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ANALISE DO PENTACLOROFENOL E SEU SAL SODICO POR
ESPECTROFOTOMETRIA INFRA-VERMELHA

Tomoko W. Yajima*, Maria F. Piedade*, J.R. Piedade*

RESUMO

A ocorréncia de problemas ecolégicos com o pentaclorofenato de sédio ou “p6 da China” pds em foco a
necessidade de uma metodologia analitica adequada que permitisse simultdneamente a caracteriza¢do qualitativa e
quantitativa desse defensivo.

Os métodos analiticos empregados presentemente (titulacdo com dlcalis, colorimetria, fusao, Rauscher)
nao sdo especificos, determinando também produtos correlatos o que prejudica a exatidao dos resultados. A pre-
sente pesquisa estabelece para o pentaclorofenato de sddio e pentaclorofenol uma metodologia analitica utilizan-
do a técnica da espectrofotometria infravermelha que satisfaz os trés re-quisitos bdsicos da Quimica Analitica:
exatiddo, precisdo e especificidade.

A absor¢do empregada na andlise 8,3um ou 1.205cm-! corresponde a ligacdo fendlica Ar-OH; € utilizada
também a técnica de liberagdo dcida para pentaclorofenato de sodio.

PALAVRAS-CHAVE - Pentaclorofenol; pentaclorofenato de sédio; andlise qualitativa e quantitativa; espectrofo-
" tometria infravermelha.

SUMMARY

Analysis of pentachlorophenol and its sodium salt by infrared spectrophotometry.

Pentachlorophenol and its sodium salt known as “China dust” is mainly used for wood preservation.

In Brazil sodium pentachlorophenate has caused problems in the environment and this pointed the necessi-
ty of adequated analytical methodology.

There are analytical methods for sodium pentachlorophenate and pentachlorophenol but they are not satis-
factory.

We developt an infrared spectrophotometric method that has good performance for determining pen-
tachlorophenol and its sodium salt.
KEY-WORDS: Pentachlorophenol; sodium pentachlorophenate; qualitative and quantitative analysis; infrared

spectrophotometry .

INTRODUCAO:- Pentaclorofenol é o nome
comum e quimico de um composto com a férmu-
la bruta CgH Cl50, peso molecular 266,3 ¢ a
seguinte formula estrutural (8):

OH

Cl Cl

Cl

Formula estrutural de pentaclorofenol

O pentaclorofenol também € conhecido por
sua abreviacdo inglesa P C P e o seu sal sédico é
vulgarmente chamado de “P¢6 da China”, que oca-
sionou entre nés graves problemas ecoldgicos.

O pentaclorofenol e o seu sal sédico cujo
nome quimico € pentaclorofenato de sédio ou
pentaclorofendxido de sédio sdo usados para con-

trolar cupins e proteger a madeira de fungos e
insetos; sdo indicados também como desfolhantes
para uso antes da colheita e herbicidas de uso
genérico (11).

O pentaclorofenol e seus derivados tém
demonstrado ser altamente toxicos ao homem,
mamiferos e a vida aqudtica (9)

Segundo o Dr. Flavio Rodrigues Puga,
Chefe da Secdo de Toxicologia e Higiene
Comparada o pentaclorofenol tem seu uso permi-
tido entre nés pelo I B D F (Instituto Brasileiro
de Desenvolvimento Florestal) para tratamento de
madeira.

Recentemente a Secdo de Quimica prestou
servicos @ S U C E N (Superintendéncia de
Controle de Endemias) e a Secretaria do Estado da
Agricultura do Espirito Santo, a fim de esclare-
cer, se grandes quantidades de defensivos ndo iden-
tificados eram de pentaclorofenol.

*Pesquisador Cientifico, Secao de Quimica, Instituto Biolégico, Sao Paulo
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Os interesses desses dois 6rgdos na identifi-
cacdo e dosagem do defensivo visavam evitar a
contamina¢do do meio ambiente e destruir o
defensivo desconhecido; uma maneira de destru-
icdo do pentaclorofenol € a irradia¢do ultravioleta
de suspensdes aquosas pois isto conduz a trans-
formacdo do pentaclorofenol em dcido hiimico

).

A bibliografia indica métodos analiticos para
pentaclorofenol baseados na espectrofotometria
ultravioleta (6), titulacdo com dlcalis (/0), co-
lorimetria (2), método de fusdo (4) e pelo método
de Rauscher adaptado (/).

Os métodos colorimétrico, titulagdo, fusdo e
Rauscher ndo s@o especificos e a espectrofoto-
metria ultravioleta embora especifica requer com-
plexa purificac@o e muitas diluicdes.

Os fatos acima mencionados nos levaram
entdo a pesquisar um método de andlise para o
pentaclorofenol, por espectrofotometria infraver-
melha.

M AFERIAL E METODO -

-Espectrofotdmetro infravermelho 727-
Perkin-Elmer;

-Celulas seladas de NaCl com 0,1mm de
espessura;

-Seringas hipodérmicas de 5Sml com agulha
de S5cm;

-Pipetas volumétricas de Sml;

-Funis de separag@o de 500ml;

-Erlenmeyer de 50ml com tampa esmerilha-

-Bequeres de 50ml;

-Provetas de 50ml;

-Baldes volumétricos de 500ml, com fundo
chato e tampa esmerilhada;

Reagentes:

-Cloroférmio p.a.;

-acido cloridico concentrado;

-Sulfato de sédio anidro p.a.;

-Pentaclorofenol padrao;

-Amostras padrdes de pentaclorofenato de
sddio: p6 seco 70%, pastilha 70% e peletizado
70%.

Procedimento:- A técnica analitica desen-
volvida foi a seguinte:

Pesar num bequer de 5S0ml uma quantidade de
amostra equivalente a cerca de 0,28g de principio

ativo; adicionar 30ml de dgua destilada e agitar
com auxilio de um bastdo por 5 minutos. A
seguir acidificar com 5ml de dcido cloridrico e
transferir para um funil de separacgio e extrair por
trés vezes com cloroférmio. Recolher os extratos
cloroférmicos contendo a amostra em um baldo
de 500ml e evaporar o solvente no ar comprimido
até a secura.

Com o auxilio de uma pipeta, adicionar Sml
de cloroférmio na amostra e 1 grama de sulfato de
sédio anidro e, agitar manualmente, até dissolver
a amostra e injetar cerca de 2ml da solu¢@ao com o
auxilio de uma seringa e agulha hipodérmica na
célula do espectrofotdometro.

Utilizando a técnica de compensacio foi obti-
do dois espectros na regido entre 2,5 a 25um
(4000 a 400cm-1).

Proceder da mesma forma com o pentacloro-
fenol padrdo sem necessidade de efetuar a parte da
acidificacdo e extracao.

Tendo em vista a importancia da caracteriza-
¢do qualitativa de pentaclorofenol foi obtido um
espectrograma padrdo pela técnica de pastilha em
brometo de potdssio (Fig.1) e também um espec-
trograma padrao dissolvido em cloroférmio
(Fig.2); obtivemos também um espectrograma
em brometo de potdssio de pentaclorofenato de
sodio técnico 70% (Fig.3).

A avaliacdo estatistica dos resultados experi-
mentais (Tab.2) obtidos pela técnica acima descri-
ta foi realizada calculando-se os valores do erro
relativo (Er) e do coeficiente de variacdo (C.V.).

RESULTADOS - Para a determinacéo do

calculo utilizado foi a da linha base tendo como
referéncia a absor¢do em 8,3um ou 1.025¢m-1.

O resultado obtido, que € pentaclorofenol, foi
convertido para pentaclorofenato de sédio multi-
plicando pelo fator 1,0826.

Na tabela 1 apresentamos os resultados
experimentais obtidos nas andlises das amostras
padrdes utilizando-se a técnica analitica acima
descrita.

A andlise estatistica dos resultados (Tab.2)
mostra que a metodologia analitica, objeto da pre-
sente pesquisa, € bastante confidvel.

A escolha da absor¢do em 8,3um ou
1.205cm-! foi feita tendo em vista a especifici-
dade da metodologia que para ser completa requer
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FIGURA | — Espectrograma infravermelho de pentaclorofenol em pastilha de KBr.
COMPRIMENTO DE ONDA MICROMETROS ( pym)
2.5 3.0 3.5 4.0 5 6 7 8 9 10 11 121314 16 1820 25
4 A ' 1 i L 1 ) 1 1 1 1 1 1 1 1
8o 480
b
O 60 -160
T
»
»n
=
»n
z L 440
2 40
x
-
20t —20
o T T T T T T T T T T T T o
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400

FREQUENCIA (ecm-)

FIGURA 2 — Espectrograma infravermelho de pentaclorofenol dissolvido em cloroférmio.
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FIGURA 3 — Espectrograma infravermelho de pentaclorofenato de sédio em pastilha de KBr.
TABELA 1 — Amostras padrdes de Pentaclorofenato de sdio e repeticdes com os respectivos indices de pureza encontrados
Pureza da amostra Indice de pureza encontrado em %
em % 1 2 3 - 5 6 7 8 9 10
PO SECO 70% 71,04 71,07 71,06 71,15 71,11 71,15 71,07 71,11 71,06 71,11
PASTILHA 70% 71,19 71,19 71,12 71,21 71,19 71,22 71,19 71,22 71,12 71,19
PELETIZADO 70% 71,16 71,17 71,18 71,11 71,16 71,21 71,22 71,08 71,16 71,21

TABELA 2 — Dados estatisticos obtidos através da andlise das amostras padroes de Pentaclorofenato de s6dio e com 10 repeticoes

para cada uma delas.
Pureza da amostra em % Er C.V. Tolerancia
PO SECO 70% 1,69% 0,058% Er £ 2%
PASTILHA 70% 1,56% 0,055% C.V. £ 1%
PELETIZADO70% 1,67% 0,062%
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a varredura total na regido mais utilizada em
andlises por espectrofotometria infravermelha.
(2,5 - 16,7um ou 4000 - 660cm-1). Nas figuras 1
e 2 estdo os espectrogramas padrdes obtidos
experimentalmente.

DISCUSSAO E CONCLUSAO - Visando a
maior especificidade possivel para determinar o
pentaclorofenol nas formulagdes, optamos para
efeito dos cdlculos utilizados na quantificagdo a
absor¢do em 8,3um ou 1.205cm-!, que cor-
responde a ligacdo fendlica (5,7).

Tendo em vista, que o pentaclorofenol €
praticamente usado sob a forma de seu sal sédico,
houve necessidade no processo analitico da trans-
formacao do sal sédico para a forma fendlica a
fim de se obter a solubilizacdo em cloroférmio.
Isto foi conseguido através da acidificacdo com
acido cloridrico.

A transformacdo acima descrita conhecida
como andlise por liberacdo é muito utilizada em
cromatografia de gds (3) ndo sendo entretanto
uma operacao trabalhosa.
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