ANALISE DO ACARICIDA FEMBUTATIN OXIDO
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RESUMO - O acaricida fembutatin ¢xido € usado no Brasil para combater o dcaro da falsa-fer-
rugem (Phyllocoptruta oleivora) em culturas de citros. Este acaricida é analisado por titulagdo
em meio ndo-aquoso, cromatografia liquida e espectrofotometria infravermelha. O primeiro
método ndo € especifico, o segundo € muito oneroso, ¢ o terceiro também ndo & especifico por-
que utiliza a observagdo correspondente ao radical fenila, comum a fungicidas organcestanicos.
Neste pesquisa ¢ estabelecido um novo método por espectrofotometria infravermetha, que ofe-
rece a especificidade desejada, uma vez que as absorgdes usadas correspondem ao radical propi-
la e & ligac&o €ter/Gxido; ambos sfio tipicos da molécula do fembutatin Gxido.

Termos para indexacio: determinaggio, espectroscopia, agrotdxico, dcaro.

ANALYSIS OF THE MITICIDE FENBUTATION OXIDE
BY INFRARED SPECTROPHOTOMETRY

ABSTRACT - The miticide fenbutatin oxide is used in Brazil to control pseudo rust in citrus.
Phyllocoptruta oleivora is the mite responsible for this disease. The miticide is determined by
nonaqueous titration, liquid chromatography and infrared spectrophotometry. The first method
is not specific, the second very onerous for developing countries and the third is also not specific
because the employed absorption is due to the phenyl radical, common to organotin fungicides.
In this research a new method is developed by infrared spectrophotometry that is very specific
because the choosed absorptions correspond to the propyl radical and the oxide/ether bond.
These absorptions are typical of the fenbutatin oxide.

Index terms: determination, spectroscopy, pesticide, mite.

INTRODUCAO

Fembutatin 6xido € 0 nome comum, segundo
a Associagio Brasileira de Normas Técnicas
(1988}, de um acaricida quimicamente definido
como Oxido de diftri-(2,2-dimetil-2-feniletil)
estanhoj € com a seguinte férmula estrutural:
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% Farm. - Bioquim., Segio de Quimica do Instituto Biolégi-
co de Sdo Paulo, Caixa Postal 119, CEP 01051 Sio Paulo,
SP.

A substéncia pura é sélida, cristalina e inco-
lor, com ponto de fusdo de 1459C. O material
técnico ¢ um po cristalino incblor, com ponto
de fusio entre 138 e 1399C; & solivel em octa-
nol, xileno, benzeno ¢ diclorometano, sendo
estdvel ao calor (Martin & Worthing 1983).

As formulagbes do acaricida sdo: pé molh4-
vel, concentrado liquido ¢ suspensio concen-
trada (Meister et al. 1986).

No Brasil, o fembutatin ¢xido € usado para
combater 0 4caro da falsa-ferrugem (Phyllocop-
truta oleivora) em culturas de citros (Andrei
1987).

O fembutatin 6xido € analisado por titulagio
em meio nao-aquoso € espectrofotometria in-
fravermetha (Zweig & Sherma 1978).

A cromatografia liguida € também emprega-
da na determinagio do fembutatin éxido, de
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acordo com a Shell Development Company
(1979).

O método da titulagio em meio ndo-aquoso,
embora preciso, ndo é especifico, comprome-
tendo, portanto, a exatidio.

A cromatografia liquida, embora exata, es-
pecifica € precisa, apresenta, ainda, entre nés,
obstéculos de ordem econOmica (Lancas 1985).

O método por espectrofotometria infraver-
melha, descrito para o fembutatin ¢xido, apre-
senta dois graves inconvenientes: utilizagio da
absorgio nio-especifica 9,66 p m/1.035 cm,
correspondente ao radical fenila existente na
maioria dos fungicidas organoestanicos, € a ne-
cessidade de se utilizar a técnica de cleanup an-
tes da injecdio na cflula selada.

A finalidade da presente pesquisa foi estabe-
lecer para o fembutatin 6xido um método qui-
mico-analitico adequado, sem as restrigdes aci-
ma apresentadas. Desenvolveu-se, entdo, por
espectrofotometria infravermelha, um método
especifico que dispensa a trabalhosa técnica de
cleanup.

MATERIAL E METODOS

Espectrofotdmetro infravermelho marca Perkin-
Elmer modelo 727-B; células seladas de cloreto de s6-
dio com 0,5 mm de espessura; seringas hipodérmicas
de 10 ¢ 5 ml com agulhas de 5 cm; pipetas volumétri-
cas de 5 ml; erlenmeyers de 30 ml com tampa esmeri-
Ihada. Os reagentes empregados foram o sulfato de
s6dio anidro p.a. e o padrdo analitico de fembutatin
éxido. As amostras-padrOes testadas foram: material
téenico (T) 97% p/p e suspensdio concentrada (SC)
48% piv. O solvente empregado grau p.a. foi o dissul-
feto de carbono.

Num erlenmeyer de 50 ml foi pesada uma quantia
contendo aproximadamente 0,15 g de principio ativo,
¢ logo ap6s foram introduzidos 5 ml de dissulfeto de
carbono ¢ 1g de sulfato de sddio anidro. Agitou-se
manualmente, esperando-se a decantagfo. No caso da
suspensio concentrada, verificada a solubilizagfo, adi-
cionou-se 1g de sulfato de sédio anidro e agitou-se
novamente.

Da solugfo’ retirou-se, com agulha acoplada 2 se-
ringa, uma quantidade suficiente para injetar na célu-
la, e procedeu-se, através da técnica de compensacdo,
a obtencgAo dos espectrogramas do padrio € amostras.
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A quaniificagfio foi obtida peio processo da linha-
base, com a possibilidade de utilizagho de trés ab-
sorghes caracterfsticas: 7,2 fbm/1.390eml, 7,3 pm/
1370 cm e 7,75 pm/1.290 cm*.

Com a finatidade de satisfazer a especificidade ¢ a
identificagfio, foram obtidos espectogramas completos
de fembutatin 6xido-padréio em pastilha de brometo
de potassio (Fig. 1) ¢ dissolvido em dissulfeto de car-
bono (Fig. 2).

Estatisticamente, foram utilizados os fndices erro
relativo e coeficiente de variagfio, a fim de avaliar a
metodologia analftica, objeto da presente pesquisa.
Nas Tabelas 4, 5 ¢ 6 estdo os (ndices encontrados refe-
rentes as determinagOes das amostras-padroes de ma-
terial técnico 97% p/p € suspensfio concentrada 48%
ph.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Nas Tabelas 1, 2 ¢ 3 estio os resuitados
analiticos obtidos através da técnica descrita em
Material e Métodos quando aplicada as seguin-
tes amostras-padroes de fembutatin 6xido: ma-
terial técnico 97% e suspensdo concentrada
48% p/iv. A anilise estatistica dos resultados en-
contra-se nas Tabelas 4.5 ¢ 6.

TABELA 1. Resultados obtidos nas amostras-
-padrdes referentes a 7,2 pm/

1.3%0 cm-L.
m Indices de pureza encontrados
% (%) em 10 repetigbes
97,39 97,36 97,28 9733 97,36
T97.000fp o741 9737 9742 9737 97.35
48,25 4834 4832 4836 48,37
SC48,00p/v 43’57 4842 4835 48,35 48,28

TABELA 2. Resultados obtidos nas amostras-
-padrbes referentes a 7,3 pm/

1.370 cm-1,
E:;zmu:a Indices de pureza encontrados
% (%) em 10 repetigBes
9717 . 97,19 97,13 9728 97,32
TOT.00PP o723 9730 9735 9726 97.22
4823 4827 4833 4820 4833
SCAB.00PY 4343 4845 4836 48.38 4836
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FIG. 1. Espectrograma infravermetho do fembutatin éxido padriio em pastilha de brometo de potissio,

TABELA 3. Resultados obtidos nas amostras-

TABELA 5. Andlise estatfstica dos resultados

-padrbes referentes a 7,75 um/ da tabela 2.
1.290 cm-1.
Pureza da fadices de Pureza da _
pureza encontrados V.
9731 9722 9727 9734 97,51
TOT.000p o748 o745 9737 9730 o726 T9700p/p  025% 007%  E,<2%
SC4800p/p 071% 014% C.V.< 1%
48,19 4824 4831 4835 48,26
SCAB,00p/v  49'45 4838 4842 4837 4844

TABELA 4. Anilise estatistica dos resultados

TABELA 6. Anfllise estatfstica dos resultados

da tabela 1. da tabela 3.
Pureza da . Pureza da .
amostra % E; C.v. Tolerdncia amostra % E;. Cv. Toleréncia
T 97,00 p/p 037% 0,04% Er=2% T 97,00 p/p 0,37% 0,09% E, <2%
SC48,00p/p 071% 0,16% CV.<1%

SC4800p/p 0,75% 0,16% CV.<1%
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FIG. 2. Espectrograma infravermelho do fembutatin éxido padriio dissolvido em dissulfeto de carbono.

Os indices estatisticos apresentados nas Ta-
belas 4, 5 € 6 mostram que foi estabelecido, por
espectrofotometria infravermelha, um método
analitico adequado para a andlise do fembutatin
oxido.

As trés caracteristicas essenciais de um mé-
todo analftico, a saber: ¢xatiddo, precisdo e es-
pecificidade, estdo satisfeitas; evidentemente, a
especificidade s6 € conseguida quando se pro-
cessa a varredura do espectro entre 2,5 €
15,0 um.

Das trés absorgdes caracterfsticas que podem
ser utilizadas na determinagio do fembutatin
6xido, 7,2 pm/1.390 ecm? ¢ 7,3 pm/1.370 cm’!
correspondem ao radical propila; € 7,75 pm/
1.290 cm! correspondem 32 ligagio éter/6xido. A
utilizagdo de qualquer uma destas absorgdes
torna o método extremamente especifico, ao
contritio do descrito na literatura, que usa a

absorgdo 9,66 um/1.035 cm! do radical fenila.

Este radical € comum a fungicidas organoestd-
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nicos, ou seja: acetato de trifenilestanho e hi-
droxido de trifenilestanho.
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