UNIVERSIDADE FEDERAL DE SAO CARLOS
CENTRO DE CIENCIAS EXATAS E DE TECNOLOGIA
DEPARTAMENTO DE QUIMICA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM QUIMICA

DESENVOLVIMENTO DE FORMULACOES A BASE DE D-LIMONENO
PARA O CONTROLE DA MOSCA-BRANCA (Bemisia tabaci)

Rodrigo Tavares Marques*

Dissertacao apresentada como parte dos
requisitos para obtencdo do titulo de
MESTRE PROFISSIONAL EM QUIMICA,
area de concentracao QUIMICA
TECNOLOGICA.

Orientador: Prof. Dr.Felipe Christoff Wouters
*Vinculo Empregaticio: Albaugh Brasil

Sao Carlos - SP
2021



UNIVERSIDADE FEDERAL DE SAO CARLOS
‘*F:{% Centro de Ciéncias Exatas e de Tecnologia

Programa de Pés-Graduagéo em Quimica

~ Folhade Aprovacao

Defesa de Dissertagdo de Mestrado do candidato Rodrigo Tavares Marques, realizada em 25/02/2021.

Comissao Julgadora:
Prof. Dr. Felipe Christoff Wouters (UFSCar)
Prof. Dr. Moacir Rossi Forim (UFSCar)

Prof. Dr. Giuliano Pauli (Superbac)

O presente trabalho foi realizado com apoio da Coordenacgédo de Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel Superior - Brasil
(CAPES) - Cadigo de Financiamento 001.

O Relatdrio de Defesa assinado pelos membros da Comiss&o Julgadora encontra-se arquivado junto ao Programa de
Pdés-Graduagdo em Quimica.



Faca o teu melhor na condicdo que vocé tem, enquanto
vocé nao tem condicbes melhores, para fazer melhor
ainda.

(Mario Sérgio Cortela).



AGRADECIMENTOS

Dedico este trabalho primeiramente a Deus, por ser essencial em minha vida,
a Nossa Senhora, que sempre passou ha frente de problemas e angustia se fazendo
sempre presente na minha vida e da minha familia. Familia esta que abriu mao de
tempos significativos da minha presenca, dando suporte e apoio para que eu pudesse
buscar esta conquista.

Agradeco ao meu Pai Assis e a minha mae Fatima, por serem exemplo em
minha vida.

A minha esposa Lys, que segurou as pontas na minha auséncia e nio me
deixou desistir nas diversas vezes que ndo me senti capaz de ir adiante.

Minha filha Leticia e meu filho Gustavo, espero que este trabalho os inspire de
gue nunca é tarde para buscar seus objetivos e sonhos.

Ao amigo Dr. Giuliano Pauli, que foi 0 maior incentivador para que eu iniciasse
o aprofundamento de meus estudos, sempre incentivando e motivando para ir adiante.

A FMC Quimica do Brasil e Albaugh, empresas que apoiaram e incentivaram
meu aprofundamento dos estudos, prestando todo o apoio nhecessario para que eu
tivesse éxito nesta conquista.

Agradecimento especial ao meu orientador Dr. Felipe Christoff Wouters, que
sempre com muita atencao e paciéncia, guiou-me durante este mestrado, sempre me
desafiando a buscar fazer melhor. Assim como ao professor Dr. Moacir Rossi Forim,

que, desde a validacédo do projeto, buscou torna-lo algo de valor. Meu muito obrigado!



RESUMO

DESENVOLVIMENTO DE FORMULACOES A BASE DE D-
LIMONENO PARA O CONTROLE DA MOSCA-BRANCA (Bemisia

tabaci)

A espécie Bemisia tabaci da mosca-branca possui relevancia comercial na
agricultura, devido ao seu potencial de prejuizo a produtividade das diferentes
culturas hospedeiras desta praga, como soja, feijdo e tomate. O uso de inseticidas
naturais apresenta-se como uma importante estratégia no controle dessas pragas,
com destaque para os 0leos essenciais. Neste trabalho, trés formulacdes a base
de D-limoneno foram desenvolvidas para o controle da mosca-branca. Os tipos de
formulacbes testadas foram: concentrado emulsionavel, microemulsdo e po
molhavel. As trés formulacdes apresentaram boa estabilidade e eficacia similar em
todos os testes de eficiéncia agrondmica. Em relacdo ao controle de adultos da
mosca-branca, as formulacdes desenvolvidas apresentaram resultados
compativeis aos de dois inseticidas disponiveis no mercado (Talstar® e Sperto®).
No entanto, quando usadas de forma pura, apresentaram resultados insatisfatérios
para o controle de ninfas da mosca-branca. Baseado nos experimentos realizados,
no custo e na flexibilidade de producéo, a formulacdo mais indicada € a do tipo
concentrado emulsionavel. E importante mencionar que, de modo a ter eficacia no
controle de adultos e ninfas, esta deve ser empregada em conjunto com Bifentrina

(Talstar®).

Palavras-chaves: D-limoneno. Oleos essenciais. Mosca-branca. Formulagdes

agroguimicas.



ABSTRACT

FORMULATIONS DEVELOPMENT BASED ON D-LIMONENE TO
WHITEFLY CONTROL (Bemisia tabaci)

The species Bemisia tabaci of whitefly presents commercial relevance in agriculture
due to its potential damage to productivity of the different host crops for this pest,
like soybean, bean, and tomato. The use of natural insecticide is an important
strategy in the control of this pest, with emphasis on essential oils. In this work, three
formulations based on D-limonene were developed aiming the control of whitefly.
The types of formulations tested were: emulsifiable concentrate, microemulsions,
and wet powder. The three formulations presented good stability and similar
effectiveness in all agronomic efficiency test. Regarding adult whitefly control, the
formulations developed showed results compatible with those of two insecticides
available on the market (Talstar® and Sperto®). However, when used in pure form,
they presented unsatisfactory results for the control of whitefly nymphs. Based on
the performed experiments, on the cost, and flexibility of production, the most
suitable formulation was the emulsifiable concentrate type. It is important to mention
that, to have effectiveness in controlling adults and nymphs, it must be used with

Bifenthrin (Talstar®).

Keywords: D-limonene. Essential oils. Whitefly. Agrochemical formulations.
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1  INTRODUCAO

1.1 Aindustria brasileira de defensivos agricolas

Em 2019, a soma de bens e servicos gerados no agronegocio brasileiro
chegou a R$ 1,55 trilhdo, o que equivale a 21,4% do PIB do pais. Vale ressaltar que
68% correspondem ao segmento agricola, enquanto os 32% restantes estédo
relacionados as atividades pecuarias. (CNA, 2020).

Nas ultimas décadas, a industria de defensivos agricolas passou por uma longa
e profunda transformacdo. A produtividade na colheita de grdos no Brasil, por
exemplo, aumentou de 17,2 milhdes de toneladas em 1960 para 257,7 milhGes em
2020. Vale ressaltar que, na década de 60, a area plantada no pais era de cerca 22
milhdes de hectares, enquanto em 2020 foi de aproximadamente 66,8 milhGes. Uma
vez que um aumento de 3 vezes na area plantada foi seguido por um acréscimo de
15 vezes na produtividade, conclui-se que a eficiéncia do setor agricola brasileiro teve
um incremento de 500%, considerando o periodo mencionado. (IBGE, 2011).

Além da utilizacdo de tecnologias sofisticadas nos processos envolvidos no
setor agricola, outro fator importante para o aumento da producdo é o controle das
pragas que podem atacar as culturas — prejudiciais em todas as etapas (semeadura,
fases vegetativas e reprodutivas das plantas e pds-colheita), podendo imprimir danos
até mesmo aos gridos armazenados (MAGALHAES e CARVALHO, 1998). Por
exemplo, YOKOYAMA (2006) estima que as perdas por pragas do feijoeiro estdo entre
33 e 86%.

Por ser um pais tropical, o Brasil apresenta altas taxas de umidade e
temperaturas elevadas, o que favorece a proliferacéo de pragas agricolas. Além disso,
0 pais ndo apresenta invernos rigorosos — como nos Estados Unidos e na Europa —,
gue contribuem na diminuicdo da reproducéo das pragas. (EMBRAPA, 2017).

A mosca-branca (Bemisia tabaci) € um dos insetos-praga que causam maiores
perdas econdémicas no Brasil, haja vista suas culturas-alvo serem de grande
relevancia para a economia brasileira (soja, milho, algodao, feijao e tomate). Por conta
de sua alimentacao direta no floema, esta praga causa danos diretos na planta, além

dos danos indiretos causados por sua excre¢cao agucarada, que favorecem a
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reproducédo do fungo Capnodium (fumagina), impedindo assim as trocas gasosas, 0O
gue ocasiona a diminuindo da reproducéo da planta. (LIMA et al., 2001).

Além disso, a mosca-branca é responséavel pela transmissao de virus, como o
mosaico-dourado-do-feijoeiro, considerado um dos principais problemas na cultura
por provocar perdas econémicas que podem variar de 30% a 100%, a depender do
cultivo, estadio da planta, populacdo do vetor, presenca de hospedeiros alternativos e
condi¢gbes ambientais. (SALGUEIRO, 1993).

O controle da mosca-branca e outras pragas € o fator determinante para o
aumento da produtividade agricola. Dentre as principais formas destacam-se o0 uso
dos defensivos agricolas, popularmente chamados de agrotoxicos. Podendo ser de
origem natural ou sintética, os pesticidas sdo uma ferramenta efetiva para o controle
da populacdo de diferentes pragas, como plantas daninhas, insetos e fungos.
(MARTINELLI JUNIOR, 2005).

A fabricacdo de defensivos teve inicio com o langamento de inseticidas
organicos clorados, ja o emprego de fungicidas ocorreu posteriormente, devido a
doenca conhecida por ferrugem do café. Os primeiros defensivos utilizados no Brasil
foram BHC (Hexaclorobenzeno), Parathion e DDT (Dicloro-Difenil-Tricloroetano),
agentes quimicos altamente téxicos, que foram substituidos por compostos de menor
toxicidade e que requerem menores doses de aplicacdo por hectare, como as
diamidas. (BULL e HATHAWAY, 1986).

Outro fator relevante no controle de pragas agricolas é a resisténcia
desenvolvida por esses organismos aos defensivos agricolas utilizados. O nimero de
agroquimicos que apresentam alguma forma de perda de eficacia em determinado
controle tem-se tornado cada vez maior. (YUDELMAN et al., 1998). Neste sentido, as
empresas de defensivos agricolas financiam continuamente pesquisas para 0
desenvolvimento de novos compostos quimicos capazes de combater pragas
especificas nas lavouras e que apresentem um potencial de comercializacéo, de modo
a representarem investimentos atrativos. (HARTNELL, 1996).

No Brasil, para um produto agricola ser comercializado, ele precisa passar pela
avaliacao dos seguintes orgaos federais: IBAMA (Instituto Brasileiro do Meio Ambiente
e dos Recursos Naturais Renovaveis), MAPA (Ministério da Agricultura, Pecuéria e
Abastecimento), ANVISA (Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria), além do cadastro
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estatual. Atualmente, o tempo médio desta avaliacdo € de 5 anos para produtos pos-
patente (genéricos) e de até 11,3 anos para novas moléculas.

Neste contexto, a busca por solug¢des naturais efetivas ganha forca e relevancia
dentro do setor, uma vez que é esperado uma menor toxicologia, boa disponibilidade

e um fluxo regulatério mais favoravel para sua apreciacao por 6rgaos reguladores.

1.1 Potencial acéo inseticida de produtos de origem natural

No passado era comum o0 uso de inseticidas de origem natural. Um dos
primeiros inseticidas botanicos empregado pelo homem foi a nicotina, extraida da
Nicotiana tabacum. No entanto, com o surgimento dos inseticidas sintéticos, os
naturais perderam espaco, uma vez que este novo mecanismo era de maior e mais
rapido controle. (LAGUNES e RODRIGUEZ, 1992).

A taxa de perda de ingredientes ativos € maior do que a de criacao.
(MCDOUGALL, 2016). As principais causas dessas perdas sao: novas
regulamentacdes, toxicologia desfavoravel, limitaces de matéria-prima, custos de
fabricacdo e comercializacdo pouco atrativos e, mais recentemente, a perda de
eficacia ou surgimento de resisténcia. Neste contexto, as atencfes para uso e
desenvolvimento de produtos naturais aumentaram nos Ultimos anos. Diversas
empresas surgiram focadas em solugdes biolégicas e grandes multinacionais estao
criando portfélios, mas também adquirindo empresas como forma a acelerar sua
penetracdo e manutencdo de mercado. (BERENBAUM, 1988; CHIU, 1988; CLOUGH
et al. 1994, THACKER, 2002).

Além de geralmente serem menos onerosos, produtos naturais também
possuem um fluxo de registro mais favoravel, uma vez que as agéncias reguladoras
estdo incentivando sua adocdo e registro. No Brasil, um inseticida sintético pode
demorar até 11,3 anos para ser registrado, enquanto um de origem natural pode ser
registrado em até dois anos (MCDOUGALL, 2016).
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1.2 Desenvolvimento de novos ingredientes ativos

Por conta do numero e complexidade de legislacbes para aprovacdo da
utilizacdo de novos defensivos agricolas, o investimento e o tempo de retorno sao
cada vez maiores. A Figura 2.1 apresenta a crescente do valor investido para o
desenvolvimento de uma nova substancia com potencial efichcia para manejo de
pragas. (MCDOUGALL, 2016).
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FIGURA 1.1 - Nimero de anos entre a descoberta da molécula e sua introdu¢éo no mercado.
Fonte: MCDOUGALL (2016).

O numero de moléculas avaliadas para obter uma solucdo com potencial
agrondmico pode chegar a 160 mil, conforme apresentado na Figura 2.2. Além disso,
como pode ser observado na Figura 2.3, o investimento realizado em pesquisa e
desenvolvimento de novos agroquimicos chegou em torno de US$ 280 milhdes no
ano de 2014. (MCDOUGALL, 2016). Portanto, identificar solucbes mais sustentaveis,
eficazes e que apresentem, além do manejo integrado de pragas, a mitigacdo da
evolucdo da resisténcia € uma tarefa onerosa que apresenta bastantes incertezas e

demanda muito tempo.
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FIGURA 1.2 - Namero de moléculas avaliadas para gerar um produto vidvel comercialmente.
Fonte: MCDOUGALL (2016).
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FIGURA 1.3 - Custo de desenvolvimento de uma nova molécula sintético.
Fonte: MCDOUGALL (2016).

Além de apresentarem eficacia no controle de pragas, serem mais baratos e
apresentarem menor tempo de registro, os produtos naturais ganharam bastante
notoriedade. Neste sentido, o principal desafio das empresas tem sido identificar os
produtos naturais que sejam efetivos, tenham escala, baixo custo e constancia de

resultados satisfatorios no controle de pragas.
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1.3 Oleos essenciais como alternativa aos sintéticos

Devido a presenca de compostos como alcaloides, flavonoides, saponinas,
terpenoides e fitohormdnio em sua constituicdo, os extratos e 6leos essenciais de
plantas podem apresentar acdo inseticida. O 6leo essencial de plantas citricas, como
a laranja e o liméo, tem-se apresentado como um promissor agroquimico nos ultimos
anos. No caso da laranja, aproximadamente 90% do seu 0leo essencial é constituido
de limoneno. (BICAS et al., 2009). No 6leo da casca da laranja, o limoneno apresenta-
se majoritariamente na forma do enantibmero R-(+)-limoneno, também conhecido
como D-limoneno, enquanto que na terebintina, por exemplo, ele esta presente na

forma de S-(-)-limoneno. Ambas as moléculas sdo apresentadas na Figura 2.4.

CHs CHs

H G SCH, HiC™ SCH,
(R) (S)

FIGURA 1.4 - D-limoneno (R), 6leo essencial da laranja e L-limoneno (S), 6leo essencial do lim&o.
Fonte: Wikipedia. Disponivel em: https://pt.wikipedia.org/wiki/Limoneno. Acesso em: 29 abr. 2021.

Os enatibmeros tém praticamente todas as propriedades fisicas idénticas, no
entanto, comportam-se de maneira diferente quando expostos a luz polarizada. Essa
diferenca também se manifesta a nivel biol6gicoe os compostos apresentados na
Figura 2.4, além de apresentarem aromas diferentes,apresentam também aplicacdes
diversas. (DE CARVALHO e DA FONSECA, 2006).
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1.4 O D-limoneno como agente de controle

Por ser de origem vegetal, de baixa toxicologia, ambientalmente amigavel, nao
demandar periodo de caréncia de aplicacao, ser livre de residuos, ndo persistir por
muito tempo na natureza, o D-limoneno apresenta-se como potencial inseticida.
(SCHICK e SCHICK, 1986).

O D-limoneno é um inseticida de contato, evapora rapidamente a partir das
superficies tratadas e tem periodo residual muito curto. Apesar de seu modo de acéo
ndo ser muito bem entendido, uma das hipéteses é que o D-limoneno dissolve os
lipidios da cuticula do exoesqueleto do inseto, causando sua desidratacdo e morte,
conforme observado em pulgas (SCHICK e SCHICK, 1986).

As principais vantagens da aplicacdo de inseticidas botanicos sdo (BUSS e
PARK-BROWN, 2002; KATHRINA e ANTONIO, 2004; WIESBROOK, 2004):

= Livre de residuos: inseticidas naturais degradam rapidamente quando
expostos aos seguintes fatores: luz solar, ar, umidade, chuva e enzimas
desintoxicantes. Esta caracteristica permite que a aplicacdo seja feita
proximo a colheita do alimento, por ter baixo ou nenhum poder residual.

» Acdo répida: embora tenham acdo mais lenta que os inseticidas
tradicionais, estes inseticidas reduzem o dano por herbivoria tdo logo sejam
aplicados.

= Baixa ou moderada toxicidade: sdo seguros e de baixo ou nenhum
impacto a saude humana, o que torna sua aplicacdo segura.

= Seletividade: em geral, ndo séo prejudiciais a organismos ndo-alvo, além

de néo ser esperada fitotoxicidade sobre a cultura.
Entre as principais desvantagens dos inseticidas botanicos destacam-se:
» Sensibilidade a luz e/ou temperatura: rapida degradacdo em presenca

de luz ou temperatura. Exigem da formulagcdo uma maior estabilizacao para

inibir ou mitigar este efeito.
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= Baixa persisténcia: embora seja uma vantagem possuir pouco residual
em relacdo ao residuo na cultura, também & uma desvantagem dada a

necessidade de aplicacdes mais constantes.

Neste contexto, o D-limoneno foi selecionado como potencial agente de
controle, dado a sua disponibilidade em nosso ecossistema, facil obtencdo e custo-

beneficio.
1.5 Desenvolvimento de formula¢cdes agroquimicas

Em geral, extratos boténicos sao de dificil aplicacdo quando ndo estao inseridos
em uma matriz, principalmente, miscivel ou emulsionavel em agua. Para esta
compatibilizacéo de propriedades faz-se necessario 0 uso de componentes ou aditivos
que permitam nao so6 sua aplicabilidade, mas também sua estabilidade numa faixa de
tempo aceitavel, de modo a permitir sua utilizacdo com as especificacbes de
fabricacéo definidas no seu desenvolvimento. (KATHRINA e ANTONIO, 2004; BUSS
e PARK-BROWN, 2002).

Uma formulacdo agroquimica € uma combinacdo de diferentes substancias
(inertes) que visam a estabilidade do principio ativo (substéncia com potencial
agronémico de origem sintética ou natural) para uma aplicacéo segura e eficiente.

No Brasil, o desenvolvimento dessas formulacbes € normatizado pela
Associacao Brasileira de Normas Técnicas (ABNT), que, além de definir os diferentes
tipos de formulacdo, define os padrdes minimos de qualidade para cada tipo de
formulacdo. Para que seja possivel a compreensdao do estudo das formulacdes

agroquimicas, os termos apresentados na Tabela 2.1 devem ser conhecidos.
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TABELA 1.1 - Terminologia aplicada as formulacdes agroguimicas.

Abreviacéao

Definicao

(Al)

Ingrediente ativo ou principio ativo

Agente quimico, fisico ou bioldgico que confere eficacia aos

agrotoxicos afins.

Produto técnico
(TC)

Produto obtido diretamente de matérias-primas por processo
guimico, fisico ou biolégico, destinado a obtencéo de produtos
formulados ou de pré-misturas, e cuja composi¢cdo contenha

teor definido de ingrediente ativo e impurezas.

Suspenséo de encapsulado
(CS)

Formulacdo constituida por uma suspensao estavel de
capsulas, contendo o(s) ingrediente(s) ativo(s), em um liquido,

para aplicacdo apos diluicdo em agua.

Concentrado emulsionavel
(EC)

Formulacdo liquida e homogénea para aplicagdo apéds

diluicdo em &gua, sob a forma de emulséo.

concentrada em 6leo
(OD)

Dispersao de 6leo ou suspensao

Formulacdo constituida de uma suspensdo estavel de
ingrediente(s) ativo(s) em fluido imiscivel em agua, que pode
conter outro(s) ingrediente(s) ativo(s) dissolvidos, para

aplicacdo apés diluicdo em 4gua.

Suspoemulséo
(SE)

Formulacdo liquida e heterogénea, constituido de uma
dispersdo estavel de ingredientes ativos, na forma de
particulas sélidas e de finos glébulos, na fase aquosa, para

aplicacdo apés diluicdo em agua.

Granulo dispersivel

(WG)

Formulacdo sélida constituida de granulos, para aplicacao
sob a forma de suspensdao, ap6s desintegragdo e dispersao

em agua.

Concentrado soldvel (SL)

Formulacdo liquida e homogénea para aplicagdo apos
diluicdo em agua, sob a forma de solucéo verdadeira dos(s)

ingrediente(s) ativo(s).

Microemulsao
(ME)

Formulacdo liquida contendo éleo em agua, variando de
limpida a opaca, para ser aplicada diretamente ou apos
diluicdo em agua, contendo o(s) ingrediente(s) ativo(s), em

uma fase organica continua.

Suspensédo concentrada
(SC)

Formulacdo constituida de uma suspensdo estavel de
ingrediente(s) ativo(s) em um veiculo liquido, que pode conter
outro(s) ingrediente(s) ativo(s) dissolvido(s), para aplicacédo

apos diluicdo em agua.

Fonte: ABNT (2017).
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A escolha por determinado tipo de formulacéo esta diretamente relacionada as

propriedades fisico-quimicos do ingrediente ativo escolhido, conforme apresentado no

Ingrediente Ativo

fluxograma da Figura 2.5.

Sélido Soliivel em Agua Sélido Insoliivel em Agua Liquido Soliivel em Agua Liquido Insoliivel em Agua

FIGURA 1.5 - Possibilidades de desenvolvimento de formulacdes.

Legenda: SG (Granulo Soluvel), SP (P6 Solavel), SL (Concentrado Soltvel), OD (Dispersdo em Oleo),
WDG (Granulo Dispersivel), WP (P6 Molhéavel), SC (Suspenséo Concentrada), ZC (Formulagdo mista
SC+CS), EC (Concentrado Emulsionavel), EW (Concentrado Aquoso), ME (Microemulsao) e CS
(Microencapsulado).

Cada tipo de formulacéo confere ao seu ingrediente ativo uma propriedade ou
aplicabilidade distinta. A escolha por determinada tecnologia, além de estar
relacionada as propriedade fisico-quimicas, também esta relacionada a aplicabilidade
do produto, buscando sempre maximizar sua eficiéncia agronémica e mitigar as
desvantagens associadas a determinada propriedade do ingrediente ativo, como alta
volatilidade, fitotoxicidade, rapida degradacdo e baixa eficiéncia. (VOLGAS et al.,
2003). Basicamente, os principais fatores que direcionam a escolha por determinado

tipo de formulagéo séo:

= propriedade fisico-quimica dos ingredientes ativos;
» viabilidade econdémica;

* modo de acao do ingrediente ativo;

= modo de aplicacao do produto;

= toxicidade;

= Seguranca.
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Segundo VOLGAS et al. (2003), os principais desafios na busca por otimizar os

fatores mencionados durante o desenvolvimento de uma formulagéo séo:

= sedimentacdo: comum em suspensdes concentradas (SC), ocorrem
quando a viscosidade, tamanho de particula e sistema de tensoativos ndo
estdo bem balanceados, ocasionando o depoésito do ingrediente ativo no
fundo do frasco, algumas vezes, de forma irreversivel mesmo com
agitacao.

» floculagdo: comum em diversos tipos de formulacdo, ocorre quando o
sistema de tensoativos ndo esta bem balanceado e o ingrediente ativo
flocula na calda. Este problema, quase sempre, ocasiona obstrucao dos
pulverizadores ndo permitindo a aplicacdo do produto.

* maturacdo de Ostwald (Ostwald Ripening): fenbmeno associado as
formulacbes que possuem ingredientes ativos com solubilidade parcial na
agua. O problema esta associado ao crescimento dos tamanhos de
particulas ao longo do tempo, ocasionando sedimentacdo do produto ou
mesmo obstrucdo dos pulverizadores.

= gelificacdo/aumento de viscosidade: pode ocorrer quando uma
formulacdo nado estabilizada € submetida a alta temperatura, onde o liquido
passa a hdo se comportar como fluido newtoniano. Quando isso ocorre, ao
invés de reduzir a viscosidade com o aumento de temperatura, passa a
aumentar sua viscosidade, muitas vezes de forma irreversivel mesmo com
agitacao, ocasionando a nédo viabilidade da aplicacao.

= cristalizacdo: ocorre principalmente em formulacbes de concentrado
emulsionavel (EC), onde o solvente associado ao sistema emulsionante
ndo mantém o ingrediente ativo (constituido de particulas solidas)
solubilizado no meio. Este ingrediente ativo migra para fase aquosa,
ocasionando obstrucdo dos pulverizadores. Este fenbmeno também é
comum quando utilizados solventes muito polares, o que favorece a

migracao do ingrediente para fase aquosa.
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1.6 Tipos de Formulagbes desenvolvidas

1.6.1 Concentrado emulsionavel (EC)

Pelo fato de o D-limoneno apresentar natureza hidrofébica (baixa afinidade com
agua), a formulacdo do tipo concentrado emulsionavel (EC) requer o uso de
tensoativos, substancias cuja funcéo é baixar a tenséo interfacial entre compostos.
Isso ocorre devido a presenca de uma extremidade hidrofobica e outra hidrofilica em
suas moléculas.

Este tipo de formulacdo se caracteriza por apresentar um ingrediente ativo
insoltvel, que pode estar solubilizado ou disperso em uma fase apolar (afinidade em
0leo). O nome remete a necessidade do uso de tensoativos para formacéo de emulséo
em agua, a qual pode ser do tipo agua em 6leo ou 6leo em agua, a depender da forma
de estabilizacao utilizada. (VOLGAS et al., 2003).

Ainda segundo VOLGAS et al. (2003), para a obtencéo de emulsdes com maior

estabilidade, € importante que a formulacdo apresente as seguintes caracteristicas:

= baixa tensao superficial,

= filme mecanicamente estavel;

= Dbarreira eletrostatica;

» barreira estérica,

» baixa fracdo volumétrica de fase dispersa;
= alta viscosidade da fase continua; e

» gotas pequenas e uniformes.

As caracteristicas mencionadas sao obtidas a partir da combinacéo e balanco
correto dos tensoativos. De forma geral, a combinacdo de dois ou mais caracteristicas
gue confiram estabilidades estérica (copolimeros de bloco de alto peso molecular) e
eletrostatica (tensoativos anibnicos e ndo-idnicos) compde uma forma efetiva de
estabilizar uma emulséo. (VOLGAS et al., 2003).

Dentre os principais requisitos deste tipo de formulagdo destacam-se a

necessidade da estabilidade da emulsao por, no minimo, 24 horas e a auséncia de
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cristais em temperaturas baixas ou amenas. Uma vez que 0s concentrados
emulsionaveis sao termodinamicamente instaveis, tais caracteristicas ndo sao faceis
de serem obtidas. (VOLGAS et al., 2003).

Como ilustrado na Figura 2.6, os principais problemas encontrados para
emulsdes desta natureza sdo: coalescéncia, floculacdo, quebra da emulséo (formacao

de goticulas de 6leo), maturagéo de Ostwald (Ostwald ripening) e cristalizacao.

Emulsao Coalescéncia
® ®
T ® 9. A
.. [ ]
.2 @ @0 .
[ ) ® [ ) .
L] L ] . .
® .. e
® o ..
e .0 ®
®
o2
¢ “.q-
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Floculagio Creme Quebrada
emulsao

FIGURA 1.6 - Desafios tipicos do desenvolvimento de formulac¢des do tipo EC.

1.6.2 Microemulséo (ME)

Assim como os concentrados emulsionaveis (EC), as micromulsées possuem
uma fase organica em sua composicao. A principal diferenca entre as duas é que esta
possui tanto uma fase organica (afinidade em 6leo) quanto uma inorganica (afinidade
em agua), as quais sdo popularmente conhecidas como fase apolar e fase polar,
respectivamente. (VOLGAS et al., 2003).

A depender de qual é a fase continua da emulsdo, as microemulsdes podem
ser classificadas em dispersédo de 6leo em agua (quando a fase continua é a agua)
ou dispersdo de agua em Oleo (quando a fase continua é a organica), conforme
ilustrado na Figura 2.7. Vale ressaltar que esse tipo de emulsdo é
termodinamicamente estavel em amplas faixas de temperatura e condi¢cées de pH.
Seus principais constituintes sao: ingrediente ativo, tensoativo, anticongelante,
antiespumante e agua. (VOLGAS et al., 2003).
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Formulagdo ME

@ Emulsao agua em 6leo
\ Formulagdo ME
Emulsdo 6leo em agua

Ingrediente ativo Fase Aquosa

liquido ou ativo Agua combinada

sélido dissolvido com emulsificantes
em 6leo

FIGURA 1.7 - Tipos de microemulséo.

Por apresentar um numero maior de substancias em sua composicdo e da
concentracdo de tensoativos requerido, as microemulsfes apresentam um maior
custo de formulagéo e, a depender do processo empregado, um maior custo de
producgéo. (VOLGAS et al., 2003)

De forma semelhante aos concentrados emulsionaveis, a estabilidade da
emulsado por 24 horas e a auséncia de cristais em temperaturas baixas e amenas sao
as principais caracteristica que devem ser apresentadas pelas microemulsdes. Os
principais problemas s&o os mesmos apresentados na Figura 2.6, a saber:
coalescéncia, floculacdo, quebra da emulsdo (formacdo de goticulas de 6leo),

maturacdo de Ostwald (Ostwald ripening) e cristalizacdo. (VOLGAS et al., 2003).

1.6.3 P06 molhavel (WP)

Por definicdo, sdo formulagcdes em que um ingrediente esta disperso ou
adsorvido em uma fase sélida, a qual, em diluicdo em agua, forma uma suspensao.
Por apresentarem auséncia de solvente e possuirem maiores tamanhos de particulas,
em geral, apresentam eficacia inferior as demais formulagbes. Somados aos
tensoativos, os solventes aumentam a eficacia dos agroquimicos, pois dissolvem a
camada cerosa das plantas, gerando uma maior penetragcdo ou mesmo aderéncia do

produto na folha. J& o menor tamanho de particula colabora principalmente com
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inseticidas ou fungicidas, conferindo a molécula maior mobilidade. (VOLGAS et al.,
2003).

Conforme ilustrado na Figura 2.8, os constituintes tipicos deste tipo de
formulacdo séo: ingrediente ativo, agente molhante (ou umectante), dispersante,
veiculo (ou matriz sélida), além de outros aditivos, como antiespumante. (VOLGAS et
al., 2003).

Ingrediente ativo,
tensoativo e matriz sdlida.

- o
Formulacdo WP

Agua Diluicio do Tanque

FIGURA 1.8 - Formulagbes WP formam suspensdes quando aplicadas em agua.

As formulagdes do tipo “pd molhavel” sdo as mais simples de serem
desenvolvidas, pois envolvem poucos componentes e demandam apenas uma linha
de producdo apropriada a caracteristica do produto. Uma das principais vantagens
desta tecnologia é a sua versatilidade, por ser possivel incorporar ingredientes ativos
liguidos e sélidos. Por outro lado, a maior desvantagem esta na poeira que pode ser
formada durante o seu manuseio e na ndo-uniformidade das particulas do meio.
(VOLGAS et al., 2003).

Por ser um ingrediente ativo liquido, o D-limoneno é adsorvido em silica, sendo
possivel alcancar a mesma concentracao atingida nos concentrados emulsionaveis e
microemulsdes. Como ja mencionado, este composto ndo € sollvel em agua, assim,
0s materiais selecionados tém, entre outras funcdes, de permitir a sua disperséo.
Neste sentido, a utilizagcdo do umectante é necessaria aliada ao uso do dispersante
para fazer com que a matriz solida se espalhe bem na agua e se mantenha disperso,
evitando a deposicéao do produto no fundo do tanque pulverizador e aglomeracéo de
particulas. (VOLGAS et al., 2003).
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1.7 Regulamentacao de produtos biolégicos e/ou naturais

A regulamentacdo dos produtos biolégicos é de grande importancia para a
garantia da qualidade dos produtos comercializados, além do cumprimento de
medidas que acarretem menores impactos ao meio ambiente e a salde dos diferentes
agentes que direta e indiretamente se relacionam com estes produtos. (MCDOUGALL,
2016). O termo “produto biolégico” é utilizado para classificar um determinado
ingrediente ativo de origem natural. Geralmente, sdo de baixa toxicidade e conseguem
eliminar ou reduzir a praga-alvo sem agredir o meio ambiente, permitindo a
manutencao de insetos benéficos a lavoura. Além disso, necessitam menos de outros
produtos e permitem aplicacées mais proximas a colheita, por serem, quase sempre,
livres de residuos. (MCDOUGALL, 2016).

De forma similar aos ingredientes ativos sintéticos, os produtos biologicos
necessitam de regulamentagcdo, passando pelos mesmos ritos burocraticos, a
depender do pais em que serdo comercializados. No Brasil, a avaliacdo e registro de
biopesticidas € controlada por trés agéncias governamentais, a saber: Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), o Instituto Brasileiro do Meio Ambiente e
dos Recursos Naturais Renovaveis (IBAMA) e o Ministério da Agricultura Pecuéria e
Abastecimento (MAPA). Os produtos biologicos sdo regulamentados pela Lei de
Agrotoéxicos (BRASIL, 1989), além de decretos e especificacdes de referéncias para
essa classe de defensivos.

As diferencas entre as legislacdes adotadas em cada pais influenciam o tempo
em que um novo produto biolégico leva para ser registrado. Conforme ilustrado na
Figura 2.9, na Unido Europeia, um novo biodefensivo pode levar 7 anos para ser
aprovado, enquanto na india esse intervalo é de aproximadamente 3 anos. J& nos

EUA, na China e no Brasil, o registro ocorre, em geral, apés 2 anos.
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2 anos 7 anos 3 anos
Estados Unidos Uniao Europeia india
Brasil e China £

FIGURA 1.9 - Tempo de regis-tro de uns biolégicos nas diferentes regides.
Fonte: Adaptado de MCDOUGALL (2016).

1.8 Relevancia do controle da mosca-branca (B. tabaci)

Segundo ALVES (2019), até o momento, ha catalogados mais de 40 biotipos
de mosca-branca (B. tabaci). Em termos de severidade e dificuldade de controle, os
bi6tipos B e Q sédo 0s que merecem maior atengao.

Como pode ser observado na Figura 2.10, a metamorfose deste inseto é
incompleta, sendo suas fases: ovo, ninfa, “pupa” (ou pseudo-pupa) e adulto. As ninfas
e 0s adultos tém aparelho bucal do tipo picador-sugador. Sao seres que apresentam
alta fecundidade. Dependendo do bi6tipo da planta hospedeira e de fatores climéaticos,
como temperatura e umidade relativa, as fémeas podem ovipositar entre 100 e 300
ovos. (ALVES, 2019).

ADULTO
1,5 - 4 DIAS

PUPA
4 -8 DIAS

<

NINFAS R : ‘

7 -11 DIAS \ (:

FIGURA 1.10 - Ciclo de vida da mosca-branca (B. tabaci).
Fonte: ALVES (2019).
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O ciclo desse inseto ocorre, preferencialmente, na parte inferior das folhas.
Inicialmente, ocupam as folhas do baixeiro da planta e, a medida que a populacao
cresce e as folhas do baixeiro ficam mais velhas, os adultos migram para as folhas
superiores para iniciar um novo ciclo. Clima quente e seco é o ideal para o
desenvolvido da praga. (ALVES, 2019).

Os danos da mosca-branca séo causados pela suc¢édo da seiva e injecao de
toxinas, realizadas tanto pelas ninfas quanto pelos adultos. Essas toxinas provocam
alteracbes no desenvolvimento e na reproducdo da planta, podendo causar
anomalias, como o amadurecimento irregular dos frutos. (ALVES, 2019).

Atualmente, existem pelo menos 11 grupos para o controle quimico desta
praga, que podem ser utilizados isolados ou em associa¢do. Por reduzir a pressao de
selecdo e apresentar maior eficacia, o uso de inseticidas associados € o0 mais
indicado. Desenvolvimento de casos de resisténcia a alguns desses grupos foram
relatados em estudos de monitoramento, sendo os principais: organofoforados,
carbamatos, piretroides e alguns ingredientes ativos do grupo dos neonicotinoides.
(ALVES, 2019).

De modo a otimizar o0 manejo da resisténcia, deve-se monitorar e respeitar a
curva de dose-resposta, a qual € desenvolvida e definida pela empresa detentora do
registro. O aumento desta dosagem de forma arbitraria pode acelerar o aumento da
resisténcia e a perda de eficacia dos diferentes principios ativos, portanto, de modo a
reduzir a pressao de selecdo sobre determinado controle, recomenda-se o0 uso de
diferentes técnicas e praticas de controle. O manejo integrado de pragas (MIP) é uma
das principais alternativas para o controle de pragas, além de ser a mais segura.
(ALVES, 2019).

Na Tabela 2.2 sao listados os principais inseticidas aplicados no controle da
mosca-branca, além de seus respectivos grupos quimicos. Dado a relevancia de sua
eficacia e controle, neste estudo, os seguintes grupos foram selecionados para serem
comparados ao D-limoneno no controle da referida praga: piretroide (bifentrina) e a

mistura de piretroide (bifentrina) com neonicotinoide (acetamiprido).
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Sitio de acdo primario

Grupo Quimico

(Classificacao IRAC*)

Ingrediente Ativo

Inibidores de acetilcolinesterase

Carbamato (1A)

Carbofurano

Carbosulfano

Organofosforado (1B)

Acefato

Clorpirifés

Dimetoato

Malationa

Metamidofos

Pirifafentiona

Profenofés

Terbufés

Moduladores de canais de sodio

Piretroides (3A)

Bifentrina

Beta-ciflutrina

Beta-cipermetrina

Deltametrina

Efenvalerato

Fenpropatrina

Eter difenilico

Etofenproxi

Agonistas de receptores nicotinicos da acetilcolina

Neonicotinoide (4A)

Acetamiprido

Clotiadina

Imidacloprido

Tiametoxam

Tiacloprido

Mimicos do horménio juvenil

Piriproxifem (7C)

Piriproxifem

Blogueadores seletivos da alimentacéo

Pimetrozina (9B)

Pimetrozina

Inibidor de ATP sintase mitocondrial

Diafentiurom (12A)

Diafentiurom

Desacopladores da fosforilacdo oxidativa via distupgéo
do grandiente de préton H

Clorfenapir (13)

Clorfenapir

Inididores da formacéo de quitina

Buprofezona (16)

Buprofezina

Agonistas de ecdisteroides

Azadiractina (18B)

Azadiractina

Inibidor da sintese de lipides

Cetoenol (23)

Spiromesifeno

Moduladores dos receptores de rianidina

Dimamidas (28)

Ciantraniprole

*Insecticide Resistance Action Committee.
Fonte: ALVES (2019).




29

3.0 Objetivo do trabalho

A partir do exposto, o objetivo deste estudo consistiu no desenvolvimento de
formulacdes agroquimicas a base de D-limoneno para composi¢cdo do manejo e
controle da mosca-branca (B. Tabacci).

Dentre as principais etapas do desenvolvimento do trabalho destacam-se;

o Estudo de viabilidade econd6mica e comercial das propostas — Baseado
no custo de componentes inertes

o Viabilidade industrial — Baseado nas capacidades industriais da empresa
e potenciais tollings/terceirizacao.

o Determinagdo do prazo de validade — De acordo com nomas CIPAC e
FAO

o Ensaios de eficiéncia agronémica - Conduzidos em casa de vegetacao

tendo como cultura foco o tomate, variedade Santa Clara.

4.0 METODOLOGIA

4.1 Preparacéao das formulacdes

Para ser comercializada, uma formulacéo de defensivo agricola deve estar em
conformidade com as normas da Associagéo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT),
gue recomenda certos testes para cada tipo de formulacdo, além de determinar um
resultado minimo que o agroquimico deve apresentar. A descricdo da forma de
execucdo dos testes, assim como materiais, seguranca e procedimento estao
descritos em cada norma. De forma geral, um novo defensivo agricola deve passar

pelos testes listados na Tabela 3.1.
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TABELA 4.1 - Normas ABNT para defensivos agricolas.
Norma Teste

NBR 13241 (ABNT, 1994) Determinagéo da tenséo superficial

Determinacéo da granulometria, faixa granulométrica e teor de pé por
NBR 13828 (ABNT, 2006) _ ,
peneiramento via seca

NBR 13313 (ABNT, 2007) Determinacéo da suspensibilidade

NBR 13450 (ABNT, 2013) Determinacéo da aderéncia em sementes por via seca
NBR 13242 (ABNT, 2014a) | Determinacdo da molhabilidade

NBR 13827 (ABNT, 2014b) | Determinacédo da estabilidade da disperséo

NBR 13451 (ABNT, 2016a) | Determinacao da espuma persistente

NBR 13452 (ABNT, 2016b) | Determinacéo da estabilidade da emulséo

NBR 13237 (ABNT, 2017) Determinacéo do residuo por peneiramento imido
NBR 8510 (ABNT, 2018) Caracteristicas fisicas

NBR 13229 (ABNT, 2020) Determinacdo da mobilidade

4.2 Teste de envelhecimento acelerado

Um dos objetivos durante o desenvolvimento de uma nova formulacdo
agroquimica € certificar-se que o produto apresenta as caracteristicas necessarias
para maximizar a eficiéncia agronémica dos pesticidas. No entanto, uma das
principais dificuldades enfrentadas na etapa de pesquisa e desenvolvimento de uma
nova formulacdo é adequar o produto aos ensaios normatizados pela ABNT dentro
das condi¢bes de envelhecimento acelerado, comumente praticados para prever o
comportamento fisico-quimico destas formulacdes em condi¢cdes de comercializacao.

Os ensaios de estabilidade sdo normatizados pela FAO (Food and Agriculture
Organization) e pela CIPAC (Collaborative International Pesticides Analytical Council).
Dentre os diferentes métodos requeridos pela CIPAC destaca-se o “MT-46", que prevé
a metodologia aplicavel para envelhecimento acelerado de formulacdes

agroquimicas. As condigbes mais comuns para avaliagdo sao:

14 dias a 54 + 2 °C;
= 2semanas a50+ 2 °C;
= 6semanas a45 + 2 °C;

= 8semanas a40 + 2 °C.
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A escolha do intervalo de tempo e faixa de temperatura esta relacionada a
sensibilidade térmica do ingrediente ativo, ou seja, quéo suscetivel o material é a
degradacéo por temperatura. Como o D-limoneno €é estavel em uma ampla faixa de
temperatura, a metodologia de avaliacao selecionada foi a mais tradicional, 14 dias a
54 °C.

Com o intuito de garantir uma formulag&o ainda mais robusta, ensaios em baixa
temperatura (14 dias a 0 °C) também foram realizados, certificando-se da estabilidade
do produto em uma ampla faixa térmica, confirmando assim se o produto ficaria livre
de congelamento ou cristalizagao.

Os produtos de referéncia selecionados nao foram submetidos ao teste de
estabilidade devido ja apresentarem qualidade e estabilidade amplamente

consolidadas. Os inseticidas selecionados foram:

» Talstar 100 EC (Bifentrina FMC)
Empresa: FMC Quimica do Brasil (Registro: MAPA sob o n° 01578899)
Classe: inseticida e acaricida de contato e ingestao
Grupo quimico: Piretroide (Bifentrina)
Concentragao: 100 g/L

Tipo de formulacdo: concentrado emulsionavel (EC)

= Sperto (Bifentrina + Acetamiprido UPL)
Empresa: UPL (Registro: MAPA sob o n° 014617)
Classe: inseticida sistémico de contato e ingestao
Grupo quimico: Piretroide (Bifentrina) e Neonicotinoide (Acetamiprido)
Concentragao: 250 g/L de Bifentrina e 250 g/L de Acetamiprido
Tipo de formulacéo: granulo dispersiveis em agua (WDG)
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4.3 Desenvolvimento das formulacdes

O D-limoneno foi fornecido pela empresa parceira do projeto, a Cutrale. Os
dados de caracterizacdo da amostra utilizada como referéncia sdo apresentados na
Tabela 3.2.

TABELA 4.2 - Caracterizag8o da amostra de D-limoneno utilizada neste trabalho.

Fornecedor Cutrale (Unidade Conchal-SP)
Nome (IUPAC) (4R)-4-Isopropenil-1-methilciclohexeno
Nome comum D-limoneno
CAS Number 5989-27-5
Formula Molecular CioH16
Massa Molar (g/mol) 136,2
Densidade (g/cm?3) 0,8
Teor (Y%ow/w) 96,0
Pressao de Vapor (mmHg | 25°C) 15
Ponto de ebulicdo (mmHg |25°C) 175,4
Solubilidade em agua (mg/L | 25 °C) 4,581

Conforme ja mencionado no Capitulo 2, um pesticida que seja liquido e
insolivel em &gua possui alta viabilidade técnica para ser desenvolvido sob os
seguintes tipos de formulagées: WP (P6s Molhavel), WDG (Granulo Dispersivel), CS
(Microencapsulado), EC (Concentrado Emulsionavel), EW (Concentrado Aquoso), ME
(Microemuls&o) ou OD (Suspensédo Concentrada em Oleo).

Das opcdes possiveis, foram selecionadas as formulacées ME, EC e WP. O
principal motivo para as escolhas foram os atributos que cada tipo de formulagéo

confere ao produto formulado, a saber:

= EC: baixo custo de producéo, de formulacédo e mais facil estabilizacdo. A
desvantagem est4 relacionada a ndo-redugcdo da volatilidade do

ingrediente ativo, que € um ponto-chave para o baixo residual.



33

= ME: apesar do baixo custo de producdo, apresenta alto custo de
formulacgé&o, devido a carga de tensoativos demandada. Formulagdo menos
volatil por apresentar &gua em sua composi¢ao.

= WHP: alto custo de producéo, mas baixo custo de formulacdo. Formulacao
menos volatil que as demais por adsorver o material liquido em uma matriz

solida.

4.4 Teste de eficiéncia agrondmica

O principal objetivo deste teste é confirmar a eficacia das formulacbes
desenvolvidas, isoladas ou em misturas com inseticidas sintéticos, no controle de
ninfas e adultos da mosca-branca (B. tabaci).

As trés formulacdes desenvolvidas foram submetidas a avaliacdo de eficacia
frente ao protocolo descrito na Tabela 3.4. Os testes focaram em trés das quatro fases

da mosca-branca, sendo estes concentrados em ninfa, ovos e adultos.

TABELA 4.3 - Protocolo para teste de eficacia de D-limoneno, isolado e em mistura com inseticidas
sintéticos padrfes de mercado.

- Tipo d? Dose’
Tratamento Inseticida FormulagaoNe (L/200 L)
Concentragéo

1 Controle (dgua destilada) - -

2 Terpeno 50 WP 500 g/L — WP 25

3 Terpeno 50 ME 500 g/L — ME 2,5

4 Terpeno 50 EC-R 500 g/L —EC 25

5 Bifentrina (Talstar-FMC) 100 g/L — EC 0,5

6 Acetamiprido + Bifentrina (Sperto-UPL) 250:\?\/58(39& B 0,15

7 Terpeno 50 WP + Bifentrina - 25+0,5

8 Terpeno 50 ME + Bifentrina - 25+0,5

9 Terpeno 50 EC-R + Bifentrina - 25+0,5

10 Terpeno 50 WP + Acetamiprido + Bifentrina - 2,5+0,15

11 Terpeno 50 ME + Acetamiprido + Bifentrina - 25+0,15

12 Terpeno 50 EC-R + Acetamiprido + Bifentrina - 2,5+0,15

* Quantidade, em litros, de inseticida para cada 200 L de agua, a serem pulverizada em 1 hectare.
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4.4.1 Mortalidade de adultos

Foram pulverizadas quatro mudas de tomate variedade Santa Clara com cada
tratamento nas doses indicadas na Tabela 3.4. As folhas foram pulverizadas até o
ponto de escorrimento, cobrindo suas superficies superior e inferior. Em seguida, as
mudas foram alocadas individualmente dentro de copos plasticos descartaveis
transparentes de 400 ml com fundo recortado, mantendo o lado recortado para cima,
o qual foi coberto com tecido voil, com o intuito de permitir a troca gasosa entre o
interior do copo e o ambiente, conforme apresentado na Figura 3.1.

ApGs a secagem das folhas, foram transferidos dez adultos de B. tabaci para o
interior de cada copo, sendo mantidas em condi¢cdes controladas de laboratorio (T =
25 £ 2 °C, umidade relativa = 75 = 15 %, fotofase de 12 horas). Este procedimento foi
realizado quatro vezes.

As avaliacdes foram realizadas 1, 2, 3, 5 e 7 dias ap0s a liberagédo dos adultos,
contando o numero de adultos de B. tabaci mortos. Foram considerados mortos os
insetos iméveis dentro dos copos. Apés os 7 dias, os adultos remanescentes foram
retirados dos copos e contou-se o numero de ninfas presente em trés folhas de cada

muda para avaliar a descendéncia dos adultos.

FIGURA 4.1 - Ensaio de eficiéncia agronémica do D-limoneno. Experimento realizado em parceria com

a Escola Superior de Agricultura “Luiz de Queiroz” (ESALQ).



4.4.2 Mortalidade de ninfas

Para o experimento com ninfas, 48 mudas de tomate variedade Santa Clara
foram alocadas individualmente dentro de copos descartaveis, como descrito no
experimento anterior, sendo liberados 10 adultos de B. tabaci em cada copo, para
oviposigéo nas folhas de tomate, as quais foram mantidas nas condi¢gbes controladas

de laboratério citadas anteriormente.

Apés uma semana, os adultos foram retirados dos copos e foram contadas as
ninfas resultantes da oviposicao presentes em trés folhas de cada muda de tomate,

estas folhas foram marcadas para a proxima avaliacdo. Na sequéncia, quatro mudas

foram pulverizadas com um dos doze tratamentos, totalizando quatro repeticoes.

Apos 7 dias, foram contabilizadas as ninfas presentes nas folhas de tomate

marcadas, acessando assim a mortalidade. Ninfas secas ou deformadas foram

consideradas mortas.

45 Tratamento estatistico

Os resultados obtidos no ensaio agronémico foram submetidos ao teste de
média de Scott-Knott, visando eliminar ou reduzir o erro estatistico proveniente da

morte natural da espécie. Para correcdo da mortalidade foram utilizados os seguintes

critérios e métodos descritos na Tabela 3.4.

TABELA 4.4 - Férmulas usadas para correcdo de mortalidade aplicadas aos resultados obtidos.

Dados coletados

Populagao Nao-Uniforme

Populagao Uniforme

Insetos Vivos
(Infestagao)

Henderson-Tilton

Abbot

Insetos Mortos
(Mortalidade)

Sun-Shepard

Schneider-Orelli
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5.0 RESULTADOS

Conforme descrito na metodologia, os ensaios fisico-quimicos realizados para
a caracterizagdo das formulagbes desenvolvidas seguiram as normas da ABNT,
enquanto os estudos de estabilidade, cujo objetivo era prever o envelhecimento
acelerado das formulacdes, basearam-se nas diretrizes da CIPAC. A seguir, 0s

principais resultados obtidos para cada formulagao s&o apresentados.

5.1 Desenvolvimento das formulacdes

5.1.1 Concentrado emulsionavel

Testes foram realizados para a escolha do tensoativo mais adequado a
formulacdo em desenvolvimento, em que componentes com caracteristicas aniénicas
(Dodecil Benzeno Sulfonato de Célcio — DDBS-Ca) e néo-idnicas (Oleo de Mamona
Etoxilado e Copolimero de Bloco etoxilado(EO)/propoxilado(PO)) confeririam os
melhores resultados de estabilidade.

Além do tensoativo, utilizou-se um co-solvente com o intuito de completar a
formulacdo. Esta escolha foi baseada em trés fatores: custo, disponibilidade e
toxicologia. O éster metilico de soja foi 0 componente escolhido para esta finalidade.
Destaca-se que este composto apresenta natureza similar a do D-limoneno, tendo
aspectos similares a um solvente organico nas mesmas condi¢des.

A Tabela 4.1 apresenta a formulacédo desenvolvida e detalhes acerca de seus
componentes. Observa-se na mesma tabela valores de concentragdo em duas

unidades, massa-massa (%) e g/L, a conversao entre estas foi feita da seguinte forma:

1000 mL
Ci:WiXPixpr 4.1

em que: C; € a concentracdo do composto i, em g/L; w; é a fragdo massica do
composto i;P; € a pureza do composto i, em fracdo; e p € a massa especifica da

formulacéo, em g/mL.
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TABELA 5.1 - Formulacgéo do tipo EC (Terpeno 50 EC-R).

Componentes Nome quimico (Fornecedor) %m/m g/L
D-limoneno D-limoneno (Cutrale), 96% (m/m) 57,87 520,83
Surfom EMS 2000 Ester Metilico de Soja (Cargil) 31,53 283,77
Surfom R400 Oleo de Soja Etoxilado (Oxiteno) 2,80 25,20
Ultraric 5000 Copolimero de bloco EO/PO (Oxiteno) 2,20 19,80
Ninate 70 B Dodecilbenzenosulfonato de Célcio (Oxiteno) 5,60 50,40
TOTAL 100,00 900,00

De modo a organizar a conducéo dos experimentos, esta formulacéo recebeu
a denominacao “Terpeno 50 EC-R”. Apds o seu desenvolvimento, realizou-se o seu
teste de estabilidade, cujos resultados estdo na Tabela 4.2. Os resultados obtidos
confirmam uma formulacdo estavel em todos os parametros, o que garante sua

estabilidade por um tempo de prateleira de pelo menos 2 anos.

TABELA 5.2 - Teste de estabilidade: Terpeno 50 EC-R.

ENSAIOS NORMA 5 14 DIAS 14 DIAS
FiSICO-QUIMICOS ABNT ESPECIFICAGAO 0°C 54 °C
Aparéncia - Liquido Limpido Cumpre Cumpre
Cor - Amarelo - Ambar Ambar Ambar
Separacéo de Fase (%) - 0,0 0,0 0,0
Cristalizacdo da Calda - 0,0 0,0 0,0
Teor de D-limoneno (g/L) * 475,0 - 525,0 508,90 508,52
Densidade (g/mL) - 0,80 - 0,90 0,84 0,84
Estabilidade de} Emulsdo 13452-2016 <1.00 0.0 0.0
@ 20 ppm apods 1 hora
Estabilidade d{:\ Emulsdo 13452-2016 <1.00 0.0 0.0
@ 20 ppm apas 2 horas
Estabilidade da Emulsao
: <
@ 20 ppm apés 24 horas 13452:2016 1,00 0,0 0,0
Espuma Persistente (cm) | 13451:2016 < 3,00 2,5 2,5

* Cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC). Método interno (Confidencial).
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5.1.2 Microemulsao

Um dos principais desafios na formulacédo de microemulsdes é o balanco entre
a quantidade de tensoativo e solvente utilizados. Caso o solvente selecionado seja
altamente polar, apés diluicdo, este pode vir a migrar para a fase aquosa, o que pode
gerar a cristalizacdo do ingrediente. Este tipo de fendmeno gera o entupimento dos
bicos pulverizadores e inviabiliza a aplicacdo do pesticida.

Para formulacdes do tipo microemulséo, além da estabilidade da emulsdo em
agua, é necessario a incorporacdo de uma quantidade significativa de 4gua em sua
composicdo. Essa tecnologia foi explorada com o intuito de utilizar a &gua como
estratégia para os seguintes objetivos: baixar o custo final da formulacéo, ter um
produto nao-inflamavel e clarificar o efeito do tipo de formulacdo na eficacia
agrondémica do D-limoneno.

De modo a ter maior controle sobre as variaveis a serem analisadas no estudo
da eficicia sobre o controle da mosca-branca, nesta formulagcéo, buscou-se manter,
na medida do possivel, 0s mesmos compostos utilizados na formulacdo EC.

Devido a quantidade de agua utilizada ser maior, esta formulacdo requereu
uma concentracdo maior de tensoativos. Além disso, empregou-se antiespumante em
sua formulacdo, de modo a evitar dificuldades de envases durante seu processo
produtivo.

Outro composto incorporado foi a ureia, cuja finalidade € agir como
anticongelante, para manter a formulacdo estavel a baixas temperaturas. Vale
mencao que compostos como propilenoglicol e éteres de glicéis poderiam ser
utilizados para este fim, no entanto, escolheu-se a ureia por esta também apresentar
um efeito fertilizante sobre o solo e diferentes cultivos.

A emulséo desenvolvida foi do tipo 4gua em 6leo, sendo o D-limoneno a fase
continua. As informagdes de todos os compostos da formulagdo do tipo ME

desenvolvida, aqui denominada de “Terpeno 50 ME”, sdo apresentadas na Tabela 4.3.



TABELA 5.3 - Formulacao do tipo microemulsao (Terpeno 50 ME).
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Componentes Nome quimico (Fornecedor) %m/m g/L
D-limoneno D-limoneno (Cutrale) 56,00 520,80
Agua Agua0020 10,97 102,02

Uréia Diaminometanal (Merck) 2,30 21,4

Acido Borico Acido Borico (Merck) 0,60 5,6

Silfoan SER Polidimetilsiloxano (Wacker) 0,11 1,00

Surfom R400 Oleo de Soja Etoxilado (Oxiteno) 6,51 60,5

Ultraric 5000 Copolimero de bloco EO/PO (Oxiteno) 10,00 93
Ninate 70 B Dodecilbenzenosulfonato de Célcio (Oxiteno) 13,51 125,6
TOTAL 100,00 930,00

Posteriormente, realizou-se o teste de estabilidade da

formulacdo, cujos

resultados constam na Tabela 4.4. Assim como no caso anterior, esta formulacao

apresentou-se estavel em todos os parametros, garantindo assim um tempo de

prateleira de pelo menos 2 anos.

TABELA 5.4 - Teste de estabilidade: Terpeno 50 ME.

ENSAIOS NORMA 5 14 DIAS 14 DIAS

FiSICO-QUIMICOS ABNT ESPECIFICAGAOC 0°C 54 °C
Aparéncia - Liquido Limpido Cumpre Cumpre
Cor - Amarelo - Ambar Amarelo Amarelo
Separacéo de Fase (%) - 0,0 0,0 0,0
Cristalizacdo da Calda 1% -
Peneira 75 micras/200 MESH ) 0.0 0.0 0.0
Teor de D-limoneno (g/L)" * 475,0 - 525,0 502,40 503,90
Densidade (g/mL) - 0,90-1,00 0,93 0,93
Establhdadfa da Emulsdo @ 134522016 <1.00 0.0 0.0
20 ppm apés 1 hora
Establhdadfa da Emulsdo @ 134522016 <1.00 0.0 0.0
20 ppm apds 2 horas
Establlldad? da Emulsdo @ 134522016 <1.00 0.0 0.0
20 ppm apos 24 horas
Espuma Persistente (cm) 13451:2016 < 3,00 0,0 0,0

* Cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC). Método interno (Confidencial).
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5.1.3 P6 molhéavel

Para este tipo de formulacdo, o D-limoneno foi adsorvido em silica, por conta
de sua alta capacidade de adsorcéo. Devido a baixa solubilidade da silica em agua,
utilizou-se o agente umectante Morwet® EFW, da empresa europeia Akzo Nobel. Para
evitar a sedimentagéo do produto da calda ou aglomeracdo seguida do entupimento
dos bicos de pulverizacdo, empregou-se o Morwet® D-425, da Akzo Nobel, um
segundo tensoativo com propriedades dispersantes. Na Tabela 4.5 constam as
informacdes da formulag&o do tipo pé molhdvel desenvolvida neste trabalho, a qual
foi intitulada de Terpeno 50 WP.

TABELA 5.5 - Formulagéo do tipo p6 molhavel desenvolvida (Terpeno 50 WP).

Componentes Nome quimico (Fornecedor) %p/p g/L
Tixosil 333 Didxido de Silicio (Solvay) 35,92 359,20
D-limoneno D-limoneno (Cutrale) 52,08 520,83
Morwet D-425 Naftaleno condensado de Soédio (Akzo) 10,00 100,00
Morwet EFW Sulfonato Alquilnaftaleno de Sédio (Akzo) 2,00 20,00

TOTAL 100,00 1000,00

Os resultados do teste de estabilidade para a formulacdo em questdo
apresentam-se na Tabela 4.6, os quais confirmam que se trata de uma formulacao

estavel, com um tempo minimo de prateleira de 2 anos.

TABELA 5.6 - Teste de estabilidade: Terpeno 50 WP.

Aparéncia - Liquido Limpido Cumpre | Cumpre

Cor - Amarelo - Ambar Ambar Ambar
e e |

Teor de D-limoneno (g/L)* * 475,0 - 525,0 502,60 502,10
Densidade (g/mL) - 0,80 — 0,90 0,84 0,84
Tamanho de Particula (micras) - 3,0-10,0 3,79 3,85
Suspensibilidade (%) 13313:2018 > 85,0 94,2 92,5
Molhabilidade (s) 13242:2016 <60 30,0 40,0
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ENSAIOS NORMA ~ 14 DIAS | 14 DIAS
FisSICO-QUIMICOS ABNT ESPECIFICAGAC 0°C 54 °C
Granulometria
13237:2018 >99,0 99,9 99,9

Via Umida (%)
Espuma Persistente (cm) 13451:2016 < 3,00 0,0 0,0
* Cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC). Método interno (Confidencial).

5.2 Eficiéncia agronémica

5.2.1 Bioensaio com adultos da mosca-branca

A partir dos resultados apresentados nas Tabelas 4.7 a 4.12, observa-se que
os tratamentos em que foram utilizados apenas as formulacdes desenvolvidas
(Terpeno 50 EC-R, Terpeno 50 ME e Terpeno 50 WP) diferiram significativamente do
sistema-controle, no qual utilizou-se exclusivamente dgua, em todos os intervalos de
tempo analisados.

Como pode ser observado na Tabela 4.9, no terceiro dia apds a aplicacéo, a
mortalidade estava cerca de 50% em relacao ao tratamento-controle. Entretanto, com
0 aumento da morte natural dos insetos na testemunha, a mortalidade corrigida aos 5
e 7 dias ap0s as pulverizacdes caiu, ficando em torno de 40%, como apresentado nas
Tabelas 4.10 e 4.11, respectivamente.

Mesmo causando mortalidade dos adultos da mosca-branca, os tratamentos
contendo apenas terpeno, nas diferentes formulacdes, apresentaram resultados
estatisticamente semelhantes aos do tratamento-controle, quanto aos descendentes
dos adultos que entraram em contato com os residuos, conforme apresentado na
Tabela 4.12. No entanto, houve uma reducdo no nimero de ninfas pelos tratamentos
contendo terpeno, variando de 42 a 47%, dependendo da formulagdo estudada.
Portanto, mesmo nado reduzindo drasticamente a producdo de ninfas, como nos
tratamentos com inseticidas, o numero foi inferior ao tratamento sem controle nenhum,
reforcando o efeito de terpeno sobre a mosca-branca.

A partir da anélise da Tabela 4.7, o tratamento contendo apenas Bifentrina

(Talstar) inicialmente diferiu dos tratamentos contendo terpenos. Porém, a partir do
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segundo dia de avaliacdo, ndo houve diferencas significativas entre Bifentrina e os

tratamentos contendo terpeno (Tabelas 4.8 a 4.11).

TABELA 5.7 - Média do numero de adultos de B. tabaci mortos 24 h apés contato com residuos dos

tratamentos.

Tratamento @Mortos 24 h bMa 24 h(%)
Controle 1,34 +0,93 a -
Terpeno 50 WP 4,25+0,81b 33,6
Terpeno 50 ME 4,75+0,81b 39,4
Terpeno 50 EC-R 525+0,81b 45,2
Bifentrina (Talstar) 7,00+£0,81c 65,4
Acetamiprido + Bifentrina 9,00£0,81c 88,5
Terpeno 50 WP + Bifentrina 8,25+0,81c 79,8
Terpeno 50 ME + Bifentrina 8,25+0,81c 79,8
Terpeno 50 EC-R + Bifentrina 9,00£0,81c 88,5
Terpeno 50 WP + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0
Terpeno 50 ME + Acetamiprido + Bifentrina 9,50+0,81c 94,2
Terpeno 50 EC-R + Acetamiprido + Bifentrina 9,75+0,81c 97,1

aMédias (n=10) com a mesma letra néo se diferem estatisticamente entre si pelo teste de médias Scott-

Knott (p < 0,001).

bMa: valores médios da porcentagem de mortalidade (%) corrigidos pela férmula de Schneider-Orelli.

TABELA 5.8 - Média do numero de adultos de B. tabaci mortos 48 h apés contato com residuos dos

tratamentos.

Tratamento aMortos (48 h) ®Ma (48 h)
Controle 1,34+0,96 a -
Terpeno 50 WP 550+0,83b 48,0
Terpeno 50 ME 5,75+0,83b 50,9
Terpeno 50 EC-R 550+0,83b 48,0
Bifentrina (Talstar) 8,00+£0,83b 76,9
Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0
Terpeno 50 WP + Bifentrina 9,00+ 0,83 ¢ 88,5
Terpeno 50 ME + Bifentrina 8,25+0,83¢c 79,8
Terpeno 50 EC-R + Bifentrina 9,25+0,83 ¢ 91,3
Terpeno 50 WP + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0
Terpeno 50 ME + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0
Terpeno 50 EC-R + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0

aMédias (n=10) com a mesma letra ndo se diferem estatisticamente entre si pelo teste de médias Scott-

Knott (p < 0,001).

b Ma: valores médios da porcentagem de mortalidade (%) corrigidos pela férmula de Schneider-Orelli.
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TABELA 5.9 - Média do numero de adultos de B. tabaci mortos 72 h apés contato com residuos dos

tratamentos.

Tratamento aMortos (72 h) bMa (72 h)
Controle 2,34+0,96 a -
Terpeno 50 WP 6,25+0,83 b 51,0
Terpeno 50 ME 6,50+0,83b 54,3
Terpeno 50 EC-R 6,00+ 0,83 b 47,8
Bifentrina (Talstar) 8,00£0,83b 73,9
Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0
Terpeno 50 WP + Bifentrina 9,00+ 0,83 ¢c 86,9
Terpeno 50 ME + Bifentrina 9,00+ 0,83 ¢c 86,9
Terpeno 50 EC-R + Bifentrina 9,50+0,83¢c 93,5
Terpeno 50 WP + Acetamiprido + Bifentrina 10,00+ 0,83 ¢c 100,0
Terpeno 50 ME + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0
Terpeno 50 EC-R + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0

aMédias (n=10) com a mesma letra ndo se diferem estatisticamente entre si pelo teste de médias Scott-

Knott (p < 0,001).

b Ma: valores médios da porcentagem de mortalidade (%) corrigidos pela férmula de Schneider-Orelli.

TABELA 5.10 - Média do nimero de adultos de B. tabaci mortos 5 dias apds contato com residuos dos

tratamentos.

Tratamento aMortos (5 dias) bMa (5 dias)
Controle 3,40+0,85a -
Terpeno 50 WP 6,25+0,73 b 43,0
Terpeno 50 ME 6,00+ 0,73 b 39,4
Terpeno 50 EC-R 6,00+ 0,73 b 39,4
Bifentrina (Talstar) 8,50+0,73 b 77,3
Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0
Terpeno 50 WP + Bifentrina 9,00£0,73 ¢ 84,8
Terpeno 50 ME + Bifentrina 9,50+0,73 ¢ 92,4
Terpeno 50 EC-R + Bifentrina 9,50+0,73 ¢ 92,4
Terpeno 50 WP + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 ¢ 100,0
Terpeno 50 ME + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 ¢ 100,0
Terpeno 50 EC-R + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 + 0,00 c 100,0

aMédias (n=10) com a mesma letra ndo se diferem estatisticamente entre si pelo teste de médias Scott-

Knott (p < 0,001).

b Ma: valores médios da porcentagem de mortalidade (%) corrigidos pela férmula de Schneider-Orelli.
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TABELA 5.11 - Média do nimero de adultos de B. tabaci mortos 7 dias apds contato com residuos dos

tratamentos.

Tratamento aMortos (7 dias) bMa (7 dias)
Controle 3,40+0,85a -
Terpeno 50 WP 6,25+0,73 b 43,0
Terpeno 50 ME 6,00+ 0,73 b 39,4
Terpeno 50 EC-R 6,00+ 0,73 b 39,4
Bifentrina (Talstar) 8,75+0,73 b 81,1
Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0
Terpeno 50 WP + Bifentrina 9,00+ 0,73 c 84,8
Terpeno 50 ME + Bifentrina 9,75+ 0,73 c 96,2
Terpeno 50 EC-R + Bifentrina 9,50+0,73 ¢ 92,4
Terpeno 50 WP + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0
Terpeno 50 ME + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0
Terpeno 50 EC-R + Acetamiprido + Bifentrina 10,00 £ 0,00 c 100,0

aMédias (n=10) com a mesma letra ndo se diferem estatisticamente entre si pelo teste de médias Scott-
Knott (p < 0,001).
b Ma: valores médios da porcentagem de mortalidade (%) corrigidos pela férmula de Schneider-Orelli.

TABELA5.12 - Média do numero de ninfas de B. tabaci descendentes dos adultos que entraram contato

com residuos dos tratamentos por 7 dias.

Tratamento aNinfas bMa (Ninfas)
Controle 39,00+x79a --
Terpeno 50 WP 2050+t79a 47
Terpeno 50 ME 21,00£79a 46
Terpeno 50 EC-R 22,75t79a 42
Bifentrina (Talstar) 7,75+79b 80
Acetamiprido + Bifentrina 0,75+£790b 98
Terpeno 50 WP + Bifentrina 825+79b 79
Terpeno 50 ME + Bifentrina 150+79b 96
Terpeno 50 EC-R + Bifentrina 3,00£79b 92
Terpeno 50 WP + Acetamiprido + Bifentrina 0,00£0,0b 100
Terpeno 50 ME + Acetamiprido + Bifentrina 0,00£0,0b 100
Terpeno 50 EC-R + Acetamiprido + Bifentrina 0,00£0,0b 100

aMédias com a mesma letra ndo se diferem estatisticamente entre si pelo teste de médias Scott-Knott

(p < 0,001).

bMa: valores médios da porcentagem de mortalidade (%) corrigidos pela férmula de Abbott.

Baseado nos dados das Tabelas 4.7 a 4.11, o controle proporcionado pela

Bifentrina foi superior aos tratamentos com terpeno, com mortalidade variando entre
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65 e 81%. Quando avaliada a descendéncia no tratamento com bifentrina, houve
reducdo do numero de ninfas em 80%, o que foi significativamente diferente, tanto do
tratamento-controle como dos tratamentos com terpeno, independente da formulacéo
(Tabela 4.12).

Os demais tratamentos diferiram significativamente do tratamento-controle e
dos realizados com apenas um componente, considerando o periodo de 2 dias apés
a aplicacéo. Os tratamentos que utilizaram acetamiprido e bifentrina, isolados ou em
mistura com terpeno, causaram elevada mortalidade dos adultos de B. tabaci, desde
o primeiro dia de avaliacdo, sendo de 100% apos 48 h.

No tratamento realizado com acetamiprido e bifentrina isolados houve o
desenvolvimento de uma pequena quantidade de ninfa (média de 0,75 ninfa),
enquanto nos tratamentos desses componentes em mistura com terpeno nao foi

verificado nenhuma ninfa, conforme pode ser constatado na Tabela 4.12.

5.2.2 Bioensaio com ninfas da mosca-branca

Plantas infestadas com ovos e ninfas de B. tabaci foram avaliadas antes da
pulverizagdo com os tratamentos. Na avaliacdo prévia (dia 0), os tratamentos
realizados com Terpeno 50 WP e Terpeno 50 EC-R nao diferiram estatisticamente do
tratamento-controle, como pode ser observado na Tabela 4.13.

Ainda baseado nos dados da Tabela 4.13, nas aplicacbes em que
apresentavam terpenos em sua composic¢ao, houve um aumento no numero de ninfas,
indicando que o terpeno nado é efetivo para reducéo de ninfas presentes durante a
aplicacao ou provenientes dos ovos que estavam nas plantas.

Para diminuir o efeito de diferenca estatistica na avaliacéo prévia, a mortalidade
foi calculada baseada no método de Henderson & Tilton, no qual compara-se o
numero de individuos antes (0 dia) e ap0s a aplicacéo (7 dias), além de comparar com
o desenvolvimento da praga no tratamento-testemunha. Neste caso, como 0 aumento
de ninfas foi maior nos tratamentos com terpeno, a mortalidade foi de 0% (Tabela
4.13).
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TABELA 5.13 - Média do numero de ninfas vivas antes da pulverizagdo (dia 0) e 7 dias apos
ulverizacao dos tratamentos.
Tratamento Dia 0 Dia 7 ;’Y:l? no
Controle 30,0054 a 46,5+8,7b --
Terpeno 50 WP 30,33+6,3a 74,00 £ 10,1
Terpeno 50 ME 14,25+54b 36,30+ 8,7b
Terpeno 50 EC-R 2250+54a 53,25+8,7b 0
Bifentrina (Talstar) 1225+54b 550+4,7c 71
Acetamiprido + Bifentrina 350+2,4b 0,25+0,2¢c 95
Terpeno 50 WP + Bifentrina 11,00+£54b 325+2,7c 81
Terpeno 50 ME + Bifentrina 1425+54Db 10,50+8,7c¢c 52
Terpeno 50 EC-R + Bifentrina 16,25+5,4b 14,75+8,7c 41
Terpeno 50 WP + Acetamiprido + Bifentrina 350+£34b 0,25+0,2¢c 95
Terpeno 50 ME + Acetamiprido + Bifentrina 500+4,4b 0,25+0,2¢c 97
Terpeno 50 EC-R + Acetamiprido + Bifentrina 575+0,0b 0,25+0,2¢c 97

“Médias com a mesma letra, nas colunas, ndo se diferem estatisticamente entre si pelo teste de médias

Scott-Knott (p < 0,001).

b Ma: valores médios da porcentagem de mortalidade (%) corrigidos pela férmula de Henderson &

Tilton.

Os tratamentos realizados com

inseticidas,

isolados e misturados com

terpenos, causaram reducdo no numero de ninfas apés 7 dias de pulverizacao,

apresentando-se significativamente diferentes do tratamento-controle e dos contendo

somente terpeno. A adicdo de terpeno a mistura de Acetamiprido + Bifentrina, assim

como para adultos, ndo aumentou a eficacia no combate as ninfas. Para Bifentrina, a

adicdo de terpeno aumentou a eficacia apenas quando utilizada a formulacdo WP.
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6.0 CONCLUSAO

Neste trabalho, trés formulagbes agroquimicas para o controle da mosca-
branca (B. tabaci) a base de D-limoneno foram desenvolvidas: concentrado
emulsionavel, microemulsao e pé molhavel. As caracteriza¢des de todas seguiram as
normas da Associacao Brasileira de Normas Técnicas para defensivos agricolas.

Todas as formulacdes propostas apresentaram boa estabilidade, indicando a
permanéncia de suas propriedades fisico-quimica por pelo menos 2 anos, além de
poderem ser aplicadas nas atuais praticas agricolas. Os ensaios de estabilidade foram
baseados nas normas sugeridas pela FAO e CIPAC.

A partir dos estudos de eficiéncia agronémica, verificou-se que a eficacia no
controle da mosca-branca foi similar para as trés formulagdes desenvolvidas. No
entanto, considerando outras caracteristicas como custo, facilidade e flexibilidade de
producdo, a formulacdo do tipo concentrado emulsionavel apresentou-se como a
melhor op¢ao para comercializacao.

No tocante ao controle de adultos da mosca-branca, os tratamentos realizados
com as formulagfes a base de D-limoneno mostraram resultados similares aos que
utilizaram inseticidas comerciais. O controle de ninfas dessa praga foi praticamente
inexistente para todas as formulacdes desenvolvidas, sendo a aplicacdo nao
recomendada de forma isolada. Porém, quando aplicadas em conjunto com a
Bifentrina, foram observados resultados similares aos do tratamento realizado com a
mistura de Bifentrina com Acetamiprido. A partir dos resultados apresentados, quando
empregado em conjunto com a Bifentrina, a formulacéo a base de D-limoneno do tipo
concentrado emulsionavel apresenta-se como uma estratégia promissora no combate

a mosca-branca.
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