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Der Bedarf an schnellen und robusten Spektrometern flr die Fluidanalyse im mitt-
leren Infrarotbereich steigt kontinuierlich. Dieser Beitrag stellt dazu ein statisches
Fourier-Spektrometer vor, das ohne bewegliche Bauteile auskommt und in Verbin-
dung mit einem ATR-Modul Messwiederholraten bis zu 25 Hz erlaubt.

1 Motivation

Far viele Anwendungen in der Fluidanalyse im
mittleren Infrarotbereich bieten statische FTIR-
Spektrometer eine vergleichsweise kostenglinsti-
ge und robuste Alternative zu klassischen Labor-
geraten. Aufgrund des Messprinzips kénnen zu-
dem hohe Messgeschwindigkeiten fiir die Online-
Prozessanalyse erreicht werden. In diesem Bei-
trag wird daher ein breitbandiges statisches FTIR-
Spektrometer vorgestellt, welches sich aufgrund sei-
ner groBen Etendue und geringen internen Licht-
verlusten mit einem Standard-ATR-Modul betrei-
ben I&sst. Neben der quantitativen Bestimmung von
Fluidkonzentrationen lassen sich so dynamische
Prozesse mit bis zu 25 Hz auflésen.

2 ATR-Infrarotspektroskopie

Die Infrarotspektroskopie mittels abgeschwachter
Totalreflexion (ATR) ist ein zerstdérungsfreies Verfah-
ren zur chemischen Analyse von Fluiden. Quantitati-
ve Betrachtungen basieren dabei auf dem Lambert-
Beerschen Gesetz geman Gleichung (1).

AD)=a@)-d-c (1)

Dieses gibt einen linearen Zusammenhang zwi-
schen Absorptionsspektrum A(#) und Probendi-
cke d sowie Stoffmengenkonzentration c. Durch die
Wellenzahlabhangigkeit des Absorptionskoeffizien-
ten a(7) lassen sich zudem verschiedene Molekile
im Spektrum unterscheiden und identifizieren.
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Abbildung 1 Schematische Darstellung einer Messung in
abgeschwdéchter Totalreflexion mittels ATR-Kristall.

Abbildung 1 zeigt schematisch den Aufbau einer
ATR-Messung. Licht aus einer divergenten Licht-
quelle wird in einen ATR-Kristall mit Brechungsin-
dex n, gekoppelt. Da n, wesentlich gréBer ist als der
Brechungsindex n, der untersuchten Probe entsteht
an der Grenzflache zwischen Kristall und Probe To-
talreflexion unter einem Winkel 6.
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Dabei dringt ein evaneszentes Feld gemal Formel
(2) mit Eindringtiefe dp in die Probe ein und wird
dort teilweise absorbiert [1]. Die Lichtquelle wird an-
schlieBend in ein Spektrometer abgebildet, wo das
entsprechende Spektrum ausgewertet wird.

3 Statisches Einzelspiegel-FTIR-Spektrometer

In diesem Beitrag kommt fir diese Spek-
tralanalyse ein statisches Einzelspiegel-FTIR-
Spektrometer zum Einsatz. Dieses besitzt im
Gegensatz zu klassischen Geraten keine be-
weglichen Bauteile und kann so vergleichswei-
se kostenglinstig und robust ausgelegt werden.
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Abbildung 2 Funktionsprinzip eines  statischen

Einzelspiegel-FTIR-Spektrometers.

Gemani Abbildung 2 trifft die divergente Lichtquel-
le an Punkt A auf einen Strahlteiler. Wahrend ein
Teil des Lichts zu Punkt B4 transmittiert wird, wird
der andere Teil Uber einen Spiegel zu Punkt B, ge-
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lenkt. Durch den hohen Brechungsindex des Strahl-
teilers gelingt es dabei, die optischen Pfadlangen
der Interferometerarme einander anzugleichen. Eine
Fourierlinse verkippt und kollimiert die beiden Wel-
lenfronten auf ein Detektorarray in der Brennebene,
wodurch ein Interferogramm erzeugt wird. Uber ei-
ne nicht-uniforme Fourier-Transformation kann dar-
aus schlieBlich das Spektrum der Lichtquelle bzw.
das Absorptionsspektrum berechnet werden. Eine
detaillierte Beschreibung des Spektrometers findet
sich in [2].

4 Leistungsdaten und Messergebnisse

FOr das hier vorgestellte Messsystem wurde ein
Zinksulfid-ATR-Kristall verwendet, der durch eine
neunmalige Reflexion an der Kristalloberflache sen-
sitive Fluidanalysen ermdglicht. Das statische Spek-
trometer ist durch einen Langpassfilter fur Wel-
lenldngen gréBer 3,6 um ausgelegt. Als Detektor
wird ein ungekuhltes Mikrobolometerarray verwen-
det. Die spektrale Auflésung wird durch die Brenn-
weite der Fourierlinse bestimmt und betragt hier et-
wa 12cm.
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Abbildung 3 Signal-Rausch-Verhéltnis fir unterschiedli-
che Messwiederholraten bzw. Mittelungsdauern.

Abbildung 3 zeigt das Signal-Rausch-Verhaltnis
(SNR) des Messsystems. Bei der detektorbeding-
ten maximalen Messwiederholrate von 25 Hz ergibt
sich in der Spitze ein SNR von 450:1. Durch eine
zeitliche Mittelung Uber eine Sekunde l&sst sich die-
ses auf bis zu 900:1 steigern. Aufgrund des Detek-
tors ist das SNR stark wellenzahlabh&ngig in einem
Spekiralbereich von etwa 2770cm™ bis 800cm™.
Um die Linearitdt des Systems zu bestimmen, wur-
den unterschiedliche Konzentrationen von Isopropa-
nol (IPA) in Wasser vermessen. Abbildung 4 zeigt
das Ergebnis einer PLS-Regression der entspre-
chenden Absorptionsspektren. Das System zeigt ei-
ne gute Linearitat bei einem geringen RMSE.

Das dynamische Systemverhalten Iasst sich durch
das Aufbringen eines IPA-Films untersuchen. Wird
dabei wie in Abbildung 5 die Transmission zwei-
er charakteristischer Absorptionsbanden betrachtet,
sind sowohl das Aufbringen als auch das vollstandi-

ge Verdampfen des Fluids durch fallende bzw. stei-
gende Transmission klar nachvollziehbar.
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Abbildung 4 Messung von unterschiedlichen Isopropanol
(IPA)-Konzentrationen in Wasser.
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Abbildung 5 Aufbringen und Verdampfen eines IPA-
Films. Betrachtung bei zwei ausgewd&hlten Wellenzahlen.

5 Zusammenfassung und Ausblick

Im Zuge dieses Beitrags wurde ein stat-
isches Fourier-Spektrometer erfolgreich mit einem
Standard-ATR-Modul in Betrieb genommen. Ne-
ben der quantitativen Untersuchung von Stoffge-
mischen lassen sich auch dynamische Prozesse mit
bis zu 25Hz analysieren. Die Messwiederholrate
wird dabei ausschlieBSlich durch den Detektor be-
grenzt. Zuklnftig steht eine Verbesserung der spek-
tralen Auflésung und Bandbreite des Systems im
Fokus. Zudem wird das System im Hinblick auf un-
terschiedliche Anwendungsbereiche wie die Milch-
oder Medikamentenanalyse evaluiert.
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