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ABSTRAKT

Cilem pedkladané prace bylo pr&w G¢innost elektrochemického
generovani selenovodiku ve spojeni s atomovou pirsospektrometrii $ stanoveni
selenu v realnych vzorcich, konkrétivybranych dopicich stravy s deklarovanym
obsahem selenu.

Nejprve byly optimalizovany pracovni podminky eleidhemického
generovani selenovodiku. V optimalizované ap#eatbyly prongreny Kkalibr&ni
zavislosti pro S¥ a S&' pricem? bylo zji&no, Ze pro kvantitativni stanoveni selefan
je tteba vyuZit pedredukce. Podminky provederiegredukce S& na S& byly tedy
rovréZ optimalizovany a z dalSich kalildrdch zavislosti (po provedenéepredukci)
byly urgeny zakladni charakteristiky stanovefdtto specii selenu.

Na zav¥r byly stanoveny koncentrace Se v realnych vzorpimtnavinovych
doplika s deklarovanymi obsahy %ea Sé&' a byly diskutovany nezadouci vlivy na

takovéto stanoveni.

Kli ¢ova slova:
Atomova absorgni spektrometrie, elektrochemické generovaikiavych slodenin,
piedredukce, selen, potravinové dipl



ABSTRACT

The aim of this bachelor thesis was to verify éfigciency of electrochemical
generation of KSe in connection with atomic absorption spectroynaised to
determination of selenium in real samples, speadlficin selected food supplements
with the declared content of selenium.

Firstly, working conditions of apparatus for etechemical generation ofSe
with atomic absorption spectrometry were optimizdsing these optimized conditions,
calibration dependences for 'Sea S&' were measured. It was found that for the
quantitative determination of selenate, the precedn step is needed. Therefore,
prereduction of Sé to S& was also optimized. After prereduction step, new
calibrations were measured and figures of meritdetermination of these selenium
species were achieved from them.

In conclusion, concentrations of Se in real saspleselected food supplements
with the declared contents of'Sand S&' were determined and interference effects for

such determination have been discussed.

Key words:
Atomic absorption spectrometry, electrochemical egation of volatile compounds,

prereduction, selenium, food suplements
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1. Uvod

1.1. Cile bakal&ské prace

Tato bakal#ska prace logicky navazuje na pra¢edehozi, nesnazi se vSak
jen zaujmout nizkymi mezemi detekce a stanovitéims stanoveni selenu ve vodach
a modelovych vzorcich. Cilem této prace je prozkaummoznosti vyuZiti
elektrochemického generovani selenovodikyS@) pro stanoveni selenu ve slggit
matrici — vybranych potravinovych ddiglich stravy a vitaminovych preparatech.

Elektrochemické generovani je v posledni ddadtale vice vyuzZivanym
zpisobem generovanékavych slodenin. Ve srovnani s chemickym generovanim je
zde potlgenaiada nevyhod, n@pse snizuje moznost kontaminace pomaoci pouzitych

chemikalii a tim dochazi kifpadnému snizeni meze detekce.
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2. Teoretickadast

2.1. Fyzikalné — chemické vlastnosti selenu

Selen je porrné vzacny polokov ze VI. A skupiny periodické tabulky
prvka s protonovymgislem 34, relativni atomovou hmotnosti 78,96 a debo varu
685°C. Elektronova konfigurace tohoto prvku je @ Zlektrony nizsi, nez je
elektronova konfigurace nasledujiciho vzacného yplyyskytuje se v oxidaim ¢isle
-2 (selenidy), 0 (elementarni selen), 4 (s&i¢ggmy) a 6 (selenany). 0¢i kovim
a vodiku vystupuje s oxidaim cislem -2. Ve sloéeninach, v nichz tvd
elektropozitivnicast, dava fednost oxidenimucdislu 4 a pouze s fluorem tgunosiiuje
oxidani ¢islo 6124

Selen je svymi chemickymi vilastnostmi velmi podglsire. Vyzn&uje se
afinitou k €2kym kowim, zejména kadmiu, zlatu a rtuti. Séeminy selenu se nachazi
v zemské kie v koncentraci okolo 5 ppm a ¥Vide vétSinou doprovazi siru
v sulfidickych rudach ve fortnselenid.'?

Elementéarni selen se vyskytuje v@Sim patu alotropickych modifikaci,
ve tech sy& ¢ervenych monoklinickych (jednoklonnych) formachsedé krystalické
forms a jako&erny sklovity seler® Sedy selen je polovogim, ktery v temnu vede
elektricky proud jen nepatén pri oswtleni vSak dochéazi k tisicinasobnému tstu
vodivosti. Tohoto jevu se vyuzivaigkonstrukci fot@lanka (zatizeni, ktera i zmeéne

swtelného toku rani elektricky proudy:*

2.2. Toxicita slo&enin selenu

Toxické ®&inky selenu byly poprvé popsany jgstavno pedtim, nez jej
vroce 1817 Berzelius identifikoval jako prvek Mikadlovénych komor na kyselinu
sirovou. Jiz ve 13. stoleti pozoroval Marco Podtvdm svych cest do zapaddiny
toxické &inky selenu u koni, které byly #pobeny rostlinami rostoucimi naigéch
bohatych na selen, kdy dochéazelo k sorpci selentéatdo rostlin. Do roku 1950 byl

selen povazovan za toxicky prvek mioveka, ale v roce 1958 Schwarz a Foltz popsali
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vztah mezi pisunem selenu z potravin a prevenci nekrozy jatays. Vyznam pijmu
selenu proclovéka byl objasan vroce 1970, kdy byl prokdzan vztah mezi
onemocinim srdéniho svalu a nedostatkem seléru.

Toxicita selenu zavisi nejen na mnoZstvi, ale takéchemické forg
ve které se nachazi ve steminach. Emérena denni davka prdoveka starsSiho 19 let

je 55 g, pi opakované davce vy3si neZ 400 pg dochazi ke vaglendzy:’

2.2.1. Anorganickeé sl@eniny

Elementarni selen a selenidy jsou z anorganickgtitenin selenu
Pti otraw elementarnim selenem zapacha decbgsoeku, dochazi kedtim, periferni
cyanoze a rize dojit aZ ke smrti vigsledku depres®.

SeQ svoji toxicitou odpovida oxidu arsenitému, je &ildrazdivy a ma

senzibilizujici @inek na imunitni systéem.

SeOChL méa podobné vlastnosti jako yperit, aispbuje Spath se hojici

puchs.
H,Sepati mezi nejtoxétéjSi sloweniny selenu, poskozuje jatra, ledviny,

pokoZku a dychaci ceSty.

2.2.2. Organické slaieniny

Organické formy selenu jsou toxické a%i wysokych koncentracich.
Za nejtoxttéjSi organickou sloteninu je povaZzovan selenocystein, jehoZ toxicita je
srovnatelna s toxicitou seleéitani. Obecwr plati, Ze methylované sldéeniny jsou mé&
toxické nez fivodni slodenina. Napiklad methylselenocystein je me&moxicky nez
selenocystein.

2.3. Vyskyt selenu v pirodé

Kolob¢h selenu v Zivotnim prasdi z&ina v pidé, kde je primarnim
zdrojem zemska tka. V pidé se vyskytuje mnoho sléanin selenu, ale pouze
slouseniny rozpustné ve védmohou v Zivotnim progedi cirkulovat! Rozdlenf

primarné zavisi na pH, E a biologické dostupndsH.pidy se selen dostava do vody
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a do rostlin, které mohou slouzit jako zdroj poyrguo rekteré zZiva@ichy. Rostliny
a mikroorganismy maji schopnost methylovat elenrent&elen z pdy, odkud se

vyparovanim dostava do ovzdusi a ve férdes'ovych srazek zi od pidy. >

2.3.1. Rida

NejdilezitéjSim prirodnim zdrojem selenu jei@a, do které se dostava
zvétrdvanim a vyluhovanim z podloznich hornin zemskigy.k' Rozdileni selenu
v pidé zavisi na dvou skupindctinitela. Prvni skupinou jsou faktory nezavisejici
na podnebi (reliéf, mateké horniny), druhou skupinou pak biologické a Himmké
podminky*? Obvykly obsah selenu vigs je 0,06 — 1,8 ng:y*®

2.3.2. Voda

V podzemnich a niskych vodach fevlada selen ve forénselenan.’
Koncentrace selenu se zvySuje s vysokym nebo naojgkym pH, kdy dochazi
k preméné na slodeniny vice rozpustné ve vad'* Celkova koncentrace selenu
v pifrodnich vodach se vyskytuje v rozmezi 0,1 — 406™dp Na rekterych Gzemich
dosahuji koncentrace selenu v podzemnich voda@&®@& ppb. Hpustna koncentrace
selenu v pitné vad je podle S¥tové zdravotnické organizace (WHO) 10 ppb.
Ve \&tSirg pripadi je toto mnozstvi mnohem mensi, najdou se aleavi@akokality, kde
je koncentrace selenu v pitnych vodach mnohem viggladem jsou #které oblasti
Ciny s pidami bohatymi na selen, kdei#e dosahovat koncentrace aZ 160 Ppb

2.3.3. Vzduch

Selen se dostava do ovzdusSi ve forselenovodiku, ktery je produkovan
rostlinami, dale jako elementarni selen a ve fosdstic jako sleritany a selenany’t
Selenovodik se rychle oxiduje na vodu a element4sién> Koncentrace selenu
v ovzdudi jsou velni nizké, udava se pouzéofik ng.m>.** MnoZstvi selenu se
ve WtSin mast pohybuje v rozmezi 0,1 — 10 ng’nv blizkosti ngdénych tavicich peci

miZe byt koncentrace vys¥i.
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2.3.4. Rostliny

Rostliny obsahujici selen jej ziskavaji twp, kde se vyskytuje ve form
selentitani a selenai Selenany fevazuji v alkalickych fdach a jsou rychleji
asimilovany rostlinami. Naopak v kyselychdach je selen ve forérselenitana, které
zde vytvdeji komplexy s F&. Tyto komplexy jsou biologicky dfe vyuZitelné
pro rostliny’® V rostlinnych tkanich je selen metabolizovan padob zpisobem jako
sira a nahrazuje atomy siry vcysteinu a methionmau tvorby selenocysteinu
a selenomethionintf. Rostliny mohou snadno zabudovat selenomethioniprdeeini
na misto methioninu. Z tohototudodu je hlavni formou selenu vyskytujici se
v rostlinach 1118
MnozZstvi selenu v rostlindch zavisi nejen na j&bacentraci v pdg, ale
také na druhu rostlin¥/. Nekteré druhy rostlin maji schopnost akumulovat sdfge)
ve svych tkanich. &které druhy jej akumuluji v mnoZstvi @mém koncentraci Se
Vv pade¢, jiné maji schopnost jej akumulovat ve vysSim natviza pak existuji takeé
druhy rostlin, které Se neakumuluji Fegto, Ze se viulé nachazi v dostataém
mnozstvi*® Rostliny dlime na primarni akumulatory selenukteré jsou schopny
akumulovat Se v mnohem vy$8im mnoZstvi, nez je gétsah v pds.?° Do této skupiny
pati nagiklad rekteré druhy kozink (Astragalus) ¢i rostliny rodu Stanleya
a Morinda®® Druhou skupinou jsosekundarni akumulatory selentyto druhy rostlin
akumuluji Se v mnozstvi (dmém jeho obsahu wvigé. Mezi tyto rostliny sefadi
napiklad brokolice, zeli, cesnek ¢i cibule. Posledni skupinou jsou rostliny
neakumulujici Se, mezi takové rostliny fpaickteré druhy obilnin, nagklad pSenice,

Zito nebo jement*192°

2.3.5. Ziv@ichové

Obsah Se v zivasnych tkanich zavisi na potgvkterou konzumuiji.
Zvitata Zivenad krmivy s nizkym obsahem Se maji relativiizké koncentrace
ve tkanich a produktech, ndidad ve vejcich a mléce, zatimco Ztichové s dostatkem
Se v potray poskytuji produkty svySSi koncentraci. Nejvice Se hromadi
ve vnitnostech (ledviny a jatra). Na rozdil od rostlin,ekgfevazuje Se ve forén

selenomethioninu, jefpvladajici formou Se u At selenocysteiff
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2.4. Vliv selenu na lidské zdravi

2.4.1. Antioxidani vlastnosti selenu

Selen je dlezitou sogasti antioxidaniho ochranného systému organismu,
ktery zabr#uje vzniku volnych radikal (VR).

Volné radikaly jsou atomy, molekulyi ionty s alespt jednim nepéarovym
elektronem v elektronovém obalu, které jsou schogam@ostatné existence. VR jsou
velmi reaktivni, reaguji nejen s dalSimi VR, ale astatnimi latkami v organismu, coz
muze zpisobovat poskozeni b&mych struktur. VR seadi mezi reaktivni formy
kysliku (ROSY! ROS se za normalnich podminekifw organismu v malém mnoZstvi
a ochranné mechanismy jej dokazi zpracovat. DojdieksporuSeni této rovnovahy,
nagiklad vlivem oxid&niho stresii alkoholu, miZze uc¢lovéka dojit ke vznikudznych
onemockni (ateroskler6za, diabetes mellitus, zhoubné nargj?!?223

Antioxidatni ochranné mechanismylime do dvou skupin, na enzymatické
a neenzymatické. Principem enzymati¢kaenych reakci jefenos elektronu a molekul
s aktivnim kyslikem za vzniku mé&émebezpénych slodenin. Do této skupiny siadi
superoxiddismutazy (SODs), katalazy a glutathiomyidazy'**? Do druhé skupiny se
fadi vitaminy C a E. Vitamin E sniZuje pethu selenu, jelikoZ bréni ztratam Se

z organismu a udrzZuje jej v aktivni fogr?®

2.4.2. Vliv na rozvoj karcinogeneze

Epidemiologické studie ukazaly inverzni vztah megiisunem Se
a vyskytem gkterych druli rakoviny. Hladina Se v krvi nebo krevni plazne
u pacieni s rakovinou niz$i, neZ u zdravych jediri¢ Protinadorovy &inek zavisi na
formeé, ve které se Se vyskytuje v organismu. SélEmy maji v porovnani se
selenomethioninem (SeMet) vysSi protinaddorovyingk. Je to zpsobeno
metabolismem SeMet, ktery se stavacasti proteifi a pouze malé mnozstvi saibe
pren¥nit na latky s protinadorovou aktivitdt. Vysoké davky seletitani vedou
k preménd na selenotrisulfid, ktery inhibuje proteosyntézuzeySuje apoptozlt
Nejsiln¢jSi  protinddorovy dinek maji methylované sldaniny, zejména
methylselenof®#

Nekteré studie ukazuji statisticky vyznamné zvySemskytu rakoviny jicnu
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a Zaludku u paciefits nizkou hladinou Se v organismu, naopak zadngvigk vztah
nebyl prokazan u paciens rakovinou pli¢’ Je dileZité si uedomit, Ze hranice mezi
pros@snosti a toxicitou Se pro lidsky organismus jsowealmi blizké, proto neni
vhodné pijimat Se v nadrirnych davkach!

2.4.3 Nedostat@y pfijem selenu

Selen je pro organismus nepostradatelny prvékepoz nedostatku dochaziclovéka

k rozvoji fiznych onemoani. Tato onemoai nejsou zpsobena pouze nedostatkem
Se, ¢tSinou jsou spojena i s dalSimifiggnami. NejznamjSim onemocénim je
Keshanska choroba. dWRné studie ukazuji zvySeny vyskyt rakoviny
a srdeénich onemocéni ve spojeni s nedostatkem Se. U novorozentedostatkem Se

a vitaminu E ve strav byl prokdzan zvySeny vyskyt syndromu n&hlého umrti
novorozeng.'**®

Keshanska choroba byla poprvé pozorovana v oblaKishan

v severozapadring. Toto onemoctni se vyskytuje ve viech oblastech s nedostatkem
Se. Tato choroba postihuje zejméndi & piedSkolnim ¥ku a Zeny v plodnémeéku

ze zemddglskych rodin?® Toto onemoceni postihuje zejména srdce. Ve spojeni s timto
onemocgnim jsou pozorovany také patologické &m slinivky krisni a cirh6za jater.

Pti chronické fornd onemocgni je ¢astou pi¢cinou umrti ,,porcelanova choroba
srdeni“, kdy méa srdce nasediou barvu'>? Vznik tohoto onemoami je podmign
virovou infekci, ktera se v dnesni dobz @ilis nevyskytuje, jelikoZz na trhu existuje

mnoZstvi vyrobl obsahujici selen, které jsou dostatelicinné*
2.5. Potraviny obsahuijici selen

2.5.1. Potraviny rostlinnéhaigwodu

Mnozstvi Se v rostlinach zavisi na jeho mnozstyiige (vCiné se
vyskytuje Se v kukiici, ryZi a sojovych bobech od 0.005 do 45 mdfkgpii jeho
nedostatku Ize tento problémsit pomoci hnojiv. TotéeSeni je vSak kratkodobé, proto
védci vyvijeji dlouhodobjSi reSeni, ktera by vedla ke zvySeni vyuziti a akuneulae
v rostlinach'® Mezi rostliny s vysokym obsahem Setadi napiklad brokolice gesnek,

para dechygi obili.*
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2.5.2. Potraviny zZivéSného gvodu
Obsah Se v zivasnych tkanich je zavisly na potkawPro zvyseni obsahu se
Se ungle pridava do krmiv. Mezi zivéichy s nejvySSim obsahem Se isali ryby,

vepiové, hovzi a kireci masd?®

2.5.3. Potravinové dopky

Definice dophku stravy je uvedena v zakém potravinach i ve sémici
Evropské unie. Jedna se o potravingemé k pimé spateke, jez slouzi k dopkni
bézné stravy. Od potravin pro¢inou spatebu se liSi vysokym obsahem vitarinin
mineralnich latek nebo jinych latek s vyzivovyinfyziologickym (&inkem. U €chto
doplhki je poteba dodrZovat dopotené denni davky (DDD), pro selen je DDD
200 pug*t

2.6. Atomova absorgni spektrometrie

Atomova absorni spektrometrie (AAS) je jednou z nejraesEjSich
fyzikdlné — chemickych analytickych metod. Za objeviteleotétetody je povazovan
Alan Walsh, ktery sestrojil vroce 1953 prvni ataypoabsorgni spektrometr.

Zakladnim principem této metody je detekce elektignetického zéni
volnych atont prvki nachazejicich se v plynném stavu. Volné atomy jpatksorbuji
fotony o izné energii. Tato energie je charakteristicka ppdy druh atomu a pet
absorbovanych fotdnje Uumerny koncentraci stanovovanych atbrme vzorku. Touto

metodou Ize stanovit vice neZ &mych prvki.?®3#34

2.6.1. Instrumentace pro AAS

Zdroje za&eni produkuji z&eni o takové vinové délce, které jsou atomy
analytu schopny absorbovat. BEgEji pouzivanym zdrojem je vybojka s dutou
katodou zhotovena Zémene se zatavenymi elektrodami. Vybojka je eva&oav
a naplgna ¢istym monoatomickym plynem (Ne nebo Ar)ilBzitou sodasti je dutd
katoda obsahujici stanovovany prvek ve velfistém stavu. DalSimi pouzivanymi
systémy jsou bezelektrodoveé vybojky (EDL), xenonobéoukové vybojky a laserove

polovodiové diody.
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Atomizatory jsou zdizeni schopna ipvadt analyt na volné atomy
v zakladnim energetickém stavu, jeZ jsou schopridcpeat zéeni ze zdroje. Podle
typu pouzitého atomizétoru roddjeme atomizaci na plamenovou (F— AAS)
a eletktrotermickou atomizaci (ET — AAS). VSechiypyt atomizatol Ize vyuzit i
generovani &avych slodenin, i kdyZz pro jejich atomizaci se taggji pouziva
kiemenny atomizator (QF — AAS).

Disperzni systéne tvaren zrcadly a monochrométorem (odrazndi#kou,
Sterbinami apod.). Vstupni &binou vstupuje paprsek do monochromatoru, kde dbpa
na ntizku, ktera rozklada zani do fiznych snéri podle vinovych délek. #iPvhodném
nataeni ntizky prochazi pes vystupni $tbinu GUzky pas spektra a dopada na detektor.

Detektor umoziuje pevod energie Zzéni na lépe ®ftitelnou veltinu,
neiastji na elektricky proud. V dnesni débse nejastji vyuZivaji fotondsolie
a polovodéové detektory. Funkce fotonasébije zaloZzena na ¥$im fotoelektrickém
jevu. Ri dopadu fotod na fotokatodu dojde k vyrazeni elektion katody a elektrony
jsou urychlovany elektrickym n&pm mezi jednotlivymi dynodami. iP dopadu
urychlenych elektroin na dynodu dochéazi k emisiétéiho pd@tu elektrori, které
dopadaji na anodil:*4>3

2.6.2. Lamberiv — Beeiiv zakon
Pri prachodu elektromagnetického ieai vhodné vinové délky vzorkem
dochazi k pohlceniasti tohoto zéeni. Mezi fivodnim tokem zé&ni @, a tokem zéeni
zmenseného absorpanalytem® plati Lamberiv — Beefiv zakon:
A=log®y/ d=x.c.|,
kde A je absorbancep je intenzita fivodniho toku zéeni, @ je intenzita
z&eni proSlého analytem, je atomovy absokmi koeficient,c je koncentrace analytu,

29,32

| je délka absormiho prostedi:
2.7. Techniky generovanigkavych slowenin
Techniky generovanikavych slodenin Ize rozdlit dle zpisobu, kterym

tyto sloweniny vznikaji na chemické (CHG), fotochemické (PHGelektrochemické
generovani (ECHG). N&stji pii generovani dochazi ke vzniku hydrid
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2.7.1. Chemické generovadkavych slotdenin

K tvorké hydridi dochazi redukci analytu tetrahydroboritanem sodnym
(NaBH,) v neutralnim a kyselém présti. Na tento zjsob generovani ma rusive vlivy
piitomnost analytu v nevhodné fo¥mro redukci, fitomnost heterogenni faze (uhlikaté
zbytky z biologickych materi) a pitomnost anorganickych ioint DalSimi
nevyhodami této metody je vysoka cena reditko ¢inidla a také jeho nestabilita, proto

je CHG stale vice nahrazovano EcEfG.

2.7.2. UV - fotochemické generovadkavych slodenin

V piitomnosti  nizkomolekularnich  organickych  kyselin QBOH,
CH3;COOH) dochazi sobenim UV zéeni k fjleméné nag. selentitanovych ionti na
tekavé slodeniny (nap. H.Se, selenokarbonyl), které jsou déle transportovany

k atomizatoru a detekovany pomoci ARS.

2.7.3. Elektrochemické generova#kdvych slodenin

Elektrochemické generovani je alternativni metodwipravy tkavych
hydridi, kde kredukci analytu, misto agobenim redukniho c¢inidla, dochazi
praichodem elektrického proudu v prissdi velmi ¢istych mineralnich kyselin. Tim
odpada moZznost kontaminace vzorku nedo&tatetistym reduknim cinidlem.
Vyhodami této metody jsou moznost dosaZzeni nizkihitu detekce a stanovitelnosti
a Uspora drahych redékich ¢inidel. ECHG Ize pouZzit v kombinaci &zanymi
analytickymi dete&nimi technikami, jako je AAS sikmennymi atomizéatory
(QF — AAS), AAS selektrotermickymi  atomizéatory (ETAAS), atomova
fluorescekni spektrometrie (AFS)¢i atomova emisni spektrometrie s indnk
vazanym plazmatem (ICP — AES}.

Zakladni reaéni mechanismus elektrochemického generovani hydsal
sklada zeif kroka probihajicich na povrchu katody. Nejprve doché&dégozici analytu
na povrchu elektrody a k redukci na oxidastav 0, v nasledujicim kroku dochazi
k reakci redukovaného analytu s atomarnim vodikemegpvanym na povrchu katody
za vzniku hydridu. Poslednim krokem je desorpceikgho hydridu z povrchu
elektrody®®
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2.7.4. Instrumentace pro ECHG-AAS

2.7.4.1 Elektrochemicka jiokova cela

V prostoru elektrochemické {gokové cely dochazi ke vznikwkiavych
slowenin. Cela je roztlena na d¥ zakladnicasti, na katodovy a anodovy prostor, které
jsou od sebe odteny iontow vyménnymi membranami (Nafion 117, Nafion 11&)
keramickou porézni trubici. Katodovy a anodovy fopdyva nejastji zhotoven
z plexiskla, teflonu nebo polypropylenu. Tyto pastod seba&asto byvaji odéleny
teflonovym tsnénim, aby byla zvySenadnost cely®®

Elektrody mohou byt ziznych material, katoda se négstji vyrabi
z platiny, olova, skelného uhliku, retikularnihebi€ého uhliku a pyrolytického grafitu.
V dtsledku silného oxidaniho prostedi @i elektrolyze je na vyrobu anody pouzivana
platina, ktera je zasthto podminek inertrif

Nejcasgji vyuzivanym typem cely je tenkovrstva elektrocheka cela

podle Lima a Brockmanna, uvedena na Obr. 3.1.

2.7.4.2. Transportni systém
Systém zajifujici privod anolytu a katolytu do elektrolytické cely je
tvoreny multikanalovou peristaltickou pumpou a transmani hadtkami. Rychlost

priatoku Ize libovol® meénit podle poZzadovanych podminek.

2.7.4.3. Atomizator

Atomizace hydrid miaze probihat &kolika zpisoby: atomizace v difznim
plameni Ar (N) — Hp, v elektrotermickém atomizétoru, v plaminku uirktemenné
trubice, ve vykivané kemenné trubici.

Atomizani krok by n€l sphovat ucita kritéria: kompletni femeéna
na volné atomy analytu, odolnost volnych atowici ptitomnym interfereritm, dlouh&a
doba pobytu volnych atolrv atomizatoru a minimalni Sum poz&df®

Jednim z pouzivanych dnlulatomizéatoi je elektricky vyhiivany Kemenny
atomizator ve tvaru ,, T* (Obr. 2.2.). Tento typ mitvatoru se sklada ze dvou na sebe
kolmych zakladnicktasti — pivodniho ramene a optického ramene, které se nachaz

v ose optického gticiho paprsku.
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LU s,
?/%1 o

Obr. 2.2. Elektricky vytivany kemenny atomizatot

2.7.4.4. Separator fazi

Separatory fazi slouzi k odldni plynnych hydrid a vodiku od kapalné
faze. Separatory fazi lIze ragid do nékolika skupin: membranové separatory,
separatory vyuzivajici rozdilu specifické hmotnoati separatory fazi s nucenym
odtahent?

2.7.4.5. Zdroj genetaiho proudu
Jako zdroj genetaiho proudu lze pouZit libovolny stabilizovany zdro

dostupny v laboratg umoziujici dosahnout péébného genetaiho proudu.

2.7.4.6. Nosny plyn
Nosny plyn slouzi k transportgkiavého hydridu do atomizétoru. Zdrojem
nosného plynu je tlakova ldhev obsahujitislpsny plyn. Nejastji pouzivané plyny

jsou argon a dusik. Rychlostipoku |ze regulovat podle p@tb analyzy.

2.7.4.7. Spojovaci material
Spojovaci material zajiije spojeni jednotlivyckasti aparatury. N&astji

je tvaren teflonovymi hadikami.
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3. Experimentalni ¢ast

3.1. Instrumentace

Pro experimentalnitast této bakal&ké prace byly pouzity nasledujici
pristroje a z#zeni:

Atomovy absorpni spektrometr VarianSPECTR AA-300A (Varian,
Australie). Zdrojem primarniho #ni byla vybojka s dutou katodou pro Se (Photron,
Australie). Pro maeni byl zvolen napajeci proud 6 mAfk& spektralniho intervalu
1 nm a vinova délka 196 nm.

Atomizace hydrid byla provadna uvnit kiemenného atomizatoru ve tvaru
,T* externé vyhiivaného na teplotu 950 °C jednotkou EHA 10 (RMR), umistného
v optické ose atomového absémfho spektrometru. Délka optického ramene 170 mm,
zUzenacéast uprosed o délce 60 mm s vhailim ptimérem 6 mm a prmmérem
piivodniho ramene 4 mm.

Jako zdroj genetaiho proudu byl vyuzit LPS 303 (Amrel, Taiwan).

Anolyt a katolyt byly ¢cerpany pomoci peristaltické kanalové pumpy
Masterflex (Cole Parmer, USA) s tygonovy#erpacimi hadikami.

Pritok nosného plynu byl regulovan pomociatokomeru 112-02 (Cole
Parmer, USA).

K odctleni vzniklych hydrid od matrice byl pouzit hydrostaticky separator

fazi laboratorni konstrukce.

3.1.1. Cela
V priabéhu mefeni této bakai&ké prace byla pouzita tenkovrstvditpkova
elektrochemicka genefai cela (Obr. 3.1.).
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Obr. 3.1 Tenkovrstva pitokova generani celd’
1 — anodovy prostor, 2 — katodovy prostor, 3 — dladva membrana,
4 — privod katolytu, 5 — odvod do separéatoru fazi a ardaru, 6 — olosna katoda, 7 —
platinova anoda, 8 —ivod anolytu, 9 — #deny kontakt anody, 10 — odpad

Tato cela je vyrobena z plexiskla, sklada se ad@tého a anodového
prostoru o vninich objemech 900 ul, které jsou od sebe¢hmiy pomoci Nafionové
membrany (Aldrich, USA). Ghpoloviny cely jsou pewhspojeny pomoci 6 Srotbpro
zvyseni &snosti je mezi obpoloviny cely vloZzeno teflonové&dreni. Anoda je tvéena
platinovym pliskem o tlou®e 0,3 mm (99,99 %, povrch 300 Mmrafina,CR), katoda
je tvorena oloeénym dratkem o giméru 1 mm (povrch 345 m 99,99 %, Good —

Fellow, Velka Britanie).

3.1.2. Aparatura pro kontinualni ECHG — AAS

Katolyt a anolyt byly givadény do tenkovrstvé [itokové cely pomoci
peristaltické pumpy a tygonovych haek. Po nasati vzorku byly h&ly vzdy promyty
Cistym roztokem katolytu. fdd vstupem do tenkovrstvéupokove cely byl do vzorku
(popx. katolytu) zava&h nosny plyn (argon). Na povrchu katody dochazelo
ke generovani selenovodiku za tvorby nadbytku wedWznikly hydrid byl unasen
pomoci vodiku a nosného plynu do separatoru faig, dochazelo k o@dteni plynné
a kapalné faze. Plynna faze byla vedena nosnyneplyio atomizatoru, kde dochézelo
za @itomnosti H a stop Q k atomizaci selenovodiku. Zbytky katolytu a anolprosié

celou byly odvadgny do odpadu.
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Aparatura pro kontinualni ECHG — AAS je na ObR.3.
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Obr. 3.2. Schéma aparatury pro kontinualni ECHG-AAS
1 — privod katolytu, 2 —fivod anolytu, 3 — katoda, 4 — anoda,
5 — peristalticka pumpa, 6 — tenkovrstvatpkova cela, 7 — ptokoner,
8 — nosny plyn, 9 — separator fazi, 10 — atomizétdr— odpad

3.2. Pouzité chemikalie

Zasobni roztoky Sea Sé&' o koncentraci 10 ppm bylyfipraveny gesnym
navaZenim standard(Sigma — Aldrich, USAgistota S& > 99,0 %, S& 99,999 %)
a naednim deionizovanou vodou na pebnou koncentraci. Deionizovana voda byla
pripravena zézenim Milli Qo us (Millipore, USA).

Pracovni roztoky pak byly fipraveny n&ednim zasobnich roztak
katolytem.

Jako anolyt byl pouzivan roztok 2M$0, (95 — 97 %) (Merck, Bmecko),
jako katolyt 0,5M roztok HCI (37 %) @stot Suprapure (Merck, &necko).

Reélné vzorky byly vybrany zipravki komegné dostupnych na trhu —
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GS Vitamin E, Selen, Zinek; GS Extra Strong Mutawnin; Med Pharma Selen;
Calibrum Multivitamin s mineraly a activinem.

K ¢isteni kiemenného atomizatoru a separatoru fazi byl pouzitok
kyseliny dusiné (Merck, Nmecko) zedéné v pondru 1:1 deionizovanou vodou.

Jako nosny plyn byl pouzivan 99,998 % Argon (Lifi@ehnoplynCR).
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4. Vysledky a diskuze

Tato bakalfska prace je za#ena na zkoumani moznosti stanoveni selenu
v potravinovych dopgicich, ve kterych se selen vyskytujetemych formach, zejména
jako S&’, S&' a ve forng kvasnic obohacenych selenem.

V prvni ¢asti prace byly hledany optimélni podminky elekiremického
generovani selenovodiku. Zggge optimalni podminky byly poté pouzity pro dalSi
meieni. Vyslednou citlivost stanoveni ovliovaly nasledujici parametry: koncentrace
HCI v katolytu a jeho pitokova rychlost, pitokova rychlost nosného plynu a velikost
vloZzeného genetaiho proudu. Nakonec byl praen vliv teploty na citlivost
stanoveni.

Za optimalnich podminek pro EcCHG byly pré&eny kalibr&ni zavislosti
pro S&' a S&. Z divodu relativié nizké citlivosti stanoveni $ea tedy vysokych
hodnot meze detekce a stanovitelnosti bytedpvlastnim réenim vzork potreba
optimalizovat pedredukci. V této praci byly zkoumanyizné postupy ifedredukce
pro zjiséni nejvhodwjSich podminek tohoto kroku. S pouzitim optimalizogho
predredukniho kroku byly ziskdny nové kalilinai zavislosti, ze kterych byly poté
zjisttny mez detekce, mez stanovitelnosti, citlivost, kapatelnost a linearni
dynamicky rozsah.

V zawrecne casti prace byly analyzovany jednotlivé vybrané gatrove
dophhky za &elem zjiS¢ni, zda Ize navrhnutou metodu pouzit pro stanowésahu

Sd’a Sé' v takovych vzorcich.

4.1. Optimalizace pracovnich podminek elektrochemik&ho generovani

Hlavnim cilem optimalizace byla snaha ziskat coyii citlivost a nejnizsi

hodnoty meze detekce stanoveni Se metodou ECHGS: AA
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4.1.1. Koncentrace HCI v katolytu

Prvnim zkoumanym parametrem byla koncentrace H@tolytu. Zavislost
absorbance na tomto parametru byla pfi@ma v rozmezi koncentraci HCI od
0,50 mol.dri? do 1,50 mol.dii a je vidst na Obr. 4.1. Z této zavislosti je patrné, Ze
nejvyssiho signalu bylo dosaZen#i Roncentraci HCI 0,5 mol.dif) proto byla tato
koncentrace zvolena jako optimalni a byla pouzitadalSi néteni.

Pri nizSi koncentraci HCI jiz klesla vodivost katalymatolik, Ze pouzivany
zdroj nedokéazal udrzet genénd proud (dalSi kiovy parametr) na nastavené hodnot
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Obr. 4.1. Zavislost absorbance na koncentraci HCI v katolytu

Var = 67 ml.min®, | = 1 A, W, = 1 ml.miri%, t = 950 °C, geqvi= 5 ppb
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4.1.2. Patokova rychlost katolytu

DalSim optimalizovanym parametrem bylaatpkova rychlost katolytu
(vzorku), kterd byla testovana v rozmezi od 0,6mim’ do 6,7 ml.miff. Graficky
zdznam je na Obr. 4.2. Z této zavislosti je patieése stoupajici ptokovou rychlosti
katolytu roste nagteny signal stale pomaleji. Pro dals¢iemi byla zvolena fitokova
rychlost 6,2 ml.mift jako kompromis mezi dosaZenou citlivosti a #pladu vzorku
a elektrolyft.
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Obr. 4.2. Zavislost absorbance naipskoveé rychlosti katolytu
Var = 67ml.miri’, 1 =1 A, Gar= 0,5 mol.dri?, t = 950 °C,eeqv)= 5 ppb



-29 -

4.1.3. Patok nosnéeho plynu

Jako inertni nosny plyn byl vyuzivan argonatBkova rychlost argonu byla
promgfovana v rozsahu od 8 ml.nfirdo 66 ml.mift. Graficka zavislost nateného
signalu je vidt na Obr. 4.3. Ztéto zavislosti je patrné, Ze y&ho signalu bylo
dosaZeno i pritoku 57 ml.mint, kdy byl nej&inngjsi transport HSe do atomizatoru.
P vySSich péitocich argonu jiz absorbance klesala vliventedéni Se v plynné fazi

a také urychlenim odvodu analytu z drahgticiho optického paprsku.
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Obr. 4.3. Zavislost absorbance naiposku nosného plynu
=1 A, Vkat = 6,2 ml.min, g = 0,5 mol.dni#, t = 950 °C, geqv)= 5 ppb
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4.1.4. Generani proud

DalSim optimalizovanym parametrem byl gedafaproud, ktery byl
proméfovan v rozmezi od 0,5 do 1,5 A. Zwibdu poteby vysusSeniiivodniho ramene
atomizatoru doSlo k posunuti jeho &&iho vyhivani a nepoddo se ho umistit
do pivodni polohy, proto jsou tyto vysledkyipstejnych odpovidajicich podminkach
nizsi, jak je vidt na Obr. 4.4. Z této zavislosti je patrné, Ze mmatniho signalu bylo

dosazenoip genergnim proudu 1,3 A.
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Obr. 4.4. Zavislost absorbance na hodhgeneraniho proudu
Var = 57 ml.min', g = 6,2 ml.mint', Gee= 0,5 mol.dn?, t = 950 °C,
Cse(v)= 5 ppb
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4.1.5. Teplota vyhivani

Poslednim testovanym parametrem v rozmezi od 8%y 000°C byla
teplota vyltivani atomizatoru. Graficka zavislost n&enych hodnot je na Obr. 4.5.
Z této zAavislosti je patrné, Ze teplota ¥ylani atomizatoru nema az do teploty 975°C
vliv na poskytovany signal.iPteplo& nad 975°C dochazi ke snizeni citlivosti. Jako
optimalni teplota byla pro dalSi &eni zvolena hodnota 950°C, kterd je pro toto

stanoveni obvykla.
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Obr. 4.5. Zavislost absorbance na teglet/hiivani atomizatoru
Var = 57 mlL.mir', e = 6,2 ml.mift, 6= 0,5 mol.dr®, 1 = 1,3 A,
Cse(v)= S ppb



-32-

4.2. Fredredukce

Z divodu vysoké meze detekce a stanovitelnosti prd' ®gla ped
promeienim kalibr&nich zavislosti optimalizovana ierdredukce. Nejprve byla
provedena v progdi 4,7M HCI dleclanku **. Roztok S& o koncentraci 10 ppm byl
zahivan na teplotu 90 °C po dobu 60 minut. Tato kotreee kyseliny nebyla
dostaténa pro zredukovani veskerého’Seroto byla zvySena koncentrace HCI. Druhy
zpasob gedredukce byl prové&d v prostedi 6M HCI, ostatni parametryquredukce
zustaly nezminény. Kalibrani zavislosti pro jednotlivé Zjgoby gedredukce jsou
priloZeny na Obr. 4.6. Pro redredukci vzorik obsahujicich S& byla pouzita
predredukce v prostdi 6M HCI. Po provedenii@dredukce byly ziskané hodnoty
porovnany s natttenymi hodnotami pro $e Fti porovnani bylo zjidno, 7e S¥
poskytuje niz&i signal, proto byla proveden@dvedukce také u 8e Provedenou
predredukci bylo osfeno, Zecast S& ve standardu samovdrzoxidovala na Sé.
Porovnani nagienych zavislosti je znazammo na Obr. 4.7. ieéd vlastnim réenim

kalibratnich zavislosti byla vzdy proveden&gredukce obou forem selenu.

1,500 - . . .
A ®  piedredukce v 6M HCI ' ' '

A predredukce v 4,7M HCI
1200} @ bez pfedredukce

0,900

T

0,600

0,300

T

0,000

T

1 . 1 . 1 . 1 . 1
0 75 150 225 300

¢ [ppb]

Obr. 4.6.Kalibrasni zavislost pro jednotlivé Aigoby fedredukce Sé
Var = 57 mlL.mir', et = 6,2 ml.min', 6= 0,5 mol.dn, 1 = 1,3 A, t = 950°C
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Obr. 4.7. Kalibrasni zavislost S& a S&' pred redukci a po redukci
Var = 57 ml.mif’, Vi = 6,2 ml.mint, gee= 0,5 mol.dn®, | = 1,3 A, t = 950 °C

4.3. Kalibrace

Po zjiseni optimélnich podminek pro elektrochemické gené&éndvithSe
a pedredukce S& na S& byly prontteny kalibra&ni zavislosti pro Sé a S€'.
Z davodu poskozeni Nafionové membrany byly po jejim egémi prongieny nove
kalibrasni zavislosti S& a S&' po pedredukci, které byly vyuZity pro stanoveni
realnych vzork.
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4.3.1. Kalibrace Sé
Kalibrasni zavislost S¥ byla prongiena vrozsahu 1 a? 200 ppb. Jeji

linearnicast je uvedena na Obr. 4.8.

T T T T T T T
A 0,800 - 1
0,600 - -
0,400 - 1
0,200 - 1
A =0,0078c - 0,0175
0,000 R =0,9996 -
1 . 1 . 1 . 1 . 1 . 1
0 20 40 60 80 100

¢ [ppb]

Obr. 4.8. Linearni¢astkalibrasni zavislosti pro stanoveni %e
Var = 57 ml.min', i = 6,2 ml.mift, 6= 0,5 mol.dri?, 1 = 1,3 A, t = 950°C

Z uvedené kalibgai zavislosti byly uteny mez detekce 5,6 ppb a mez
stanovitelnosti 13,4 ppb 8e Pro koncentraci $e 50 ppb byla také stanovena

opakovatelnost (1,2 %), vyjéha jako relativni stmodatna odchylka v procentech.
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4.3.2. Kalibrace S
Kalibraini zavislost S byla prongiena vrozsahu 1 az 200 ppb. Jeji

linearnicast je zndzorna na Obr. 4.9.

T T T T T T T
0,300 -
0,240 -
0,180 -
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0,060 -
A =0,0062c - 0,0054
R =0,9996
0,000 -
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 10 20 30 40 50
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Obr.4.9. Linearnicast kalibr&ni zavislosti pro stanoveni $e
Var = 57 mlL.mir', g = 6,2 ml.min', 6= 0,5 mol.dn, 1 = 1,3 A, t = 950°C

Z této kalibr&ni zavislosti byly stanoveny mez detekce 2,7 ppmez
stanovitelnosti 6,8 ppb. Pro koncentracl'Seppb byla utena opakovatelnost (1,5 %),
opet jako relativni smrodatna odchylka.

Tab. 4.3. shrnuje zékladni charakteristiky stanovée’ a Sé&'. Fi
vzajemném porovnani mezi detekce, mezi stanoviglacaitlivosti nebyly pozorovany
piilis vyznamné rozdily, je vSak mozné vyslovit damku, Zze @vodni substance
selenéitanu byla pravépodobré nespravia skladovana, proto byly pro stanoven{'Se

dosazeny nepatérhorsi hodnoty.
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Tab. 4.3.Porovnani charakteristik stanoveni{'Sa S¢'

Se’ se”
LOD (ppb) 5,6 2,7
LOQ (ppb) 13,4 6,8
citlivost (ml.ng") 0,0078 0,0062
opakovatelnost (%) 1,2 15

LDR (ppb) 13,4 — 100 6,8 — 50

4.4. Analyza praktickych vzorkia potravinovych doplhiki

Po optimalizaci pracovnich podminek a p&emi kalibr&nich zavislosti
bylo piistoupeno k analyze realnych vzork- potravinovych dopki obsahujicich
selen. Zvolené dopky jsou kometné dostupné bez Iékského pedpisu. V této
bakal&ské praci byly analyzovany 4 reélné vzorkijelited vzork je shrnut v Tab. 4.4.
Obsah selenu v kazdém vzorku byl stanoven ve dpakavanich.

Prvni vzorek obsahujici seléian sodny byl rozkladan dwma zpisoby.
Prvnim zpgisobem bylo rozpushi poZzadovaného mnoZstvi tablet v destilované yod
druhym zgisobem rozpushi v 6M HCI a nasledhzalivani po dobu 60 min na 90°C
za (telem predredukce fipadného S8.

Zbylé i vzorky obsahujici selenan sodny Dbylyfigpaveny vzdy
rozpusénim pozadovaného mnozstvi tablet v 6M HCI aizetmy po dobu 60 min na
90°C. Timto krokem byla zajiéta redukce Séna S¥'.

Tab. 4.4.Prehled reélnych vzortk

Deklarovany
Vzorek Forma Seobsah [ng.tht] Vyrobce
E.S. Multiv. v 55 GS
Vit. E, Se + Zn Vi 50 GS
Selen Vi 100 Med Pharma
Multivitamin \ 50 Calibrum

Nametené hodnoty pro jednotlivé vzorky jsou shrnutywae. 4.5.
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Tab. 4.5.Nangtené hodnoty pro realné vzorky

Standardni fidavek Kalibragni piimka

Co CN (sP) Cr (sp) CN (K) Cr (k)
Opak. Av; As [ng.ml* [ng.ml" [ug.tbi’] [ng.ml*] [ng.tbr]

E.S. Multiv.
(H20) 0,108 0,227 2,75 2,75 55,0 1,64 32,8

1

2 01200,173 2,75 6,79 135,8 1,80 35,9
E.S.Multiv. 1 0,470,228 2,75 5,55 110,9 2,15 43,0

2 0,0880,269 2,75 1,49 29,9 1,38 27,6
Selen 1 0,0040,370 3,00 0,10 1,6 0,45 7,2

2 0,008 0,317 3,00 0,23 3,8 0,64 10,6
Vit. E,Se+Zn 1 0,0160,401 3,00 0,38 6,1 1,01 14,8

2 00310412 3,00 0,72 12,0 1,72 28,7
Multivitamin 1 0,081 0,263 3,00 3,90 65,1 4,10 68,4
2 0,0790,273 3,00 3,58 59,5 4,00 66,5

Ayz — absorbance vzorku bez standardnihdd@vku, Ap — absorbance vzorku se
standardnim pgdavkem, @ — a‘ekavana koncentrace Se,y Gspy — nangrena
koncentrace Se metodou standardniki@gvku, G sp)— nangrena koncentrace Se na
tabletu metodou standardnihaigavku, G «) — nan#ena koncentrace Se metodou
kalibracni kivky, G «) — nam#rena koncentrace Se na tabletu metodou kadiira
krivky, Opak. — opakovani

Na stanoveni selenu metodou ECHG — AAS maji velky anorganicke
interferenty, které lze roztit do i hlavnich skupin: silna oxidai cinidla, ionty
piechodnych a vzacnych privka ostatni hydridotvorné prvky. Ne&pgi rusivy vliv maji
ionty piechodnych kof, zejména zh a CU'. Interferencedchto ionti zavisi na jejich
koncentraci v roztoku. Tento vliv se¢zaa projevovat tehdy, je — li pamkoncentraci
Se a Cli (zn") 1:100. Snizen citlivosti mohou isobit také sodné a Zelezité ioffy.

K dalSimu sniZeni citlivosti vedgifpmnost mastnych latek a nedokonalé
rozpuséni organické matrice, cozibe zmsobit sorpci Se a tim dojde k zamezeni jeho
detekce pomoci ECHG — AAS.

V této bakaléské praci byly pouzity dva vzorky multivitantirod riznych
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vyrobai. Prvnim vzorkem byl GS Extra Strong Multivitamidsahujici selegitan
sodny. Tento vzorek bylfpravovan rozpughim gislusného pétu tablet v destilované
vodk, druhym zfisobem bylo rozpu&ti tablet v 6M HCI a zatti na 90°C po dobu
60 min. V obou fipadech doSlo k nagfeni riznych koncentraci selenu. Tyto hodnoty
byly ovlivnény nerozpu&nou matrici, kdy prawigpodobrg doSlo k sorpci selenu
nacastice matrice. Dalsi sniZzeni citlivosti bylaigpbeno fitomnosti ZH a Cl, které
se vyskytuji vtabletich ve vysoké koncentraci vevisani s koncentraci selenu
(Cznany = 10 mgl/tbl, euay = 1 mg/tbl, geqvy = 55ug/tbl). K dalSimu snizeni citlivosti
mohla veést fitomnost Zelezitych iofdf které jsou satasti oxidu Zelezitého
pouZivaného jako barviva do tabfét.

Druhym vzorkem byl Calibrum s multivitaminem aigictem. Vzorek byl
rozpoustn v 6M HCI a zakvan. V pfibéhu zaftivani doSlo k rozpuéhi prevazného
mnozZstvi matrice¢imz byl sniZen jeji vliv na stanoveni Se. Toto steami mohlo byt
ovlivnéno pritomnosti Z#i a CU', ale v tomto fipravku se nenachézeji v tak vysoké
koncentraci, jako uiiedchoziho vzorku, proto byl tento vzorek oviwnnterferencemi
nejmer.

Tretim vzorkem byl vzorek Med Pharma Selen, kteryrbygboustn v 6M
HCI a zaliivan stejnym zfisobem, jako fedchozi vzorky. Festoze byl vzorek za@ivan
v silné kyselém prosedi, doSlo pouze k minimalnimu rozpimst tablet. Z tohoto
davodu doslo k minimalni detekci selenu ve vzorkueBetistal navazan néasticich
matrice a tim byla znemo&na jeho detekce.

Poslednim vzorkem byly kapsle GS Vitamin E, Selémek. V €chto
kapslich se jako naspouzivaji fizné druhy oldj (palmovy, kokosovy, sojovy) aeli
vosk. Po rozpushi kapsli v 6M HCI a nasledném zakani, Zistala na povrchu vrstva
mastnych latek, které apobuji snizeni citlivosti stanoveni selenu. Po odiebtéto
vrstvy a prondieni vzorki bylo zjiS€no, Ze pevaznacast selenu istala navazana

na €chto odebranych mastnych latkach.
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5. Zavwr

Predkladana bakalskd prace se zabyva stanovenim selenu pomoci
elektrochemického generovarikavych slodenin ve spojeni s atomovou absorp
spektrometrii.

V prvni ¢asti této prace byla provedena optimalizace pracbvpodminek
elektrochemického generovani selenovodiku. Po ealeaptimalnich podminek byly
provedeny iizné zfisoby fredredukce S&, ktery nebylo moZné detekovat pro nizkou
citlivost jeho stanoveni bezgrredukce.

V dal&i sasti prace byly progteny kalibrace pro $a Sé&' byly zjistny
zakladni charakteristiky jejich stanoveni.

V zawrecne c¢asti této prace byly govany obsahy Se v realnych vzorcich
navrhovanou metodou. Vysledky byly ziskany metodstandardniho ifdavku
a metodou Kalibrni kiivky. U ziskanych vysledk byl diskutovan vliv moznych
interferenci na stanoveni selenu metodou EcCHG —.AAS
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