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DETERMINACAO DO OXIDO DE FENBUTATIN POR CROMATOGRAFIA

LIQUIDA DE ALTA EFICIENCIA
A.K. Matsunaga*, R.M.P. Vasques*, H. Yoneda*

RESUMO

O composto organico estanico, 6xido de fenbutatin, € um acaricida seletivo usado em culturas
de citrus, plantas ornamentais e uva. O presente trabalho descreve o método de andlise do 6xido
de fenbutatin por cromatografia liquida de alta eficiéncia. As amostras foram diluidas com dicloro-
metano e analisadas em coluna Lichrosorb Si 60 (5um) usando como fase mével diclorometano +
metanol (350 + 150) com 2ml de 4cido acético. O principio ativo foi detectado no detector ultravio-
leta no comprimento de onda de 254 nm.
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SUMMARY

HIGH PERFORMANCE LIQUID CHROMATOGRAPHIC DETERMINATION OF FEN-
BUTATIN OXIDE - Fenbutatin oxide is a selective organotin miticide. It offers control over a wide
variety of mites on citrus and ornamental plants and on vines. This paper describes a high-performance
liquid chromatographic method for determination of fenbutatin oxide. Samples were extracted with
dichlomethane and analysed on Lichorsorb Si 60 (5 um), with a dichloromethane + methanol (350
+ 150) + 2 ml acetic acid mobile phase. The active ingredient is detected with an ultra-violet detec-

tor at 254 nm.

KEY WORDS: Fenbutatin oxide; analysis; hig performance liquid chromatographic.

INTRODUCAO

O 6xido de fenbutatin € um composto organo-
-estanico conhecido quimicamente como 6xido de
di[tri-(2-metil-2-fenil-propil) estanho] (fig. 1).

Age como acaricida seletivo, nao sistémico,
de baixa fitotoxicidade, utilizado para controlar
dcaros fit6fagos resistentes aos compostos clora-
dos e fosforados (6), em culturas de citrus (3),
plantas ornamentais e uva (2,8). Possui baixa to-
xicidade aos pdssaros, abelhas e outros insetos be-
néficos, porém € altamente t6xico para peixes (8).

Essas caracteristicas diferenciam-no de ou-
tros compostos organo-estanicos como o trifenil
hidréxido de estanho e trifenil acetato de esta-

nho que atuam como fungicidas contra os fun-
gos suscetiveis aos clpricos e possuem alta toxi-
cidade (4, 10).

O 6xido de fenbutatin apresenta persistén-
cia longa no ambiente, e sendo praticamente in-
solivel em 4dgua (6), seu deslocamento para
regides vizinhas € baixo (3).

Para o controle de qualidade, a determina-
¢ao do principio ativo € usualmente feita pelo mé-
todo de espectrofotometria infravermelha ou pelo
método de titulagao em meio nao aquoso (8, 9),
método este menos suscetivel a interferéncia dos
componentes da formulagio (9).

Tendo em vista a nio existéncia na literatu-
ra de metodologia analitica por cromatografia li-
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FIGURA 1 — Férmula estrutural do 6xido de fenbutatin.
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quida de alta eficiéncia, este trabalho visa o de-
senvolvimento de um método de andlise por es-
sa técnica.

MATERIAL E METODO

Padrio de 6xido de fenbutatin a 97 % e amos-
tras padroes de 6xido de fenbutatin técnico a 950
g/kg e suspensdo concentrada 150 g/I. Solven-
tes: diclorometano, metanol grau HPLC e 4cido
acético glacial P.A. Aparelho: cromatégrafo li-
quido modelo CG 480 C equipado com detector
ultravioleta de comprimento de onda varidvel fi-
xo0 em 254 nm e registrador. Foi utilizada colu-
na Lichrosorb Si 60 (5 um) e como fase mével
diclorometano + metanol (350 + 150) mais
2ml de 4cido acético glacial.

A solugao padrao de 6xido de fenbutatin foi
preparada pela dissolugdo dessa substincia em
diclorometano na concentragdo de 0,1%.

As amostras para andlise foram preparadas
pesando-se quantidade suficiente de formulagao
para se obter uma concentragdo em diclorome-
tano igual a da solugdo padrao e foram submeti-
das ao ultra-som para completa dissolugdo do
principio ativo.

As solugdes de padrao e das amostras foram
filtradas em sistema de microfiltracao de 0,40 um
e posteriormente essas amostras foram analisa-
das no cromatégrafo liquido intercalando-se as
injecdes de amostra e do padrao.

O método usado foi o de padronizacao
externa.

RESULTADOS

Os resultados das andlises das formulagoes
na coluna de Lichrosorb Si 60 (5 um) encontram-
-se na tabela 1.

Com esses dados, procedeu-se a andlise es-
tatistica, onde se determinou o desvio padrao(s)
e o coeficiente de variagdo (C.V.) que expressam
respectivamente a exatidao e a precisdo do mé-
todo analitico.

DISCUSSAO E CONCLUSAO

O 6xido de fenbutatin € um composto de so-
lubilidade muito baixa nos solventes organicos
normalmente usados para a eluigao e dilui¢ao do
principio ativo. Em virtude de sua capacidade de
solubiliza¢2o, o diclorometano (9) foi escolhido
como solvente extrator no preparo das amostras
e diluicdo do padrao.

Foram experimentados diversos tipos de co-
lunas, tais como: fase reversa C 18; Zorbax ODS,
Si 60, Lichrosorb Si 60 5 um.

TABELA 1 — Concentragido das amostras do acari-
cida 6xido de fenbutatin determinada
por cromatografia liquida.

Pureza
da 950 g/kg® 500 g/1®

amostra

1 950,3 499,8

2 950,2 500,0

3 950,5 500,8

4 950,2 500,6

5 950,4 498,9

6 950,0 498,8

7 950,0 499,0

8 950,1 500,2

9 950,3 500,8

10 950,9 500,6

desvio padriao 0,269 0,713

C.V. (%) 0,028 0,143

(1) amostra de produto técnico.
(2) amostra formulada de suspensdo concentrada.

Para a escolha da fase mével foram testa-
dos solventes como diclorometano, acetonitrila,
metanol, 4gua e mistura desses solventes como
metanol + acetonitrila (1 + 1), metanol + di-
clorometano (80 + 20), metanol + diclorome-
tano (1 + 1), metanol + &dgua (80 + 20),
diclorometano + metanol (350 + 150), diclo-
rometano + metanol (350 + 150) e 2ml de 4ci-
do acético.

Empregando-se esses eluentes nas colunas
de fase reversa C 18, Zorbax ODS e Si 60,
observou-se que o produto ficou retido ou ne-
cessitou de um tempo muito longo para ser
eluido.

Na coluna Lichrosorb Si 60 (5 um) também
foram testadas essas fases mdveis e a tinica que
apresentou bom resultado foi a mistura de diclo-
rometano + metanol (350 + 150) e 2 ml de 4ci-
do acético. Nessas condig¢des houve rapidez na
eluigdo e os picos obtidos foram simétricos e bem
resolvidos.

A andlise estatistica dos resultados mostrou
um desvio padrao de 0,269 para produto técni-
co e de 0,713 para as amostras, o que indica ex-
celente reprodutibilidade (1). Boa precisao foi
obtida na andlise do produto com coeficiente de
variagao de 0,028 % para produto técnico e de
0,143% para as amostras (5).
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Os dados estatisticos obtidos permitem con-
cluir que o método de cromatografia liquida pa-
ra a andlise do 6xido de fenbutatin é exato e
preciso.
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