
COMUNICADO 
TÉCNICO

426

Colombo, PR
Dezembro, 2018

Washington Luiz Esteves Magalhães
Mirela Artner

Determinação de formaldeído 
pelo método dessecador 
utilizando reagente analítico 
acetilacetona: modificação da 
norma ASTM D 5582

ISSN 1980-3982



2 Comunicado Técnico nº 426

Determinação de formaldeído pelo método 
dessecador utilizando reagente analítico 
acetilacetona: modificação da norma ASTM D 5582

A determinação do teor de formaldeído emitido por painéis de madeira é um pa-
râmetro importante para avaliar os efeitos causados por ele ao meio ambiente e à 
saúde (Risholm-Sundman et al., 2007). Com o intuito do controle destas emissões, 
foram elaborados diversos testes para monitorá-las (JIS A 1460, EN 120, ASTM 6007, 
NBR 148102) (Yu; Crump, 1999). Entre estes métodos está o dessecador, onde as 
amostras de painéis de madeira são colocadas dentro dele e fechado, sob condições 
de temperatura e umidade controladas. O formaldeído emitido pelas amostras é ab-
sorvido em água destilada para posterior quantificação por via da espectrofotometria 
na região do ultravioleta e visível (ASTM International, 2014).

Para o método mencionado pela norma ASTM D5582-2014 é utilizado ácido cro-
motrópico, em meio fortemente ácido como cromóforo, para a quantificação do for-
maldeído (ASTM International, 2014). Este método analítico é relativamente simples e 
especifico para o analito. Contudo, a principal desvantagem consiste no uso de ácido 
sulfúrico concentrado aquecido, devido à sua periculosidade e corrosividade (Fagnani 
et al., 2003).

A derivatização do formaldeído também pode ser obtida pela reação de Hantzch 
adaptada, tratando-se também de uma reação seletiva que, em solução aquosa, utiliza 
a acetilacetona que irá reagir com o formaldeído e a amônia para formar 3,5-diacetil-1,4-
-di-hidrolutidina (DDL) (Bolognesi, 2010), como ilustrado na Figura 1. As vantagens do 
método de Hantzch é o uso de reagentes pouco nocivos e reações que ocorrem sob 
condições brandas (Nash,1953).
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Figura 1. Reação do formaldeído para formação do DDL.
Fonte: Bolognesi, 2010.
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Aparatos: Dessecador de vidro 10,5 L, prato de porcelana, placa de Petri de vidro 
100 mm x 20 mm, béquer de vidro de 400 mL, banho-maria, incubadora com controle 
de umidade e temperatura.

Aparatos analíticos: Espectrofotômetro UV-Vis, cubeta de vidro 10 mm, pHmetro, 
pipetas volumétricas 2.5 mL, 4 mL, 5 mL, 10 mL, 15 mL, 30 mL e 60 mL, balões volu-
métricos de 50 mL, 100 mL e 1.000 mL, béquer de vidro 500 mL, proveta de vidro de 
50 mL, bureta de 50 mL, pipetador automático de volume variável até 10 mL, ponteiras 
para pipetador. 

Reagentes: Acetilacetona P.A., acetato de amônio P.A, solução de formaldeído 
37%, ácido clorídrico 0.1 N, sulfito de sódio 1.0 M, parafina sólida.

Amostras: 8 corpos de prova de 70 ± 2 mm x 127 ± 2 mm.

Material e métodos

Acetato de amônio 20% (m/v): Em um béquer de 500 mL pesar 200 g de acetato 
de amônio P.A., adicionar água destilada até completar a dissolução, adicionar o con-
teúdo em balão volumétrico de 1.000 mL, completar o volume com água destilada até 
o menisco. Armazenar a solução em frasco âmbar.

Acetilacetona 0,4% (v/v): Adicionar acetilacetona P.A com uma pipeta volumétrica 
de 4 mL em balão de 1.000 mL, completar o volume com água destilada até o menisco. 
Armazenar a solução em frasco âmbar.

Preparo dos reagentes

Selagem dos corpos de prova: Em parafina líquida derretida, mergulhar as laterais 
das amostras de painéis de madeira, retirar o excesso da superfície como mostrado na 
Figura 2, de acordo com ASTM D 5582 (ASTM International, 2014).

Condicionamento das amostras: Controlando umidade (50 ± 10%) e temperatura 
(24 ± 1°C), manter por sete dias em uma incubadora conforme a norma ASTM D 5582 
(ASTM International, 2014).

Extração: Retirar todo material dessecante do dessecador, tal como sílica gel, em 
seguida utilizar o béquer de 400 mL invertido como suporte para a placa de Petri, não 
removendo o prato de porcelana.

Preparo e condicionamento das amostras
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Adicionar 25 mL de água destilada na placa de Petri. Colocar oito corpos de prova 
selados com parafi na dentro do dessecador e fechá-lo em seguida, certifi cando-se de 
que o dessecador esteja bem vedado, conforme Figura 3. 

Figura 2. Selagem dos corpos de prova e remoção do excesso de parafi na.

  

Figura 3. Extração de formaldeído pelo 
método dessecador. 

As amostras permanecerão durante duas horas no dessecador, mantendo-se a 
temperatura do conjunto em 24 ± 1 °C, durante a extração.
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Após o período de extração, pipetar 10 mL da amostra de água coletada no des-
secador, em balão de 50 mL. Em seguida pipetar 10 mL de solução de acetilacetona 
0,4% e 10 mL de acetato de amônio 20%. Fazer teste em duplicata. 

Homogeneizar as amostras e levar ao banho-maria por 10 minutos a 65 °C. Tirar do 
banho-maria e deixar as amostras em repouso fora do alcance da luz, por uma hora.

Ajustar o comprimento de onda do espetrômetro para 412 nm e fazer a leitura de 
absorbância das amostras.

O teor de formaldeído emitido pelas amostras em mg/L pode ser obtido substituindo 
o valor de absorbância encontrado experimentalmente em x, na equação da reta ob-
tida pela curva de calibração (Equação 3). Para o cálculo da concentração final deve 
ser levado em conta o fator de correção para a temperatura, como descrito em ASTM 
D5582 (ASTM International, 2014).

Leitura das amostras de água por espectrofotometria UV-Vis

Solução padrão A: Em um balão de 1.000 mL adicionar 2,7 mL de solução de 
formaldeído 37%, completando o volume com água destilada. Esta será a solução 
padrão A.

Concentração da solução padrão A: Em um béquer de 150 mL adicionar 50 mL 
da solução A. Adicionar 20 mL da solução de sulfito de sódio 1 M (se necessário 
ajustar o pH desta solução a 9,5 com hidróxido de sódio 0,1 (mol/L)). O pH da solução 
irá subir, sendo necessário ajustá-lo com ácido clorídrico 0,1 N até pH original da so-
lução (9,5). Realizar esta análise em duplicata conforme norma ASTM D5581 (ASTM 
International, 2014).

Equação 1:

Solução padrão B: Com auxílio de um pipetador automático adicionar em balão 
de 1.000 mL, o valor correspondente a 5 mL (ver cálculo 2) da solução A e completar 
com água destilada.

Concetração real A (       ) = 
mg
mL

volume de HCl gasto(mL) x Normalidade da solução de HCl x 30,03 milieq.
50(mL)

Curva de calibração
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conforme Tabela 1

Figura 4. Preparo das soluções padrões A e B.

Tabela 1. Diluição para preparar as soluções padrão, que servirão para obter os pontos da curva 
de calibração.

Volume da solução padrão B de 5 mg/L 
para o balão de 100 mL

Concentração da solução no balão de  
50 mL (mg/L)

Zero Zero
2,5 0,125
5,0 0,250

10,0 0,500
15,0 0,750
30,0 1,50
60,0 3,00

Equação 2:

A Figura 4 elucida o preparo das soluções padrões A e B, e suas respectivas 
concentrações, contudo é necessário calcular as concentrações reais, os testes para 
concentrações das soluções padrões devem ser feitos em triplicata, com reagentes 
padronizados.

Volume de solução A (mL) = 5,0 mL x 1 mg/mL
Concentração real de A (mg/mL)

A partir da solução padrão B de concentração 5 mg/L, realizar as seguintes dilui-
ções em balões de 100 mL seguindo a Tabela 1, após realizar a adição de 10 mL de 
cada solução em balão de 50 mL e seguir o procedimento equivalente ao da leitura de 
absorbância das amostras de água por espectrofotometria UV-Vis.
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y = 12,961x + 0,0085
R² = 0,9987
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Figura 5. Curva de calibração para determinação de formaldeído pelo método da acetilacetona 
proposto neste trabalho.
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Para o ajuste a 9,5 de pH da solução padrão A, realizados em duplicata, foram 
gastos os 17,6 mL e 17,8 mL de HCl 0,1N. A média da concentração real de formal-
deído em solução obtida pela Equação 1 foi 1,06 mg/mL. A fim de corrigir o volume 
adicionado para o preparo da solução B, foi adicionado ao balão volumétrico de 
1.000 mL o volume de 4,72 mL de solução A, seguindo a Equação 2. As demais 
diluições seguiram os valores adotados pela Tabela 1.

Experimental

Cálculo das concentrações das soluções padrões A e B.

A equação 3 foi obtida experimentalmente pelo método com acetilacetona por re-
gressão linear do gráfico que consta na Figura 5.

Equação linear da reta

Apresentar a curva de calibração em concentração (ppm) x absorbância a 412 nm; 
utilizar a função de regressão linear para obter a equação da curva. O valor de R2 deve 
ser o mais próximo de 1 conforme mostra a Figura 5.

Acetilacetona



8 Comunicado Técnico nº 426

 

y = 4,6738x - 0,015
R² = 0,9981
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Ácido cromotrópico

Concetração de formaldeído em          = 4.6738 x (absorbância) + 0.015
mg
L

Equação 4 - Equação linear da reta pelo método ácido cromotrópico

A fim de validar a metodologia utilizada neste trabalho foi medida a emissão de 
formaldeído em painéis de madeira feitos com resina a base de ureia formaldeído. 

Comparativo entre métodos

Após o término das diluições também foi realizado o teste utilizando o ácido cro-
motrópico como reagente analítico. Foram adicionados em balões de 25 mL, 4 mL 
de solução de formaldeído, conforme as concentrações da Tabela 1, 0,1 mL de ácido 
cromotrópico 1% (m/v) e 6 mL de H2SO4 concentrado. Após 1 hora em repouso, foram 
feitas as leituras das absorbâncias a 580 nm, obtendo-se o gráfico da Figura 6.

Concetração de formaldeído em          = 12.961 x (absorbância) + 0.0085
mg
L

Equação 3 - Equação linear da reta pelo método Acetilacetona

Figura 6. Curva de calibração para determinação de formaldeído pelo método da ASTM D 5582 
usando ácido cromotrópico.
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Figura 7. Comparativo entre métodos com 0,05 de significância.
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A partir do método analítico com acetilacetona, pode-se obter o teor de formaldeído 
emitido em painel de madeira, sendo que as metodologias comparadas apresentam 
as médias das concentrações estatisticamente equivalentes. O preparo da curva de 
calibração e os reagentes utilizados para o procedimento com acetilacetona são de 
fácil manipulação e específicos para o analito em questão, podendo ser uma boa op-
ção na substituição do método com o uso do ácido cromotrópico em meio fortemente 
ácido.

Conclusão

As análises foram realizadas em triplicatas obtendo-se, como concentração final, 
a média simples de 1,66 ± 0,06 mg/L e 1,68 ± 0,05 mg/L, para metodologia com ace-
tilacetona e ácido cromotrópico, respectivamente, sendo realizados testes com 5% 
de significância, sendo que as médias das concentrações encontradas não foram 
estatisticamente diferentes (Figura 7).
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