
第39卷第12期         西 南 大 学 学 报 (自然科学版)           2017年12月

Vol.39 No.12 JournalofSouthwestUniversity(NaturalScienceEdition) Dec. 2017

DOI:10.13718/j.cnki.xdzk.2017.12.002

利用低场核磁检测烘烤过程烟叶水分相态变化①

宋朝鹏1, 魏 硕1, 黄克久2, 汪代斌2, 陈少鹏2,
汪真增2, 郭保银2, 江厚龙2, 杨 超2

1. 河南农业大学 烟草学院,郑州450002;2. 中国烟草总公司 重庆市公司,重庆400023

摘要:研究烟叶烘烤过程中水分相态变化,为烘烤工艺优化提供理论依据.以烤烟上部叶为材料,应用低场核磁共

振技术对烘烤过程烟叶水分进行检测,经过1万次和10万次迭代分析,获取烟叶内部水分相态组成及信号幅值变

化规律.结果表明:以10万次迭代反演所获取的结合水、半结合水和自由水3种相态表述烟叶叶片水分相态组成

较优;烘烤过程中烟叶自由水信号幅值呈逐渐减小趋势,半结合水在38℃时明显增大,之后呈减小趋势,结合水

在38℃时明显增大,42~45℃期间逐渐减小,48~54℃期间呈快速增大趋势;烘烤过程烟叶失水干燥表现为自由

水流动性较大,首先从烟叶中脱除,半结合水通过转化为自由水散失,结合水不具有流动性,不易被干燥去除.低

场核磁共振解析了烘烤过程烟叶水分相态变化规律,提供了一种快速精准检测烘烤过程烟叶中水分相态的方法.
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烟叶烘烤是脱水干燥的物理变化过程与生物化学变化过程的统一,烘烤过程中烟叶生理代谢与水分变

化密切相关,决定着烤后烟叶的品质[1-6].低场核磁共振(NMR)是一种快速、无损、非侵入的测量技术,常

用于样品水分信号幅值及相态变化分析[7-9];梁国海等[10]、魏硕等[11]利用低场核磁共振分别实现卷烟烟丝

含水率及烘烤过程烟叶主脉含水率的检测分析;植物组织通常含有两种以上水分相态类型,要世瑾等[12]研

究活体小麦叶片、茎秆水分时划分为不可移动水和可移动水两种相态,而牟红梅等[13]研究小麦籽粒水分时

划分为结合水、半结合水和自由水3种相态;王雪媛等[14]、王相友等[15]研究苹果、胡萝卜干燥过程水分相

态变化时也获得了结合水、半结合水(不易流动水)和自由水3种相态.而烟叶水分相态测定通常采用阿贝

折射仪法和称质量法[16-17],测定误差较大,且仅可以测定自由水和束缚水两种水分相态[18],无法对烟叶

水分相态变化进行深入剖析,目前关于应用低场核磁共振检测烘烤过程烟叶水分相态信号幅值及变化的研

究鲜有报道,试验利用低场核磁共振技术,采用迭代寻优的方法对烟叶烘烤过程中水分相态组成及信号幅

值变化进行分析,为研究烘烤过程烟叶水分代谢机理及烘烤工艺优化研究提供参考.

1 材料与方法

1.1 样品制备

2016年9月于国家烟草栽培生理生化研究基地洛阳试验站试验田选取鲜烟叶,供试品种秦烟96,按照
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当地优质烤烟生产技术规范种植,行距120cm,株距55cm,选取株高一致、叶片数相等、叶色均匀、叶面

积大小基本一致、有典型“中棵烟”特征的烟株,以上部叶(第15~16位叶)为试验材料,烟叶落黄成熟时按

照叶位单叶采收.

图1 烟叶取样位置示意图

1.2 试验方法

1.2.1 样品制备

将鲜烟叶均匀悬挂于电加热恒温恒湿试验箱中,烘

烤过程中相关温湿度按照三段式烘烤工艺[19]进行设定,

分别在烟叶烘烤的关键温度点结束时取样:30℃(起始

鲜样),38℃,42℃,45℃,48℃,54℃,分别在烟叶中

间位置(见图1)用刀片切取烟叶样品进行相关指标测

定,取样检测重复3~5次.

1.2.2 低场核磁共振-自旋弛豫特性

利用 MicroMR23-025V 低 场 核 磁 仪(共 振 频 率

23.347MHz,探头线圈直径25mm,磁体温度控制在

31.99~32.01℃,上海纽迈电子科技有限公司)检测

干燥过程中烟叶水分相态及信号幅值变化,试验时低场核磁仪CPMG序列参数:SF=23MHz,O1=

348655.79Hz,TW=5000ms,PRG=3,SW=200KHz,TD=720154,NECH=18000,TE=0.2ms,

P1=7μs,P2=15μs,NS=16,RFD=0.02ms,RG1=20db,DRG1=3.将采集到的T2 衰减曲线分别进行

迭代1万次和10万次拟合反演,对获取的样品T2 弛豫信息进行分析.

M(t)=∑
n

i=1
A2ie

-
t

T2i( )

式中:M(t)为随时间t衰退的回波峰值;n 为指数拟合的个数;A2i为各弛豫组分的信号强度;T2i为对应

于A2i的弛豫时间常数.

1.3 数据分析

试验结果利用 MicrosoftExcel2010软件进行数据统计,利用Origin9.32软件作图,利用SPSS23.0
进行数据分析.

2 结果与分析

2.1 迭代1万次烘烤中烟叶水分相态分析

试验在迭代1万次条件下,烘烤过程中烟叶T2 弛豫图谱显示存在两种水分相态(图2),其中T21弛豫

时间较小,对应水分为所受束缚力较大的不可移动水,T22弛豫时间较大,对应水分为流动性较大的可移动

水[12];根据弛豫时间变化可知(表1),烘烤过程烟叶不可移动水T21流动性逐渐增大,可移动水T22流动性

呈先减小后增大趋势.38~48℃期间不可移动水与可移动水两者弛豫时间发生重叠,弛豫图谱显示仅存在

一种水分相态,可能是与烘烤过程中烟叶物质代谢及迭代次数有关[7-8];根据峰对应弛豫时间确定该水分

为流动性较大的可移动水,表明不可移动水T21全部转化为可移动水T22,54℃再次呈现两个峰,表明可

移动水T22一部分转化为不可移动水T21;这与任一鹏等[20]、訾莹莹等[18]采用传统测定方法结果并不相同,

可能是两者测定原理不同引起的.根据峰面积变化显示,烟叶烘烤过程流动性较大的可移动水首先从烟叶

中脱除,流动性差的不可移动水通过转化为可移动水散失.
烟叶T2 弛豫信息分析可知,烘烤过程烟叶水分相态组成不固定,在弛豫时间为0.01ms~7.317ms
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范围内始终存在一定量的弛豫信号,38~48℃信号幅值还存在不同程度的增大,因此推测烟叶水分相态可

能不止两种,还存在其他水分相态[7].
表1 迭代1万次烟叶水分相态弛豫信息

分类 取样温度/℃ 峰起始时间/ms 峰顶点时间/ms 峰结束时间/ms 峰面积

T21 30 0.150±0.091 1.703±0.137 5.543±0.618 5250.268±198.597

38~48 - - - -

54 0.026±0.015 0.561±0.056 7.317±1.019 2854.547±69.146

T22 30 5.941±0.662 38.720±2.895 191.164±22.155 22671.101±74.035

38 0.053±0.037 27.364±3.524 135.099±23.940 26118.170±149.685

42 0.033±0.021 19.339±2.995 178.343±28.402 21675.227±122.581

45 0.037±0.025 20.729±3.139 235.429±34.292 14510.819±111.897

48 0.026±0.014 23.817±3.457 135.099±24.754 8585.508±133.240

54 7.843±0.874 33.701±4.477 89.074±19.191 646.916±51.125

  注:“-”表示与其他水分相态发生融合.

2.2 迭代10万次烘烤中烟叶水分相态分析

试验在迭代10万次条件下,T2 弛豫图谱显示烟叶存在3种水分相态(图3),其中T21弛豫时间最小,

一般不具有流动性,对应水分为结合水,T23弛豫时间最大,对应水分为自由水,T22弛豫时间界于结合水

和自由水之间,为半结合水[8];根据弛豫时间变化可知(表2),烘烤过程烟叶结合水T21和半结合水T22流

动性呈先增大后减小的趋势,自由水T23流动性呈先减小后增大的趋势.42~48℃期间由于半结合水与自

由水两者弛豫时间发生重叠,根据峰对应弛豫时间确定该水分分别为流动性较小的半结合水T22和流动性

较大的自由水T23;弛豫图谱显示仅存在两种水分相态,表明该温度阶段半结合水T21大部分转化为自由水

T22,少量转化为结合水T21,这王雪媛等[14]、王相友等[15]研究果蔬干燥时的现象一致.根据峰面积变化显

示,烟叶烘烤过程流动性较大的自由水首先从烟叶中脱除,流动性差的半结合水通过转化为自由水散失,

而结合水不具有流动性,不易被干燥去除.

试验不同迭代次数烟叶弛豫性分析表明,10万次迭代划分效果优于1万次迭代,确定了结合水和自由

水两种固定水分相态,而烘烤过程半结合水与自由水出现转化融合和分离,使烟叶水分相态组成无法固

定,说明烘烤过程烟叶水分相态组成类型变化并非迭代次数差异引起的,很可能是烟叶物化特性、形态结

构等变化引起的[7-8,14].

图2 迭代次数1万次烟叶T2 弛豫图谱 图3 迭代次数10万次烟叶T2 弛豫图谱
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表2 迭代10万次烟叶水分相态弛豫信息

分类 取样温度/℃ 峰起始时间/ms 峰顶点时间/ms 峰结束时间/ms 峰面积

T21 30 0.046±0.011 0.215±0.032 0.433±0.041 364.405±17.850

38 0.027±0.008 0.187±0.043 0.498±0.062 1352.739±31.354

42 0.027±0.010 0.215±0.037 0.658±0.084 883.170±19.216

45 0.187±0.053 0.658±0.086 1.322±0.097 722.215±24.782

48 0.031±0.010 0.285±0.051 1.000±0.085 1616.624±26.155

54 0.031±0.013 0.215±0.040 0.756±0.096 2435.256±44.973

T22 30 0.498±0.041 2.310±0.053 7.055±0.075 5655.148±41.103

38 0.572±0.102 3.511±0.493 7.055±0.895 7752.132±76.612

42~48 - - - -

54 0.870±0.126 1.748±0.294 8.111±1.003 1190.535±44.706

T23 30 8.111±1.003 37.649±4.271 132.194±18.508 21896.738±103.213

38 8.111±1.136 28.480±2.987 132.194±21.318 17884.597±138.076

42 0.756±0.214 24.771±2.468 114.976±16.097 20900.115±152.817

45 1.520±0.430 24.771±4.492 174.753±24.466 14114.313±84.560

48 1.150±0.325 32.745±3.585 132.194±26.508 7495.928±89.232

54 9.326±1.306 37.649±5.264 57.224±12.012 625.446±25.436

图4 新鲜烟叶T2 图谱(重复5次)

2.3 烘烤过程中烟叶不同水分相态信号幅值变化

为了对烟叶不同水分相态信号幅值变化进行

分析,试验以鲜烟叶T2 弛豫图谱特征为基准[13]

划分烘烤过程烟叶水分相态,新鲜烟叶迭代10

万次的T2 图谱显示各水分相态弛豫时间具有明

显的界限(图4),分别为0.43ms和7.05ms,烟

叶水分相态分别为T21(T2≤0.43ms)为结合水,

T22(0.43ms<T2≤7.05ms)为半结合水,T23

(T2>7.05ms)为自由水.

烘烤过程中烟叶自由水信号幅值呈逐渐减小

趋势(图5a),半结合水或不可移动水呈先增加后减小趋势,结合水信号幅值及比例呈现先增大后减小再增

大的趋势;其中38℃半结合水或不可移动水信号幅值增加,可能是烟叶淀粉、蛋白质等大分子物质分解为

小分子物质,引起原生质胶体粘度增加使束缚力增强[14,21];42~45℃可能由于组织细胞物质逐渐被分解、

转化或消耗[1-2],使结合水失去束缚而转化成流动性较大的相态[8];而进入干叶阶段(48~54℃)烟叶快速

干燥组织结构收缩,半结合水所受束缚力增强[3-4],转化为结合水,使其信号幅值增加.鲜烟叶内部以自由

水为主(图5b),约占总质量78%~81%,其次是半结合水或不可移动水,结合水最少(1.3%左右),由于

烘烤过程烟叶内部自由水、半结合水、结合水存在相互转化,使其比例发生不同程度的波动.结合烟叶各水

分相态的弛豫时间变化来看,烘烤过程烟叶水分干燥表现为,自由水流动性较大,首先从烟叶中脱除,半

结合水大部分最终通过转化为自由水散失,结合水不具有流动性、不易被干燥去除.
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图5 烘烤过程烟叶各相态水分信号幅值及比例变化

3 结 论

低场核磁可以实现烘烤过程烟叶水分相态的快速、精准检测,通过1万次和10万次迭代反演结果显

示,以结合水、半结合水和自由水3种相态表述烟叶叶片水分组成较优;烘烤过程烟叶自由水信号幅值呈

逐渐减小趋势,半结合水在38℃时明显增大,之后呈减小趋势,结合水信号幅值及比例在38℃时明显增

大,42~45℃期间逐渐减小,48~54℃期间呈快速增大趋势;烘烤过程烟叶失水干燥是不同水分相态按照

流动性大小逐个脱除的过程,其中自由水流动性较大,首先从烟叶中脱除,半结合水通过转化为自由水散

失,而结合水不具有流动性、不易被干燥去除.
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AStudyofChangesinMoisturePhaseStateofTobaccoLeaves
DuringCuringbyLowFieldNuclearMagneticResonance

SONGZhao-peng1, WEI Shuo1, HUANGKe-jiu2,
WANGDai-bin2, CHENShao-peng2, WANGZhen-zeng2,
GUOBao-yin2, JIANGHou-long2, YANG Chao2

1.TobaccoCollegeofHenanAgriculturalUniversity,ZhengzhouHenan450002,China;

2.ChongqingTobaccoCompanyofChinaNationalTobaccoCorp,Chongqing400023,China

Abstract:Inordertoprovideatheoreticalbasisfortheoptimizationofcuringprocess,moisturephasestate
oftobaccoleavesduringcuringwasstudied.Theupperleavesofflue-curedtobaccowereusedasthetest
material.Therelaxationcharacteristicsoftobaccoleavesweredetectedduringthecuringprocessbythe
low-fieldnuclearmagneticresonanceiterativeoptimizationmethodtoinvestigatethechangeofthecompo-
nentsandcontentofmoisturephasestateintobaccoleavesby10thousandtimesand100thousandtimesof
iterationanalysis.Theresultsshowedthattheboundwater,theimmobilizedwaterandthefreewaterob-
tainedbythe100thousandtimesofiterationgaveabetterdescriptionofthemoisturephasestatecompo-
nentsofthetobaccoleaves.Thefreewatercontentoftobaccoleavessteadilydecreasedduringcuring.The
immobilizedwaterincreasedsignificantlyat38℃,andthendecreased.Theboundwaterincreasedobvi-
ouslyat38℃,decreasedduringtheperiodof42~45℃,andrapidlyincreasedduringtheperiodof48~
54℃.Intheprocessofdehydrationoftobaccoleavesduringcuring,freewater,withlargermobility,was
firstlyremovedfromthetobaccoleaves,thentheimmobilizedwaterwaslostthroughchangingintofree
water,andtheboundwaterwasnoteasytoberemovedforlackofliquidity.Inconclusion,changesof
moisturephaseintobaccoleavesduringthecuringprocesswereanalyzedinthisstudywithnuclearmag-
neticresonance,whichprovidedamethodforrapidlydetectingthemoisturephaseoftobaccoleavesduring
curing.
Keywords:lowfieldnuclearmagneticresonance;tobaccoleaf;flue-curing;moisturephase
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