

)

H"?""

和
##?##

)

BB?BD

混合比的混纺纤维
$?$$C$

3

分别与
$?H$$$

3

溴化

钾在玛瑙研钵中充分研磨$均分成三份$分别得到

O

&

Q

&

M

三个压片$每个压片随意选取
!

个不同的位

置进行红外测试$因此$每组样品得到
C

个测定值$

用其标准偏差来反映制样的均匀性%实验数据如下

表
#

所示%

表
'

!

制样均匀性实验数据
N

蚕丝实际含量
测量值

O" O# O! Q" Q# Q! M" M# M!

平均值 标准偏差

"%?$$ "!?BB "#?DB "!?HC "!?DC "%?B! "%?CB "%?G$ "!?CG "!?DC "%?$" $?H$

#%?%% #H?BC #B?%H #H?#G #G?CG #H?!" #H?%% #H?CC #H?B$ #H?"D #H?GH $?%B

%G?GH %%?!" %!?CC %!?DD %G?BH %G?G% %G?CH %%?#D %H?BD %%?CD %G?$G "?$"

H"?"" H#?GH GC?B$ H"?HH H$?G$ H$?%" H"?#" H#?"H H#?B% H#?D# H"?G! "?"%

BB?BD BH?GG B%?"C B%?B# BD?#! BH?%C BH?$D BD?#G BH?HD BD?%" BH?H# "?G"

C$"

第
#

期 王
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!!

由表
#

数据可见$每组样品的纤维在
O

&

Q

&

M

三

组溴化钾压片基本得到均分$同时纤维在每个溴化

钾片中$每组压片的
C

个测定值可知$样品均匀分布

在三组溴化钾中$且在每个压片中也均匀分布-同

时$所测几组数据的标准偏差控制在
$?%BN

"

"ZG"N

$说明应用哈氏切片器对纤维切碎$溴化钾压

片制样的均匀性良好%

#?#?!

!

重复性实验

为减小称量误差$采取扩大三倍称量的方法$称

取两份总量为
$?$$C$

3

$蚕丝质量分别为
$?$$##

3

&

$?$$B$

3

的羊毛)蚕丝混合纤维$分别与
$?H$$$

3

溴化钾在玛瑙研钵中充分研磨$取其总量的三分

之一$压片$采集红外谱图$测试蚕丝的含量%每种

混合比例的混纺纤维都测试五组$计算其标准偏差$

实验数据如下表
!

所示%

由表
!

数据可知$蚕丝含量为
#%?%%N

时$标准

偏差为
$?H#

-蚕丝含量为
BB?BDN

时$标准偏差为

$?BB

-由此说明此方法重复性较好%

表
$

!

重复性实验数据
N

蚕丝实

际含量

蚕丝测定值

" # ! % G

标准

偏差

#%?%% #H?GH #G?#" #G?HB #%?CG #G?%$ $?H#

BB?BD BH?H# BB?#" BH?C$ BD?$" BD?%G $?BB

#?#?%

!

方法准确度

自行配置一定混合比例的羊毛)蚕丝混纺纤维$

将其进行充分混合%准确称取不同比例总量为

$Z$$C$

3

的羊毛)蚕丝试样分别与
$?H$$$

3

溴化

钾在玛瑙研钵中均匀混合$压片$进行红外光谱测

试%计算出羊毛纤维与蚕丝纤维的含量%

回收率是反应待测物在样品分析过程中的损失

的程度$损失越少$回收率越高%将含量的测试值与

真实值相比即可得到样品的回收率%以绝对偏差及

回收率反映方法的准确度$并将此方法测得蚕丝含

量的绝对偏差及回收率与化学溶解法进行对比$实

验数据如下表
%

所示%

表
)

!

化学溶解法和红外光谱定量分析法测试结果比较
N

蚕丝实际含量
化学溶解法测试结果

测定值 回收率 绝对偏差

二阶导数红外光谱法测试结果

测定值 回收率 绝对偏差

D?HH C?$$ "$!?C" $?!% B?H$ DB?BH A"?$H

#%?%% #%?GG "$$?%G $?"" #H?GH "$D?HB #?"#

%G?GH %H?%# "$"?DC $?DH %G?$G CD?DD A$?G"

H"?"" H#?BD "$#?B! "?HB H"?G! "$$?HC $?%#

BB?BD BD?!% "$$?B# $?GH BH?H# CD?G" A"?"H

!!

由表
%

可知$所测几组数据中$二阶导数红外光

谱法测得的蚕丝回收率为
DB?BHN

"

"$D?HBN

-化

学溶解法的回收率为
"$$?%GN

"

"$!?C"N

$化学溶

解法好于二阶导数红外光谱法%然而所测结果的绝

对偏差相差不是很大$前者在
A"?"HN

"

#?"#N

$后

者为
$?""N

"

"?HBN

%

$

!

结
!

论

二阶导数红外光谱较红外谱图更容易地对羊

毛&蚕丝及羊毛)蚕丝混纺纤维进行鉴别$同时$结合

偏最小二乘法可以对羊毛)蚕丝混纺比进行测定$且

其定量结果与化学溶解法定量结果相差不大%因

此$二阶导数红外光谱可以用于羊毛)蚕丝混纺纤维

的定性分析及其混纺比的测定$且红外光谱法制样

简单&快速&环保$作为一种新的纺织纤维定量分析

方法具有较好的开发和应用前景%
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