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木材微纤丝角四种测试方法对比研究
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摘　要　分别采用 X射线衍射法、偏振光显微镜法、纹孔观察法和近红外光谱预测法对杉木木材的微纤丝

角进行了测定 , 结果表明 : 对于同一株杉木 , 纹孔观察法测得的微纤丝角平均值最大 , X射线衍射法次之 ,

偏振光显微镜法最小 , 三种方法得到的微纤丝角差异不显著 ; 对于不同年轮的微纤丝角 , X射线衍射法测定

值于第 20年轮以后变得最大 , 纹孔观察法测定值上下浮动最大 , 偏振光显微镜法测定值相对最为集中 , 越

远离髓心三种方法的测定值曲线吻合得越好 , 同一年轮微纤丝角采用不同方法测定时差异不显著 ; 对于同

一年轮的微纤丝角 , 偏振光显微镜法得到的最大值与最小值相差不大于 4°, 而纹孔观察法相差达到 21153°,

其标准偏差也达到 4175。近红外光谱预测法和 X射线衍射法均属于无损检测法 , 它们两个联立建立的模型

精度高 , 预测性和重现性好、便于实现在线分析 , 其校正模型和验证模型的相关系数 R2 分别达到了 0181和

0175 , 校正标准误差和预测标准误差分别为 1179和 2102。另外 , 其他三种方法均可以与近红外光谱技术联

用来预测该木材的微纤丝角 , 显示了近红外光谱技术无与伦比的优越性。同时 , 文章分析了这四种方法的优

缺点 , 探讨了产生这种结果的原因 , 以便为广大研究者提供参考。
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引　言

　　微纤丝角 (microfibril angle , MFA)是指木材细胞壁次生

壁中层与细胞轴之间的夹角 , 它是木材的重要超微特征 , 是

细胞水平上的一个微观量。MFA 与木材的其他解剖特性 ,

以及物理、化学、力学性质密切相关 : 它与管胞长度、组织

比量、生长轮宽度紧密相关 [1 ] , 与纵向伸缩性正相关 , 横向

伸缩性负相关 [ 2 ] ; 还与纤维素、半纤维素以及木质素的含

量密切相关 [1 , 3 ] ; 它是抗拉强度、弹性模量、硬度、抗弯强度

的重要决定因素之一 [4 , 5 ] , 也是蠕变、粘弹性的重要影响因

子 [6 ]。

测定 MFA 的方法很多 , 比较常用的有 X射线衍射法

(X2ray diff raction , XRD)、偏振光显微镜法 (polarised light

microscopy , PL M)和纹孔观察法 (pit aperture , PA) [7 ]。X射

线衍射法是指 X射线入射到取向的纤维晶体时 , 纤维晶胞的

每个原子均散射 X射线 , 当这些散射线满足相干波的条件时

就会在空间某处产生衍射 , 研究衍射强度随试样旋转角度变

化的曲线 , 从而得到试样 MFA 的一种方法 [7 ]。偏振光显微

镜法是根据垂直入射的完全偏振光通过木材试样后会出现消

光的原理而得到 MFA的 [8 ]。纹孔观察法是通过测定与微纤

丝取向相一致的纹孔走向 , 从而间接得到 MFA 的方法 [9 ]。

近几年来 , 人们尝试了一种测定 MFA的新方法———近红外

光谱预测法 , 它是将木材试样的 MFA 测量值与采集的该试

样的近红外光谱谱图一一对应 , 建立校正曲线模型 , 再利用

此模型去预测其他未知试样 MFA的一种方法 [10 ]。

迄今为止 , 使用一种方法测定 MFA 方面的文献较多 ,

而研究对比 MFA不同测定方法方面的文章所见较少 : 1997

年 Huang C L 等以南方松 (Southern pine)为材料将六种测定

MFA的方法进行了对比 [11 ] , Saranpaan P 等分析对比了 X

射线衍射法和偏振光显微镜法 [12 , 13 ] , 2005年 Peura M等分

别使用 X射线微衍射法和偏振光显微镜法对细胞壁中层的

MFA进行了测定 [14 ]。本文以我国特有的杉木树种为实验材

料 , 使用 X射线衍射法、偏振光显微镜法、纹孔观察法和近

红外光谱预测法分别对 6 株杉木 ( Cunninghamia lanceolata)

不同高度不同年轮位置的 MFA 进行了测定 , 从而对比分析
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这四种方法 , 为研究者选择合适的实验方法提供科学依据。

1　材料与方法

111　试材采集

杉木采自安徽省绩溪县杨溪林场 , 地处黄山与天目山结

合带 , 长江与钱塘江水系分水岭 , 东经 117°58′～119°40′、北

纬 29°57′～31°19′。林分种类为人工林 ,树龄为 25年以上 (主

伐年龄)。

112　X射线衍射法的试样制备及测试方法

在每株样木树高的 315 m处锯取 60 cm厚圆盘 , 再经髓

心沿南北向截取径向中心条 , 气干后将其按年轮加工成 412

cm(纵向) ×115 cm (弦向) ×0115 cm(径向)的标准试样。

测定 MFA使用荷兰飞利浦公司生产的 X射线衍射仪 X’

PERTPRO , 设定其电压为 40 kV , 电流为 40 mA , X射线束

截面积为 4 mm ×2 mm , 2θ角为 2214°, 试样旋转角度为

360°, 扫描时间为 3 min。扫描得到试样的衍射强度曲线 , 再

利用 014 T法 [9 ]编写的计算机程序对相应的曲线进行计算 ,

得到对应的 MFA。

113　纹孔观察法和偏振光显微镜法的试样制备及测试方法

选取 X射线衍射法测试完的标准试样的晚材部分 , 沿木

材弦向锯取约 1 cm长的木片 , 将其放入蒸馏水中 , 于 60 ℃

烘箱中软化 4 d , 然后用滑走型切片机切成 15μm厚薄片 ,

选 5片番红染色后制成木材切片 , 放到纤维测定仪上用纹孔

观察法测定 MFA (放大 400 倍) 。将剩余的薄片进行纤维离

析 , 利用偏振光显微镜测出 MFA [8 ]。

114　近红外光谱预测法的试样制备及测试方法

取 X射线衍射法中 D333A , D423A , D1123A , D1223A ,

D1423A , D2123A , D2223A组测完后的试样 (共 104个) , 将

其放入温度 20°、湿度 65 %的调温调湿箱中 , 待其恒温恒湿

后进行近红外扫谱。近红外仪器为美国 ASD 公司生产的

FieldSpec光谱仪 , 波长范围 350～2500 nm。每个试样在 1 s

内扫描 30次并自动平均成一条光谱后保存。扫谱时实验室

温度 20°左右 , 湿度 20 %左右 , 由于扫谱时间较短 , 且调温

调湿箱与光谱仪在同一实验室 , 所以实验室温湿度对扫谱影

响较小。

利用 ASD公司开发的 Indico 数据采集及预处理软件采

集杉木弦切面的近红外光谱数据 , 将这些光谱数据与 X射线

衍射仪测定的微纤丝角联立 , 利用 Unscrambler 912 计量化

学软件中的偏最小二乘 ( PL SI)和完全交互验证法建立杉木

MFA的校正和预测模型 [15 ]。

2　结果与讨论

　　近红外光谱预测法是利用 X射线衍射法测得的 MFA作

为真值的 , 与其他三种方法在数值上没有平行的可比性 , 所

以 , 本文对其测试结果单独重点列出 , 以便于讨论。

Table 1　Microf ibril angle measurement value by three methods

方法 D333A D423A D1123A D1423A D2123A D2223A

XRD 12113 11137 10187 10108 111 16 131 36

PL M 11141 10174 10147 10108 101 49 121 88

PA 12124 12184 11170 11152 121 52 141 16

211　不同株平均 MFA对比

对比表 1中数据可知 , 6株杉木的平均 MFA 值集中在

11152°～14116°之间 , 同一株杉木采用三种不同的方法测定

时 , 测定结果相差不大于 211°, 偏振光显微镜法测得的值最

小 , 纹孔观察法最大 , X射线衍射法居中 , 这与 Huang C L

等的研究结论相一致 [11 ]。方差分析表明 , 三种测试方法所得

结果在 0105水平上差异不显著。

Fig11　Measurement values curve of D2123A

1 : XRD ; 2 : PL M ; 3 : PA

212　同株不同年轮平均 MFA对比

以图 1中 D2123A及图 2中 D1423A 为例 , X射线衍射

法测定值在 20年以后变得最大 , 纹孔观察法的测定值上下

浮动最大 , 偏振光显微镜法的测定值浮动最为集中 , 越靠近

髓心三种方法的测定值差异性越大 , 15 年以后图中曲线吻

合得较好。因为同一年轮内的早材 MFA 大于晚材 [15 ] , X射

线衍射法测的是标准试样近中心区域无数个纤维素晶胞

MFA的平均值 , 而偏振光显微镜法和纹孔观察法制样时选

Fig12　Measurement values curve of D1423A

1 : XRD ; 2 : PL M ; 3 : PA
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的是标准试样中的晚材部分 ,因此 ,在第 20个年轮后该因素

起主导作用而使其 X射线衍射法测定值最大 , 而木材作为生

物多样性材料 , 其变异性较大 , 纹孔的走向会受细胞壁内组

织结构及木材缺陷的影响而产生较大变化 , 故图中所示的纹

孔观察法测试值曲线跨幅最大 , 对于偏振光显微镜法 , 其测

试试样大多是晚材半壁纤维 , 而不同年轮间的晚材 MFA 值

变化较早材小 [15 ] , 所以不同年轮间偏振光显微镜法的测定

值比较集中。通过方差分析可知 , 同一年轮 MFA 采用不同

方法测定时差异不显著。

213　同一年轮中平均 MFA对比

以 D2123A的测试结果为例 , 同一年轮中 , 偏振光显微

镜法测定的 MFA最大值与最小值相差在 4°以内 , 标准偏差

也较小 , 而纹孔观察法测定的 MFA 最大值与最小值相差可

达 21153°, 标准偏差最大达到 4175 , 这除了与木材本身的组

织构造和试样选材有关之外 , 还与仪器的测试原理和测试时

的选样位置及所选的试样数有关 : 偏振光显微镜法测定时选

择的是代表 MFA正常值且大小较恒定的管胞的中间部分 ,

因此标准偏差较小 ; 纹孔走向的变异性很大 , 即便是相邻的

纹孔也存在一定差异 , 另外 , 靠近髓心的年轮 , 很难测够符

合要求的纹孔 , 受木射线等其他构造影响的纹孔难免在测试

之列 , 这就加大了最小值与最大值的差距。

214　近红外光谱预测法的测试结果

近红外光谱主要是依据含 H 基团伸缩振动的倍频吸收

及合频吸收。木材的官能团不同 , 特征吸收波长就不同 , 倍

频及合频特征吸收波长也不同 , 因此需要我们借助计算机软

件从全波长范围内自动筛选出定量关系最佳的特征谱段来建

立数学模型。本试验选择最重要的特征波长范围 , 从而避免

近红外光谱数据通常存在的严重的波峰重叠和共线现象引起

的误差 , 以提高预测模型的准确性。而且 , 在优化模型的同

时 , 将试样按照残差的大小进行优化选择 , 最终除去变异性

较大的试样 , 得到了相关系数较高的校正模型和验证模型。

　　如图 3中所示 , 信号强、峰高大的峰断对试验结果影响

大 , 也就是说 , 在这些近红外波长范围内 , 近红外光谱法预

测的 MFA 和 X射线衍射仪测定的 MFA 具有较高的相关

性。从校正模型 (见图 4)和验证模型 (见图 5)的相关系数可

以看出 , 近红外光谱法预测 MFA 和 X射线衍射仪测定的

MFA具有很强的相关性 , 其校正模型和验证模型的相关系

数 R2 分别达到了 0181和 0175 ,校正标准误差和预测标准误
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差分别为 1179和 2102。因此 , 可以用近红外光谱技术分析

木材 MFA , 此结论与江泽慧等的研究结果一致 [10 ]。

　　总之 , 近红外光谱预测法测定 MFA 速度快 , 效率高 ,

重现性好 , 便于实现在线分析。另外 , 它的样品无需预处理 ,

测定过程中不消耗化学药品 , 也不会产生任何化学产物 , 对

环境无污染 , 是一种环保的无损检测技术 , 由以上分析可

知 , 它还可以与另外三种方法联用来预测 MFA。但是 , 该法

必须利用其他的方法得到准确的 MFA 真值 , 而且需要足量

的具有统计意义的角度范围大的 MFA真值来支撑模型。

3　结　论

　　对比这三种方法 , X射线衍射法测定速度最快 , 代表性

最强 , 适于大量试样的变异研究 ; 偏振光显微镜法测定速度

较慢 , 但实验仪器成本低 , 适合实验室试样的少数测定 ; 纹

孔观察法测定速度相对较快 , 对仪器的要求也不高 , 但测定

结果变异性较大。

近红外光谱预测法和 X射线衍射法都属于无损检测法 ,

它们两个联立建立的模型精度高 , 预测性和重现性好、便于

实现在线分析。由于另外三种方法得到的 MFA 差异不大 ,

所以都可以作为 MFA 真值与近红外光谱联立来快速预测

MFA。
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Abstract　X2ray diff raction technique , pit aperture observing technique , polarized light microscope technique and near inf rared
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spect rum technique were used separately to test the wood microfibril angle of Chinese fir , and the result s were as follows : For

the identical t ree of Chinese fir , the average microfibril angle obtained by the polarized light microscope technique was the big2
gest , followed by those obtained by X2ray diff raction technique , and then by polarized light microscope technique , but the differ2
ence in the average microfibril angle was not significant . For the different annual rings , the microfibril angle obtained by X2ray

diff raction technique became the biggest af ter the 20th annual ring , the fluctuation of the microfibril angle got by the pit aperture

observing technique were big , but the fluctuation got by the polarized light microscope technique was just the reverse. The meas2
urement value curves got by the three techniques were fitted well , and the difference in the average microfibril angle was not sig2
nificant between different annual rings. For the microfibril angle of the same annual ring , the difference between the maximum

and the minimum value tested by the polarized light microscope technique was less than 4°, but the difference tested by the pit

aperture observing technique achieved 21153°, and the standard deviation achieved 4175. The near inf rared spect rum and the X2
ray diff raction techniques were all called nondest ructive testing techniques. The model set up by the two techniques was very

good because of it s high prediction and repeatability , and the model was also good for online analysis. The R2 of calibration mod2
el and tested model achieved 0181 and 0175 respectively ,and the standard error of calibration and prediction were 1179 and 2102

respectively. In addition , the near inf rared spect rum technique could be also used with the other three techniques to predict the

wood microfibril angle , showing the superiority of the near inf rared spect rum technique. Meanwhile , the advantages and short2
comings were analyzed for the four kinds of measurement techniques.
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