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Metoda polega na przepuszczeniu badanego powietrza przez filtr, wymyciu osadzonego na filtrze 3-amino-1,2,4-
-triazolu roztworem metanolu w wodzie i analizie chromatograficznej (HPLC/UV) otrzymanego roztworu.

Oznaczalno$¢ metody wynosi 0,015 mg/m®.

UWAGI WSTEPNE

3-Amino-1,2,4-triazol jest herbicydem i regulatorem wzrostu roslin, ktory wystepuje w posta-
ci bezbarwnego i niemal bezwonnego ciata statego. Stosowany jest do zwalczania chwastow
na obszarach nieuzywanych rolniczo, jak: nieuzytki, okolice toréw kolejowych, tereny prze-
mystowe 1 rowy melioracyjne. Jest takze stosowany po zbiorach lub przed siewem (badzZ sa-
dzeniem), m.in.: pszenicy, kukurydzy, rzepaku i ziemniakéw. Stosowany jest w sadach, win-
nicach 1 uprawach roslin ozdobnych. Wykorzystywany jest takze jako odczynnik fotograficz-
ny. Zwiazek ten nie jest produkowany w Polsce.

Narazenie zawodowe na 3-amino-1,2,4-triazol dotyczy przede wszystkim osob za-
trudnionych w rolnictwie do wykonywania zabiegdw agrochemicznych. Najczgsciej stosowa-
ny jest w postaci stezonej zawiesiny do rozcienczania wodg. Zabiegi agrotechniczne wykonu-
je si¢ za pomoca opryskiwaczy.

W warunkach narazenia zawodowego 3-amino-1,2,4-triazol moze wchlania¢ si¢ do
organizmu przez drogi oddechowe i skore.

Zgodnie z rozporzadzeniem ministra zdrowia z dnia 28 wrzesnia 2005 r. w sprawie
wykazu substancji niebezpiecznych wraz z ich klasyfikacjg i oznakowaniem (DzU nr 201,
poz. 1674 wraz z zalacznikiem wydanym dnia 14 pazdziernika 2005 r.) 3-amino-1,2,4-triazol

45



jest sklasyfikowany jako substancja o mozliwym szkodliwym dziataniu na funkcje rozrodcze
cztowieka (Repro. Kat. 3); mozliwe ryzyko szkodliwego dzialania na dziecko w tonie matki
(R63); substancja szkodliwa (Xn), dziata szkodliwie po potknieciu; mozliwe ryzyko powsta-
nia nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia (R68/22). Jest substancja niebezpieczng dla $ro-
dowiska (N); dziata toksycznie na organizmy wodne i moze powodowac¢ dtugo utrzymujace
si¢ niekorzystne zmiany w $rodowisku wodnym (R51-R53).

Warto$¢ najwyzszego dopuszczalnego stezenia (NDS) podana w rozporzadzeniu mini-
stra gospodarki i pracy z dnia 10 pazdziernika 2005 r. (DzU nr 212, poz. 1769) zmieniajacym
rozporzadzenie ministra pracy i polityki spotecznej z dnia 29 listopada 2002 r. (DzU nr 217,
poz. 1833) dla 3-amino-1,2,4-triazolu wynosi 0,15 mg/m®.

PROCEDURA ANALITYCZNA

1. Zakres procedury

W niniejszej procedurze podano metode oznaczania zawartosci 3-amino-1,2,4-triazolu w
powietrzu na stanowiskach pracy z zastosowaniem wysokosprawnej chromatografii cieczowej z
detekcja spektrofotometryczng. Metode stosuje si¢ podczas badania warunkéw sanitarno-
higienicznych.

Najmniejsze stgzenie 3-amino-1,2,4-triazolu, jakie mozna oznaczy¢ w warunkach pobiera-
nia probek powietrza i wykonywania oznaczania opisanych w procedurze, wynosi 0,015 mg/m®.

2. Powolania normatywne

PN-Z-04008-7 Ochrona czystos$ci powietrza — Pobieranie probek — Zasady pobierania probek
powietrza w srodowisku pracy i interpretacji wynikow.

3. Zasada metody

Metoda polega na przepuszczeniu badanego powietrza przez filtr, wymyciu osadzonego na
filtrze 3-amino-1,2,4-triazolu roztworem metanolu w wodzie i analizie chromatograficznej
(HPLC/UV) otrzymanego roztworu.

4. Wytyczne ogolne

4.1. Czysto$¢ odczynnikow
Do analizy nalezy stosowac, o ile nie zaznaczono inaczej, odczynniki o stopniu czysto$ci co
najmniej cz.d.a.

4.2. Doktadno$¢ wazenia
Substancje stosowane w analizie nalezy wazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g.

4.3. Postgpowanie z substancjami niebezpiecznymi
Czynnosci zwigzane z rozpuszczalnikami organicznymi nalezy wykonywaé pod sprawnie
dziatajacym wyciaggiem laboratoryjnym.

Zuzyte roztwory i odczynniki nalezy gromadzi¢ w przeznaczonych do tego celu po-
jemnikach i1 przekazywac¢ do zakladéw zajmujacych si¢ utylizacja.
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5. Odczynniki, roztwory i materialy

5.1. 3-Amino-1,2 4-triazol
Stosowa¢ 3-amino-1,2,4-triazol wg punktu 4.1.

5.2. Metanol
Stosowa¢ metanol wg punktu 4.1.

5.3. Woda destylowana
Stosowa¢ wodg destylowang wg punktu 4.1.

5.4. Roztwor metanolu w wodzie
Stosowac roztwor metanolu w wodzie w stosunku objetos§ciowym 1 + 99.

5.5. Roztwor wzorcowy podstawowy 3-amino-1,2,4-triazolu
Odwazy¢ okoto 22,5 mg 3-amino-1,2,4-triazolu wg punktu 5.1. i przenies¢ do kolby pomia-
rowej o pojemnosci 50 ml, uzupetic¢ do kreski metanolem wg punktu 5.2. i zawarto$¢ do-
ktadnie wymiesza¢. Stgzenie 3-amino-1,2,4-triazolu w tak przygotowanym roztworze wynosi
450 pg/ml. Tak przygotowany roztwor w szczelnie zamknietej kolbie przechowywany w
chlodziarce jest trwaty przez 2 tygodnie.

5.6. Roztwory wzorcowe robocze 3-amino-1,2,4-triazolu
Na sze$¢ filtrow przygotowanych wg punktu 5.7. i umieszczonych w kolbach stozkowych o
pojemnosci 25 ml wg punktu 6.5., nanie$¢ roztwor wzorcowy podstawowy wg punktu 5.5. w
ilosci: 12; 15; 30; 60; 120 i 240 pl. Filtry pozostawi¢ do wyschnigcia (okoto 3 h). Nastepnie
doda¢ po 5 ml roztworu wg punktu 5.4., kolby zamkna¢ i pozostawi¢ na 30 min, wstrzgsajac
co pewien czas ich zawartoscig. W 1 ml tak uzyskanego roztworu znajduje si¢ odpowiednio:
1,08; 1,35, 2,7, 5,4; 10,8 1 21,6 pg 3-amino-1,2,4-triazolu.

5.7. Filtry
Stosowac¢ bibule filtracyjna jakosciowa o $redniej szybkos$ci saczenia, z ktdrej nalezy wyciaé
krazki o Srednicy 37 mm lub filtry z wtdkna szklanego o $rednicy 37 mm z oprawkami.

6. Przyrzady pomiarowe i sprzet pomocniczy

6.1. Chromatograf cieczowy
Stosowa¢ chromatograf cieczowy z detektorem spektrofotometrycznym UV, petla dozowni-
czg o pojemnosci 50 pl i z elektronicznym integratorem.
6.2. Kolumna chromatograficzna
Stosowa¢ kolumne chromatograficzng umozliwiajacg rozdziat 3-amino-1,2,4-triazolu od in-
nych substancji wystepujacych jednoczesnie w badanym powietrzu, np.: kolumng stalowg Ul-
tra C18 o dtugosci 15 cm i $rednicy wewnetrznej 4,6 mm, o uziarnieniu 5 um z prekolumna.
6.3. Mikrostrzykawki do cieczy
Stosowa¢ mikrostrzykawki do cieczy o pojemnosci od 25 do 500 pl.
6.4. Pipety szklane
Stosowac pipety szklane do cieczy o pojemnosci 5 ml.
6.5. Kolby stozkowe
Stosowac kolby stozkowe Erlenmayera wyposazone w korki o pojemnosci 25 ml.
6.6. Pompa ssagca
Stosowaé pompe ssaca umozliwiajacg pobieranie probek powietrza ze stalym strumieniem
objetosci wg punktu 7.
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7. Pobieranie préobek powietrza

Probki powietrza nalezy pobra¢ zgodnie z wymaganiami zawartymi w normie PN-Z-04008-7.
W miejscu pobierania probek przez filtr wg punktu 5.7. umieszczony w oprawce nalezy prze-
pusci¢ 360 1 badanego powietrza ze statym strumieniem objgtosci nie wigkszym niz 180 I/h.
Pobrane probki przechowywane w chlodziarce sg trwate co najmniej 7 dni.

8. Warunki pracy chromatografu

Warunki pracy chromatografu nalezy tak dobrac, aby uzyska¢ rozdziat 3-amino-1,2,4-triazolu
od innych substancji wystepujacych w badanym powietrzu.

W przypadku stosowania kolumny chromatograficznej o parametrach podanych w
punkcie 6.2., optymalne warunki wykonania oznaczania sg nast¢pujace:

— faza ruchoma metanol: woda 1: 99
— przeptyw fazy ruchome;j 1 ml/min
— temperatura kolumny 25°C

— dhlugos¢ fali analitycznej
detektora spektrofotometrycznego 205 nm
— petla dozownicza 50 pl.

9. Sporzadzanie krzywej wzorcowej

Do chromatografu wprowadzi¢ za pomoca petli dozowniczej po 50 ul roztworéw wzorco-
wych roboczych wg punktu 5.6. Z kazdego roztworu wzorcowego nalezy wykona¢ dwukrot-
nie pomiar. Odczyta¢ powierzchnie pikow wg wskazan integratora i obliczy¢ $rednig arytme-
tyczng. Roznica migdzy wynikami nie powinna by¢ wigksza niz + 5% tej wartosci. Nastepnie
wykresli¢ krzywa wzorcows, odktadajac na osi odcigtych stezenie 3-amino-1,2,4-triazolu w
probce w mikrogramach na mililitr, a na osi rzednych — odpowiadajace im S$rednie po-
wierzchnie pikow.

Dopuszcza si¢ automatyczne integrowanie danych 1 sporzadzanie krzywej wzorcowe;.

10. Wykonanie oznaczania

Po pobraniu probki powietrza filtr przenies¢ do kolby wg punktu 6.5. Nastgpnie doda¢ 5 ml
roztworu wg punktu 5.4. za pomoca pipety wg punktu 6.4., kolbe zamknac¢ i pozostawi¢ na 30 min,
wstrzgsajgc co pewien czas jej zawarto$cig. Nastepnie pobrac¢ 50 ul roztworu znad filtra i ba-
da¢ chromatograficznie w warunkach okreslonych w punkcie 8. Pomiar wykona¢ dwukrotnie.
Odczyta¢ z uzyskanych chromatograméw powierzchnie pikow 3-amino-1,2,4-triazolu wg
wskazan integratora i obliczy¢ $rednig arytmetyczng. Roznica miedzy wynikami nie powinna
by¢ wigksza niz + 5% tej wartosci. Stezenie 3-amino-1,2,4-triazolu w probce odczyta¢ z wy-
kresu krzywej wzorcowej, w mikrogramach na mililitr.

11. Obliczanie wyniku oznaczania

Stezenie 3-amino-1,2,4-triazolu (X) w badanym powietrzu obliczy¢ w miligramach na metr
szeécienny, na podstawie wzoru:
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w ktorym:
— C — stezenie 3-amino-1,2,4-triazolu w roztworze uzyskanym po wymyciu znad filtra
odczytane z krzywej wzorcowej, w mikrogramach na mililitr
—V — objetos¢ przepuszczonego powietrza przez filtr, w litrach
— 5 — obj¢tos¢ roztworu potrzebna do wymycia 3-amino-1,2,4-triazolu z filtra, w mili-
litrach.

INFORMACJE DODATKOWE

Badania wykonano, stosujac chromatograf cieczowy firmy Gynkotek typ Gynkotek HPLC z
automatycznym podajnikiem probek typ GynkotekGINASO, z petla dozownicza 50 pl, z ter-
mostatem do kolumn TTC-100 i detektorem spektrofotometrycznym typ Gynkotek UVD170S
umozliwiajagcym oznaczanie przy dtugosci fali od 200 do 595 nm.

Do pobierania prébek powietrza stosowano bibule filtracyjng jakosciowa o Sredniej
szybkosci saczenia, firmy POCH, z ktorej wycinano krazki o §rednicy 37 mm.

Na podstawie wynikéw przeprowadzonych badan, uzyskano nastgpujace dane walida-
cyjne:

—  zakres pomiarowy: 1,08 + 21,6 pg/ml (0,015 + 0,3 mg/m® dla probki powietrza 360 1)

— wydajno$¢ odzysku: 100%

— granica wykrywalnosci, Xgw: 0,3 pg/ml

— granica oznaczania ilosciowego, Xozn: 0,9 png/mi

— wspotczynnik korelacji, R: 0,9999

— catkowita precyzja badania, V_: 6,43%

— niepewnos¢ catkowita metody: 18,2%.

ANNA JEZEWSKA
3-Amino-1,2,4-triazole — determination method

Abstract

Determination of a worker’s exposure to airborne 3-amino-1,2,4-triazole is carried out by use of a paper filters
(37 mm). Air samples are collected at a maximum flow rate of 180 litres/hour until a maximum collection volu-
me of 360 litres is reached. The filters are analyzed by extracting with 1% methanol in water and analyzed by
high performance liquid chromatography (HPLC) using an ultraviolet (UV) detector. A 15-cm x 4.6-mm i.d.
Ultra 5 micron C18 column was used in this evaluation.

The determination limit of the method is 0.015 mg/m®.
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