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Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit gliedert sich in zwei Abschnitte. Im ersten Abschnitt wurde die-
NIR-Transmissionsspektroskopie zur Uberwachung der wasserigen Extraktion von
Sennesblitenblattern eingesetzt. Die ATR/MIR-Spektroskopie diente in diesem
Zusammenhang als Referenzmethode Es wurde dazu eine Versuchsanlage im
Labormafstab, die mit einer selbstkonstruierten thermostatierbaren NIR-
Transmissionsmesszelle und einer Mikrodurchfluss-ATR/MIR-Messzelle der Firma
Spectra Tech ausgestattet war, entwickelt. Mit dieser Anlage war es méglich,
simultan ATR/MIR- und NIR-Spektren im DurchfluBverfahren aufzunehmen. Die
Quantifizierung der erhaltenen NIR- und ATR/MIR-Spekirenserien erfolgte mittels
vorher erstellter wasseriger Verdiinnungsreihen eines Sennosidextraktpulvers im
Bereich von 0,02 bis 10,26 Massenprozent Extraktionspulver. Die on-line NIR-
Spektren, die stark durch die Absorption des verwendeten Exiraktionsmittels Wasser
dominiert waren, wurden mittels entsprechender NIR-Spektren von
Sennosidextraktverdiinnungsreihen und den daraus gewonnene PLS-Modellen,
ausgewertet

Im zweiten Abschnitt wurde die durch sek-Butyllithium initierte anionische
Blockcopolymerisation von Styrol und 1,3-Butadien in Pentan in Gegenwart eines
Dispergators untersucht. Die Aufgabe bestand darin, den Konzentrationsverlauf von
Styrol und 1,3-Butadien wahrend der Blockcopolymerisation mit Hilfe der FT-
Ramanspektroskopie zu verfolgen. Es wurde hierzu die Abnahmen der v(C=C)
Banden des Styrols bei 1632 cm™ und des 1,3-Butadiens bei 1638 cm™ verfolgt.

Die Auswertung der erhaltenen Ramanspekiren erfoigte zum einen mit Hilfe der
Flachenintegration des resultierenden analytischen Signals. Der Anteil der
Intensitdtsabnahme des Signals, der durch Zweiphasenbildung des Systems
verursacht wurde, wurde unter Verwendung zweier Referenzsignale kompensiert.

Das self-modeling-curve-resolution (SMCR)-Verfahren war die zweite Methode, die
zum Einsatz kam. Die Referenzmethode fir beide Verfahren zur Bestimmung von
Styrol und 1,3-Butadien wahrend der Reaktion war die Gaschromatographie, fiir die
stichprobenartig dem System Material entnommen wurden.

Die Integrationsmethode erlaubte eine Verfolgung des Styroigehaltes bei
Anwesenheit von 1,3-Butadien unter Anwendung der Referenzbanden.
Die Bestimmung von 1,3-Butadien neben Styrol war allerdings nicht méglich.

Die SMCR-Methode erlaubte dagegen die gleichzeitige Bestimmung von Styrol und
1,3-Butadien. Es war sogar moglich mit der SMCR-Methode den
Konzentrationsverlauf des entstandenen Polybutadiens zu berechnen.

Es konnte weiterhin gezeigt werden, dass die einmal bei der SMCR-Auswertung
einer Spektrenserie anfallenden Bandenprofile als Grundlage zur Berechnung von
anderen Spektrenserien benutzt werden konnten.
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