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Wie konnen Rohstoffe, Energie und
Produktionsprozesse optimiert werden?

NIR-Spektrometer bieten Ihnen vielseitige
Einsatzmdoglichkeiten




Im Jahr 1800 entdeckte William Herschel, ein
Musiker und sehr erfolgreicher Amateurastronom
(Entdecker des Planeten Uranus), die Infrarot-(IR)-
Strahlung. Herschel wollte wissen, ob die Warme
des Sonnenlichts mit einer bestimmten Lichtfarbe
zusammenhangt. Er trennte die Lichtfarben mit
Hilfe eines Prismas und hielt ein Thermometer
auBerhalb des roten Endes des sichtbaren Spekt-
rums. Dort stellte er das Warmemaximum fest.
Da kein sichtbares Licht vorhanden war, ver-
mutete Herschel, dass es eine unsichtbare Form
von Licht jenseits des roten Lichts des sichtbaren
Spektrums geben miisse.

Heute verwenden Wissenschaftler und Ingenieure

in chemischen und prozessanalytischen Anwendun-
gen erheblich ausgefeiltere Versionen von Herschels
Spektrometer zur Messung von Infrarotspektren. Eines
der vielseitigsten und nutzlichsten IR-Spektrometer ist
das Nahinfrarot(NIR)-Spektrometer, das Wellenldngen
knapp jenseits des Sichtbaren von 780 nm bis 2500 nm
abdeckt. Hochentwickelte Chemometrie-Software wird
haufig mit dem NIR-Spektrometer gekoppelt, um kriti-
sche quantitative Informationen zu liefern und Feedback
fur die Prozesskontrolle zu ermdglichen. Oftmals ist die
Erfullung von Produktspezifikationen und Normanfor-
derungen die treibende Kraft fir die Implementierung
der NIR-Prozesskontrolle. Entsprechende Anwendungen
kommen in zahlreichen Industriezweigen zum Einsatz,
darunter Lebens- und Futtermittel, Landwirtschaft und
Saatgut, Molkereien, Pharmazie und chemische Industrie.

Echtzeit-PAS-Spektrometer von Polytec sind die ideale
Losung fir die NIR-Prozessanalytik. Diese Spektrometer
basieren auf einem Transmissionsgitter mit Detektorzeile
und einer Messsonde, die per Lichtwellenleiter flexibel
verbunden ist. Zusammen mit der verfligbaren chemo-
metrischen Software gewahrleisten sie eine schnelle und
prazise Datenerfassung.

Hier finden Sie eine kurze Einfiihrung in die Grund-

lagen der NIR-Spektroskopie, ihre Moglichkeiten
zur chemischen Analyse und die vielfaltigen An-
wendungen in den verschiedensten Branchen.



EinfGhrung in die

Nahinfrarot-Spektroskopie

Wenn Sie an einem Lagerfeuer sitzen, spiiren Sie die Hitze, die von den Flammen ausgeht — aber wissen
Sie auch, warum das so ist? Nun, Forscher haben es einst herausgefunden: HeilRe Gase und brennendes
Holz geben sowohl sichtbares Licht als auch IR-Strahlung ab. Zudem absorbieren Wassermolekiile in lhrer
Haut einen Teil der IR-Strahlung. Dieser Prozess erwarmt das Wasser, und die Temperatur im umliegenden
Gewebe steigt. Die Hautnerven spiiren den Temperaturanstieg und melden, dass es heil} wird, und zwar
lange bevor der Temperaturanstieg eine Bedrohung fiir die Haut darstellt.

Theoretische Grundlagen

Spektroskopie ist ein Analyseverfahren. lhre Untersu-
chungen basieren auf der Wechselwirkung der Strah-
lungsenergie mit einer Probe. Die von einem Spektro-
meter erfasste Grundinformation ist ein ,, Spektrum*, das
heil}t, die gemessene Strahlungsintensitét als Funktion
der Wellenldnge.

In der Infrarot-Spektroskopie absorbieren die Molekile
Strahlungsenergie (Photonen). Dadurch gehen die Mo-
lekle aus ihrem Grundzustand in angeregte Zustédnde
Uber, was durch die Stimulierung von Schwingungen
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Symmetrische Streckung

Typischerweise zeigen sich in NIR-Spektren breite
Frequenzbdnder mit Gberschneidenden Oberschwin-
gungen und kombinierte Schwingungen komplexer
Molekiile. Einige typische, in NIR-Spektren ,,sichtbare’
Bindungen sind H-C, H-O, H-S und H-N. In der Regel
sind diese molekularen H-Bindungen in organischen
Materialien enthalten. Aus diesem Grund findet die
NIR-Spektroskopie breite Anwendung in der Analyse
biologischer und organischer Materialien.
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Asymmetrische Streckung

und Rotationen der Molekilbindungen geschieht. Der-
artige energetische Anregungen sind nur in erlaubten
Ubergangen méglich, in welchen sich das Dipolmoment
der Molekule andert. Der Infrarotbereich des Spektrums
(0,78 um - 1000 um) besteht aus dem Nahinfrarot (NIR)
(780 - 3000 nm), dem mittleren Infrarot (MIR) (3 - 50 um)
und dem fernen Infrarot (FIR) (50 - T000 um)". Bei NIR-
Wellenldngen zeigen sich in den gemessenen Spektren
molekulare Oberschwingungen und kombinierte
Schwingungen. *nach IS0 20473

In der nachfolgenden Abbildung sind einige typische, dem
NIR-Bereich entsprechende Schwingungen dargestellt:
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Biegung

Neben der chemischen Struktur einer Probe kdnnen
auch verschiedene physikalische Parameter das NIR-
Spektrum beeinflussen und sind somit ebenfalls mess-
bar. Zum Beispiel verschiebt sich die Position des Wasser-
Absorptionsbands mit der Temperatur. Weitere Parame-
ter sind neben der Temperatur die Teilchengrée und
die Schichtdicke, welche ebenfalls im NIR-Spektralbe-
reich gemessen werden kdnnen.

Schaukelbewegung
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Nahes und mittleres Infrarot: NIR vs. MIR

Die Spektroskopie mit MIR dient vorwiegend der Beob-
achtung der Bander von Molekil-Grundschwingungen.
In der NIR-Spektroskopie hingegen sind Oberschwin-
gungen und kombinierte Bander ,,sichtbar”.

MIR wird zwar auch zum Nachweis der chemischen
Struktur einer Probe verwendet, aber NIR hat meh-

rere wesentliche Vorteile. Beispielsweise haben viele
Materialien einen niedrigeren Absorptionskoeffizienten
im NIR-Spektralbereich. Dank dieser Eigenschaft kann
die Strahlung relativ tief in die Probe eindringen, was
Messungen sowohl von Oberflachen- als auch von Volu-
menparametern ermdglicht. Dadurch wird die Charak-
terisierung der Probe vereinfacht und erfordert weniger
Vorbereitung. Auflerdem ist bei NIR das Sichtfeld groRer
und damit besser fur Fertigungsprozesse geeignet. Ins-
besondere ermdglicht die NIR-Spektroskopie den Einsatz
von Glasfasern und Saphirglas, was fur Prozesskontroll-
anwendungen von Vorteil ist. Optische Baugruppen

mit diesen Elementen sind kostenglinstig und robust.
So kann beispielsweise eine robuste und kompakte
optische Baugruppe als Sonde unter rauen und engen
Umgebungsbedingungen eingesetzt werden. Licht-
wellenleiter kénnen die Informationen von der Sonde
an das Spektrometer, das sich fernab der Gefahrenzone
befindet, weiterleiten. So kdnnen zahlreiche Faserson-
den mehrere Standorte sicher Gberwachen, indem sie
die optischen Signale in einem einzigen Spektrometer
biindeln, wodurch der Bedarf und die Kosten fiir jeweils
ein Spektrometer pro Sonde entfallen. Zusammen-
fassend Iasst sich sagen, dass die NIR-Spektroskopie
zahlreiche Vorteile gegeniber der MIR hat und sich als
kostengiinstiges und nitzliches Messwerkzeug fir die
Prozesskontrolle und Automatisierung erweist.

Was konnen Sie messen?

Die NIR-Spektroskopie kann zwei allgemeine Fragestel-
lungen zu einer Probe beantworten: (1) Worum handelt
es sich? (2) Wie grol ist der Gehalt? Bei der Identifi-
zierung unbekannter Stoffe kann der Nachweis einer
Verunreinigung im Material erbracht werden, wéhrend
die vergleichende Analyse die Ubereinstimmung des

Materials mit dem zuvor hergestellten Produkt Gber-
prift. Spektren dienen auch zur Messung und Nach-
verfolgung der Menge eines bestimmten Stoffs in einer
Probe (quantitative Analyse).

Die NIR-Spektroskopie kommt in zahlreichen Industrie-
zweigen zum Einsatz, darunter Lebens- und Futtermittel,
Landwirtschaft und Saatgut, Molkereien, Pharmazie

und chemische Industrie. Oftmals ist die Erfullung von
Produktspezifikationen und Normanforderungen die
treibende Kraft der NIR-Prozesskontrolle. Die flexible
Integration der NIR erlaubt die Einrichtung von Mess-
positionen an jeder beliebigen Stelle einer Produktions-
kette — von der Inspektion im Wareneingang iber die
einzelnen Produktionsschritte bis hin zur Endprodukt-
kontrolle. Haufig lassen sich langsame und komplexe
nasschemische Off-line-Prifungen durch die NIR-Spekt-
roskopie ersetzen. Typischerweise gestattet die schnelle
und genaue NIR-Prozess-Spektroskopie die On-line-Mes-
sung produktrelevanter Parameter, wie Feuchte, Protein-,
Fett- und Starkegehalt oder die Einhaltung vorgegebe-
ner Spezifikationen.

Messausriistung und Kalibrierung

Zur erfolgreichen Einfiihrung der NIR-Spektroskopie ist
die Verwendung der geeigneten Instrumente wesent-
lich. Diese sind mit groRter Sorgfalt zu kalibrieren. Ein
weiterer wichtiger Einflussfaktor ist die Aufbereitung
der Probe, also das wiederholbare und standardisierte
Zusammenfiihren von Probe und Licht.

Die Kalibrierung umfasst die wesentlichen Angaben, die
fur Rickschlisse auf das beobachtete NIR-Spektrum
aus den Anderungen der gewlinschten Messparameter
erforderlich sind. In der Regel erfolgt bei der Erstellung
der Kalibrierung zunachst die Messung der Proben

mit NIR. Im Anschluss werden sie im Hinblick auf den
gewinschten Parameter separat mit einem herkémmli-
chen (z. B. nasschemischen) Verfahren analysiert. Eine
stichhaltige Kalibrierung ist unverzichtbar. Je besser die
Kalibrierung, desto praziser und belastbarer sind die
ermittelten Ergebnisse.



NIR-Spektrometer mit Fouriertransformation (FT)

Bei einem NIR-Spektrometer mit Fouriertransformation
(FT) wird das Licht einer Breitband-Lichtquelle Gber

ein Interferometer durch die Probe auf einen Einele-
ment-Detektor gelenkt. Ein Abtastspiegel bewegt sich
im Interferometer und moduliert den Ausgang durch
die Probe zum Detektor. Die Spektralinformationen wer-
den in einem Interferogramm der Signalintensitdt des
Detektors in Abhdngigkeit von der Spiegelverschiebung
dargestellt. Mithilfe des mathematischen Verfahrens der
Fouriertransformation ergibt sich aus diesem Interfero-
gramm das NIR-Spektrum.

Da die FT-IR-Spektroskopie die Absorptionsrate eines
multispektralen Lichtstrahls misst, erfolgt anhand dessen
die Bestimmung der einzelnen Absorptionsraten jeder
Wellenldnge. Daher kann die FT-IR-Spektroskopie die Ab-
sorptionsrate jeder beliebigen Wellenldnge des Lichts-
trahls nicht mit vollkommener Genauigkeit ermitteln. Im
Gegensatz hierzu misst die dispersive Spektroskopie

(z. B. holografische Transmissionsgitter) jede Wellen-
lange einzeln und ist absolut prézise.

FT-Spektrometer bieten eine hohe Auflésung und ein

hohes Signal-/Rausch-Verhaltnis. Andererseits besitzen
sie bewegliche Teile, die empfindlich auf Vibrationen

reagieren. AufRerdem sind sie vergleichsweise langsa-

mer (die Erfassung eines Spektrums dauert tber eine

Sekunde).

Dispersive Spektrometer mit Detektorzeile

Dispersive Spektrometer mit Detektorzeile verwenden
ebenfalls Breitband-Lichtquellen. Ein Beugungselement
(Gitter) spaltet die Strahlung nach Wellenldngen auf,
und eine Reihe von Detektor-Pixeln erfasst die einzelnen
Wellenldngen gleichzeitig.

Mit dispersiven Spektrometern werden sehr hohe Ce-
schwindigkeiten (Millisekunden pro Spektrum) erzielt.
AuRerdem sind sie dank ihrer Bauart ohne bewegliche
Teile sehr robust. Aufgrund der begrenzten Anzahl von
Detektor-Pixeln und der begrenzten Breite des Eintritts-

spalts ist die Auflésung solcher Instrumente in der Regel
geringer oder ihr Spektralbereich ist eingeschrankt.

Kalibrierung und Chemometrie

Durch die Kalibrierung einer NIR-Vorrichtung auf der
Grundlage einer festen Referenzmethode werden die
Schwankungen dieses Referenzverfahrens entsprechend
weitergegeben. Es ist wichtig zu erkennen, dass alle
Analyseverfahren bestimmten Schwankungen unterlie-
gen. Vorwiegend manuelle Analyseverfahren weisen in
der Regel groRere Schwankungen auf als hochautomati-
sierte Verfahren.

Der Unterschied zwischen den beiden tblicherweise
verwendeten Begriffen Genauigkeit und Prazision ist
von entscheidender Bedeutung.

Bei der Genauigkeit geht es darum, die Abweichung
eines Messwertes von einem Standardwert oder einem
bekannten Betrag zu minimieren. Bei einem Stoff mit
einer bekannten spektralen Wellenldnge ist die Néhe der
gemessenen Wellenldnge zur bekannten Wellenldnge
ein Mal fir die Genauigkeit des Spektrometers.

Dagegen bezieht sich der Begriff Prazision (oder Wieder-
holgenauigkeit) auf die Nahe mehrerer Messungen
zueinander. Wird das Spektrum beispielsweise mehrfach
aufgezeichnet, zeigen die Unterschiede zwischen dem
ersten, zweiten und dritten Spektrum die Prazision des
Spektrometers an.

Sowohl die Genauigkeit als auch die Prazision eines
Spektrometers hdngen von der Fertigungsqualitdt seiner
optischen Baugruppen ab. Auch die Ubertragbarkeit von
Kalibrierungen zwischen Spektrometern wird maltgeb-
lich durch die Fertigungsqualitat beeinflusst.

Die Chemometrie mit ihrer Kombination aus Mathema-
tik, Statistik und Computerwissenschaft wird eingesetzt,
um hilfreiche Informationen aus chemischen Daten zu
beziehen. In jedem Fall ist die chemische Interpretation
der Daten das Ziel.
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Schwingungsspektroskopie ist ein indirektes Verfahren
zur quantitativen Analyse chemischer Gemische. Um
Schwingungsspektren fur die quantitative Analyse zu
nutzen, muss man die Zusammenhange zwischen den
Messdaten und den Konzentrationen der jeweiligen
Chemikalien in einem Gemisch ermitteln. Entsprechen-
de Chemometrie-Software berechnet Modelle, die auf
solchen Beziehungen basieren — auch Kalibrierkurven
genannt. Solche Kurven stellen den Zusammenhang
zwischen der Konzentration eines Analyten und dem
Spektrometer-Ergebnis in einem iterativen Verfahren
als lineares Regressionsmodell her. Nach der Erstellung
eines Modells ist es notwendig, seine Qualitdt anhand
der Beobachtung seiner Parameter zu untersuchen und
das Modell mit unabhangigen Daten zu validieren.

In Schwingungsspektren verbergen sich die chemi-
schen Informationen in den Positionen, Intensitaten und
Breiten der Schwingungsbander. So geben die Bandpo-
sitionen Auskunft Gber bestimmte, in einem Gemisch

Anwendungsgebiete

Die NIR-Spektroskopie ist ein unverzichtbares Werk-
zeug fur die moderne Landwirtschaft und dient zur
Charakterisierung von Nutzpflanzen, Futtermitteln und
Bio-Rohstoffen. Sie liefert wichtige Qualitdtskennzahlen
zu Trockensubstanz, Proteinen, Feuchte, Olen, Teilchen-
grole, Asche, Stdrke, Wasserabsorption und ausgewdhl-
ten chemischen Bindungen. AulRerdem gestattet die
NIR die Untersuchung von Lebensmittelinhaltsstoffen
(Fleisch und Fleischerzeugnisse, Molkereiprodukte, Ge-
trianke, Ole, Backwaren usw.) wihrend der Verarbeitung
oder anhand von Endprodukt-Proben. Zu den messbaren
Parametern zahlen Feuchtigkeit, Proteine, Fette, freie
Fettsauren, Ethanol, Dichte, Feststoffgehalt, organische
Sauren, Kohlenhydratprofil und andere Komponenten.

Dartber hinaus eignet sich die NIR-Spektroskopie auch
fur Chemiker, die neue Verbindungen entwickeln, sowie
als Inline-Instrument der Qualitatssicherung in der
Produktion. Sie dient auch der Messung der Mischungs-
glte oder der inneren Struktur fester Proben, etwa von
Tabletten. Die NIR analysiert auch Non-Food-Materialien,
etwa in den Sektoren Bioenergie, Zellstoff und Papier,
Forstwirtschaft, Bau oder Textilien. NIR-Verfahren sind
auch anwendbar, wenn das Licht wechselwirkende
Stoffe wie Glas oder Kunststoffbehalter durchdringt.

Zu den verarbeitungstechnischen und geschéftlichen
Vorteilen zihlen die Uberwachung von Prozessfort-
schritten, die Abfallminderung, Energieeinsparung,
das rechtzeitige Stoppen von Prozessen und die
Ertragssteigerung.

vorhandene chemische Verbindungen. Andererseits
werden die Stérken dieser Bander mit der quantita-
tiven Menge chemischer Verbindungen nach dem
Lambert-Beer’schen Gesetz in Beziehung gesetzt. Die
gemessenen Bandbreiten enthalten Informationen tber
die Thermodynamik und Kinetik der vorhandenen Mole-
kiile. Der einfachste Weg zur Inhaltsbestimmung einer
chemischen Verbindung ist die Messung der Intensitats-
anderungen eines gut aufgeldsten Schwingungsbands,
das direkt mit dieser Verbindung verknipft ist. Dieser
Fall ist jedoch selten.

Eine sorgféltige und umfassende Kalibrierung ist
zwingend erforderlich, um eine korrekte quantitative
Analyse zu erhalten. Diese Kalibrierung wird haufig als
kompliziert und zeitaufwendig angesehen. Allerdings
garantiert nur eine ordnungsgeméle Kalibrierung, die
zuverldssig und robust ist, die langfristige Stabilitat eines
Prozessleitsystems.
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Polytec PAS Hochleistungs-

NIR-Spektrometer

Echtzeit-PAS-Spektrometer von Polytec eignen sich

ideal fir Anwendungen der NIR-Prozessanalytik, unter
anderem in den Sektoren Lebensmittel, Landwirtschaft,
Chemie, Pharmazie, Bioenergie, Zellstoff und Papier,
Forstwirtschaft, Bau und Textilien. Diese Gerate basieren
auf einem Transmissionsgitter mit Detektorzeile und

gewidhrleisten eine schnelle und prazise Datenerfassung.

Die flexible Kombination von Komponenten, die tber
Lichtwellenleiter angeschlossen sind, ermdglicht eine
Integration in unterschiedliche Messanordnungen,
gemdlt den Bedurfnissen des Nutzers. Hochgradig
standardisierte Komponenten bieten Zuverlassigkeit
und Prézision und sind bedienerfreundlich.

Softwarepakete zur Datenerfassung, Laboranalyse,
Prozesskontrolle und -lberwachung sind verfiigbar.
Auch Softwarepakete namhafter Hersteller far multi-
variate Datenanalyse sind erhaltlich, unter anderem
die folgende Software:

= Qualitative und quantitative Analyse von Zusammen-
setzungen: Ermittlung der Konzentration von Stoffen,
Zusétzen und Nebenprodukten sowie Bestimmung
prozessspezifischer Stoffe

= Bestimmung physikalischer Parameter im Reaktor
und in der Reaktionsmischung, wie etwa des
Feuchtegehalts

= Schichtdicken-Messungen

Hightech fir Forschung und Industrie.
Vorreiter. Innovatoren. Perfektionisten.

Vorteile der NIR-Prozess-Spektroskopie:

= Echtzeit-Prozessiiberwachung und -steuerung

= Zerstorungsfrei, nichtinvasiv

= Keine Vorbereitung und Verschwendung
von Proben

= Keine Chemikalien

= Ceringer Energieverbrauch und
Wartungskosten

= Quantifizierung mehrerer produktspezifischer
Parameter
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