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Ausgangssituation:

Bei der Herstellung hochwertiger Fruchtsafte
und fruchtsafthaltiger Getréanke spielt die analy-
tische Bewertung der Halbwaren, wie Rohséfte
und Konzentrate, und den fir den Verbraucher
bestimmten Endprodukten (z.B. Verschnittsafte)
eine zunehmende Rolle. Wéhrend bestimmte Pa-
rameter aus der Gruppe der Schadstoffe (Pesti-
zidrickstande, Patulin, Schwermetalle) im We-
sentlichen extern in Auftragslabors untersucht
werden, missen andere Parameter, wie Extrakt,
Dichte, Saure, moglichst zeitnah im eigenen Be-
triebslabor bestimmt werden, um Eingriffe wah-
rend der Produktion zu erlauben. Darlber hinaus
ist in den letzten Jahren im Zuge lebensmittel-
rechtlicher und hygienischer Bestimmungen eine
starkere Absicherung gegenliber den Vorlieferan-
ten festzustellen. Hierbei geht es um Ausschluss
von Falschungen (Authentizitatskontrolle) und
um die Identitatskontrolle von Muster und der
spater gelieferten Ware. Amtliche Methoden,
Referenzmethoden nach IFU oder auch die An-
wendung chromatographischer Methoden
(HPLC, GC) im eigenen Betriebslabor sind haufig
zu zeitaufwandig und personalintensiv. Allein die
Tatsache, dass naturtriibe Fruchtsafte (Orangen-
und Grapefruitsaft, naturtriber Apfelsaft, Multi-
vitaminsafte, ACE-Drinks etc.) vor der eigentli-
chen Analytik zu klaren und zu filtrieren sind,
stellt ein ,Nadel6hr” im Betriebslabor sowie in
den Uberwachungs- und Auftragslabors dar.

Angesichts des steigenden Kostendrucks und
der klnftig aufgrund gesetzlicher Vorgaben zu
erwartenden Erhéhung des Probeaufkommens
sucht man nach schnellen, schlagkraftigen und
dennoch genligend exakten Alternativverfahren
zur Bewertung von Séften, Extraktionssaften,
Konzentraten, Grundstoffen und Endprodukten.

Gegenstand des Forschungsvorhabens war es zu
prifen, ob die Infrarot-Spektroskopie ein Ersatz
far die Ublichen nasschemischen, chromato-
graphischen und enzymatischen Analysen-
methoden bei der Qualitatskontrolle von frucht-
haltigen Saften sein kann. Ziel war es, eine
robuste und schnelle Analysenmethode fir die
Qualitatskontrolle von Fruchtsaften und frucht-
haltigen Getranken zu entwickeln und Kalibrie-
rungen fir die Hauptinhaltsstoffe, wie Zucker
(Glucose, Fructose, Saccharose) und Séauren
(Citronens&ure, Apfelsdure) zu erstellen. Basie-
rend auf den Erfahrungen bei Wein sollten auch
Dichte, Extrakt, titrierbare Gesamtsaure und pH
kalibriert werden. Fir die Qualitdtsbewertung
interessante Minorkomponenten, wie Ascorbin-
saure, und mikrobiologische Parameter, wie
Milchsaure, Alkohol und Essigsaure, sollten auf
ihre Bestimmbarkeit geprift werden.

Die zu entwickelnden IR-spektroskopischen
Methoden sollten nicht nur fir die Kontrolle der
Endprodukte geeignet sein, sondern auch pro-
duktionsbegleitende Analysen ermdoglichen. Im
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Sinne einer Stufenkontrolle wurden daher aus-
gewahlte Frichte, Fruchtmaischen und Safte
untersucht. Es sollte geprift werden, welcher
Spektralbereich und  welches Messprinzip
(Transmission, Transflektion, Reflektion) mit
welcher Messeinheit (Klvette und ATR-Block)
fir den jeweiligen Einsatz am zweckmaRigsten
sind.

Die Eignung der Methode im Bereich der Authen-
tizitdtskontrolle sollte auf Verschnitte und lden-
titdt zwischen Muster und gelieferter Ware ge-
prift werden.

Forschungsergebnis:

Es wurden Nah- und Mittelinfrarot-Messtech-
niken zur Analyse von Fruchtsaften, Konzentra-
ten und fruchthaltigen Getrdnken miteinander
verglichen. Im Nahinfrarotbereich wurden die
.diffuse Reflektion” und die Transflektion als
Sondentechniken, im Mittelinfrarotbereich die
Transmission und die abgeschwachte Totalref-
lektion in Eins-, Drei-, Neun- und Vierzehnfach-
Reflektion eingesetzt. Es zeigte sich, dass die
Techniken im Mittelinfrarot (MIR) immer bessere
qualitative als auch quantitative Aussagen als im
Nahinfrarot (NIR) erlauben, so dass sich weitere
Untersuchungen auf die Mittelinfrarot-Techniken
fokussierten. Hier stellte sich fir Fruchtsaft die
Transmissionsmethode als die geeignetste Me-
thode heraus. Problem dieser Technik mit Durch-
flusszelle ist die geringe Schichtdicke (< 50
um), die durch die hohe Absorption der IR-
Strahlung in wassrigen Medien bedingt ist. Auf-
grund der extrem dinnen Schichtdicke kdénnen
keine Proben mit gréRBeren Partikeln oder mit
sehr hoher Viskositdt gemessen werden. Grob-
partikelhaltige Proben, wie z.B. Orangensaft,
mussen vor der Messung filtriert oder besser
zentrifugiert werden, was einen zuséatzlichen Ar-
beitsschritt bedeutet. Fir solche Produkte emp-
fiehlt sich die Technik der abgeschwéachten To-
talreflektion (ATR), bei der die Probe z.B. in
Form eines Tropfens auf einen Diamanten auf-
gebracht und direkt gemessen werden kann.

Bei der Quantifizierung hat sich immer die Ein-
fach-Reflektion als geeignetste Technik der ab-
geschwachten Totalreflektion herausgestellt.
Dies liegt zum einen daran, dass die Proben
(Fruchtsafte, Konzentrate) sehr homogen sind
und die Einfach-ATR-Einheit mehr ,Licht” durch-
lasst als die Mehrfach-Reflektion-Einheiten. Ein
weiterer Vorteil der ATR Technik ist, dass auch
kristalline und amorphe Substanzen, wie z.B.
Getranketribungen, gemessen werden konnen.

Dies wird anhand von isolierten, gefriergetrock-
neten Tribungen aus Getrdnken dargestellt. Die
Stabilitat der Spektren in Transmission und der
abgeschwachten Totalreflektion wurde geprift
und zeigte Uber den Untersuchungszeitraum eine
ausreichende Konstanz, die fir die quantitative
Bestimmung von Inhaltsstoffen notwendig ist.

Eine Kalibrierung von Apfelsaften wurde mittels
Transmissionszelle Uber mehrere Jahrgéange
(1999 - 2001) erstellt und mit den Saften der
Folgejahre validiert und erweitert. Fir Apfelsafte
sind die Parameter Dichte, Brix, Gesamtsaure,
pH-Wert, L-Apfelsdure, Fructose, Glucose,
Saccharose und Sorbit messbar. Zusatzlich wur-
den Untersuchungen zur Bestimmbarkeit von
Verderbnisparametern, wie flichtige Sé&ure,
Milchsdure und Alkohol, bei Apfel- und Orangen-
saften in Transmission und mit abgeschwachter
Totalreflektion durchgefiihrt. Hierbei konnten
héhere Konzentrationen dieser Inhaltsstoffe
sicher detektiert werden; die vom Gesetzgeber
vorgegebenen Grenzwerte lassen sich jedoch
noch nicht zuverldssig bestimmen. Allerdings
kann man die ,aufféllige” Proben aus einem
Proben-kollektiv mit Hilfe der FT-MIR heraus-
filtern und diese dann mit der Referenzanalytik
untersuchen. Hierdurch kann der Probendurch-
satz erhéht und die Analysenzeiten verkirzt
werden.

Fruchtsafte wurden nach ihren Spektren Uber
die Hauptkomponentenanalyse (PCA) nach Ahn-
lichkeiten bezlglich ihrer Matrix untersucht. So
waren die Spektren gleicher Johannisbeer-
Sorten unabhéangig vom Jahrgang ahnlich. Sor-
ten mit einer dhnlichen Saftmatrix konnten Uber
die Hauptkomponentenanalyse auf einen Blick
erkannt werden. Dies ist ebenfalls fir Ver-
schnitte von Saften interessant, da abgeschatzt
werden kann, inwieweit sich der Saft durch
einen Verschnitt andert oder vielleicht verfalscht
wurde. Konzentrate konnten Uber das Spektrum
nach der Fruchtart und dem Herkunftsland klas-
sifiziert werden. Hier werden zur Zeit noch wei-
tere Arbeiten mit authentischen Proben durch-
gefihrt.

Bei Apfelsaft-Konzentraten konnten auf der Ein-
fach-Reflektions-Einheit (1xATR) die Parameter
relative Dichte, Gesamtsaure, L-Apfelsaure, °Brix,
Glucose, Fructose, Saccharose, Sorbit und
Kalium quantifiziert werden. Durch umfangreiche
Versuche, bei denen Proben mit verschiedenen
Inhaltsstoffen versetzt wurden, konnte gezeigt
werden, dass diese nicht zur Kalibrierung ver-
wendet werden kdénnen. Die Saftmatrix wird an-
scheinend so stark verandert, dass die Spektren
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nicht mehr den Spektren der Originaldaten ent-
sprechen.

Wirtschaftliche Bedeutung:

Der Pro-Kopf-Verbrauch (2004) von Frucht-
séften und Nektaren in Deutschland von mehr
als 40 L, davon ca. 13 L Apfelsaft und 9 L
Orangensaft, beinhaltet ein erhebliches wirt-
schaftliches Potential. Hinzu kommt ein Pro-
Kopf-Verbrauch von 113 L Erfrischungsge-
tranken. Entsprechend hoch ist der Bedarf an
qualitatssichernden MaRnahmen, vor allem an
zeitnahen Analysen im eigenen Betrieb.

Im Gegensatz zu chromatographischen Verfah-
ren, wie HPLC, die sehr gut geschultes Personal
bendtigen, kann ein entsprechend kalibriertes
Gerat auch in einfachen Betriebslabors von mitt-
leren und kleineren Betrieben eingesetzt werden.
Dadurch kénnen diese Betriebe den gestiegenen
Anforderungen durch gesetzliche Vorgaben oder
durch Kundenspezifikationen Rechnung tragen.
Teure Reklamationen oder Beanstandungen, die
mitunter bis zur Auslistung von Produkten fih-
ren, kdnnen maoglicherweise vermieden werden.
Es ist festzustellen, dass viele Betriebe zwar den
Wechsel vom handwerklich orientierten Saftbe-
trieb zum modernen High-Tech-Unternehmen
geschafft haben, dass aber die Entwicklung im
Betriebslabor oft noch hinterher hinkt. Ein wich-
tiger Grund ist, dass bisher noch zu wenig leicht
handhabbare Routinemethoden fir die Praxis
entwickelt wurden. Dies kénnte sich mit Einflh-
rung der FTIR, die sich in der Routineanalytik
des Weines schon bewéhrt hat, &ndern. Durch
eine schnelle und leistungsfahige Kontrolle der
Rohware bis zum Endprodukt kann die Wettbe-
werbsfahigkeit von kleinen und mittleren Betrie-
ben wesentlich gesteigert werden (HACCP, Qua-
litétskontrolle, Produkthaftung, ,International
Food Standards”).
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