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Vorteile
kurze Analysezeit

haltskosten
Nachteile

notig
indirekte Methode

keine Mineralstoffe messbar

Abb. 1: Infrarot-
spektren von Alkohol
und von Trauben-
most.
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FTIR-Spekiroskopie

minimale Probenvorbereitung
einfache Bedienung

hoher Probendurchsatz

tiefe Verbrauchs- und Unter-

hohe Investitionskosten
produktabhdngige Kalibration

Traubenmostanalyse mit Hilfe der

FTIR-Spektroskopie

Die FTIR-Spektroskopie bietet ein schnelles und umweltschonendes Verfahren fiir die Routine-
analytik von Hauptkomponenten in Traubenmost und Wein. Es zeigt sich, dass diese Methode
zur standardmdssigen Erhebung der Reifeparameter Oechsle-Grade und fitrierbare Gesamtsdure
geeignet ist. In Zukunft soll die Kalibration auf weitere Parameter ergéinzt werden.

DANIEL BAUMGARTNER, ROLAND BILL UND IRMA ROTH,
EIDGEN®SSISCHE FORSCHUNGSANSTALT WADENSWIL

I berall dort, wo routinemissig moglichst schnell
mehrere Parameter analysiert werden miissen,
lohnt es sich den Einsatz eines FTIR-Gerites zu pri-
fen. Wihrend die Referenzmethoden oft zeit- und ar-
beitsintensiv sind, lassen sich mit einem FTIR-Gerit
mehrere zuvor geeichte Parameter mit einer einzigen
Messung bestimmen. Die FTIR-Methode ist ein indi-
rektes Verfahren. Fiir den erfolgreichen Einsatz muss
das Gerit deshalb fiir jeden gewlinschten Parameter
vorgingig geeicht werden und die zu ana-
lysierende Probe muss zum Probensatz
passen, mit welchem kalibriert worden ist.
In den Jahren 1999 und 2000 wurden von
rund 750 Traubenmostproben sowohl mit-
tels Referenzmethoden als auch mit Hilfe
eines FTIR-Gerites (WineScan FT 120) die
Reifeparameter «Oechsle-Grade» sowie die
«titrierbare Gesamtsiure» gemessen.

Das Prinzip der FTIR-Messung

Das Infrarotspektrometer misst die Durch-
lassigkeit einer Probe fiir Infrarotstrahlung.

Altere IR-Gerite sind oft so gebaut, dass polychroma-
tisches Licht einer IR-Lampe, d. h. ein Gemisch vieler
Wellenlingen, mittels Prisma oder Gitter zuerst in
einzelne Komponenten (=Wellenlingen) zerlegt wird
und diese zeitlich nacheinander die Probe passieren.
Das Spektrum der Wellenlingen im IR-Bereich lisst
sich direkt auf einem Schreiber festhalten. Die FTIR-
Technik dagegen besteht darin, dass die unzerteilte
polychromatische IR-Strahlung auf zwei ungleich lan-
gen Wegen durch die Probe zum Detektor gefiihrt
wird. Dabei entsteht ein Interferogramm, ein Wellen-
muster, das die gesamte Information des Infrarot-
spektrums enthilt. Dieses wird anschliessend iiber
das mathematische Verfahren der Fourier-Transfor-
mation aus dem Interferogramm berechnet.

Die Interpretation des Infrarotspekirums

Elektromagnetische Strahlung im Wellenlingenbe-
reich des Infrarotlichts hat die Eigenschaft, dass sie
chemische Bindungen, Molekiilteile und ganze Mo-
lekiile in definierte Schwingungen versetzen kann.
Die dabei absorbierte Energie ist als Wirme sptirbar.
In der chemischen Analytik gewinnt man durch das
Messen der absorbierten Energie verschiedener Wel-
lenlingen das Infrarotspektrum einzelner Substanzen
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(z. B. Alkohol). Lage und Intensitit der Absorptions-
banden im Spektrum liefern dabei wichtige Informa-
tionen zum inneren Aufbau der Substanz. Ist die Pro-
be ein Substanzgemisch (z. B. Most oder Wein), so
enthilt das resultierende IR-Spektrum die qualitative
und quantitative Uberlagerung der Spektren aller vor-
handenen Einzelkomponenten. Informationen tiber
das Vorhandensein einzelner Stoffe beziehungsweise
deren Konzentration lassen sich daher nur indirekt,
d. h. mittels Eichung und statistischer Methoden ge-
winnen.

Ablauf einer FTIR-Messung

Bei dem von uns verwendeten Gerit handelt es sich
um das FTIR-Spektrometer «WineScan FT'120» der Fir-
ma Foss. Die durch Zentrifugation oder Filtration ge-
klirte Probe wird mittels einer eingebauten peristal-
tischen Pumpe durch die Temperiereinheit geleitet,
welche die Probe auf die Analysetemperatur von 40

Proben (49% weisse und 51% blaue Trauben, 36% in-  Abb. 2: WineScan
terspezifische und 64% europiische Sorten) verwen- 1 120 von FOSS

°C erwirmt. Uber ein Sicherheits-Riickschlagventil ‘ . A Electric.
und einen Feinfilter gelangt die Probe in die Messzel- de-t. — Oechsle-.Bestn.nmung e.rfolgte dabei pnttels
le, wo die Aufnahme des Interferogramms und damit D1cht€:messung im B 1egffsch.w1nge.r und die Ge-
des Infrarotspektrums stattfindet. Pro Messung wird samtsal‘lre wurde du.rch T1trat1f)n mit 0,1 .M Natron—
ein Probevolumen von zirka 30 ml bendtigt, wobei lauge bis pH 7,0 pestunmt. Abbildung 3 zeigt die Ec.k-
85% davon fiir die Spiilung des gesamten Schlauch- daten. LS zur El.chung GRS e ) .
systems sowie der Messzelle verwendet wird. Der ge- deutlich d%e breite Strfauung der Messwerte auf die
samte Analysevorgang dauert weniger als zwei Minu- VV.CI‘IC.bCI‘CIChC 2 beldep LIPSy A erk.t.?nn.en.
ten pro Probe. Die Reinigung des Geriite internen Dies ist unter andere'm cine Voraussetzung fiir eine
Schlauchsystems sowie die Uberpriifung des Null- ST I Kahbraupn. i
punktes wird durch eine regelmissige Anwendung Das Bf:reclhnen der Kahl?ranon «Traubenmost» er-
der Reinigungslosung respektive der Nulllosung er- folgt§ “mlt Hilfe des mltgeh.efer.ten So.ftwaremoduls.
reicht. Diese beiden Losungen sind im Wesentlichen anhtat und.Anwendbarkelt ey E,,‘Chunf?’, LA
die einzigen Verbrauchsmaterialien, welche fiir den mit den restlichen ru'nd 650 Proben uiberprift, wel
Betrieb des WineScan benétigt werden. che dazu ebenfalls mit den Referenzmethoden analy-
siert wurden. Sowohl fiir die Oechsle-Grade als auch
fiir die titrierbare Gesamtsiure zeigte sich, dass die
Grenzen der Methode errechneten FTIR-Werte ohne weitere Korrekturen
Da das Infrarotspektrum eines Substanzgemisches ei- " e
ne qualitative und quantitative Uberlagerung der n?rhalb der geforderten Toleranzgrenzen lagen (Ab-
Spektren aller vorhandenen Substanzen ist, konnen bildungen 4 und 5).
im Allgemeinen Konzentrationen unter 0,1 g/l nicht
mehr mit geniigender Genauigkeit bestimmt werden. 16
Die FTIR-Methode ist deshalb kein Ersatz fiir eine
HPLC-Anlage, mit welcher auch Kleinstmengen von Y
Substanzen sehr genau bestimmt werden konnen. Im e
Weiteren sind alle Eichungen produktspezifisch, d. h. = |.
es braucht fiir jedes Produkt (Traubenmost, Wein, f 12 'E
Obstsaft) eine eigene Kalibrierung, deren Giite natiir- é L L JPPS
lich direkt von der Genauigkeit der verwendeten Re- % o . o |
ferenzmethode abhingt. é 10 4 ° '. ®
5 °
5 C
Traubenmostanalyse mittels FTIR E 8 o 'II'L
o0 ® e
Nach den positiven Erfahrungen mit der FTIR-Tech- LJ 9 s
nik in der Weinanalytik (Patz et al. 1999) wurde der 6 »
Einsatz des WineScan FT 120 im Bereich der Trau- s )
benmostanalyse untersucht. Dazu wurden in den Jah- T ﬂ
ren 1999 und 2000 insgesamt 750 Mostproben mit .
konventionellen Methoden und mit der FTIR-Technik 40 50 60 70 80 90 100 110 120
analysiert. Als einzige Probenvorbereitung wurde der Mostgewicht [°Oechsle]

Traubenmost zur Klirung filtriert oder zentrifugiert.  app 3. Eckdaten der Traubenmoste, welche fiir die Kalibration «Traubenmost» verwendet
Fir die Eichung des Gerites wurden die ersten 80 wurden.
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Abb. 4 (links): Vergleich der FTIR-Kalibration «Traubenmost» (WineScan FT 120) mit der
Referenzanalyse des Mostgewichtes (Biegeschwinger PAAR).

Abb: 5 (rechts): Vergleich der FTIR-Kalibration «Traubenmost» (WineScan FT 120) mit der
Referenzanalyse der titrierbaren Gesamtsdure (berechnet als g/l Weinsiure).

RESUME

Analyse du moiit de raisin au moyen de la spectro-
scopie FTIR

Partout ou l'on désire analyser plusieurs parametres aussi rapi-
dement que possible, il vaut la peine d’examiner l'utilité d’'un ap-
pareil FTIR. Tandis que les méthodes de référence demandent sou-
vent beaucoup de temps et de travail, un appareil FTIR permet de
déterminer en une seule opération de mesure plusieurs para-
metres calibrés au préalable. La méthode FTIR est un procédé in-
direct. Pour qu’elle puisse fonctionner correctement, il faut donc
que Uappareil soit calibré pour chaque parametre désiré et le ma-
tériel analysé doit correspondre au jeu d’échantillons avec lequel
le calibrage a été effectué. Au cours des années 1999 et 2000, les
parametres de maturité «degrés Oechsle» et «acidité globale ti-
trable» ont été mesurés sur environ 750 échantillons de moiit de
raisin a la fois par des méthodes référentielles et au moyen d'un
appareil FTIR (WineScan FT 120). A l'avenir; il est prévu de com-
Dpléter le calibrage existant par d’autres parametres tels que la te-
neur en acide tartrique et malique, ainsi que le rapport gluco-
se/fructose.
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Zusammenfassung

Die FTIR-Spektroskopie bietet ein sehr schnelles und
umweltschonendes Verfahren fiir die Routineanalyse
in der gesamten Getrinkeanalytik. Allerdings muss
deutlich darauf hingewiesen werden, dass es sich um
eine indirekte Methode handelt. Die erzielten Resul-
tate hingen vollumfinglich von der Auswahl der Eich-
proben sowie der Zuverlissigkeit der verwendeten
Referenzmessungen ab.

Die vorgestellte Kalibrierung «Traubenmost» zeigt
fir die standardmissig erhobenen Reifeparameter
Oechsle-Grade und titrierbare Gesamtsiure gute Er-
gebnisse. In Zukunft soll die bestehende Kalibration
durch weitere Parameter wie den Gehalt an Wein-
und Apfelsiure sowie das Glucose/Fructose-Verhiilt-
nis erginzt werden. Diese Zusatzinformationen der
Mostanalyse wiirden zweifelsohne wichtige Hinwei-
se zur Qualitit des Traubengutes wihrend der Reife
oder bei der Ernte liefern.
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