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1. Úvod

V roku 1972 bolo dokázané, že selen je základnou zložkou
enzymu glutation peroxidázy (GSH-Px), ktorý sa vyskytu-
je v cytoplazme a mitochondriách1. GSH-Px zabraňuje oxidá-
cii hemoglobinu a hemolýze červených krviniek peroxidom
vodíka tým, že riadi jeho redukciu na vodu. Selen tiež kataly-
zuje reakcie intermediálnych metabolizmov a zaisťuje krvný
metabolizmus v pečeni. Je súčasťou imunitného systému, rea-
guje s ťažkými kovmi (Hg, Cd, As, Pb), pričom vznikajú
nerozpustné selenidy týchto kovov, čím zabraňuje otravě or-
ganizmu.

Selen sa móže vyskytovat vo formě anorganických aj
organických zlúčenín. V anorganických zlúčeninách sa vysky-
tuje v oxidačných stupňoch -II, 0, +IV a +VI, pričom prevláda-
júce oxidačně stupně sú +IV a +VI. V organických zlúčeninách
je prevládajúcim oxidačným stupňom -II. Móže ísť o metylo-
vané formy alebo aminokyseliny, v ktorých selen nahrádza
síru (selenocysteín, selenocystín, selenometionín a selenome-
tylselenometionín).

Zemská korá obsahuje priemerne 0,05-0,09 mg.kg"1 sele-
nu2. Vyskytuje sa vačšinou spolu so sírou a v ložiskách nie-
ktorých sulfidov kovov3'4. Obsah Se v prírodných vodách5 sa
pohybuje medzi 0,1-400 mg.I"1, v pódach6 medzi 0,06-1,8
ng.g"1. Obsah Se v atmosféře závisí od lokality, v ktorej je
meranv. V mestách a na vidieku7'8 je to 0,27-8,3 ng.m"3, pri
mori9' 0,016-0,43 ng.m"3. Akumulácia Se závisí od environ-
mentálnej matrice4, klimatických faktorov a pH. Množstvo
selenu uvolněného do atmosféry bolo v roku 1983 odhadnuté
na 6320 ton . Hlavné zdroje sú spalbvanie uhlia, výroba Cu,
N i " ' 1 2 a Z n 1 2 .

V priemysle sa selen a jeho zlúčeniny používajú pri výrobe
polovodičov, skla, plastov, farbív, gumy a keramiky. V polno-
hospodárstve možno niektoré zlúčeniny selenu využit' ako
insekticidy a fungicídy. Mnohé zlúčeniny selenu majú svoje
využitie aj v medicíně ako účinné zložky prostriedkov pre
odstraňovanie lupin. Radioaktivně značený selen v selenome-
tioníne má svoje obmedzené použitie pri diagnostike róznych
druhov zhubných nádorov2.

Už před rokom 1957 sa zistilo, že na živý organizmus má
negativny vplyv nielen nadbytok selenu4, ale aj jeho nedosta-
tok13. Nedostatok selenu narušuje antioxidačný systém bu-
niek, čo móže viesť k dysfunkcii mozgu, srdcovo-cievneho
systému, pečené, svalov. Je tiež preukázaná vyššia úmrtnost'
na hypertenziu, ischemické choroby a choroby artérií. Zníže-
nie aktivity GSH-Px nedostatkom selenu má za následok
zníženie imunity a vznik mnohých ochorení, ako sú cystická
fibróza, skleróza multiplex a podobné. Robinson a Thomson14

zoradili choroby súvisiace s nízkým obsahom selenu do pre-
hladnej tabulky, v ktorej spomínajú (okrem už uvedených)
hemolytickú anémiu, neplodnost', rakovinu a mnohé ďalšie.
Úspěšná liečba podáváním preparátov obsahujúcich selen po-
ukazuje na to, že selen je vo výživě potřebný. VelTcú odozvu
vyvolalo tiež zistenie, že selen pósobí ako inhibitor róznych
druhov zhubných nádorov. Případy spojené s nadbytkom se-
lenu sa vyskytujú predovšetkým u pracovníkov vystavených
vdychovaniu selénových dymov15' . Symptomy, ktoré sapre-
javili pri otravě selénom boli: podrážděná sliznica, tráviace
problémy a črevné poruchy, nespavosť, zvýšená teplota těla,
bolest' hlavy, nevolnost a zvracanie, závraty, malátnosť a mno-
hé ďalšie.

Niektoré práce poukazujú na to, že selen vo vysokých
dávkách pósobí nielen toxicky, ale vykazuje aj mutagenně
a teratogénne účinky2.

Pre stanovenie Se metodou AAS je možné použit'17'18:
plameňovú techniku (FAAS), techniku elektrotermickej
atomizácie (ETAAS) a techniku generovania hydridov
(HGA-AS). Pri dávkovaní suspenzie tuhej vzorky do grafito-
vej kyvety hovoříme o tzv. slurry technike (SL-ETAAS).
Techniku generovania hydridov s atomizáciou hydridov
v grafitovej kývete (HG-ETAAS) možno uviesť ako osobitné
spojenie.

Stanovenie selenu FAAS je sprevádzané mnohými pro-
blémami a detekčně limity uvedenej metody sú vysoké. Obsa-
hy selenu ležia častokrát hlboko pod medzou stanovitelnosti
bežnej plameňovej techniky. Hlavná pozornost" je preto vě-
novaná predovšetkým technike elektrotermickej atomizácie
a technike generovanie hydridov, ktoré patria k najpoužíva-
nejším technikám atómovej absorpčnej spektrometrie pre sta-
novenie selenu v biologickom materiáli a vo vzorkách život-
ného prostredia.

2. Stanovenie selenu technikou
elektrotermickej atomizácie

V roku 1975 Ediger19 vyvinul postup úpravy matrice vzor-
ky, ktorý nazval „modifikácia matrice". Analyt, v tomto pří-
pade selen, ktorý je povodně prchavější ako matrica, v ktorej
sa nachádza, je chemicky a tým aj teplotně stabilizovaný
a zadržiavaný v atomizátore v priebehu pyrolýzy, pri ktorej
dochádza k odstráneniu rušívej matrice.
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Pre termickú stabilizáciu selenu bolo opísaných mnoho
chemických modifikátorov. K najpoužívanejším modifikáto-
rom v posledných rokoch patří Pd. Dusičnan paládnatý použili
vo svoiej práci pre stanovenie Se, ale aj As, Sb a Sn Tsalev
a kol.2 Vplyv paládia, ktorý bol požitý ako modifikátor pri
stanovení selenu v ludskom sere, na povrch grafitovej kyvety
študovali Nishimura a Tominaga21. Porovnanie vplyvu Pd ako
chemického modífikátora pre stabilizáciu Se v krvnej plazme
a vo vodě bolo opísané v práci Gammerlgaarda a Jonsa.22.
Použitie Pd spolu s redukčnými činidlami bolo použité pre
stanovenie Se v krvi23'24 a v krvnom sere alebo plazme '25.
Vplyvy interferujúcich prvkov (Na, K, Mg a Ca) a Pd ako
chemického modifikátora na aktivačnú energiu Se pri elektro-
termickej atomizácii hodnotili Mazzucotelli a Grotti26. Ko-
loidné paládium navrhli a použili vo svojich prácach Volynsky
a Krivan27'28

Rozličné množstva Ni a Pd testovali pri stanovení selenu
ETAAS v krvi a moči Radziuk a Thomassen29. S týmito, ale
aj s mnohými dalšími modifikátormi sa možno střetnut' v prá-
ci Johannessena a kol.30 Laborda a kol.31 študovali vplyv
Ni(NO3)2 a Pd(NO3)2 na hlavné zlúčeniny selenu v moči - a to
seleničitan a trimetylseléniový ión. Pre špeciáciu Se v moči
využili v ďaPšej práci32 spojenie HPLC (vysokoúčinná kvapa-
linová chromatografia) a ETAAS.

V mnohých prácach bolo opísané použitie zmesných mo-
difikátorov. Například zmes Ni(NO3)2 + NH4NO3 pre sta-
novenie Se v morskej vodě opísali Liang a kol.3 Uvede-
ný modifikátor vedie ku kvantitatívnej stabilizácii selenu do
1300 °C. Poukázali tiež na to, že modifikátor redukuje inter-
ferencie spósobené ostatnými zložkami přítomnými v morskej
vodě. Zmes Pd(NO3)2 + Mg(NO3)2 použili vo svojej práci
Welz a kol.34 Rovnakú zmes spolu s kyselinou askorbovou
použili Chakrabarti a kol.35 pri analýze vzduchových častíc
zachytených na poréznom elektrografite, ktorý bol následné
vložený do modifikovanej HGA-500. Cu(NO3)2+ Mg(NO3)2

využili pri stanovení Se v sere Néve a Molle36. Pri rovnakom
stanovení použili Morisi a kol.37, Daher a Vanlente38 zmes
Cu(NO3)2 + AgNO,+ Mg(NO3)2. Pre stanovenie Se v moči
použili Drake a Hain3 9Pd(NO3)2+ Mg(NO3)2+ Ba(NO3)2. Rob-
les a Aller40 použili pri rovnakom stanovení zmes Ni(NO3)2 +
Sr(NO3)2. Uviedli, že vo vodných štandardoch bolo možné
použiť teplotu termického rozkladu 1400 t a v zriedenom
moči 900 °C. Zmesi dusičnanov Cu/Ni, Pd/Mg, Pt/Mg, Pt/Ni
a Pt/Cu použili vo svojej štúdii Liu a kol.41 pre potlačenie
interferencií spósobených K, P, Ca, Mg, Mn, Zn a Fe. Najlep-
šie výsledky boli dosiahnuté pri použití zmesného modifi-
kátora obsahujúceho Pt a Ni. Stanovenie Se v moči v nadbyt-
ku PO4 opísal Leblanc42. Pre stanovenie použil rozklad so
zmesou HNO 3-H 2O 2. Ako modifikátor matrice bol použitý
Cu(NO3)2 + Mg(NO3)2.

Minoia a kol.43 sa zaoberali stanovením mnohých stopo-
vých prvkov (medzi nimi aj Se) nachádzajúcich sa v referen-
čných materiáloch tělových tekutin a tkanív. Rozdiskutovali
vplyv jednotlivých krokov úpravy biologického materiálu
a vplyv róznych použitých modifikátorov. V práci Tsaleva
a kol.44 bola študovaná termická stabilita niektorých prcha-
vých prvkov (medzi nimi aj Se) v rozložených biologických
materiáloch, rozpuštěných vlasoch a v zriedenom moči za
použitia zmesných modifikátorov obsahujúcich paládium a vol-
frám. Bulska a Pyrzynska43 porovnali nikel, meď a paládium
ako chemické modifikátory pre stanovenie selenu, ktorý bol

vo vzorke přítomný v roznych oxidačných stupňoch. Iridium
ako chemický modifikátor pre stanovenie Cd, Pb a Se v roz-
loženej krvi použili vo svojej práci Rademeyer a kol.46 Volyn-
sky a Krivan47 zisťovali vplyv Pd, Pt, Rh, Ru a Ir na stabilizáciu
Se. Vplyv vápnika na atomizáciu Se bol študovaný v práci
Allera48. Ako modifikátor matrice bolo použité Pd samostatné,
ale aj v kombinácii s Hg a Cd. Pre stanovenie As (III), As (V),
Bi (III), 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.4 platformy upravené zmesou Ir/W a Ir/Zr.

Pri stanovení Se vo vodách je v mnohých prípadoch po-
třebné použiť před stanovením prekoncentračné techniky, pre-
tože obsah Se vo vodě je velmi nízký. Metody, ktoré možno
použiť, využívajú extrakciu tuhou fázou (SPE), kvapalinovú
extrakciu (LC), chromatografické kolony, komplexáciu a spo-
luzrážanie. Extrakciu tuhou fázou za použitia ditiokarbamáto-
vej polyuretánovej pěny použili vo svojej práci Arpadjan
a kol.50 na prekoncentráciu stopových množstiev As, Bi, Hg,
Sb, Se a Sn z vodných vzoriek před ich stanovením ETAAS.
Meranie bolo robené po rozpustem' sorbovaných analytov
v izobutylmetylketóne. Meng a kol. použili extrakciu dietyl-
ditiokarbamátom (DDC), ktorý bol rozpuštěný v chloroforme.
Organickú fázu odpařili a odparok rozpustili před stanovením
ETAAS v kyselině dusičnej. Kubota a kol.52 použili pre roz-
klad organickej matrice v porodných vodách rozklad s KMnO4.
Po vytvoření komplexu Se s Bizmutiolom II bol komplex
zadržaný na aktivovanom uhlí. Po membránovej filtrácii bolo
aktivované uhlie s komplexom dispergované do vody a PdCl2

bol přidaný ako modifikátor. Selektivně stanovenie Se (IV)
a Se (VI) v odpadových vodách ETAAS bolo opísané Kashi-
wagim a kol.5 Metoda bola založená na redukčnom zrážaní
Se (IV) s kyselinou askorbovou alebo SnCl2 a Se (VI) so
síranom hydrazínia na telúrovom kolektore.

Hlavná pozornost' pri stanovení Seje věnovaná biologic-
kým materiálom a róznym častiam potravinového reťazca.
Porovnanie použitia otvorených a uzavretých nádob pre mi-
krovlnný rozklad obilných vzoriek pre stanovenie Pb, Cd, Cu
a Se technikou ETAAS bolo opísané v práci Gawalka a kol.54

Pri mikrovlnnom rozklade v uzavretých nádobách použili
HNO3 a pri otvorených zmes H N O 3 - H 9 O r Dva rozkladné
postupy pre stanovenie Se v biologických vzorkách porovnali
tiež Ducros a kol.55 Mikrovlnný rozklad použili pre stanovenie
stopových prvkov (As, Hg, Zn, Pb a Se) v moči Horng a Lin.5fi

Mikrovlnný rozklad použili pre stanovenie Se v rybích tkani-
vách ETAAS tiež Arruda a kol.57 Stanovenie Se a Hg v Pud-
ských obličkách a ich vzájomný vzťah bol zisťovaný v práci
Drascha a kol.58 Stanovenie Se v ludskom mozgu ETAAS
opísali Ejima a kol.59 Homogenízácia v kombinácii s čiastko-
vým enzymatickým rozkladom bola použitá pre uvolnenie
selenu z biologických matric v práci Tana a Marshalla60.

Saeed a kol.61 stanovili Se bez deštrukcie organickej mat-
rice. Krvné sérum dávkovali priamo do grafitovej kyvety
a použili nikel ako modifikátor matrice. Metoda nebola vhod-
ná pre stanovenie selenu v celej krvi, pretože dochádzalo
k spektrálným interferenciám, ktoré boli spósobené velkým
množstvom přítomného železa. Priame stanovenie Se v sere
opísali tiež Van Dael a kol.62 Gardiner a kol.63 zriedili vzorky
krvného séra a krvnej plazmy 1 : 2 v/v zmesou Pd(NO3)2-Tri-
tonX-100.

Biologická matrica představuje komplexní! matricu, z kto-
rej je potřebné Se častokrát izolovat'. K najpoužívanejším
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separačným metodám v tejto oblasti patří kvapalinová extrak-
cia, ale možno tiež využiť kolónovú chromatografiu s róznymi
typmi náplní. Néve a Hanocq použili pre izoláciu selenu
z krvnej plazmy a erytrocytov jednoduchú extrakčnú techni-
ku. Po rozklade Se (IV) zreagoval s 4-chlóro-1,2-diaminoben-
zénom, ktorý bol rozpuštěný v toluene. Extrakciu pri stanovení
selenu využil tiež Ishizaki , ktorý pre vytvorenie chelátu
použil ditizón a komplex extrahoval do tetrachlórmetánu.
Kvapalinovú extrakciu urychlenu ultrazvukom pre separáciu
selenu z biologických vzoriek bohatých na fosfor před ETA AS

66stanovením opísali Mierzwa a kol. Pre porovnáme použili
rozklad so zmesou HNO3-HC1-H2O2. V práci Li a kol.67 bola
pre separáciu selenu z mořských biologických vzoriek použitá
extrakcia s etanolom a s CH3COCH3. Extrakt bol zmiešaný
s PdO2(fenylCN)2 - čo bol chemický modifikátor pre stano-
venie selenu.

Rozlíšenie jednotlivých foriem selenu je velmi dóležité,
pretože Se (IV) je toxickejší ako Se (VI) a Se (-II)68. Kvapali-
novú chromatografiu pre separáciu seleničitanu a selenome-
tionínu v spojení s ETAAS opísali Laborda a kol.69

Harrison a kol.70 zisťovali rozdelenie Se v krvnom sere,
pričom pre špeciáciu použili afinitnú chromatografiu. ETAAS
použili pre stanovenie Se v separovaných frakciách. Rozdele-
nie bolo 53 % v selenoproteíne P, 39 % v glutation peroxidáze
a 9 % v albumine. Pre špeciáciu selenu opísali Marchante-
gayon a kol.71 off-line spojenie HPLC a ETAAS a on-line
spojenie HPLC a HGAAŠ. Na modifikovanej kolóne didode-
cyldimetylamónium bromidom (DDAB) boli reverzno-fázo-
vým mechanizmom separované: seleničitan, selénan, seleno-
cystín, selenometionín a selenoetionín. Pre stanovenie seleni-
čitanu, selénanu, selenocystínu a selenometionínu bolo v práci
Gilona a kol.72 využité spojenie HPLC-ETAAS. Pre HPLC
separáciu použili iónovovýmenné kolony.

Prehladný článok o použití ETAAS pri špeciácii Cr, Pb,
Sn, Cu, As, AI, Cd, Zn, Fe, Ni a Se vo vodách, biologickom
materiáli, v pode a sedimentoch bol opísaný Dasom a Chakra-
bortym73.

3. Stanovenie selenu technikou dávkovania
suspenzie

Váčšina publikácií věnovaných stanoveniu selenu ETAAS
využívá stanovenie po rozklade tuhých vzoriek. Aj napriek
tomu, že možno hovořit o pokrokoch v použití suspenzií
v ETAAS74'75, je opísaných iba pár štúdií, ktoré sa venujú
stanoveniu selenu v „slurry" vzorkách.

Ebdon a Parry76 stanovovali Se vo vzorkách uhlia, Brad-
shaw a Slavin77 analyzovali úletové popolčeky, Wagley a kol.78

mlieko a Bendicho a Sancho79 muku. Stanovenie anorganic-
kého selenu v prírodných vodách po prekoncentrácii na iónovo
výmennej kolóne opísali Kubota a Okutami80, pričom do ky-
vety dávkovali suspenziu. Januzzi a kol.81 použili slurry tech-
niku pre stanovenie Se vo vzorkách rýb. Pre porovnanie po-
užili mikrovlnný rozklad. Systém využívajúci bublinky argo-
nu pre homogenizáciu slurry vzoriek bol opísaný Garcíom
a kol.82 Cieiom opísanej práce bolo vyvinúť slurry postup pre
rychle stanovenie selenu v mořských produktoch. Pre porov-
nanie bola použitá technika generovania hydridov. Dávkova-
nie tuhej biologickej vzorky do grafitového atomizátora po-

užili vo svojej práci Minami a kol.83 Roztok Pd obsahujúci
3 mol.I"1 H2SO4 alebo 0,1 mol.l"1 HNO3 bol použitý ako mo-
difikátor matrice. Tiež bol použitý rozklad v muflovej peci pri
600 °C. Pre stanovenie Pb, TI a Se v slurry vzorkách použili
Chen a Jackson zmesný modifikátor84 Pd(NO3)2 + Mg(NO3)2.
Cabrera a kol.85 opísali slurry stanovenie Cd, Cu, Fe, Pb a Se
v ovocí. K čerstvému ovociu přidali Triton X-100 a 10 g
zirkonu a zmes bola trepaná až do vytvorenia suspenzie.
Přesnost" a správnost bola ověřená mikrovlnným rozkladom.
García a kol.86 opísali slurry stanovenie Se v pódach a sedi-
mentoch. Suspenzia vzorky bola vytvořená v zmesi 40 % m/v
HF obsahujúcej 1 % m/v Ni(NO3)2, a tak injektovaná do
grafitového atomizátora.

4. Stanovenie selenu technikou generovania
hydridov

HGAAS sa vyznačuje poměrné vysokou citlivosťou a jed-
noduchou inštrumentáciou87. Je založená na tvorbě kovalen-
tného hydridu, ktorý je z roztoku analyzovanej vzorky vedený
do atomizátora88. Z mnohých technik je pre generovanie pr-
chavých hydridov najpoužívanejšia redukcia s NaBH4, ako
o tom svedčia prehladné články Nakaharu89, Campbella90,
Yana a Nia91. Hydrid vzniká v zmesi okysleného roztoku
analytu s alkalickým roztokom NaBH4. Pre tuto reakciu je
však potřebné, aby bol selen v roztoku v iónovej formě ako
seleničitan . Pre zredukovanie Se (VI) na Se (IV) sa odpo-
rúča94'954-6M-HCl.

Studium tvorby hydridov Sb, As a Se bolo opísané v práci
Narsita a kol.96 Problémom v uvedenom systéme ostávajú
interferencie kovov skupin VIII.B a I.B9 7 '9 8 periodického sys-
tému a vzájomné intereferencie hydridotvorných prvkov99'100

Detailná studia interferujúcich procesov pri stanovení As, Sb
a Se bola opísaná v práci Walcerza a kol.101 Studium vplyvu
kademnatých a zinočnatých solí na stanovenie As, Sb, Bi, Se,
Sn, Te a Hg bolo opísané v práci Alexandrova a kol.102

Rozkladné postupy pre stanovenie Se HGAAS v krvi, sere
a moči opisujú Tiran a kol.103 Rozklad krvného séra so zmesou
HNO3-HC1O4 použili tiež Hao a kol.104 Navarro a kol.1 0 5 pre
stanovenie celkového obsahu Se v moči použili dva rozkladné
postupy. Vzorku rozložili v termostatovanom bloku so zme-
sou HNO3-HC1O4 a v mikrovlnnej peci so zmesou HNO3 +
malé množstvo V2O5. Porovnanie dvoch rozkladných postu-
pov pre jazerné sedimenty so zmesou HC1-HNO3-HF opísali
Elwaer a Belzile106. Pre stanovenie As a Se v pode opísali Zhu
a kol.107 alkalický rozklad s NaOBr. HGAAS použili pre
stanovenie celkového obsahu Se, Se (IV) a Se (VI) v pódach,
odpadových kaloch a piesku Diaz a kol.1 0 8

Často používaná špeciácia selenu je založená na stanovení
Se (IV) a Se (VI). Stanovenie Se (IV) a Se (VI) v pitnej vodě,
vodě používanej na zavlažováni e a v odpadovej vodě HGAAS
opísali Diaz a kol.109 Fotoredukciu selénanu na seleničitan
použili vo svojej práci Rubio a kol.1 1 0 Stanovenie selénanu
a seleničitanu bolo spojením kvapalinovej chromatografie
s HGAAS. Stanovenie celkového selenu, organicky viazané-
ho selenu, Se (IV) a Se (VI) v ludských vlasoch HGAAS bolo
opísané Dongom a kol." 1 Celkový selen bol stanovený po
rozklade s HNO3 a HC1O4. Dve velmi citlivé metody pre
špeciáciu Se vo vodě a jazerných sedimentoch opísali Xu
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a kol. Prvou bola HGAAS so zachytením a nakoncentrová-
ním hydridu vymrazením. Pri druhej využili tvorbu komplexu
seleničitanu s 2,3-diaminonaftalénom s následnou separáciou
komplexu HPLC a fluorimerickou detekciou. HPLC-HGAAS
využili vo svojej práci Lafuente a kol.1 1 3pre separáciu a sta-
novenie zlúčenín selenu přítomných v moči. Celkový anorga-
nický selen, selenometionín a slenoetionín boli separované
reverzno-fázovým mechanizmom.

Selektivně stanovenie Se (IV) vo vodě po jeho zachyte-
ní na aniónovo-výmennej kolóne FI-HGAAS (prietoková in-
jekčná HGAAS) bolo opísané v práci Carreru a Tysona1 .
FI-HGAAS pre stanovenie Se (IV) a Se (VI) v džúsoch a ter-
málnych vodách s on-line mikrovlnnou redukciou Se (VI) na
Se (IV) opísali Burguera a kol." Redukčně roztoky boli:
4mol.l 1 HC1 pre Se (IV) a 12 mol.r1 HC1 pre Se (VI). FI-
-HGAAS s on-line mikrovlnným rozkladom v zmesi HBr-
KBrO3 pre stanovenie celkového selenu vo vodě opísali La-
fuente a kol.' 16FI-HGAAS použili pre stanovenie Se v krvnom
sere a plazme McLaughlin a kol.'' Pre stanovenie ultrastopo-
vých množstiev Se (IV) použili Nielsen a kol.1 1 8 FI-HGAAS
spojenu s on-line prekoncentáciou. Páť mikrovlnných roz-
kladov pre stanovenie As a Se v riečnych sedimentoch bo-
lo použitých v práci Zhoua a kol."'Použili páť róznych zmesí
kyselin HNO3-H2SO4, HNO3-HC1O4, HNO3-HC1, HNO 3-
HC1-HF a HNO 3-H 2SO 4- HC1O4. Všetky uvedené zmesi boli
vhodné pre rozklady sedimentov před ich stanovením FI-
-HGAAS. Deblas a kol.1 2 0 použili FI-HGAAS pri stanovení
celkového Se v pódach a rastlinách. Použili dva rozkladné
postupy bez strát analytu.

Tabulka I
Detekčně limity dosiahnuté pri stanovení selenu technikami
metody AAS

Matrica

Ovocné džusy
Krvné sérum
Krvné sérum
Krv
Vlasy
Nechty
Voda
Krvné sérum
Mořské produkty
Ovocie
Póda, sedimenty
Vlasy
Krv
Pdda, rastliny
Kaly
Moč
Voda
Sliny
Moč

Technika

ETAAS
ETAAS
ETAAS
ETAAS
ETAAS
ETAAS
SPE-ETAAS
LC-ETAAS
SL-ETAAS
SL-ETAAS
SL-ETAAS
HGAAS
HGAAS
FI-HGAAS
FI-HGAAS
HPLC-HGAAS
HG-ETAAS
HG-ETAAS
HG-ETAAS

Detekčný
limit

28pg a

6,5ng.r'
6ng.r'
i4ng.r'
0,02 ng.g"1

0,03 (xg.g-1

0,08 ng.l 1

0,8 M-g.l"1

0,2 ng.g"1

lOixg.g"1

o,i ng.g-1

0,3 ng.r1

8 llgJ"1

ing-r1 ,
0,17 (ig.1"1

6,8 [ig.ť
17ng.r'
36pg a

20ng.r'

Literatura

41
62
63

128
129
129
50
70
82
85
86

111
128
118
127
113
122
124
130

1 Charakteristická hmotnost; skratky viď text

5. Stanovenie selenu technikou generovania
hydridov s atomizáciou v grafítovej kývete

Grafitové atomizátory sú používané pre atomizáciu hydri-
dov takmer od uvedenia hydridových technik121. Existujú tri
možnosti ich použitia: in šitu zachytenie hydridov, ktoré vy-
užívá grafitovú kyvetu pre zber hydridu aj pre jeho atomizáciu,
on-line atomizácia a atomizácia z absorpčných roztokov obsa-
hujúcich zachytené hydridy. In šitu zber a nakoncentrovanie
hydridu zlepšuje detekčně limity oproti priamemu zavedeniu
hydridu do atomizátora.

Podmienky pre simultánně stanovenie Se a As techni-
kou HGAAS s in šitu zachytením hydridov a ich atomizáci-
ou v grafítovej kývete pokrytej zirkónom opísali Gabros
a kol. Ni a kol.1 opísali citlivé stanovenie Se aTe v biolo-
gickýchvzorkách generováním hydridov s následným zachyte-
ním a atomizáciou v grafitovom atomizátore, ktorý bol pokry-
tý striebrom. Zhang a kol.124 opísali stanovenie nízkých obsa-
hov anorganického selenu v přítomnosti nadbytku organicky
viazaného. In šitu zachytenie a nakoncentrovanie hydridov
selenu a telúru v grafitovej kývete bolo opísané v práci Liaoa
a Hauga . Ako modifikátory testovali karbidotvorné prvky
(Zr, Nb, Ta a W) a vzácné kovy (Ir, Ir/Mg a Pd/Ir). Účinnost
tvorby hydridov selenu, arzénu a antimonu, in šitu zachytenia
uvedených hydridov v grafitovej kývete a použitie paládia
ako chemického modifikátora bolo opísané v práci Dočekala
a kol.126

Detekčně limity dosiahnuté pri stanovení selenu technika-
mi metody AAS sú uvedené v tabulke I.

/. Farkašovská je riešitelkou projektu č. UK/3834/98: „Stu-
dium atomizácie pre stanovenie selenu v biologickom materiáli
metodou AAS s elektrotermickou atomizáciou ", v rámci ktorého
bol vypracovaný aj tento prehladný článok.
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I. Farkašovská and M. Žemberyová (Department of
Analytical Chemistry, Faculty of Science, Comenius Uni-
versity, Bratislava, Slovák Republic): Determination and
Speciation by AAS Techniques of Selenium in Environ-
mental and Biological Samples

Two of the most frequently ušed 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 ušed. The above combinations are described in the
present article.
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