Fachgruppe Wein und Obst

Prinzip und Anwendungsmoglichkeiten der FTIR in der

Am Bundesamt fiir Weinbau in Eisen-
stadt werden im Jahr durchschnittlich
35.000 Weinproben mit insgesamt etwa
300.000 Einzelparametern untersucht.
Zwei Drittel der Analysen werden im
Rahmen der staatlichen Priifnummerun-
tersuchung durchgefiihrt. Durch den Ein-
satz von Serienanalysengeridten war es
bisher mdglich, eine Tageskapazitét von
rund 300 Proben zu erreichen. Auf Grund
einer steigenden Probenfrequenz bei
gleicher Personalausstattung waren ge-
ritetechnische Erneuerungen notwendig,
um den Probendurchsatz steigern zu kon-
nen. Mit dem Ankauf des FTIR-Analy-
segerites wurde die tdgliche Untersu-
chungskapazitdt ausgebaut und Lei-
stungsspitzen kénnen besser abgefan-
gen werden. Durch die FTIR-Technik
lassen sich zahlreiche Weininhaltsstoffe
innerhalb kiirzester Zeit simultan analy-
sieren. Waren bisher fiir die Analyik von
beispielsweise Dichte, Alkohol, reduzie-
rendem ZucKer, titrierbarer Gesamtsiu-
re 4 Analysengerite notwendig, so kann
diese Analytik von nunmehr einem Ana-
lysengerdt iibernommen werden. Dazu
kommt noch die Mdglichkeit weitere
Parameter wie Glucose, Fructose, fliich-
tige Sdure, Weinsdure, Apfelsdure,
Milchsdure, Citronensédure, pH-Wert und
Glycerin gleichzeitig zu bestimmen. Da
es sich um ein rein physikalisches Mes-
sprinzip handelt, sind keine Losungsmit-
tel oder Chemikalien notwendig. Ledig-
lich zur Reinigung wird ein Detergenz
verwendet. Die Entsorgungskosten der
Chemikalien werden daher minimiert.

Messprinzip

Das grundlegende Messprinzip beruht
wie bei jeder IR-Technik darauf, dass be-
stimmte Komponenten im Wein infraro-
te Strahlung bei charakteristischen Wel-
lenldngen absorbieren.

Anstelle des Monochromators im disper-
siv arbeitenden Spektrometer bildet ein
Interferometer die optische Hauptkom-
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ponente im Fourier-IR-Spektrometer.
Die Interferometrie ist im Vergleich zu
herkémmlichen Techniken ein sehr ef-
fektives Verfahren. Samtliche Frequen-
zen der IR-Quelle werden zusammen
und ohne vorherige Selektion behandelt.
Dadurch wird die Erfassung des gesam-
ten Spektrums in weniger als einer Se-
kunde moglich.

Die in der Spektrometrie gebrauchlichen
Interferometer leiten sich vom sog. Mi-
chelson-Interferometer ab. Die wichtig-
sten Bestandteile eines Michelson-Inter-
ferometers sind sein Strahlteiler (engl.
“Beamsplitter”), ein feststehender Spie-
gel und ein beweglicher Spiegel. Der
Strahlteiler 146t die auftreffende IR Strah-
lung zur Hélfte durchtreten bzw. reflek-
tiert sie. Von den Spiegeln werden die
IR-Strahlen reflektiert und rekombiniert,
bevor sie den Detektor erreichen. In
Richtung Detektor tiberlagern sich bei-
de Strahlenbiindel aus beiden Interfero-
meterarmen. Das Ergebnis dieser Uber-
lagerung - auch Interferenz genannt - ist
abhéngig von der Wegdifferenz zwischen
beiden Interferometerarmen und damit
von der jeweiligen Position des beweg-
lichen Spiegels. Samtliche IR-Frequen-
zen kommen gleichzeitig durch das In-
terferometer und schnelle, kurze Bewe-
gungen des Spiegels ermdglichen die
gleichzeitige Erzeugung des gesamten
Spektrums. Die Messung der verschwin-
dend geringen Verschiebung dieses Spie-
gels wird mittels eines Laserstrahls vor-
genommen, der dem IR-Strahl nachge-
schickt wird. Auf dieser Ebene bezieht
sich das Interferogramm auf die Positi-
on des beweglichen Spiegels und nicht
auf die Wellenldnge, die von Interesse
ist. Alle Wellenldngen zusammen erge-
ben ein komplexes Bild der Uberlage-
rung.

Zeichnet man die resultierende Signal-
intensitét in Abhdngigkeit von der Spie-
gelpositon, dh. als Funktion der Zeit auf,
erhilt man ein Interferogramm.

Um die im Interferogramm “verschliis-
selt” vorliegenden spektralen Informa-
tionen (Wellenzahlen und dazugehérige
Signalintensititen) der qualitativen und
quantitativen Auswertung zufithren zu
konnen, muss das Interferogramm mit-
tels der Fourier Transformation “deco-
diert” werden.

Das Fourier Transforma-
tionsprinzip
Seit ungefahr 1980 findet die Fourier-

tranformationsstechnik (FTIR) immer
mehr Eingang in die IR-Spektroskopie.

Bei der Fourier-Transform-Infrarotspek-
troskopie wird das mit Hilfe des Interfe-
rometers aufgezeichnete Interfero-
gramm (Signal-Zeit-Kurve) in ein Spek-
trum (Signal-Frequenz-Kurve) umge-
wandelt.

Da diese Fourier Transformation eine
Vielzahl von Berechnungen erfordert,
kann sie erst durch die moderne PC-
Technologie routineméfig angewandt
werden. Die erforderlichen Berechnun-
gen konnen nunmehr in einigen Zehn-
telsekunden durchgefiihrt werden.

Ablaufschema der
Messung

1. Zunédchst wird ein Interferogramm
aufgenommen und dieses iiber die
Fourier-Transformation in ein Ab-
sorptionsspektrum verrechnet.

2. Danach wird das Spektrum durch das
Nullspektrum (Wasser) geteilt. Man
erhélt das Transmissionspektrum der
Probe.

3. Um eine Quantifizierung zu ermdgli-
chen, wird das Probespektrum mit
Hilfe des Spektrums einer Vergleichs-
substenz standardisiert. Man erhlt ein
“standardisiertes” Transmissions-
Spektrum.

4. Fiir jede zu quantifizierende Substanz
wird nun eine Absorption von ver-
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schiedenen Wellenldngen oder Wel-
lenldngenbereichen (Filter) herange-
zogen.

Die Kalibrierung

Die Kalibrierung des Gerites erfolgt
durch die Kombination der Basiskalibrie-
rung und eigenen Kalibriereinstellungen
iiber eine Referenzprobenanalytik mit-
tels Slope/Intercept.

Es handelt sich also um ein undirektes
Bestimmungsverfahen, welches anhand
einer definierten Referenzmethode fiir
ganz bestimmte Produkte kalibiriert
wird. Von entscheidender Bedeutung ist
dabei die verwendete Referenzmethode
und die Auswahl der verwendeten Pro-
ben. Die Geritekalibrierung ist ein ele-
mentarer Schritt fiir die Qualitéit der spa-
teren Resultate. Es ist notwendig fur jede
zu bestimmende Komponente und fiir je-
des untersuchte Produkt z. B. Most, Jung-
wein, fertiger Vollwein, Obstwein usw.
eine eigene Kalibrierung zu erstellen.
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Probenvorbereitung und
Messung

Bevor die Messungen vorgenommen
werden, miissen grobe Partikel sowie C0,
entfernt werden:

Jede Probe wird einer Doppelbestim-
mung unterzogen, der daraus resultieren-
de Mittelwert gleich berechnet und als
dritter Messwert angezeigt. Die effekti-
ve Messzeit pro Probe bei einer Doppel-
bestimmung betrdgt eine Minute. Das
Probenvolumen 50 ml. Der Probenteller
kann mit max. 64 Proben belegt werden.

Vor- und Nachteile der
FTIR-Analytik

Vorteile der Methode
- schnelle Methode
- einfach zu bedienen

- simultane Bestimmung verschiedener
Parameter

- geringe Probenvorbereitung

- keine Abfille
- kein Chemikalieneinsatz

Nachteile der Methode:

- Mineralstoffe sind nicht messbar

- unzureichend messbar sind Substan-
zen, deren Konzentration kleiner ca.
0,2¢g/1 sind

- Anschaffungskosten

- produktabhingige Kalibrierung

- indirektes Analysenverfahren
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