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UV-Vis-Spektroskopie fur die
Beurteilung der Qualitat von Paprika
gemal ASTA-Methode 20.1

Von der Probenvorbereitung bis zur Analyse mit dem
Agilent Cary 3500 Multikivetten-UV-Vis

Zusammenfassung

Die lebhafte Farbe von Paprika ist ein wichtiger Indikator fur die Qualitat und

den Marktwert. Die Beurteilung ihrer Farbe mittels UV-Vis-Spektroskopie ist fur

die Authentizitat, Kundenzufriedenheit und Einhaltung regulatorischer Vorgaben

von wesentlicher Bedeutung. Diese Application Note zeigt die Effektivitat des
Agilent Cary 3500 Multikiivetten-UV-Vis-Spektralphotometers mit der Agilent

Cary UV Workstation-Software flir eine schnelle, zuverlassige und standardisierte
Qualitatsbewertung. Diese Studie folgt der ASTA-Methode 20.1 zur Bestimmung der
extrahierbaren Farbe in Paprikasorten und ihren Oleoresinen.
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Einflihrung

Paprika ist ein haufig verwendetes Gewdlirz, das flr seine
tiefrote Farbe und sein charakteristisches Aroma geschatzt
wird, die zu ihrer Prominenz in kulinarischen und gewerblichen
Anwendungen beitragen. Als stark nachgefragte Ware, die
aus getrockneten Paprikaschoten hergestellt wird, ist Paprika
von Qualitatsschwankungen und Verfalschung betroffen, die
die Authentizitat des Produkts, das Kundenvertrauen und die
Einhaltung regulatorischer Vorgaben beeintrachtigen konnen.

Die UV-Visible (UV-Vis)-Spektroskopie ist eine schnelle,
reproduzierbare Analysetechnik zur Beurteilung der

Qualitat von Paprika durch die Quantifizierung der
Pigmentkonzentration. Die Farbintensitat von Paprika
entsteht hauptsachlich durch Carotinoide und wird in der
Regel mit der ASTA-Methode 20.1 beurteilt’ — ein etablierter
Branchenstandard, der Paprikaproben fir den Handel mit
einem numerischen ASTA-Farbwert bewertet.

In dieser Application Note haben wir ein Agilent Cary 3500
Multiklvetten-UV-Vis-Spektralphotometer und die Agilent Cary
UV Workstation-Software verwendet, um den ASTA-Farbwert
von zwei gewerblichen Paprikaproben zu bestimmen. Die
Messungen wurden nach der ASTA-Methode 20.1 zur
Bestimmung der extrahierbaren Farbe in Paprika und ihren
Oleoresinen durchgefihrt.

Experimentelles

Probenvorbereitung

Referenzstandard: Die ASTA-Methode 20.1 erfordert

die Erstellung eines Geréatekorrekturfaktors (If), um
Messungen von Paprikaproben zu standardisieren und die
Reproduzierbarkeit der Messungen sicherzustellen. Um dies
zu erreichen, wurde ein auf NIST rickfihrbares zertifiziertes
Referenzmaterial (CRM) (Starna CRM 18294 — Metall-auf-
Quarz-Filter 30 %, mit nach NIST spezifizierter Extinktion

im Bereich von 0,4 bis 0,6 bei 465 nm) gemal ASTA 20.1
verwendet.

Losemittelkontrollprobe: Aceton, ACS-Qualitét (Sigma-
Aldrich, Bestellnummer 179124, 2,5 |, CAS-Nummer 67-64-
1). Eine 3-ml-Probe Aceton in ACS-Qualitat wurde in eine
10-mm-Standard-Quarzklvette Uberfuhrt und als Blindprobe
verwendet.

Extrakt aus Paprikaproben: Etwa 90 mg Testprobe (lokal
beschafft) wurden in einer sauberen, trockenen und tarierten
Waagschale auf das nachste Zehntel Milligramm (0,1 mg)
gerundet abgewogen (Probe 1: 92,5 mg, Probe 2: 90,5 mg).
Jede Testportion wurde in einen volumetrischen 100-ml-
Kolben Uberfiihrt und mit Aceton bis zum gewtiinschten
Volumen verdinnt. Anschliefend wurden die Kolben
verschlossen und die Losungen gemischt und fir 16 Stunden
bei Raumtemperatur vor Licht geschiitzt stehen gelassen.
Nach dieser Zeitspanne wurden die Losungen in den Kolben
homogenisiert und ausreichend lange stehen gelassen, damit
sich die Partikel setzen konnten. Eine 3-ml-Probe jeder Losung
wurde in eine 10-mm-Standard-Quarzkuvette tUberfihrt und
als die Extrakte der Paprikaproben bezeichnet.



Gerate

Nach der Vorbereitung der Proben und Blindproben wurden
auf dem Cary 3500 Multiktivetten-UV-Vis und in der Cary UV
Workstation-Software die Einstellungsparameter festgelegt
(Abbildung 1). Der Referenzstandard wurde geman den
Parametern in Tabelle 1T gemessen.

AnschlieRend wurden die Proben gemall den Parametern in

Tabelle 2 gemessen.

Tabelle 2. Parameter der UV-Vis-Datenerfassung fur die Paprika-Analyse mit
einem Agilent Cary 3500 Multikivetten-UV-Vis-Spektralphotometer.

Einstellung

Parameter

Wellenléngenbereich

350 bis 800 nm

Tabelle 1. Parameter der UV-Vis-Datenerfassung fir Starna CRM 18294 Wellenléngen der Analyse 460 nm
mit einem Agilent Cary 3500 Multikiivetten-UV-Vis-Spektralphotometer zur Signalmittelungszeit 01s
Berechnung des Geratekorrekturfaktors (If). -
Datenintervall 1nm
Einstellung Parameter Spektrale Bandbreite 2nm

Wellenléangenbereich

350 bis 800 nm

Wellenlangen der Analyse 465 nm
Signalmittelungszeit 01s
Datenintervall 1nm
Spektrale Bandbreite 2nm

Beide Methodenparameter wurden mithilfe einer neuen
Charge innerhalb der Scan-Anwendung konfiguriert.

Abbildung 1. Das Agilent Cary 3500 Multiklvetten-UV-Vis-Spektralphotometer und die Agilent Cary UV Workstation-Software. Das Multiklivetten-Modul bietet

acht stationére Messkanéle.




Ergebnisse und Diskussion

Geratekorrekturfaktor (If)

Die ASTA-Methode 20.1 bietet Berechnungen, um

den If zu bestimmen, was die Standardisierung

der Paprikaprobenmessungen ermaoglicht und die
Reproduzierbarkeit der Messungen sicherstellt. Der
Faktor wird als Verhaltnis der vom NIST angegebenen
Extinktion fiir das CRM (0,4934 Abs) zu der

im Labor beobachteten Extinktion berechnet.

Zur Berechnung des If wurde die Funktion ,End of Sequence
Analysis” (Analyse zum Sequenzende) der Cary UV
Workstation-Software verwendet. Dieses Werkzeug hilft
Benutzern, Ergebnisse innerhalb der Anwendung zu erzeugen
und quantitativ zu analysieren, was den Arbeitsablauf
vereinfacht. Gemal ASTA 20.1 wurden in der Analyse zum
Sequenzende auf der Sequenzkonfigurationsseite zwei
Berechnungen eingegeben.

- Analyse 1 (Wert bei 465) wurde verwendet, um die
Extinktion bei 465 nm zu ermitteln.

- Analyse 2 (0,4934/Wert bei 465) wurde verwendet, um den
If zu berechnen.

Es wurden zehn separate Messungen durchgefthrt, um die
relative Standardabweichung (RSD) zu ermitteln. Diese betrug
1,9366 x 102 %, was eine signifikant niedrige Variabilitat
zwischen den Messungen darstellt (Tabelle 3). Die ASTA-
Methode 20.7 erfordert eine RSD (10 Messungen) < 1,0 %, um
die Stabilitat des Gerats nachzuweisen.

Tabelle 3. Relative Standardabweichung der 10 separaten Messungen des
zertifizierten Referenzmaterials (CRM).

Vom NIST Im Labor
angegebene beobachtete
Messungen des Extinktion bei Extinktion bei |Geratekorrekturfaktor
Referenzstandards 465 nm 465 nm (If)
Lauf 1 0,4934 0,4916 1,0036
Lauf 2 0,4934 0,4915 1,0038
Lauf 3 0,4934 0,4915 1,0038
Lauf 4 0,4934 0,4917 1,0035
Lauf 5 0,4934 0,4918 1,0032
Lauf 6 0,4934 0,4916 1,0037
Lauf 7 0,4934 0,4916 1,0037
Lauf 8 0,4934 0,4917 1,0035
Lauf 9 0,4934 0,4917 1,0035
Lauf 10 0,4934 0,4917 1,0034
Mittelwert 0,4934 0,4916 1,0036
Standard- nz. 0,000095 0,00019
abweichung
Relative
Standardabweichung n.z 0,019 0,019
(RSD), %
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Die Ergebnisse von Analyse 1 und 2 wurden automatisch
in einem Scan-Bericht erfasst (der weiter unten in dieser
Application Note ausfihrlicher erdrtert wird). Dies
vereinfachte die Zuganglichkeit der Ergebnisse flr die
spateren Paprika-Analysen. Der Geratekorrekturfaktor
konnte in Berechnungen einfach genutzt werden, um den
ASTA-Farbwert einer Paprikaprobe zu korrigieren.

Analyse von Paprikaproben

Die ASTA-Methode 20.1 misst die Farbintensitat von

Paprika, indem Pigmente mit Aceton extrahiert werden

und die Extinktion bei 460 nm gemessen wird. Der
Extinktionsmesswert wird anschliellend zusammen mit

dem Probengewicht verwendet, um den ASTA-Farbwert

zu berechnen. Der ASTA-Farbwert ist ein entscheidender
Qualitatsparameter fir Paprika und andere Gewdlrze, da er
die Intensitat und Lebhaftigkeit der roten Farbe angibt, die ein
Schlisselmerkmal flir Verbraucher und Lebensmittelhersteller
darstellt.

In dieser Studie wurden die beiden extrahierten Paprikaproben
jeweils dreimal gemessen, um drei Ergebnisreplikate zu
erzeugen (Tabelle 4). Probe 1 hatte einen korrigierten
ASTA-Farbwert von etwa 103, wahrend fir Probe 2 der
korrigierte ASTA-Farbwert etwa 61 betrug, was eine niedrigere
Farbintensitat angibt. Der korrigierte ASTA-Farbwert wurde
automatisch in einer einfach ablesbaren Wertetabelle
generiert, und ein Scan-Bericht wurde automatisch an einen
vom Benutzer definierten Speicherort exportiert.

Tabelle 4. Ergebnisse von beiden Paprikaproben.

Probe 1 Probe 2
Korrigierter Korrigierter
Lauf Abs (460 nm) | ASTA-Farbwert | Abs (460 nm) | ASTA-Farbwert

Lauf 1 0,5771 102,6879 0,3349 60,9013
Lauf 2 0,5771 102,7045 0,3348 60,8997
Lauf 3 0,5768 102,6479 0,3343 60,8135

0,5770 102,6801 0,3347 60,8715
Mittelwert

103 61

Zur schnellen und einfachen Durchfihrung dieser Analyse
wurde die Funktion ,End of Sequence Analysis” (Analyse
zum Sequenzende) (Abbildung 2 und 3) verwendet. Die
Berechnungen wurden nach den Probenmessungen wie folgt
automatisch durchgefihrt:

— Bestimmung der Extinktion bei 460 nm (Analyse 1)

— Berechnung des ASTA-Farbwerts anhand der Extinktion
bei 460 nm und des Testprobengewichts (Analyse 2)

— Berechnung des korrigierten ASTA-Farbwerts anhand des
ASTA-Farbwerts und des mittleren zuvor berechneten If
(Analyse 3)
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Abbildung 2. Die Sequenzseite flr die Messung von Paprikaproben mit Parametern wie dem Probengewicht und dem Geratekorrekturfaktor (If), die fir einfache
Berechnungen direkt in Analysen zum Sequenzende verwendet werden kdnnen.
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Abbildung 3. Messergebnisse. Die Agilent Cary UV Workstation-Software fiihrt qualitative (Extinktionsdiagramme) und quantitative (Tabellen fir die Analyse zum
Sequenzende) Analysen mit einer benutzerfreundlichen Oberflache durch.



In einer separaten Scan-Charge wurden die Spektren der
beiden Proben mithilfe der Funktion ,Load Spectrum”
(Spektrum laden) der Software mit einer zuvor erfassten
Messung der Proben bei 460 nm verglichen. Das
skalierbare Diagramm bot eine klare Darstellung der
Extinktionsvergleiche. Abbildung 4 zeigt die Schritte fiir den
Vergleich der Messung einer beliebigen Probe innerhalb der
sicheren Datenbank der Cary UV Workstation-Software.

Qualifizierungsberichte

Eine prazise, riickverfolgbare Dokumentation ist fir

die analytische Reproduzierbarkeit und Compliance
entscheidend. Die Cary UV Workstation ermoglicht dies durch
ein integriertes Berichtsystem.

Die Software erzeugte automatisch Scan-Berichte

(PDF- und/oder CSV-Format), in denen die

wichtigen Informationen zusammengefasst wurden

(z. B. Gerateparameter, Methodeneinrichtung,
Probeninformationen, Extinktionsspektren fir Zielanalyten
und quantitative Ergebnisse), wie in Abbildung 6

gezeigt. Die Inhalte des Berichts fir die Paprikaproben
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Abbildung 4. Die Funktion ,Load Spectrum” (Spektrum laden) ermdglicht einfache Spektrenvergleiche zwischen beliebigen Proben, die mit dem Scan-Programm
gemessen wurden. Probe 1 (griin) und 2 (gelb) wurden mit einer zuvor erfassten Probe (rosa) verglichen.
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Abbildung 5. Die Agilent Cary UV Workstation-Software ermdoglicht einem Anwender, die im Scan-Bericht angezeigten Inhalte auszuwahlen. (A) Der PDF-Bericht
wurde automatisch an einen benutzerdefinierten Speicherort exportiert. (B) Diagramm 1 (gesamtes Spektrum) wurde abgewahlt, und Diagramm 2 wurde
ausgewahlt und verkleinert, sodass die Extinktion bei 465 nm besser abgelesen werden konnte. (C) Die Ergebnistabelle fir die Extinktion bei 465 nm (Analyse 1),
den ASTA-Farbwert (Analyse 2) und den korrigierten ASTA-Farbwert (Analyse 3) wurde fir die abschlieRende Berichterstellung beibehalten.
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Abbildung 6. Der von der Agilent Cary UV Workstation-Software erstellte Scan-Bericht.

wurden fir die Anwendung des Anwenders mithilfe von
Berichtvoreinstellungen malgeschneidert (Abbildung 5).
Das Spektrendiagramm wurde zur Verbesserung der
Funktionalitat auf 350 bis 550 nm skaliert.

Fazit

Das Agilent Cary 3500 Multikivetten-UV-Vis-
Spektralphotometer mit der Agilent Cary UV Workstation-
Software ermdglichte eine schnelle, zuverlassige und
standardisierte Beurteilung der Qualitat von Paprikaproben.
Unter Verwendung der etablierten Branchenmethode

ASTA 20.71 bot das Cary 3500 System eine prazise
Quantifizierung von Carotinoid-Pigmenten, die die
Kategorisierung zur Beurteilung der Qualitat vereinfachte.

Das Multiklvettendesign mit hohem Durchsatz des

Cary 3500 MultikUvetten-UV-Vis-Spektralphotometers
ermaoglicht die gleichzeitige Messung von bis zu sieben
Proben und einer Referenz, was die Effizienz steigert und
die Variabilitat minimiert. Die Cary UV Workstation-Software
vereinfacht die Datenakquisition und -analyse mit intuitiven
Spektrenfunktionen wie dem Analysetool ,End of Sequence
Analysis” (Analyse zum Sequenzende), das automatisch
auf eine beliebige Scan-Methode angewendet werden kann,

sowie Vergleiche von Spektren mit dem Tool ,Load Spectrum”

(Spektrum laden).
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Von der Extinktionsmessung fir Proben bis zur
abschlieenden Berichterstellung eliminierte das Cary 3500
System den Bedarf an einer manuellen Datenverarbeitung
oder externen Werkzeugen. Das Ergebnis sind eine minimierte
Komplexitat und hohere Zuverlassigkeit.

Weitere Informationen

— Agilent Cary 3500 Multikivetten-UV-Vis-
Spektralphotometer

— Agilent Cary UV Workstation-Software

— Haufig gestellte Fragen zur UV-Vis-Spektroskopie und
-Spektrophotometrie
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