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1. Uvod

V roku 1972 bolo dokédzané, Ze selén je zdkladnou zloZkou
enzymu glutation peroxidazy (GSH-Px), ktory sa vyskytu-
je v cytoplazme a mitochondridch’. GSH-Px zabrafiuje oxidé-
cii hemoglobinu a hemolyze ¢ervenych krviniek peroxidom
vodika tym, Ze riadi jeho redukciu na vodu. Seléntiez kataly-
zuje reakcie intermedidlnych metabolizmov a zaistuje krvny
metabolizmus v pe€eni. Je sicastou imunitného systému, rea-
guje s tazkymi kovmi (Hg, Cd, As, Pb), priCom vznikaju
nerozpustné selenidy tychto kovov, ¢im zabratiuje otrave or-
ganizmu.

Selén sa moéze vyskytovat vo forme anorganickych aj
organickych zlic¢enin. V anorganickych zli¢enindch sa vysky-
tuje v oxidacnych stupnioch -11, 0, +1V a +VI, pricom prevlada-
juce oxida¢né stupne s +IV a +VI. V organickych zlu¢eninich
je prevlddajicim oxidaénym stupiiom -11. MéZe ist o metylo-
vané formy alebo aminokyseliny, v ktorych selén nahradza
siru (selenocystein, selenocystin, selenometionin a selenome-
tylselenometionin).

Zemska kora obsahuje priemerne 0,05-0,09 mg.kg selé-
nu’. Vyskytuje sa va&sinou spolu so sirou a v loZziskich nie-
ktorych sulfidov kovov’'*. Obsah Se v prirodnych vodach® sa
pohybuje medzi 0,1-400 mg.l’], \ pédaché medzi 0,06-1,8
ng.g‘l. Obsah Se v atmosfére zavisi od lokality, v ktorej je
merany. V mestdch a na vidiekuwje to 0,27-8,3 ng.m“3, pri
mori”"0,016-0,43 ng.m™. Akumuldcia Se zdvisi od environ-
mentdlnej matrice’, klimatickych faktorov a pH. MnoZstvo
selénu uvolneného do atmosféry bolo v roku 1983 odhadnuté
na 6320 ton!!. Hlavné zdroje s spalovanie uhlia, vyroba Cu,
Ni[l.[Za lelz.
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V priemysle sa seléna jeho zlu€eniny pouZivajt pri vyrobe
polovodicov, skla, plastov, farbiv, gumy a keramiky. V polno-
hospodarstve mozno niektoré zluceniny selénu vyuzit' ako
insekticidy a fungicidy. Mnohé zluceniny selénu maju svoje
vyuzitie aj v medicine ako ucéinné zlozky prostriedkov pre
odstrafiovanie lupin. Rddioaktivne znaeny selén v selenome-
tionine ma svoje obmedzené pouzitie pri diagnostike réznych
druhov zhubnych nddorov’.

Uz pred rokom 1957 sa zistilo, Ze na Zivy organizmus mé
negativny vplyv nielen nadbytok selénu?, ale aj jeho nedosta-
tok'®, Nedostatok selénu narusuje antioxidaény systém bu-
niek, ¢o méze viest k dysfunkcii mozgu, srdcovo-cievneho
systému, pecene, svalov. Je tieZ preukdzand vy$Sia umrtnost
na hypertenziu, ischemické choroby a choroby artérii. Znize-
nie aktivity GSH-Px nedostatkom selénu md za nésledok
zniZenie imunity a vznik mnohych ochoreni, ako su cysticka
fibréza, skleréza multiplex a podobne. Robinson a Thomson'*
zoradili choroby sudvisiace s nizkym obsahom selénu do pre-
hladnej tabulky, v ktorej spominaji (okrem uz uvedenych)
hemolytickd anémiu, neplodnost’, rakovinu a mnohé dalSie.
Uspcﬁné lie¢ba poddvanim prepardtov obsahujucich selén po-
ukazuje na to, Ze selénje vo vyzZive potrebny. Velkd odozvu
vyvolalo tiez zistenie, Ze selén pdsobi ako inhibitor réznych
druhov zhubnych nddorov. Pripady spojené s nadbytkom se-
lénu sa vyskytuju predovsetkym u pracovnikov vystavenych
vdychovaniu selénovych dymovlﬁ‘ ‘% Symptémy, ktoré sapre-
javili pri otrave selénom boli: podrazdend sliznica, traviace
problémy a ¢revné poruchy, nespavost, zvySend teplota tela,
bolest' hlavy, nevolnost a zvracanie, zdvraty, malatnost a mno-
hé dalsie.

Niektoré prace poukazuju na to, Ze selén vo vysokych
ddvkach pdsobi nielen toxicky, ale vykazuje aj mutagénne
a teratogénne udinky’.

Pre stanovenie Se metédou AAS je mozné pouzit
plamenovu techniku (FAAS), techniku elektrotermickej
atomizicie (ETAAS) a techniku generovania hydridov
(HGA-AS). Pri dédvkovani suspenzie tuhej vzorky do grafito-
vej kyvety hovorime o tzv. slurry technike (SL-ETAAS).
Techniku generovania hydridov s atomizaciou hydridov
v grafitovej kyvete (HG-ETAAS) moZno uviest ako osobitné
spojenie.

Stanovenie selénu FAAS je sprevddzané mnohymi pro-
blémami a detekéné limity uvedenej metody st vysoké. Obsa-
hy selénu leZia ¢astokrat hlboko pod medzou stanovitelnosti
beznej plameiniovej techniky. Hlavnd pozornost je preto ve-
novand predovSetkym technike elektrotermickej atomizacie
a technike generovanie hydridov, ktoré patria k najpouZziva-
nej$im technikdm atémovej absorpénej spektrometrie pre sta-
novenie selénu v biologickom materidli a vo vzorkach Zivot-
ného prostredia.
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2. Stanovenie selénu technikou

elektrotermickej atomizacie

V roku 1975 Ediger"” vyvinul postup tGpravy matrice vzor-
ky, ktory nazval ,,modifikdcia matrice”. Analyt, v tomto pri-
pade selén, ktory je povodne prchavejsi ako matrica, v ktorej
sa nachadza, je chemicky a tym aj teplotne stabilizovany
a zadrziavany v atomizatore v priebehu pyrolyzy, pri ktorej
dochadza k odstrdneniu rusivej matrice.
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Pre termicku stabilizdciu selénu bolo opisanych mnoho
chemickych modifikatorov. K najpouzivanej$im modifikdto-
rom v poslednych rokoch patri Pd. Dusi¢nan palddnaty pouZili
vo SVO]CJ praci pre stanovenie Se, ale aj As, Sb a Sn Tsalev
a kol.? Vplyv palddia, ktory bol pozity ako modifikator pri
stanoveni selénu v fudskom sére, na povrch grafitovej kyvety
Studovali Nishimura a Tominaga®'. Porovnanie vplyvu Pd ako
chemického modifikatora pre stabilizdciu Se v krvnej plazme
a vo vode bolo opisané v praci Gammerlgaarda a Jonsa.”.
Pouzitie Pd spolu s reduk¢nymi ¢inidlami bolo pouZzité pre
stanovenie Se v krvi®™ a v krvnom sére alebo plazme ",
Vplyvy interferujticich prvkov (Na, K, Mg a Ca) a Pd ako
chemického modifikatora na aktivaénu energiu Se pri elektro-
termickej atomizacii hodnotili Mazzucotelli a Grotti®. Ko-
loidné palddium navrhli a pouzili vo svojich pracach Volynsky
a Krivan®"?®

Rozli¢né mnoZstva Ni a Pd testovali pri stanoveni selénu
ETAAS v krvi a mogi Radziuk a Thomassen®. S tymito, ale
aj s mnohymi dal§imi modifikdtormisa mozno stretnit v pra-
ci Johannessena a kol.”” Laborda a kol.”' $tudovali vplyv
Ni(NO,), a Pd(NO,), na hlavné zligeniny selénu v modi - a to
seleni¢itan a trimetylseléniovy i6n. Pre Specidciu Se v mo¢i
vyuzili v dal$ej praci’® spojenie HPLC (vysokotiéinna kvapa-
linova chromatografia) a ETAAS.

V mnohych pracach bolo opisané pouzitie zmesnych mo-
difikdtorov. Napriklad zmes Ni(NO,), + NH,NO, pre sta-
novenie Se v morskej vode opisali Liang a kol.”" Uvede-
ny modifikdtor vedie ku kvantitativnej stabilizacii selénu do
1300 °C. Poukazali tiez na to, ze modifikdtor redukuje inter-
ferencie sposobené ostatnymi zlozkami pritomnymi v morskej
vode. Zmes Pd(NOx), + Mg(NO,), pouzili vo svojej praci
Welz a kol.” Rovnaku zmes spolu s kyselinou askorbovou
pouzili Chakrabarti a kol.” pri analyze vzduchovych Castic
zachytenych na poréznom elektrografite, ktory bol ndsledne
vloZzeny do modifikovanej HGA-500. Cu(NO )+ Mg(NO,),
vyuzili pri stanoveni Se v sére Néve a Molle- 36 Pri rovnakom
stanoveni pouzili Morisi a kol.,”, Daher a Vanlente38 zmes
Cu(NO,), + AgNO.+ Mg(NOQ7 Pre stanovenie Se v moci
pouzili Drake a Ham”Pd(NO ),+Mg(NO,),+ Ba(NO,),. Rob-
les a Aller® pouzili pri rovnakom stanoven{ zmes Ni(NO,), +
Sr(NO,),. Uviedli, ze vo vodnych $tandardoch bolo mozné
pouzit teplotu termického rozkladu 1400 t a v zriedenom
moti 900 °C. Zmesi dusi¢nanov Cu/Ni, Pd/Mg, Pt/Mg, Pt/Ni
a Pt/Cu pouzili vo svojej §tudii Liu a kol.*" pre potladenie
interferencii spésobenych K, P, Ca, Mg, Mn, Zn a Fe. Najlep-
Sie vysledky boli" dosiahnuté pri pouziti zmesného modifi-
katora obsahujiiceho Pt a Ni. Stanovenie Se v moc¢i v nadbyt-
ku PO} opisal Leblanc’, Pre stanovenie pouZil rozklad so
zmesou HNO,-H,0,. Ako modifikdtor matrice bol pouZity
Cu(NO,), + Mg(NO,),.

Minoia a kol.* sa zaoberali stanovenim mnohych stopo-
vych prvkov (medzi nimi aj Se) nachddzajicich sa v referen-
&nych materidloch telovych tekutin a tkaniv. Rozdiskutovali
vplyv jednotlivych krokov tpravy biologického materidlu
a vplyv roéznych pouZzitych modifikdtorov. V praci Tsaleva
akol.* bola 3tudovand termick4 stabilita niektorych prcha-
vych prvkov (medzi nimi aj Se) v rozlozenych biologickych
materidloch, rozpustenych vlasoch a v zriedenom mo¢i za
pouzitia zmesnych modifikatorov obsahujticich palddium a vol-
fram. Bulska a Pyrzynskaﬁ porovnali nikel, med a palddium
ako chemické modifikdtory pre stanovenie selénu, ktory bol
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vo vzorke pritomny v roznych oxidaénych stupiioch. Iridium
ako chemicky modifikator pre stanovenie Cd, Pb a Se v roz-
loZenej krvi pouzili vo svojej praci Rademeyer a kol.#¢ Volyn-
sky a Krwanﬂzist’ovalivplyv Pd, Pt, Rh, Rualrnastabilizaciu
Se. Vplyv vépnika na atomizaciu Se bol Studovany v praci
Allera®. Ako modifik4tor matrice bolo pouZité Pd samostatne,
ale aj v kombinacii s Hg a Cd. Pre stanovenie As (I11), As (V),
Bi (II1), Sb (III), Sb (V), Se (IV), Se (VI), Sn (IV) a Te (IV)
ako aj pre niektoré alkylované druhy As a Sn testovali Tsalev
a kol.* platformy upravené zmesou Ir/W a Ir/Zr.

Pri stanoveni Se vo vodéch je v mnohych pripadoch po-
trebné pouzit pred stanovenim prekoncentraéné techniky, pre-
toze obsah Se vo vode je velmi nizky. Metody, ktoré moZno
pouzit, vyuZivaju extrakciu tuhou fazou (SPE), kvapalinovu
extrakciu (LC), chromatografické kolony, komplexaciu a spo-
luzrazanie. Extrakciu tuhou fizou za pouzitia ditiokarbamato-
vej polyuretdnovej peny pouZili vo svojej praci Arpadjan
a kol.” na prekoncentriciu stopovych mnozstiev As, Bi, Hg,
Sb, Se a Sn z vodnych vzoriek pred ich stanovenim ETAAS.
Meranie bolo robené po rozpusteni sorbovanych analytov
v izobutylmetylketéne. Meng a kol.”' pouZili extrakciu dietyl-
ditiokarbamatom (DDC), ktory bol rozpusteny v chloroforme,
Organicku fizu odparili a odparok rozpustili pred stanovenim
ETAAS v kyseline dusi¢nej. Kubota a kol,” pouZili pre roz-
klad organickej matrice v porodnych voddch rozklad s KMnO,,.
Po vytvoreni komplexu Se s Bizmutiolom II bol komplex
zadrzany na aktivovanom uhli. Po membrédnovej filtricii bolo
aktivované uhlie s komplexom dispergované do vody a PdCl,
bol pridany ako modifikdtor. Selektivne stanovenie Se (IV)
a Se (VI) v odpadovych vodach ETAAS bolo opisané Kashi-
wagim a kol,” Metéda bola zaloZzend na redukénom zrézanf
Se (IV) s kyselinou askorbovou alebo SnCl, a Se (VI) so
siranom hydrazinia na telirovom kolektore,

Hlavna pozornost' pri stanoveni Se je venovand biologic-
kym materidlom a roznym &astiam potravinového refazca.
Porovnanie pouzitia otvorenych a uzavretych nddob pre mi-
krovinny rozklad obilnych vzoriek pre stanovenie Pb, Cd, Cu
a Se technikou ETAAS bolo opisané v praci Gawalka a kol.**
Pri mikrovinnom rozklade v uzavretych nadobach pouzili
HNO; a pri otvorenych zmes HNO,-H,0O,. Dva rozkladné
postupy pre stanovenie Se v blologlckych ‘vzorkéch porovnali
tieZ Ducros a kol.” Mikrovinny rozklad pouZili pre stanovenie
stopovych prvkov (As, Hg, Zn, Pb a Se) v mo¢i Horng a Kiin,°
Mikrovinny rozklad pouzili pre stanovenie Se v rybich tkani-
vach ETAAS tieZ Arruda a kol.” Stanovenie Se a Hg v Tud-
skych obli¢kdch a ich vzdjomny vzfah bol zistovany v praci
Drascha a kol.* Stanovenie Se v ludskom mozgu ETAAS
opisali Ejima a kol.”” Homogenizacia v kombinAcii s &iastko-
vym enzymatickym rozkladom bola pouZitd pre uvolnenie
selénu z biologickych matric v praci Tana a Marshalla®.

Saeed a kol.*' stanovili Se bez destrukcie organickej mat-
rice. Krvné sérum ddvkovali priamo do grafitovej kyvety
a pouzili nikel ako modifikidtor matrice. Metoda nebola vhod-
nd pre stanovenie selénu v celej krvi, pretoZe dochéadzalo
k spektrdlnym interferencidm, ktoré boli spésobené velkym
mnozstvom pritomného Zeleza. Priame stanovenie Se v sére
opisali tieZ Van Dael a kol.” Gardiner a kol.” zriedili vzorky
krvného séra a krvnej plazmy 1 : 2 v/v zmesou Pd(NO,),—Tri-
ton X-100.

Biologick4 matrica predstavuje komplexnd matricu, z kto-
rej je potrebné Se Castokrdt izolovat. K najpouzivanej$im
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separaénym metédam v tejto oblasti patri kvapalinova extrak-
cia, ale mozno tiez vyuzit kolénovii chromatografius réznymi
typmi nédplni. Néve a Hanocq”' pouzili pre izolaciu selénu
z krvnej plazmy a erytrocytov jednoduchu extrakénu techni-
ku. Po rozklade Se (IV) zreagoval s 4-chloro-1,2-diaminoben-
zénom, ktory bol rozpusteny v toluéne. Extrakciu pri stanoveni
selénu vyuzil tiez Ishizaki™, ktory pre vytvorenie cheldtu
pouzil ditizon a komplex extrahoval do tetrachlérmetdnu.
Kvapalinovu extrakciu urychlenu ultrazvukom pre separdciu
selénu z biologickych vzoriek bohatych na fosfor pred ETA AS
stanovenim opisali Mierzwa a kol. % Pre porovnanie pouzili
rozklad so zmesou HNO,-HCI-H,0,. V préci Li a kol.” bola
pre separdciu selénu z morskych biologickych vzoriek pouzitd
extrakcia s etanolom a s CH;COCH,. Extrakt bol zmieSany
s PdCl,(fenylCN), - ¢o bol chemicky modifikétor pre stano-
venie selénu.

Rozlienie jednotlivych foriem selénu je velmi ddélezité,
pretoze Se (IV) je toxickej§i ako Se (VI) a Se (-11)*, Kvapali-
novu chromatografiu pre separdciu seleni¢itanu a selenome-
tioninu v spojeni s ETAAS opisali Laborda a kol.”

Harrison a kol.”” zistovali rozdelenie Se v krvnom sére,
pricom pre Specidciu pouzili afinitnii chromatografiu. ETAAS
pouzili pre stanovenie Se v separovanych frakcidch. Rozdele-
nie bolo 53 % v selenoproteine P, 39 % v glutation peroxidaze
a9 % v albumine. Pre $pecidciu selénu opisali Marchante-
gayon a kol.”' off-line spojenie HPLC a ETAAS a on-line
spojenie HPLC a HGAAS. Na modifikovanej koléne didode-
cyldimetylaménium bromidom (DDAB) boli reverzno-fizo-
vym mechanizmom separované: seleniCitan, selénan, seleno-
cystin, selenometionin a selenoetionin. Pre stanovenie seleni-
¢itanu, selénanu, selenocystinu a selenometioninubolo v préci
Gilona a kol.”” vyuzité spojenie HPLC-ETAAS. Pre HPLC
separdciu pouzili idnovovymenné koldny.

Prehladny ¢lanok o pouziti ETAAS pri Specidcii Cr, Pb,
Sn, Cu, As, Al, Cd, Zn, Fe, Ni a Se vo vodach, biologickom
materidli, v pode a sedimentoch bol opisany Dasom a Chakra-
bortym”,

3. Stanovenie selénu technikou dédvkovania

suspenzie

Vicsina publikécii venovanych stanoveniu selénu ETAAS
vyuziva stanovenie po rozklade tuhych vzoriek. Aj napriek
tomu, e mozno hovorit o pokrokoch v pouZiti suspenzif
v ETAAS™”, je opisanych iba par Stidii, ktoré sa venuju
stanoveniu selénu v ,,slurry” vzorkdch.

Ebdon a Parry’® stanovovali Se vo vzorkdch uhlia, Brad-
shaw a Slavin’’ analyzovali tletové popoleky, Wagley a kol.”
mlieko a Bendicho a Sancho” miiku, Stanovenie anorganic-
kého selénuv prirodnych vodach po prekoncentracii na iénovo
vymennej koléne opisali Kubota a Okutami®’, pri¢om do ky-
vety davkovali suspenziu. Januzzi a kol."" pouzZili slurry tech-
niku pre stanovenie Se vo vzorkdch ryb. Pre porovnanie po-
uzili mikrovinny rozklad. Systém vyuZzivajici bublinky argo-
nu pre homogenizaciu slurry vzoriek bol opisany Garciom
a kol.*” Cielom opisanej price bolo vyvinuf slurry postup pre
rychle stanovenie selénu v morskych produktoch. Pre porov-
nanie bola pouZitd technika generovania hydridov. Ddvkova-
nie tuhej biologickej vzorky do grafitového atomizidtora po-
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uzili vo svojej prdci Minami a kol.** Roztok Pd obsahujuci
3 mol.l” H,SO, alebo 0,1 mol.I"! HNO; bol pouzity ako mo-
difikator matrice. TieZ bol pouzity rozklad v muflovej peci pri
600 °C. Pre stanovenie Pb, Tl a Se v slurry vzorkach pouzili
Chen a Jackson zmesny modifikdtor* Pd(NO,), + Mg(NO,),.
Cabrera a kol.* opisali slurry stanovenie Cd, Cu, Fe, Pb a Se
v ovoci. K &erstvému ovociu pridali Triton X-100 a 10 g
zirkonu a zmes bola trepand az do vytvorenia suspenzie.
Presnost a spravnost bola overena mikrovinnym rozkladom.
Garcia a kol.* opisali slurry stanovenie Se v podach a sedi-
mentoch. Suspenzia vzorky bola vytvorend v zmesi 40 % m/v
HF obsahujicej 1 % m/v Ni(NO,),, a tak injektovand do
grafitového atomizatora.

4. Stanovenie selénu technikou generovania

hydridov

HGAAS sa vyznacuje pomerne vysokou citlivosfou ajed-
noduchou in§trumentdciou®’. Je zaloZend na tvorbe kovalen-
tného hydridu, ktoryje z roztoku analyzovanej vzorky vedeny
do atomizatora®. Z mnohych technik je pre generovanie pr-
chavych hydridov najpouzivanejsia redukcia s NaBH,, ako
o tom sved&ia prehladné ¢&lanky Nakaharu®, Campbella®,
Yana a Nia’!, Hydrid vznikd v zmesi okysleného roztoku
analytu s alkalickym roztokom NaBH,. Pre tito reakciu je
véak potrebné, aby bol selén v roztoku v iénovej forme ako
seleni¢itan *". Pre zredukovanie Se (VI) na Se (IV) sa odpo-
rica®** 4-6 M-HCI.

Studium tvorby hydridov Sb, As a Se bolo opisané v praci
Narsita a kol.” Problémom v uvedenom systéme ostavajti
interferencie kovov skupin VIII.B a LR periodického sys-
tému a vzdjomné intereferencie hydridotvornych prvkov%'](m
Detailn4 Stidia interferujiicich procesov pri stanoveni As, Sb
a Se bola opisand v praci Walcerza a kol."" Stidium vplyvu
kademnatych a zino¢natych soli na stanovenie As, Sb, Bi, Se,
Sn, Te a Hg bolo opisané v praci Alexandrova a kol.'”

Rozkladné postupy pre stanovenie Se HGAAS v krvi, sére
a modi opisuju Tiran a kol. 103 Rozklad krvného séra so zmesou
HNO,-HCIO, pouzili tiez Hao a kol."” Navarro a kol."” pre
stanovenie celkového obsahu Se v mo¢i pouzili dva rozkladné
postupy. Vzorku rozlozili v termostatovanom bloku so zme-
sou HNO,-HCIO, a v mikrovinnej peci so zmesou HNO, +
malé mnoZstvo V,0s. Porovnanie dvoch rozkladnych postu-
pov pre jazerné sedimenty so zmesou HCI-HNO,~HF opisali
Elwaera Belzile'”, Pre stanovenie As a Se v pode opisali Zhu
a kol.'"7 alkalicky’ rozklad s NaOBr. HGAAS pouzili pre
stanovenie celkového obsahu Se, Se (IV) a Se (VI) v pddach,
odpadovych kaloch a piesku Diaz a kol."”

Casto pouzivand $pecidcia selénu je zaloZend na stanoveni
Se (IV) a Se (VI). Stanovenie Se (IV) a Se (VI) v pitnej vode,
vode pouzivanej na zavlazovanie a v odpadovej vode HGAAS
opisali Diaz a kol.'"” Fotoredukciu selénanu na seleni¢itan
pouzili vo svojej praci Rubio a kol.''” Stanovenie selénanu
a selenicitanu bolo spojenim kvapalinovej chromatografie
s HGAAS. Stanovenie celkového selénu, organicky viazané-
ho selénu, Se (IV) a Se (VI) v ludskych vlasoch HGAAS bolo
opisané Dongom a kol.''! Celkovy selén bol stanoveny po
rozklade s HNO,; a HCIO,. Dve velmi citlivé metody pre
$pecidciu Se vo vode a jazernych sedimentoch opisali Xu
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akol.""* Prvou bola HGAAS so zachytenim a nakoncentrova-
nim hydridu vymrazenim. Pri druhej vyuZili tvorbu komplexu
seleni¢itanu s 2,3-diaminonaftalénom s néslednou separdciou
komplexu HPLC a fluorimerickou detekciou. HPLC-HGAAS
vyuzili vo svojej praci Lafuente a kol.!}3 pre separdciu a sta-
novenie zlu¢enin selénu pritomnych v moci. Celkovy anorga-
nicky selén, selenometionin a slenoetionin boli separované
reverzno-faizovym mechanizmom.

Selektivne stanovenie Se (IV) vo vode po jeho zachyte-
ni na aniénovo-vymennej koléne FI-HGAAS (prietokov4 i 1n-
jekénd HGAAS) bolo opisané v prdci Carreru a lysona
FI-HGAAS pre stanovenie Se (IV) a Se (VI) v dztisoch a ter-
malnych vodéch s on-line mikrovinnou redukciou Se (VI) na
Se (IV) opisali Burguera a kol.""' Reduk¢né roztoky boli:
4 mol,I"" HCI pre Se (IV) a 12 mol.I"" HCI pre Se (VI). FI-
-HGAAS s on-line mikrovinnym rozkladom v zmesi HBr-
KBrO, pre stanovenie celkového selénu vo vode opisali La-
fuente a kol,' 'S FI-HGAAS pounllpre stanovenie Se v krvnom
sére a plazme McLaughlin a kol.'!” Pre stanovenie ultrastopo-
vych mnozstiev Se (IV) pouzili Nielsen a kol.""® FI-HGAAS
spojenu s on-line prekoncentdciou, Pit mikrovinnych roz-
kladov pre stanovenie As a Se v rie¢nych sedimentoch bo-
lo pouZitych v praci Zhoua a kol. 19 pouzili péf réznych zmesi
kyselin HNO,-H,SO,, HNO,-HCIO,, HNO,-HCI, HNO,-
HCI1-HF a HNO —H SO HCIO Vietky uvedené zmesi boh
vhodné pre rozklady sedlmentov pred ich stanovenim FI-
-HGAAS, Deblas a kol."”" pouzili FI-HGAAS pri stanoveni
celkového Se v pdédach a rastlindch, Pouzili dva rozkladné
postupy bez strdt analytu.

5. Stanovenie selenu technikou generovania

hydridov s atomizaciou v grafitovej kyvete

Grafitové atomizatory st pouzivané pre atomizaciu hydri-
dov takmer od uvedenia hydridovych technik!2". Existuju tri
moznosti ich pouZitia: in situ zachytenie hydridov, ktoré vy-
uziva grafitovui kyvetu pre zber hydridu aj pre jeho atomiziciu,
on-line atomizacia a atomizaciaz absorpénych roztokov obsa-
hujicich zachytené hydridy.. In situ zber a nakoncentrovanie
hydridu zlepSuje detekéné limity oproti priamemu zavedeniu
hydridu do atomizdtora.

Podmienky pre simultinne stanovenie Se a As techni-
kou HGAAS s in situ zachytenim hydridov a ich atomizéci-
ou v éramovej l\yvclc pokrytej zirkénom opisali Gabros
akol.""" Ni akol. opisali citlivé stanovenie Se a Te v biolo-
gickychvzorkdch generovanim hydridov s néaslednym zachyte-
nim a atomizéaciou v grafitovom atomizétore, ktory bol pokry-
ty striebrom. Zhang a kol.'** opisali stanovenie nizkych obsa-
hov anorganického selénu v pritomnosti nadbytku organicky
viazaného. In situ zachytenie a nakoncentrovanie hydridov
selénu a teliru v grafitovej kyvete bolo opisané v praci Liaoa
a Hauga'*". Ako modifikétory testovali karbidotvorné prvky
(Zr, Nb, Ta a W) a vzicne kovy (Ir, Ir/Mg a Pd/Ir). U&innost
tvorby hydridov selénu, arzénu a antimonu, in situ zachytenia
uvedenych hydridov v grafitovej kyvete a pouzitie palddia
ako chemického modifikatora bolo opisané v prici Do&ekala
a kol.'”

Detek¢éné limity dosiahnuté pri stanovenf selénu technika-
mi metody AAS su uvedené v tabulke I.
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Tabulka I
Detekéné limity dosiahnuté pri stanoveni selénu technikami
metody AAS

Matrica Technika Detekény  Literatura
limit
Ovocné dzusy ETAAS 28 pg* 41
Krvné sérum ETAAS 6,5 ug.l” 62
Krvné sérum ETAAS 6 ug.l’ 63
Krv ETAAS 14 ug.I’'! 128
Vlasy ETAAS 0,02 pg.g’! 129
Nechty ETAAS 0,03 ug.g’ 129
Voda SPE-ETAAS 0,08 g l : 50
Krvné sérum LC-ETAAS 0,8 Ug. 1! 70
Morske produkty ~ SL-ETAAS 0,2 pg. g 82
Ovocie SL-ETAAS 10 pg. g 85
Poda, sedimenty ~ SL-ETAAS 0,1 pg. g, 86
Vlasy HGAAS 0,3 ue. I 111
Krv HGAAS gug.l! 128
Péda, rastliny FI-HGAAS 1 pgl! 118
Kaly FI-HGAAS 0,17 pg1! 127
Mog HPLC-HGAAS 68 ugl’ 113
Voda HG-ETAAS 17 ng.I’ 122
Sliny HG-ETAAS 36 pg’ 124
Mog HG-ETAAS 20 ng.I”’ 130

* Charakteristickd hmotnost; skratky vid' text

/. FarkaSovskd je riesitelkou projektu ¢&. UK/3834/98: ,, Stii-
dium atomizdcie pre stanovenie selenu v biologickom materidli
metodou AAS's elektrotermickou atomizdciou ", v rdmci ktorého
bol vypracovany aj tento prehladny clanok.
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versity, Bratislava, Slovak Republic): Determination and
Speciation by AAS Techniques of Selenium in Environ-
mental and Biological Samples

Two of the most frequently used techniques for the de-
termination of selenium in environmental and biological
samples are electrothermal atomic absorption spectrometry
(ETAAS) and hydride generation atomic absorption spectro-
metry (HGAAS). For the speciation of selenium a combina-
tion of separation techniques with atomic spectrometric tech-
niques is used. The above combinations are described in the
present article.





