IVO KOSSLER A BOHUMIR MATYSKA

POUZITI METODY PRASKU V KVANTITATIVNI
INFRACERVENE SPEKTROSKOPI

Kvantitativni analysa tekutych latek nebo latek rozpustnych v ne-
vodnych rozpoustédlech providi se v infradervené spektroskopii podob-
nym mplsobem jako v ostatnich pripadech amalysy za pomZiti absorpéni
spektroskopie nebo kolorimetrie, Intemsita svétla dané vlnové délky
proilého kyvetou se zkoumanym roztokem se srovndva s intensitou
svétla proslého kyvetou s &istym rozpoustddlem. Pro vyjadfeni vztahu
mezi t€mito intensibami 'a koncentraci zkoumané litky pouZiva se riz-
nych vztaht, nejéastéji zavislosti extinkce na komcentraci. Tuto zavislost
vystihuje v jednoduchych pfipadech Lambert Beeriv ziakon. V oblas-
tech, kde tento zikom neplati ptesné, byvd nutno sestrojiti jesté pro
jednotlivé analysované slozky korekémi kiivky (1).

Ke studiu infragervenych spekter litek nerozpustnych v rozpous-
tédlech vhodnych pro infradervenou spektroskopii lze wuZiti metody
praska, resp. filmd. Metoda praskd dosahla nejvétsitho pouziti dosud
hlavné v kvalitativni analyse (2). Postupuje se tak, 7ze velmi jemng roz-
mélnény vzorek analysovamé litky se peclivé rozetie s parafinovym ole-
jem nebo vaselinou a vznikla pasta se nanese mezi desticky NaCl, jichz
se pouzivd na mistd kyvety. Pfidavek parafinu zmenSuje ztraty svétla
rozptylem na jednotlivych gasteGkach prasku.

Ponévadz tlouitka vzorku neni presné definovina a melze ji s do-
stateénou presnosti reprodukovati, je kvantitativni aplikace této metody
zlizena. Stanoveni tloustky vzorku se vSak lze wyhnouti pfidinim zna-
mého mmoZstvi standardni litky ke zkoumané smési. Absorpce standar-
du jest potom relativnim méFitkem mnoZstvi amnalysované litky, které
se uéastni ma absorpei svétla. Pro stanoveni koncentrace zkoumanmé lat-
ky sestrojuje R. B. Barnes kalibraéni kfivky, kde nanasi pom&r extinkce
charakteristického pasu zkouniané latky ku extinkci charakteristického
pasu standardu proti koncentraci zkoumané latky (3). V podstaté stejné
metody, upravené pro analysu vice latek, p¥i které neplati Lambert
Beertiv zakom, pouZiva G. Pirlot '(4). Pro presné uréeni extinkce je Za-
douci, aby hodnoty absorpce se pohybovaly v rozmezi 30—70%. PFi-
davkem standardu se m obou metod zmen3uje koncentrace analysované
litky. Byva proto nutno pouZiti silnéjsiho vzorku, &im# vSak vzrostou
ztraty ‘svétla rozptylem,

Pridavku standardu a tim 1 pFipravé siln&jSich vzorkili lze se vSak
v nékterych pripadech vyhmouti, jak bude miZe ukdzino na rozboru
isomerd kyseliny mukonové.

Teoretickd &dst.

Metoda zakladni limie: P#fi prichodu svétla vzorkem
umistinym mezi dvéma desti¢kami NaCl (obr.1) nastiva zedlabeni
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intensity svétla. Je zpisobeno jednak odrazem svétla na jednotlivych
rozhranich, absorpci v destickich NaCl, rozptylem na ¢asteékich ana-
lysované latky, dile absorpci svétla v parafinu a koneéng specifickou
absorpci analysované latky. Velikost zeslabeni intemsity svétla, mimo
zeslabeni zpusobené specifickou absorpei, lze odhadnouti z absorpce

mhm,

L

L, LI, LI X
Obr. 1.

pii vlnové délce, kde viechny analysovamé litky maji pouze absorpce
kontinuilni. 'Aby se p¥i vypoétu koncentraci eliminoval vliv uvedenych
,,ztrat”, pouZiva se ke stanoveni extinkce &asto tzv. metody ,,zdkladmi
linie” (base line). P¥i této metod& se spoji mista kontinuilni absorpce,
pferusené absorpénim pasem zkoumamé litky a vzdalemost spojnmice od
nulové linie v misté maxima absorpce specifického absorpéniho pasu se
poklada za miru intensity svétla lo, od které jsou jiz odedteny vyse uve-
dené ztraty (obr. 2). Misto sestrojovani této spojnice lze také nalézti
aritmeticky primér dvou intensit svétla odeitenyich ve stejné vzdale-
nosti po obou stranidch maxima absorpce (obr. 2). Tato metoda neni
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Obr. 2.
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véak zcela spravna a osvédcuje se jem v pFipadech, kdy lze sestrojit pro
cely zkoumany obor kalibraéni kfivku, -

Metoda rozdilu extinkei: Ztraty svétla edrazem p¥i
prichodu rozhranimi jsou imérné intensité svétla dopadajictho na 'toto
rozhrani a zivisi na vlnové délce a na tpravé povrchu desti¢ek NaCl.
Intensita svétla I, (obr. 1) je tedy I, = Io (1 — a). Podobné vyrazy
plati i pro Is, 1s a I;. Ztraty svétla v destickich NaCl zpisobené

; s . I I5
absorpei 1ze vystihnouti vyrazy log —l;- = k. d, log Pl k. ds. kde
k je extinkéni koeficient zivisejici ma vlnové délce a ma jakosti NaCl
a d znadi prisluiné tloustky destidek.

Absorpce ve vlastnim vzorku tloustky dz je zpaspbena specifickou
absorpci jednotlivych slozek vzorku, absorpci parafinu a rozptylem
svétla na jednotlivych ¢asteckdch vzorku. Za predpokladu platnosti
Lambert Beerova zikona lze ji vyjadviti vyrazem

log £ = 2 ki@.e.dh + k@)oo d + kild,o ). d,

kde k, (1) = extinkéni koeficient sloZzek vzorku, ¢; = koncentrace
slozek, k, (}) = extinkéni koeficient parafinu, ¢, = koncentrace para-
finu, k, je konstanta zdvisla na pFipravé vzorku a poméru koncentraci

c; ku ¢, a na vlnové délce 1.

. . In (4 . , .
Pro extinkci E(A) = log I" EJ; u jednoho vzorku s danym pomé-
¥ i=n
rem koncentrace parafinu ¢, ku koncentraci Jatky X ¢ a ma

danych destickach obdrZi se FeSemim hoFejsich vztahd
EWD =2 k(®).c.d + K @)+ K, (ds , 4) M
i=1

kde ve vyrazu K1 (L) jsou zahrnuty Eleny, které zavisi pouze na vlnové
délce, a ve vyrazu K2(d2,1) ¢leny, které mimo to zavisi také ma tloustce
vzorku d2. Jak Ki tak i K2 zdvisi rovn8Z ma p¥ipravé wzorku a nejsou
reprodukovatelné. VSechny potfebné udaje k vypoétu komcentraci ¢,
je proto nutno ziskati z méfeni na jednom vzorku o sile d2. V tom
ptipadé miZe se vyraz (1) zjednodusiti ma

E(M)=k: (}).ci.d: + K(}). (2).
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O ¢lenu K(1) ¢mni se daldi predpoklad, ze pro dvé prilis se nelisici vlno-
vé délky je stejny. Odedtenim prislusnych extinkci pro dvé vlnové dél-
ky se tedy eliminuje (5)

Q (h ) =E@h) —E@) = X [k (ks ()l.ciody,

A2 lze zvoliti v misté maximélni transmise, kde Zadna =ze sloZek c;
nema specifickou absorpci a to co nejblize vlnové délce M. V tom pfi-

pads 2 ki (1) = O.

Obsahuje-li analysovana smé&s kromé hledanych sloZek c, je$td zna-
mé mmnozstvi standardu ¢, ktery ma specificky absorpéni pés pfi vino-
vé délce, kde zadna ze sloZek c, neabsorbuje, lze stejnym zpuso-
bem stanoviti hodnotu rozdilu extinkei Q (A3, A4) pro s specifické pro
standard a pro blizké A4, kde zddna ze sloZek ani standard nemaji speci-
fickou absorpci

: 4

Q (s »4) = E () — EG)=lkuC) —ku )] - ca-des Y

k, znaéi extinkéni koeficient standardu.

13

Podil rozdilu extinkei

Q.2 Tl — k(). o )
Q (AJ 514) [kn(/’t:}) - kn (114)] o Cst

neni jiz zavisly na tlouitce vzorku d2. P¥i komstantni koncentraci stan-
ki (Aa) — ki (Am)
dardu ¢, jsou vyrazy konstantni a tedy

[kat (lg) — ke (14)] « Cat

Q(Z'n 911'") i=—n
T T K (k). (6)

Q (A, Ay) Pl

Neobsahuje-li zkoumana latka skupinu CN, lze jako standardu sko-
ro vzdy pouziti ferrikyanidu draselného. Tento ve vétS§iné ptipadu
spliiuje i druhou podminku, kladenou ma standard, Ze tot1Z meabsorbuje
pfi vlnovych délkich specifickych absorpci ostatnich slozek vzorku.
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Koncentrace standardu c, se voli tak, aby absorpce viech meranyoh
pasi se pohybovaly mezi 30 az 70%.

P¥i stanoveni koncentraci ¢; pro n sloZek je tfeba stamoviti z ka-
libraénich k¥ivek &istych latek m extinkénich koeficientd K,(i ,Am )pro
kazdou jednotlivou sloZzku analysované smési. Dosazenim téchto koefi-
cientd do rovnice (6) pro n pari vlnovych délek charakteristickych
absorpénich past jednotlivych slozek, obdrzi se soustava rovmie, z ni%
je moZno jednotlivé koncentrace vypoéisti bud metodou determimanti
nebo metodou postupnych aproximaci.

V ngkterych pripadech neni t¥eba stanoviti tloustku vzorku pomoci
pridaného standardu. Pro n sloZek je tfeba provésti méfeni p¥in + 1
vlnovych délkich, nebot vedle mneznamych koncentraci ¢, pFistupuji
jesté daldi nmeznamé, ¢len K(A) — rovmice (2) — a tloustka da. Urée-
nim vhodnych rozdild extinkei ziskd se n rovmnic (3), z michZ p¥Fi zna-
mém Z; mohou byti jednotlivé koncentrace vypoéteny. Neni-li znim
soudet koncentraci jednotlivych slozek, lze vypogisti jen jejich pomérné
zausrtoupeni

Pro dv& slozky o koncentracich ¢1 a c2 zvoli se tf¥i vinové délky
tak, aby p¥i jedné z mich absorbovala vice slozka 1, p¥i druhé slozka 2.
Treti vlnova délka se voli v misté blizko vinovych délek M a A2 Pii
volbé vlnové délky A3 je t¥eba dbati, aby hodnota rozdilu extinkei Q (A1,
As) & Q (A2, 43) u &istych slozek se nebliZila nule. Za ptredpokladu, Ze
Zadna z dalSich pritomnych litek mema p¥i uvedenych vinovych délkach
M, A2, A3 specifickou absorpci, plati

QM.d) = EM) —E (M) = [la(M)—ki (A3)].er.d +
+ [k2'(M) —k2(A3)].c2. d, (7y

Q(h,k3) = EM2) —E(h) = [k (h2) —ki (A3)].c1.d +
+ [ke'(h2) —kz2 (As)].e2.d . (8)

Necht k1 (M) — k; (A3) = k; (M, A3) a pod, pak

Q(M,Mh) . r_k] (A2,%3) .1+ k2 (M, A3) . c2 ()
Q (A2, 1) ki (Mm,%3). e+ ko (A2, ha) ez

Ze(spektra samotmé slozky 1, t. j. pro c;=0, lze stanovit pomér
ki (M, A3)
ki (2, k) P

a stejnym zpusobem lze stanovit pomér extinkénich
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ka2 (M1, A3)
k2 (A2, A3)
nim komstant p, q plyne

Q(Ll,7~3)=p.cl + r.q.c (10)
Q (A, %) ¢+ r.c ’

koeficienta — = q (pro ¢1 = 0). Upravou rovnice (9) a dosaze-

Pomér extinkénich koeficientd r vyskytujici se v této rovmici sta-
novi se jednou pro vzdy z nmékolika méfeni na znimé smési obou sloZek
podie vyrazu

Q (7»1 7&3)
_Q ()»2, 7»3) P 01 (11).
Q (M,h3) *
Q Q (M)

Ze znamé celkové koncentrace obou slozek a stanovenych konstant
P, ¢, T lze snadno vypoéist ob& neznamé koncentrace. V pripadé, Ze
soudet koncentraci neni znim, stanovi se touto metodou pouze pomérné
zastoupeni obom kompoment ve vzorku. V pripadé, Ze p¥i tfeti vlnové
délce A3 neabsorbuje Zidna slozka, jsou &leny ki(As) rovny nule. Postup
vypoctu ziistiva stejny.

Pfi analyse smési tfi ldatek je moZno postupovat stejnym zpuso-
bem. Potom misto jednoho poméru extinkénich koeficientti pro kaZdou
gistou latku (oznademého vySe p resp. q) je tfeba stamowit tyto po-
T (A, Aa) k1 (A2, A4)
ki (A he) 2 Kz (A M)

Pocdet téchto koeficientt pro t¥i litky wvzroste celkem na Zest. Stejné
téZ misto jednoho pom&ru extinkénich koeficientd pro smés litek
v misté charakteristického absorpéniho pisu jedné z nich (oznadeného
vySe r), uréime dva poméry extinkénich koeficientd a to ma priklad
v misté maximilni absorpce liatky 2 pro smés litky 1 a 2 a v mlisté
maximélni absorpce latky 3 pro smés latky 1 a 3. Dosazenim koeficien-
ti do rovmice (9) upravené pro tfi latky obdrZime dv& rovnice pro

Q (A2, 7»4) Q (A, Mo)
Q (As, 7&4) Q (A3, he) ~

méry dva. Na priklad

z michZ, je-li zndma celkovd koncentrace, miize se vypocisti sloZeni
vzorku,

U této druhé metody je pouZito k vypoétu koncentraci vidy rozdilu
extinkei Q (A,A2) = E (b)) — E (A). Nutnosti uréovani extinkénich
koeficientt p¥i kaZdém méFeni lze se vyhmouti. Staéi, zm&Fi-li se jednou

pomér %a uréi hodnota jeho logaritmu log %;1))— = A(M,12),

nebot
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1 T (A
Q () = log 735 8; — log 7 83‘ = log i_((xf))

P#i jednotlivich méfemnich u vzorku meni iFeba dé&lati emisni krivky

4 A (i),

v . v s pwe w4 o 2 .
a stadi z registraéni krivky uréiti pomér 1 (A; Clen A (&, 12) je me-
zavisly na nepatrnych zménach emise. MéFeni jsou  presnéjsi, ne)bof
staci, neméni-li se emise béhem registrace absorpéni kfivky.

Experimentilni podminky.

Podminkou dobrych vysledkéi je, aby ztraty svételné intensity
byly co nejmensi. Proto musi byti u materialu, z néhoZ jeou zhotoveny
desticky, co mejvétsi optickd propustmost infratervenych paprski. Po-
vrch destiGek musi byti dokonale vyleStén. Velikost zrnek prasku ne-
ma pFesahovati 30 #, coZ lze dociliti dikladnym rozetfemim v achiatové
misce a prosetim jemnym sitem. Dalsi samozfejmou podminkou dobrych
vysledkdl je dokonald homogennost celého vzorku. Misto parafinu do-
porucuje G. Pirlot (5) pouZiti medicinalni vaseliny, ponévadz se tim za-
brani u silnéjsich vzorkd ne?idouci sedimentaci. Koncentrace parafinu
nebo vaseliny nema byt zbyteéné velka; lze pomoci ni upravovati komn-
centraci latky v tom pripadg, kdy meni prakticky mo#no jiz zmen3owvati
vzdalenost mezi destickami NaCl. Plochy desti¢ek musi byti planpara-
lelni. Je tedy nutno dbati na to, aby pfi leStémni se nestaly vypouklé,
nebot potom hustota vzorku uprostfed destiéek je prilis mald a jejich
prititénim ma sebe miZe dojit k dehomogenisaci vzorku. P¥i pFitla-
Govani destiéek k sobé je ifeba vyhnouti se zbyteénému krouZivému
pohybu, nebot zrnky prasku se porusuje jejich povrch. Po uréitém poc-
tu méfeni je nutno desticky prelestit. Lesténi lze provadéti nejlépe na
textilu poloZzeném na rovné sklenéné desce jemnym priskem oxydu Ze-
leza a bezvodnym alkoholem. Konecéné lesténi se provadi na jemmé
semiSové kuzi, Desticky nutno brati do ruky vZdy jen v gumovych ruka-
vicich nebo gumovych prstech. P¥i stanovovani mulové polohy registra-
toru se neuziva sklenénych ani LiF-filtr,, mebot vSeobecnou absorpci
je pohleeno u praskd i 'kratkovinné zafeni. V dobfe pripravenych vzor-
cich nejsou ztraty svételné intensity vétsi nez 30%.

Presnost méfeni u metody praskd je mensi mez u metody, kdy
se pouziva roztokli, Je to zpisobeno é&isteéné predpokladem, Ze ztra-
ty svételné nezavisi na vinové délce, t. j., ze odeftenim dvou rovnic (2)
od sebe se eliminuje élen K (1), (zvlasté v p¥ripadech, jsou-li prislusné
vinové délky od sebe p¥ilis vzdaleny). Presnost méieni vSak zavisi hlav-
né ma dokomalé piipravé vzorkd a byva vétsi nez = 8% relatlvmch
pokud v3echny absorpce se pohybuji mezi 30 az 70%.

Vysledky pokusi.

Veskera méfeni byla provddéna na infralervemém spektrografu
Perkin-Elmer s optikou z NaCl za podminek udanych v tabulce &. 1.
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Isomery kyseliny mukonové byly nejvétsi ¢Cistoty, nékolikrat prekrysta-
lované a jejich body tdni byly kontrolovany podle tidaji v literatufe (6).
Pouzity fernkyamd byl preparat p. a. Merck. VSechny pouzité latky
byly vysulselny pfi teplotd 60° C a pred pouZitim peélivé rozetrany
v achatové misce.

Tabulka I.
((:)nl_)ll-a_llst: . $térbina rychlost 1
mm otaceni clops
820 —949 0,390 1 kov
19222137 0,080 4 kov

Kombinace obou metod popsanych vySe bylo pouZito pfi analyse
smési cis-cis a trans-trans isomerd kyseliny mukonové. Extinkce cha-
rakteristického pasu cis-cis isomeru kyseliny mukonové byla odéitina
pfi vlnové délce A, = 11,9 u, extinkce charakteristického pisu trams-
trans isomert pfi vinové délce A2 = 11,3k, t¥eti vinova délka byla zve-
lena A3 = 10,8 . Misto ‘hleddni rozdilu dvou blizkych extinkei etan-
dardu Q, byla odeitena pouze extinkce standardu stanovenid metodou
zdkladni linie p¥i vlnové délce A = 4,88 u. V oblasti tohoto pasu maji
oba isomery pouze absorpci kontinualni. Pro extinkce jednotlivych
absorpénich pasa plati tedy rovnice

EM) =ki(A).e.d + k2 (M).c2.d+ K
E(A2) =ki (}2). c.d + k2 (A2) .c2.d + K
E(s) =ki (A).c.d + k2 (A3) .c2.d + K

Pen = kew-con -4
Dosazenim do rovnice (6) obdrzime

Q (;"1 % AS)

ECN =0 ¢ + x;mcy
Ay, A

‘gﬁEi—i)“=a3cl—|—a4c«_;.
CN

Pii sestrojovani kalibraénich kfivek pro jednotlivé isomery byla udrzo-
vana komcentrace firrikyanidu draselného ve viech pripadech komstantné
40% a koncentrace isomeru byla ménéna p¥idavkem ZnO, ktery nepo-
skytoval v zkoumaném oboru Zadnou absorpci. Extinkéni koeficienty o
a a3 byly stanoveny z kalibraénich k¥ivek é&isté kyseliny cis- cis mukomo-

Q (Z’l 3 l3) Q:(A‘l 9 '13)

vé (ze zavislosti —=———% na ¢ a
( E E

CN CN

na c1 pro c2 = 0).
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Z kalibraénich k¥ivek ¢isté kyseliny trans-trans mukonové byly stanoveny
stejnym zphsobem koeficienty o« a og. Nalezené hodnoty za vyie uve-
denych experimentilnich podminek byly

¢ = + 0,005, oy = — 0,002 , 3 = — 0,0012 , ¢, = -+ 0,012.

Nalezenych hodnot bylo pouzito k vypoétu neznamych komeentra-
ci obou isomerti. Vysledky jsou shrnuty v tabulee -¢. 2.

Tabulka II
QY ,43) Qs,43) ,
E T E c1 skuteéné coskuteéné  cimalezené c2nalezené
CN CN
—0,028 0,84 25,0 75,0 23,4 12,5
0,029 0,79 33,3 66,6 34,0 68,5
0,146 0,53 50,0 50,0 49,1 48,8
0,31 0,27 75,0, 25,0 74,0 28,6

Amnalysa emési cis-trans a trans-trans isomeri kyseliny mukonové
byla provedena druhou metodou bez pfidavku standardu. Celkovi kon-
centrace kyseliny mukomové byla rovna 100%. Extinkce jednotlivych
absorpénich past byly odéitiny p¥i téchto vinovych délkach: cis-trans
11,2 u, trans-trans 11,5p, spoleénd vlnova délka 10,6 . Hodnoty
extinkénich koeficientd p a q — rovnice (10) — byly stanoveny
méfenim extinkei ‘prisluinych pasd édistych latek takto: p=— — 16,85,
q = 0,541. Pomér extinkénich koeficientd r byl vypoéten podle rovmi-
ce (11) z né&kolika méFeni p¥i znamém obsahu obou isomeré ve vzorku.
Nalezené hodnoty a sloZeni wuZitych smési je uvedemo v tabulce
¢. 3. Vysledky méFeni provedenych se zjiSténymi koeficienty jsou shrnu-
ty v tabulce ¢. 4. Nalezemé vysledky ukazuji, Ze uvedené metody jsou
pro svoju rychlost a snadnost's vyhodou pouZitelné p¥i analyse smési
dvou latek. PomZiti metody praska lze vSak doporuditi jen v p¥ipadé,
Ze analysované latky nejsom rozpustné v %Zadném vhodném rozpouitéd-
le, mebot pFesnost nepresahuje 8%.

Tabulka IIIL

cis-trams trans-trans r
e % 2%
30 50 —32,1
70 30 —32,6
40 60 —32,5

stied —32.4

°
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Tabulka IV.

Q'(n, 7»32 B navizeno % nalezeno %
Q'(A2, As) cis- trans trams-trans  cis-trans  trans-trans
0,713 25,0 75,0 244 75,6
0,906 40,0 60,0 38,1 61,9
1,09 50,0 50,0 49,3 50,7
1,42 60,0 40,0 61,9 38,1
2,29 75,0 25.0 73,7 26,3

Souhrn.

Bylo podino teoretické zdévodnéni metody rozdilu extinkci pfi analyse smési
litek pomoci infralervené spektroskopie metodou prasku. Bylo podrobn& propraco-
vdano stanoveni smési dvou isomert kyseliny mukonové metodou praskét za pouZiti
ferrikyanidu draselného jako standardu. K tomu iéelu byl modifikovin a zjednodusen
zpisob rozdilu extinkci. Pro analysu smési dvou resp. ‘t¥i latek byla navrZena metoda
prasku nevyZadujici pridavku standardu. Jeji pouZitelnost byla ukdzina na analyse
smési dvou isomerti kyseliny mukonové.

BhiBoab!.

Y. Keccnep, B. Matucka: [IpumeHnenne mopolIKOBOrO0 MeTOAa B KO-

JIMYEeCTBEHHOU HMH(PAKPACHOH CIIEKTPOCKOMHU.

JlaHu TeopeTHyeckoe OOOCHOBaHHE METOJA PABHOCTH IKCTUHKLMA NpPU
aHaJiM3e CMeCH C NpMMEHEeHHEeM HMH(PPAKpacCHOW CHOEKTPOCKOMUM MOPOLI-
KoBbIM MeTofOM. [Toppo6HO paspaGoTaHO onpejeieHHHe CMecH ABYX U30-
MEpOB MYKOHOBO# KUCIOTHI MOPOLIKOBBHIM METOAOM C NPUMEHEHHEM jKe-
JIe30CHHEPOJMCTOr0 Kanus B KadecTBe cTampapra. C aToif meabio GbLn
MOAM(UUMPOBAH M YNPOILEH cnoco® pa3HOCTH IKCTMHKUMEA. [ aHanusa
CMecH JIBYX WIH-)Ke TPEX BeleCTB MNpeJIOKeH MOPPLIKGBOW MeTOJ, He
TpeOytowuii A06aBku cTaHgapaa. Ero mpumeHMMOCTb MOKasaHa Ha aHa-
JI3e CMeC { IBYX M30MEpPOB MYKOHOBO! KHUCJOTHI.

ZUSAMMENFASSUNG.

Es wurde eine theoretische Begriindung der Extinktionsdifferenzmethode bei
.der Analyse von Stoffgemischen mittels infraroter Spektroskopie mach dem Pulver-

Verfahren gegeben. Die Bestimmung des Gemisches von zwei Isomeren der Mucon-
siure nach dem Pulver-Verfahren mit Kaliumferrizyanid als Standard wurde aus-
fiihrlich durchgearbeitet. Zu diesem Zwecke wurde die Extinktionsdifferenzmethode
modifiziert und vereinfacht. Fiir die Analyse eines Gemisches von zwei, resp. drei
Stoffen wurde ein Pulver-Verfahren ohne Standardzugabe vorgeschlagen, dessen
Brauchbarkeit sich bei der Analyse eines Gemisches von zwei Isomeren der Mucon-
siure erwiesen hat.
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