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“Trinta raios unem um eixo 
A utilidade da roda vem do vazio 

Queima-se o barro para fazer o pote 
A utilidade do pote vem do vazio  

Rasgam-se janelas e portas para criar o quarto 
A utilidade do quarto vem do vazio 

Portanto, 
Ter leva ao lucro, 

Não ter leva ao uso" 
 

(Lao Tzu) 
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1. INTRODUÇÃO 

 

O arsênio é um elemento do grupo XV da tabela periódica, de número atômico 33. Seus 

principais estados de oxidação são o -3, +3 e +5. Em sua forma elementar, o arsênio possui 

cinco formas alotrópicas importantes: o arsênio “metálico”, lustroso e quebradiço, cujo lustro 

se perde lentamente em contato com a umidade do ar; o arsênio amarelo, isoestrutural com 

o fósforo branco, formado por tetraedros de átomos de arsênio conectados entre si (Figura 

1). Este alótropo se forma através do resfriamento rápido de vapores de arsênio, e tem a 

forma de cristais cerosos, termo e fotossensíveis, convertendo-se ao arsênio metálico 

mediante a exposição a temperatura e luz; O elemento possui, ainda, três formas 

alotrópicas amorfas, denominadas β, γ e δ (GRUND; HANUSCH; WOLF, 2008). 

 

Figura 1 – Comparação entre estruturas de bola e palito do fósforo branco (esquerda) e do arsênio amarelo 
(direita). As distâncias P-P no fósforo branco são de 189 pm, e As-As no arsênio amarelo, de 244 pm. 

Estruturas geradas através do Avogadro 1.2.0 

 

Apesar de ter sido isolado e reconhecido como um elemento apenas em 1250, por 

Albertus Magnus, ao ferver sabão com As2S3 (Oxford University Press, 2022, pág. 43), os 

compostos de arsênio acompanham a humanidade desde a antiguidade. O elemento é o 

54º em abundância na crosta terrestre (HAYNES, 2016-2017), ocorrendo em diversos 

minerais, comumente associado ao enxofre. Seus sulfetos minerais, o realgar (As4S4) e o 

auripigmento (As2S3) (Figura 2), são conhecidos desde os tempos antigos (FLORA, 2015). 

Seus minerais mais importantes são os sulfetos mistos de fórmula MIIAsS, onde MII é um 

metal de transição divalente. Um exemplo desta classe de minerais é a arsenopirita, FeAsS 

(MATSCHULLAT, 2000). 
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Figura 2 – À esquerda, cristais vermelhos de realgar (fonte: https://www.mindat.org/min-3375.html). À 
direita, cristais amarelos de auripigmento. (fonte: https://www.mindat.org/show.php?id=3021) 

 

O arsênio e seus compostos possuem toxidez elevada e historicamente conhecida. 

Alguns sintomas de intoxicação aguda por arsênio envolvem náusea, vômito, dores 

abdominais e diarreia. A intoxicação crônica por arsênio gera doença multi-sistêmica e pode 

levar à morte. O elemento e seus compostos são considerados carcinogênicos, ou seja, 

são capazes de gerar cânceres. A toxidez do arsênio e seus derivados ocorre pela 

inativação de até 200 enzimas, muitas delas relacionadas aos mecanismos de produção de 

energia do organismo (RAITNAIKE, 2003). Em razão de sua toxidez potente, compostos de 

arsênio foram historicamente utilizados como ferramenta para homicídios: a preferência 

pelo uso do elemento também se dava pela sua detecção quase impossível e sintomas 

pouco específicos. Em especial, seu óxido já foi conhecido como “veneno dos reis”, por ser 

usado pela nobreza em assassinatos políticos (VAHIDNIA; VAN DER VOET; DE WOLF, 

2007) e como “pó da herança”, devido a seu frequente uso em assassinatos familiares 

(KETHA; GARG, 2020). O envenenamento por arsênio só pode ser adequadamente 

determinado a partir de 1836, quando o químico James Marsh publicou uma metodologia 

capaz de detectar seletivamente o arsênio em misturas (JAMESON; 1836), metodologia 

esta que ficou conhecida como teste de Marsh, ilustrado esquematicamente na Figura 3. 

No teste, uma amostra a ser analisada para presença de arsênio é aquecida com zinco 

metálico em meio ácido. Se arsênio estiver presente, há a formação de AsH3, um gás, que 

quando aquecido em chama aberta, gera um espelho de arsênio metálico sobre o vidro, 

confirmando a presença do elemento. 

 

https://www.mindat.org/min-3375.html
https://www.mindat.org/show.php?id=3021
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Figura 3 - Representação esquemática da execução do teste de Marsh: A) dispositivo de aquecimento B) 
mistura de zinco metálico em pó e solução contendo a amostra a ser testada para arsênio em HNO3 diluído 

C) arsina, AsH3 formada D) chama para aquecer o tubo de vidro onde a arsina formada passa E) teste 
positivo indicado pela decomposição da arsina em um espelho negro de arsênio metálico. Ilustrado por Erik 

Cavalcante 

 

Com a produção anual pouco menor que 60000 toneladas métricas em 2021 

(FERNÁNDEZ, 2021), o elemento e seus compostos possuem diversas aplicações. Suas 

propriedades tóxicas a quase todos os organismos fazem com que seus compostos sejam 

utilizados como agrotóxicos e preservantes de madeira, e esta é a maior aplicação industrial 

do elemento atualmente. Outras aplicações importantes são na metalurgia, para formação 

de ligas com chumbo e cobre, visando o ajuste de propriedades (como resistência à 

corrosão e temperatura de recristalização), e a produção do arseneto de gálio, um 

semicondutor mais eficiente que o silício, utilizado na indústria de eletrônicos (GRUND; 

HANUSCH; WOLF, 2008). Compostos de arsênio também possuem aplicações médicas: o 

trióxido de arsênio é usado para o tratamento de leucemia promielocítica aguda (ZHU et al, 

2002), e o melarsoprol, um composto orgânico contendo arsênio em sua estrutura, é 

utilizado para o tratamento da doença do sono, causada pelo protozoário Trypanosoma 

brucei rhodesiense (BURRI et al, 2000). Uma aplicação menos nobre dos compostos de 

arsênio é a produção de armas químicas, como o agente vesicante e irritante pulmonar 
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lewisita, um composto organoarsenado (RADKE et al, 2014). As estruturas do melarsoprol 

e da lewisita estão ilustradas na Figura 4.  

 

 

Figura 4 - Estruturas químicas do melarsoprol (à esquerda) e da lewisita (à direita) 

 

Uma faceta muito rica da química de arsênio é a química de organoarsenados, em 

que o elemento forma diversos compostos ligados diretamente a átomos de carbono, ou a 

outros átomos ligados a radicais orgânicos. Algumas classes importantes de compostos 

organoarsenados estão ilustrados na Figura 5. 

 

 

Figura 5 - Exemplos de compostos organoarsênio, e seus nomes, representados em suas fórmulas gerais 

A química de compostos organoarsenados se inicia em 1757, quando o químico e 

farmacêutico Louis-Claude Cadet de Grassicot, ao destilar uma mistura de As2O3 e acetato 

de potássio, obteve o “líquido fumegante de Cadet”, um óleo escuro imiscível em água e 

altamente pirofórico, que foi mais tarde estudado em detalhes por Robert Willhelm Bunsen, 

que mostrou que o óleo era, na verdade, uma mistura dos compostos de fórmula 
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((CH3)2As)2 e ((CH3)2As)2O, de estruturas representadas na Figura 6. Bunsen investigou 

extensivamente a química de compostos contendo o radical (CH3)2As, que ficou conhecido 

como radical cacodila (do grego κακώδης, kakodes, “odor vil”), por sugestão de Jöns 

Jacobus Berzelius, em referência ao odor nauseante de alho podre do líquido fumegante 

de Cadet. (SEYFERTH, 2001) 

 

 

Figura 6 - Estruturas bola e palito do ((CH3)2As)2, a cacodila (à esquerda) e do ((CH3)2As)2O, o óxido de 
cacodila (à direita). Legenda: em lilás, átomos de arsênio; em cinza, átomos de carbono; em vermelho, 
átomos de oxigênio; em branco, átomos de hidrogênio. Estruturas geradas através do Avogadro 1.2.0 

 

Atualmente, compostos organoarsenados possuem diversas aplicações: as já 

citadas aplicações médicas, como o uso do melarsoprol; o também já citado uso como 

armas químicas, como no caso da lewisita; como aditivo em rações animais (NACHMAN et 

al, 2013); ou como ligantes em compostos de coordenação utilizados como catalisadores 

(NA et al, 1996; VAN DER VEEN et al, 2000), Compostos organoarsenados também podem 

ser contaminantes de óleos fósseis, amplamente utilizados como combustíveis e 

precursores de materiais para a indústria química. Considerando as aplicações possíveis, 

e a importância de obter padrões de compostos organoarsenados de alta pureza para 

análise comparativa de óleos fósseis, levando em consideração a toxidez de compostos de 

arsênio, métodos seguros e eficientes de síntese dessas substâncias devem ser buscados. 

Tradicionalmente, substâncias organoarsenadas são preparadas usando como 

material de partida o tricloreto de arsênio, AsCl3 (GARJE; JAIN, 1999). No entanto, o AsCl3 

é um líquido volátil, tóxico e vesicante, que hidrolisa em contato com água e umidade do 

ar, sendo assim um reagente difícil de trabalhar. O material também é listado pela Chemical 

Weapons Convention como um precursor tóxico de armas químicas, tendo sua produção e 

comercialização limitadas (WATERS; WILLIAMS, 1950). Possíveis substitutos para a 

síntese de espécies organoarsenadas são os compostos As(N(CH3)2)3 (THOMAS; 

KRANNICH; WATKINS, 1993) ou o cloroarsenito cíclico, (OCH2CH2O)AsCl (SRIVASTAVA; 

KRANNICH; WATKIN, 1990). Infelizmente, o preparo de ambos os precursores faz uso 

também do AsCl3. Pensando nisso, o presente trabalho propõe o uso do AsI3 como 

precursor para a síntese de compostos organoarsenados, já que a substância se apresenta 
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como um sólido pouco volátil e relativamente estável ao ar e à água. No entanto, o método 

mais simples de síntese do triiodeto de arsênio gera um produto impuro e hidratado, que 

deve ser purificado através de recristalização em dissulfeto de carbono, CS2, solvente 

altamente perigoso, tóxico e de odor nauseante (BAILAR; JOHNSON; CHENICEK, 2007). 

Para tanto, o presente trabalho visa não só testar a plausibilidade do uso do AsI3 como 

material de partida para a síntese de compostos organoarsenados, mas, antes disso, uma 

modificação racional na sua purificação, a fim de evitar o uso do dissulfeto de carbono. 

2. OBJETIVOS 

 

2.1. Objetivos Gerais 

 

Sintetizar compostos organoarsenados através do uso do triiodeto de arsênio, AsI3, 

como material de partida 

 

2.2. Objetivos específicos 

 

 Desenvolver um método otimizado de síntese e purificação do AsI3, através de um 

método já descrito na literatura; 

 Sintetizar, isolar e caracterizar três classes de compostos organoarsenados 

(trialquilarsina, trialquilarsenito e trialquiltioarsenito) utilizando o AsI3 como precursor, 

a fim de avaliar sua performance como precursor; 

 Tratar os resíduos perigosos de arsênio, de modo a dispô-los seguramente. 

3. METODOLOGIA 

 

3.1. Experimental 

 

O trióxido de arsênio utilizado foi fornecido pela Vetec (Duque de Caxias, Brasil) e 

utilizado sem purificação adicional. Todos os solventes foram secos com peneira molecular 

de 3 Å pré-ativada e destilados antes de usados. O tetrahidrofurano e o heptano foram 

fornecidos pela Tedia (Fairfield, EUA). A solução de n-butil lítio foi fornecida pela Sigma-

Aldrich. O AsI3 foi preparado e purificado através de uma modificação de um procedimento 

previamente descrito na literatura (BAILAR; JOHNSON; CHENICEK, 2007). 
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Figura 7 - Reação de formação do AsI3 

 

Em um Becker de 1 L à temperatura ambiente foram dissolvidos 28 g (0,14 mol) de 

óxido de arsênio(III) em 400 mL de solução aquosa de HCl 37%. Obteve-se uma solução 

de coloração amarelo claro. Em seguida preparou-se uma solução de 140 g (1,85 mol – 13 

eq.) de KI em 140 mL de água em um recipiente à parte. Adicionou-se a solução de KI 

sobre o meio de reação, sob agitação vigorosa e aquecimento, que imediatamente mudou 

de cor para alaranjado, com formação de um precipitado laranja. O precipitado laranja e 

fino foi coletado por filtração e lavado com HClaq concentrado. O AsI3 bruto obtido foi então 

desidratado em um Dean-Stark por destilação azeotrópica com ciclo-hexano. Foram 

removidos em torno de 100 mL de água do material. O sólido anidro foi coletado por filtração 

e o solvente evaporado sob vácuo. O material sólido obtido foi purificado por extração em 

Soxhlet com clorofórmio, gerando cristais de coloração avermelhada (67,24 g, 0,15 mol, 54 

%) do material puro e seco, além um resíduo sólido de coloração amarelada e composição 

não determinada, que permaneceu na cápsula. A pureza do produto foi determinada 

através da sua digestão em água fervente e titulação argentimétrica pelo método de Mohr, 

feita em triplicata. A pureza obtida foi de 97%. 

 

3.2. Síntese da tri-n-butilarsina 

 

 

Figura 8 - Reação de formação da tri-n-butilarsina 

 

Em um balão de fundo redondo equipado com agitador magnético, sob atmosfera 

inerte, foram adicionados 19,7 g (42,4 mmol) de iodeto de arsina e 36 mL de 

tetrahidrofurano anidro. Obteve-se uma suspensão de coloração avermelhada. Em seguida 

adicionaram-se, lentamente, 54 mL (135 mmol – 3,2 eq.) de uma solução de n-BuLi (2,5 mol 

L-1 em hexano). A reação foi mantida à temperatura ambiente por mais 1 h, quando a 

coloração esmaeceu até ficar levemente amarelada. O solvente foi removido sob vácuo. A 

tri-n-butilarsina foi purificada por destilação fracionada sob vácuo em uma glove box anidra 
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e sob atmosfera inerte. Empregando esta metodologia foram obtidos 27 g (10,98 mmol), 

correspondendo a um rendimento de 26% de tri-n-butilarsina (baseado no AsI3) como um 

óleo incolor. O produto decompõe-se na presença de água, alcoóis ou oxigênio, e, portanto, 

foi armazenado em uma ampola selada, sob atmosfera inerte. 

 
3.3. Síntese do tri-n-butilarsenito 

 

 

Figura 9 - Reação de formação do tri-n-butilarsenito 

 

Em um balão de fundo redondo equipado com agitador magnético e condensador, 

sob atmosfera inerte, foram adicionados 19,7 g (42,4 mmol) de AsI3, 20 mL de heptano 

anidro e 20 mL de tetrahidrofurano anidro, gerando uma suspensão alaranjada. Em outro 

recipiente, também sob atmosfera inerte, foi preparada uma solução de 4,7 mL (52 mmol – 

3 eq.) de 1-butanol, 7,2 mL (52 mmol – 3 eq.) de trietilamina e 10 mL de heptano anidro. A 

solução resultante foi então adicionada de uma só vez ao meio reacional, através de uma 

seringa. O sistema foi aquecido até o refluxo e a reação se completou após 30 minutos. O 

precipitado amarelo pálido foi filtrado à vácuo sob atmosfera inerte e lavado com 20 mL de 

tetrahidrofurano anidro. Os solventes foram removidos sob vácuo. O tri-n-butilarsenito foi 

extraído do resíduo com 100 mL de diclorometano. O produto decompõe-se na presença 

de água, alcoóis ou oxigênio, e, portanto, não foi isolado, e foi analisado em solução. O 

rendimento não pode ser determinado.  

 
3.4. Síntese do tri-n-propiltioarsenito 

 

 

Figura 10 - Reação de formação do tri-n-propiltioarsenito 

 

Em um balão de fundo redondo equipado com agitador magnético e sob atmosfera 

inerte, foram adicionados 4,4 g (9,66 mmol) de AsI3 e 10 mL de tetrahidrofurano anidro, 

gerando uma suspensão alaranjada. Em outro recipiente, também sob atmosfera inerte, foi 
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preparada uma solução de 2,6 mL (29 mmol, 3 eq.) de 1-propanotiol, 3,9 mL (29 mmol – 3 

eq.) de trietilamina anidra e 5 mL de heptano anidro. A solução resultante foi então 

adicionada de uma só vez ao meio reacional. O sistema foi aquecido até o refluxo e a reação 

se completou após 30 minutos. O precipitado amarelo pálido foi filtrado à vácuo sob 

atmosfera inerte e lavado com 20 mL de tetrahidrofurano anidro. O tri-n-propiltioarsenito foi 

purificado por destilação fracionada sob vácuo, resultando em um óleo amarelo. O produto 

decompõe-se na presença de água, alcoóis ou oxigênio, e, portanto, foi armazenado em 

uma ampola selada, sob atmosfera inerte. Em razão da necessidade de rápido 

armazenamento em ampola selada, dada a extrema sensibilidade do produto, o rendimento 

não pode ser determinado. 

 
3.5. Tratamento e disposição de resíduos de arsênio 

 

Todas as frações orgânicas contendo resíduos de arsênio tiveram seus solventes 

removidos a vácuo, e os resíduos foram dissolvidos em água e misturados às frações 

aquosas de reações feitas com arsênio. À esta solução aquosa final, foi adicionado um 

excesso de tioacetamida e ácido clorídrico 37% e a solução foi fervida, resultando na 

precipitação quantitativa de As2S3 na forma de um sólido amarelo canário. O sólido foi 

filtrado, seco ao ar e dispensado como rejeito de metal sólido. 

4. RESULTADOS 

 

4.1. Síntese e purificação do AsI3 

 

O precipitado obtido da reação entre o As2O3 dissolvido em HCl(aq) 37% com iodeto de 

potássio se apresenta como um precipitado denso e de difícil manuseio, por sua natureza 

gelatinosa e uma aparente grande quantidade de água retida no sólido. O sólido recém 

precipitado ainda em contato com a solução mãe, e sendo filtrado, está ilustrado na Figura 

11. 
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Figura 11 - Aspecto do AsI3 recém-precipitado, ainda no seio da solução (à esquerda) e filtrado (à direita) 

Como as reações subsequentes envolvem reagentes e produtos extremamente 

sensíveis à umidade, é crucial sua desidratação para que o AsI3 seja empregado como 

material de partida na síntese dos compostos organoarsenados. Para realizar a 

desidratação do produto bruto de forma branda, a técnica de destilação azeotrópica, 

utilizando o ciclo-hexano como formador de azeótropo com a água (ponto de ebulição = 

80,7ºC) se mostrou a mais adequada. A operação é realizada num sistema Dean-Stark. No 

entanto, apesar da desidratação do produto ser branda e efetiva através desta metodologia, 

ainda ocorre uma pequena degradação do produto, evidenciada pela coloração violeta, 

advinda da formação de I2, no solvente que se acumula na alça do aparelho de Dean-Stark. 

A escolha do ciclo-hexano se dá em razão de problemas com outros formadores de 

azeótropos comuns com água: a toxidez do benzeno, e o alto ponto de ebulição do tolueno, 

que poderia causar mais degradação do produto. A aparelhagem montada e a formação de 

I2 estão ilustradas na Figura 12. 

 

 

Figura 12 - Aparelhagem de Dean-Stark montada (à esquerda) e a formação de I2 durante o procedimento 
(à direita) 
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Devido à formação do iodo elementar, espécie reativa capaz de impedir a formação dos 

compostos organoarsenados, ou até mesmo reagir com eles após formados, é necessária 

uma última etapa de purificação do produto, sua recristalização. Tradicionalmente, esta 

recristalização é feita em dissulfeto de carbono, CS2, solvente tóxico, inflamável e de odor 

nauseante. Para evitar estes riscos, a recristalização foi executada de maneira diferente: a 

extração do produto em um sistema de extração de Soxhlet com clorofórmio, que apesar 

de ainda possuir certa toxidez, ainda é menor que a do CS2, e solubilizava adequadamente 

o produto. O AsI3 é pouco solúvel no solvente utilizado, então, a fim de evitar o uso de 

grandes quantidades de clorofórmio, e manipular o mínimo necessário o sólido contendo 

arsênio, o uso do sistema de extração de Soxhlet se mostrou ideal. Após a extração, o 

produto se apresenta na forma de cristais hexagonais laranjas, bem formados. Na cápsula 

de extração, ao final do procedimento, resta um resíduo amarelado, que provavelmente é 

uma mistura de KCl adsorvido no produto bruto, e produtos de degradação do processo de 

desidratação (As2O3 e espécies AsInOm intermediárias e mal definidas). O aspecto final do 

produto e do resíduo da cápsula estão ilustrados na  

Figura 13. 

 

 

Figura 13 - Aspecto final do produto (à esquerda) e resíduo da cápsula de extração (à direita). 

 

4.2. Síntese da tri-n-butilarsina 

 
A reação do AsI3 purificado com n-butil lítio se mostrou adequada para a formação da 

tri-n-butilarsina, ainda que com baixos rendimentos. O baixo rendimento pode ser atribuído 

a exposições eventuais do meio reacional ao ar, em especial, na etapa de destilação, tendo 
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em vista o não uso de linhas de Schlenk durante as manipulações e a utilização de uma 

glovebox improvisada. O produto isolado e selado em ampola está ilustrado na Figura 14. 

 

 

Figura 14 - Tri-n-butilarsina selada em ampola 

A pureza do produto obtido pode ser confirmada através de análise por cromatografia 

gasosa acoplada a um espectrômetro de massas. A Figura 15 ilustra o único pico observado 

no cromatograma (tempo de retenção: ~15 min), e o fragmentograma que mostra o pico do 

íon molecular (m/z = 246) da tri-n-butilarsina. 

 

 

Figura 15 – Cromatograma e fragmentograma da tri-n-butilarsina 

A caracterização estrutural da tri-n-butilarsina foi feita através de ressonância 

magnética nuclear de 1H. O espectro e sua interpretação estão ilustrados na Figura 16. 
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 Figura 16 – Espectro de ressonância magnética nuclear de 1H da tri-n-butilarsina 

4.3. Síntese do tri-n-butilarsenito 

 
Assim como no caso da tri-n-butilarsina, reação do AsI3 purificado com n-butanol em 

presença de trietilamina se mostrou adequada para a formação do produto desejado, o tri-

n-butilarsenito. No entanto, a sensibilidade ainda mais pronunciada do produto frente ao 

oxigênio e à umidade do ar fez com que o isolamento e a determinação do rendimento 

fossem impossíveis. O motivo é também similar ao baixo rendimento determinado para a 

tri-n-butilarsina: não uso de linhas de Schlenk durante as manipulações, e a utilização de 

uma glovebox improvisada. Através do uso da cromatografia gasosa acoplada a um 

espectrômetro de massas, foi possível avaliar a pureza do produto. Estes resultados estão 

ilustrados na Figura 17. 
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Figura 17 – Cromatograma e fragmentograma do tri-n-butilarsenito, aspecto incial da reação (a) e aspecto 
final da reação (b) 

É possível observar que o produto foi obtido com boa pureza, mesmo antes da purificação 

por destilação. No fragmentograma pode-se observar que, apesar do íon molecular (M∙+ em 

m/z = 294) não ter sido observado, o íon em m/z = 221 foi o pico base, que pode ser 

atribuído à quebra de uma das ligações As-O, indicando assim a presença do produto 

desejado. 

 

4.4. Síntese do tri-n-propiltioarsenito 

 
Assim como no caso da tri-n-butilarsina, a reação do AsI3 purificado com n-butanol em 

presença de trietilamina se mostrou adequada para a formação do produto desejado, o tri-

n-propiltioarsenito. No entanto, a sensibilidade ainda mais pronunciada do produto frente 

ao oxigênio e à umidade do ar fez com que a determinação do rendimento fosse impossível. 

O motivo é também similar ao baixo rendimento determinado para a tri-n-butilarsina: o não 

uso de linhas de Schlenk durante as manipulações e a utilização de uma glovebox 

improvisada. A pureza do produto obtido pode ser confirmada através de análise por 

cromatografia gasosa acoplada a um espectrômetro de massas. A Figura 18 ilustra um pico 

majoritário observado no cromatograma (tempo de retenção próximo a 13 min) e o 

fragmentograma que mostra o pico do íon molecular (m/z = 300) do tri-n-propiltioarsenito, 

além do aspecto inicial e final da reação, e o aspecto do produto isolado e selado. 
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Figura 18 – Cromatograma e fragmentograma do tri-n-propiltioarsenito, aspecto incial da reação (a), aspecto 

final da reação (b) e produto isolado e selado (c) 

 

  A caracterização estrutural da tri-n-propiltioarsenito foi feita através de 

ressonância magnética nuclear de 1H. O espectro e sua interpretação estão ilustrados na 

Figura 19. 

 
Figura 19 – Espectro de ressonância magnética nuclear de 1H do tri-n-propiltioarsenito 

4.5. Tratamento e disposição dos resíduos de arsênio 

 
Os resíduos que continham arsênio foram reunidos e tratados por adição de 

tioacetamida sólida após acidificação da solução final até pH = 0. Em meio ácido e sob 

aquecimento, a tioacetamida se decompõe em H2S e acetamida. O H2S gerado em meio 

ácido é capaz de reagir com espécies de arsênio e precipitar quantitativamente o As2S3, 



 

30 
 

sólido amarelo e estável, de fácil manuseio e passível de disposição como rejeito sólido de 

metal. O método é simples e permite a inertização de todo o material potencialmente 

perigoso gerado em todas as etapas. O precipitado gerado está ilustrado na Figura 20 

 

Figura 20 – Precipitado de As2S3 

5. CONCLUSÃO 

 

O procedimento de síntese modificado do triiodeto de arsênio é eficaz e de 

rendimento moderado, gerando um material cristalino, relativamente seguro e de fácil 

manuseio. As modificações feitas foram a desidratação por destilação azeotrópica, 

utilizando ciclo-hexano como formador de azeótropo, seguida da recristalização em Soxhlet 

utilizando clorofórmio como solvente. O sólido é estável ao ar e à umidade por meses e se 

torna indefinidamente estável se armazenado em um dessecador. O material também se 

mostra como uma ótima alternativa, em relação ao tricloreto de arsênio, para uso como 

material de partida na síntese de três classes de compostos organoarsenados. Apesar do 

rendimento baixo verificado na única preparação onde o rendimento pode ser computado, 

a segurança e facilidade muito maior de manuseio e armazenamento do triiodeto de arsênio 

mostra compensatório o seu uso para fim de preparar as três classes propostas de 

compostos organoarsenados. Por fim, o tratamento de resíduos, feito pelo método clássico 

de precipitação do As2S3 com tioacetamida em meio ácido, se mostra eficaz para inertizar 

as espécies reativas e ativas de arsênio, transformando-as em uma espécie estável, de 

fácil manuseio e disposição. 
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