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COMUNICACAQO CIENTIFICA

DETERMINACAO DE DODECACLORO EM ISCAS FORMICIDAS

Maria F. Piedade*, J. R. Piedade*

RESUMO

Com o nome comum de dodecacloro se designa o composto quimico definido como
dodecaclorooctaidro-1,3,4-meteno-2H-ciclobutapentaleno. Este produto é um importante for-
micida utilizado no Brasil para o combate & saiiva e, em outros paises, contra outros tipos
de formigas. Este trabalho descreve um método de anélise para a determinacdo de dodeca-

cloro em iscas formicidas.
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SUMMARY

Dodecachlore determination in baits

Dodecachlore is the common name for a compound chemically defined as dodeca-
chlorooctahydro-1,3,4-metheno-2H-cyclobutapentalene. It is an important insecticide used in
baits for control of ants. This paper describes a method of analysis for determining dodeca-
chlore in baits formulated for the control of ants.
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A férmula molecular do formicida dode-
cacloro é C1Cliz2, 0 peso molecular 549,59
e o teor de cloro 77,99%. Sua férmula es-
trutural € a seguinte:

cl
cl cl
cl
cl cl
cl |
cl
Cl (o]
(o]
DODECACLORO

Iscas formicidas a base de dodecacloro
sao utilizadas, em muitos paises, para com-
bater formigas do fogo e cortadeiras (5);
no Brasil, sdo utilizadas com sucesso no
combate a sativa.

Em trabalho anterior (9) desenvolveu-
se um método de andlise para o material
técnico dodecacloro (mirex), por espectro-
fotometria infravermelha. Isto permitiu que
as iscas formicidas, a base deste composto,
pudessem ser analisadas com exatiddo, atra-
vés da determinacdo do cloro (I, 8), via
fator real de conversao (6).

Nas iscas formicidas, o dodecacloro es-
td presente em baixissimas concentragdes e
a composi¢do quimica das mesmas € com-
plexa. Estes dois fatores dificultam uma
analise especifica do material; por esta ra-
z80, apresenta-se um método de andlise que
consiste na purificacdo do dodecacloro pre-
sente nas iscas.

O material usado foi o seguinte: es-
pectrofotdmetro infravermelho 727 B Per-
kin-Elmer; coluna cromatogréfica reta com
placa porosa 50x2,5cm; pipeta volumétrica
de 5ml; erlenmeyer de 500ml; almofariz de
porcelana ou vidro com 400ml de capaci-
dade; baldes de 250ml com fundo chato;
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placas de Petri 9,5x2,5cm; funis 10cm colo
longo; papel de filtro Whatman n.° 1 e erlen-
meyer de 50ml.

Reagentes (grau analitico): dissulfeto de
carbono, n-hexano ou benzina, carvao ativa-
do, sulfato de sédio anidro, éxido de alu-
minio 90 ativo e neutro (para cromatografia
em coluna), Celite 545, sulfato de sédio
anidro, dodecacloro. Formulacdes padrdes
(iscas) de dodecacloro (0,12, 0,25 e 0,45%).

Técnica de andlise — Num almofariz,
triturou-se uma quantia de amostra até se-
mi-pulverizacdo e pesou-se, numa placa de
Petri, uma quantidade correspondente a
0,07g de principio ativo; transferiu-se por
meio de funil para um erlenmeyer de 500ml,
usando-se cerca de 80ml de n-hexano ou
benzina. Agitou-se com agitador mecanico
por duas horas e, apés maceracao de vinte
e quatro horas, foi efetuada a filtracao. Para
a filtragdo, adicionaram-se 1g de carvao ati-
vado e 2g de sulfato de sédio anidro, sendo
que o filtrado foi recolhido em um erlen-
meyer de 500ml. A lavagem foi procedida
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FIGURA 1 — Coluna cromatografica para puri-
ficag@o.

até obter-se um volume de 400ml, que foi
entao evaporado. A evaporacao foi feita com
banho-maria e ar comprimido. Apés resfria-
mento do residuo, adicionaram-se 20ml de
n-hexano e, em seguida, procedeu-se a pu-
rificacdo através de coluna preparada con-
forme a figura 1.
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FIGURA 2 - £spectrograma infravermelho de dodecacloro dissolvido em dissulfeto de carbono.

FIGURA 2 — Espectrograma infravermelho de dodecacloro dissolvido em dissulfeto de carbono
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FIGURA 3 - E£spectrograma infravermelho de dodecacloro em pastilha de brometo de potdssio.

FIGURA 3 — Espectrograma infravermelho de dodecloro em pastilha de brometo de potassio

Para a purificacao, a coluna foi com-
pletamente molhada com n-hexano e, a se-
guir, foi feita a passagem dos 120ml de n-he-
xano contendo o residuo ao qual foram
previamente adicionados 2g de sulfato de
sédio anidro. O eluido foi recebido em ba-
lao de 250ml; procedeu-se a eluigdo com-
pleta com sucessivas fracdes de 20ml de
n-hexano até que o eluido atingisse o vo-
lume de 200mi. O eluido foi evaporado, com
o auxilio de ar comprimido, até secura e,
apOs esta operac@o, foram adicionados 3ml
de dissulfeto de carbono. Procedeu-se a uma
nova evaporacao ¢ ao residuo adicionaram-se
5ml de dissulfeto de carbono e 1g de sul-
fato de sédio anidro.

A determinacao quantitativa foi feita
por espectrofotometria infravermelha (9).
Para efeito de especificidade e detecg@o, efe-
tuou-se o espectrograma total do dodeca-
cloro purificado, tanto dissolvido em dissul-
feto de carbono como em mistura com bro-
meto de potéssio (Fig. 2 e 3). A titulo de
comparacdo, na figura 4 estd apresentado o

espectrograma de um extrato de isca, sem
purificacao.

A tabela 1 mostra os valores encontra-
dos nas anéalises das formulagdes padrdes.
A avaliacdo estatistica foi feita através dos
calculos do erro relativo e do coeficiente de
variacdo (Tab. 2). Pelo exame destes dados
conclui-se que o método de anélise estabe-
lecido pode ser utilizado com sucesso no
controle quimico de iscas formicidas a base
deste composto, com grande vantagem e
especificidade.

A absor¢do em 12,1um, utilizada na
determinagdo quantitativa, é caracteristica
da ligagao C-C, correspondendo a uma vi-
bracao de estiramento (4); esta ligacdo ¢
tipica na molécula do dodecacloro.

A espectrofotometria infravermelha em
quimica analitica de defensivos é de grande
utilidade, sendo indispensdvel ao ‘moderno
laboratério de quimica -orgénica, podendo
também ser aplicada em andlise residual
2, 3, 7).
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FIGURA 4 - £spectrograma infravermelho, de extrato de isca sem purificacdo dissolvido em dissulfeto de carbono

FIGURA 4 — Espectrograma infravermelho, de extrato de isca sem purificagao dissclvido em dissulfeto

de carbono
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