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RESUMO GERAL

A busca por alternativas para o controle de pragas das culturas agricolas é de extrema
importancia, pois estss sdo de dificil controle, necessitando muitas vezes a adocédo de
produtos com alto poder residual, tornando-se um fator limitante para 0 manejo das
culturas. Um dos principais fatores que limitam a producdo das brassicas é a ocorréncia
de pragas, tendo a Plutella xylostella (L. 1758) (Lepidoptera: Plutellidae), grande
influéncia na reducédo do valor comercial das espécies pertencentes a esse grupo botanico.
Desta forma, este estudo teve como finalidade gerar um inseticida comercial natural a
base de extrato etandlico microencapsulado de sementes de Annona muricata L.
(Annonaceae) para controle da traca-das-cruciferas, praga limitante na producgéo de varias
espécies de hortalicas. O estudo foi conduzido no Laboratdrio de Entomologia: Controle
Alternativo de Pragas - CECA/UFAL, em Rio Largo/AL, Laboratério de Pesquisa em
Recursos Naturais do Instituto de Quimica e Biotecnologia e no Laboratério de
Tecnologia de Controle de Medicamentos-UFAL, Campus Macei6/AL. Para o
desenvolvimento do microencapsulado utilizou-se o aparelho de modelo BUCHI Mini
Spray Dryer B-290 com os polimeros amido, maltodextrina, gelatina e aerosil. A
caracterizagdo foi realizada através da Analise de Tamanho de Particula, Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) e Estudos Termogravimétricos (TGA). O
microencapsulado apresentou distribuicdo de particula com comportamento bimodal
evidente, com diametros variando de 0,48 a 79,43 um e com indice de polidispersidade
igual a 6,414. O MEV demonstrou que as microparticulas apresentaram tanto formato
esférico, quanto irregular, com superficie lisa e rugosa/ondulada, continua, homogénea,
com tamanho variavel e a sua superficie externa revelou continuidade nas paredes, ndo
sendo observado fissuras aparentes, rachaduras e nem interrupgdes. As Concentragoes
Letais (CLs) estimadas para o extrato etandlico e o microencapsulado foram de: CLsp e
CLgg de 0,204 e 5,675 mL/L e 0,114 e 4,166 mL/L, respectivamente, tendo o extrato
etandlico requerido uma maior concentra¢do. Levando em consideracdo avaliacdo do
efeito residual em condicdo de casa de vegetacdo e em campo, observou-se que 0
tratamento com a CLo9MICRO, se destacou por apresentar mortalidades superiores, em
todos os dias avaliados, a CLo9EXT foi 0 segundo mais eficiente e a CLsoMICRO foi
superior aos produtos comerciais Azamax® e Decis®. O microencapsulado de A.
muricata apresentou potencialidade para o controle de lagartas de 1° e 3° instares de P.
xylostella, tanto em condicdes de casa de vegetacdo como em campo, independentemente
do ano. Desta forma, o microencapsulado do extrato etandlico da semente de A. muricata
mostrou-se eficiente ao controle de P. xylostella, apresentando efeito letal e efeito
residual.

Palavras-chave: graviola, traca-das-cruciferas, formulacdo, microencapsulamento



ABSTRACT

The search for alternatives to pest control of agricultural crops is of extreme importance,
since these are difficult to control, often requiring the adoption of products with high
residual power, becoming a limiting factor for crop management. One of the main factors
limiting the production of brassicas is the occurrence of pests, with Plutella xylostella
(L.) (Lepidoptera: Plutellidae), a great influence in reducing the commercial value of the
species belonging to this botanical group. This study aimed to generate a natural
commercial insecticide based on microencapsulated ethanolic extract of Annona muricata
L. (Annonaceae) seeds for control of the crucifer's moth, a limiting pest in the production
of several species of vegetables. The study was conducted at the Laboratory of
Entomology: Alternative Pest Control - CECA / UFAL, in Rio Largo / AL and Natural
Resources Research Laboratory of the Institute of Chemistry and Biotechnology and
Laboratory of Technology for Drug Control - UFAL, Campus Maceié / AL. The BUCHI
Mini Spray Dryer B-290 model with the polymers amido, maltodextrin, gelatin and
aerosil was used for the development of the microencapsulate. The characterization was
performed through particle size analysis, scanning electron microscopy (SEM) and
thermogravimetric studies (TGA). The microencapsulation showed a bimodal behavior
with a clear bimodal behavior, with diameters of 0.48 to 79.43 um and a polydispersity
index of 6.414. The SEM showed that the microparticles had both spherical and irregular
shapes, with a smooth and rough / wavy, continuous, homogeneous surface, with variable
size, and their external surface revealed continuity in the walls, with no apparent cracks,
cracks or interruptions being observed. The CLs estimated for the ethanolic extract and
the microencapsulated were: CLso and CLgg 0f 0.204 and 5.675 mL/L and 0.114 and 4.166
mL/L respectively, with the required ethanolic extract having a higher concentration.
Taking into account the residual evaluation in semi-field and field conditions, it is
observed that the treatment with CL9ogMICRO was highlighted as having higher
mortalities, on all evaluated days, CLooEXT was the second most efficient and
CLsoMICRO was higher than the commercial products Azamax and Decis The
microencapsulated of A. muricata presented potentialities for the control of caterpillars
from 1st to 3rd instars of P. xylostella, both in semi field and field conditions, regardless
of the year. In this way, the microencapsulated of the ethanolic extract of the A. muricata
seed proved to be efficient to control P. xylostella, presenting a lethal effect and besides
residual effect.

Keywords: Diamondback. Graviola. Emulsion. Chemical fractions.
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1 INTRODUCAO GERAL

Os produtos naturais sdo substdncias orgénicas que podem ser extraidos de
plantas, animais e microorganismos e que apresentam um grande valor agregado devido
as suas mais variadas aplicacfes na area médica, farmacéutica, cosmética, alimenticia e
agricola. Dentre as fontes de produtos naturais mais estudadas e utilizadas estdo os
compostos extraidos do reino vegetal (PINTO et al., 2002).

Muitas espécies de plantas sdo estudadas como fonte de produtos naturais, em busca
de novas substancias bioativas que poderdo permitir o surgimento de novos inseticidas
botanicos, eficazes, biodegradaveis e menos tdxicos aos seres humanos, em contrapartida
aos agrotoxicos sintéticos altamente toxicos e persistentes, no qual seus produtos de
degradacdo muitas vezes sdo mais prejudiciais do que as moléculas precursoras (BUENO
et al., 2009).

A diversidade de substancias presentes na flora continua sendo um enorme atrativo
na area de controle de insetos, levando-se em consideracdo que apenas uma pequena
parcela das plantas foi investigada com tal finalidade (SCHMALTZ; SANTOS;
GUTERRES, 2005). Atualmente, é possivel encontrar varias pesquisas em que o foco
principal estd em extrair, isolar, identificar e aplicar os produtos naturais obtidos,
principalmente de fontes vegetais (BUENO et al., 2009).

Tendo em vista que esses inseticidas botanicos, geralmente apresentam uma menor
durabilidade tanto ap0s a aplicacdo, quanto em sua conservacgdo, nota-se a necessidade da
realizacéo de formulacgdes que possibilite 0 aumento da viabilidade e sua obtencdo pelos
agricultores. Entre os tipos de formulacdo, pode-se optar pela emulsdo e
microencapsulamento (BAJAPAI; GIRI, 2002).

O microencapsulamento dos compostos naturais em escala nanométrica, além de
aumentar o efeito residual, possibilita o controle da liberagdo do ingrediente ativo,
permitindo assim, melhorar a eficiéncia e a persisténcia dos biopesticidas. Polimeros
biodegradaveis tém sido utilizados com sucesso como agentes encapsulantes. No entanto,
para sua aplicacdo em escala comercial, ainda h& necessidade de estudos que visem
avaliar a eficacia dos ingredientes encapsulados sobre as espécies-alvos e a velocidade de
liberacdo dos ingredientes ativos em condicGes de semi campo e campo (MATTOSO et
al., 2005; DEVI; MAJI, 2011; FERREIRA et al., 2012; PERLATTI et al., 2013).


http://www.scielo.br/scielo.php?pid=S0006-87052015005090404&script=sci_arttext&tlng=pt#B017
http://www.scielo.br/scielo.php?pid=S0006-87052015005090404&script=sci_arttext&tlng=pt#B017
http://www.scielo.br/scielo.php?pid=S0006-87052015005090404&script=sci_arttext&tlng=pt#B007
http://www.scielo.br/scielo.php?pid=S0006-87052015005090404&script=sci_arttext&tlng=pt#B009
http://www.scielo.br/scielo.php?pid=S0006-87052015005090404&script=sci_arttext&tlng=pt#B020
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O processo tecnoldgico responsavel pela producdo de micro/nanoparticulas é
conhecido como micro/nanoencapsulacao. Este consiste em envolver, com um fino filme
de uma matriz qualquer, pequenas goticulas de certa substancia ativa, sendo esta chamada
de nucleo (GHARSALLAOUI et al., 2007). Nas micro/nanocapsulas o nicleo, composto
pela substdncia ativa, apresenta ao seu redor um involucro da matriz utilizada na
encapsulagdo. Por outro lado, nas micro/nanoesferas o principio ativo encontra-se
disperso, seja por retencdo ou adsor¢do a matriz (SCHAFFAZICK et al., 2003; SILVA et
al., 2003).

Dentre as plantas que apresentam potencial para o controle de pragas estdo as
espécies da familia Annonaceae, constituida por cerca de 100 géneros e aproximadamente
2.300 espécies, gquealém de sua importancia na alimentacdo e na medicina popular,
apresentam propriedades inseticidas (CHATROU et al., 2012). Os estudos sobre a
fitoquimica e atividade bioldgica das anonaceas estdo sendo intensificados devido a
presenca das acetogeninas, que sd&o uma classe de compostos com ampla atividade
biolégica (MATSUMOTO et al.,, 2010), tais como citotdxica, imunossupressora,
inseticida, antiparasitaria e antimicrobiana (LIMA; PIMENTA; BOAVENTURA, 2010).

A traca-das-cruciferas, Plutella xylostella (L., 1758) (Lepidoptera: Plutellidae), é
um microlepidoptero que esta presente em quase todas as regides produtoras de brassicas
e em praticamente todo periodo de cultivo da planta. Dentre as caracteristicas que
dificultam seu controle, esta a sua capacidade de migracdo, facil adaptacdo ao ambiente,
alta fecundidade e ciclo curtoe ao fato das lagartas perfurarem as folhas diminuindo
sensivelmente o valor comercial do produto (CASTELO BRANCO et al, 2001).

Assim, a microencapsulacdo do extrato etanolico da semente de A. muricata, pode
fornecer uma formulacdo com um sistema de liberacdo lenta e controlada do extrato
microencapsulado, como forma de aumentar a eficiéncia do ingrediente ativo aplicado no

manejo de P. xylostella.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Aspectos gerais de Plutella xylostella

A traca-das-cruciferas P. xylostella é considerada a praga de maior importancia
para o cultivo de bréssicas no Brasil e no mundo, devido aos sérios danos causados as
plantas, ocasionando enormes perdas na producdo (CASTELO BRANCO; FRANCA,
2001). Os danos causados pela traga-das-cruciferas geram um prejuizo mundial de 4 a 5
bilhGes de dolares anualmente, desses, 1,4 bilhdo é referente ao controle dessa praga.
Além disso, é considerado o microlepidéptero com a maior distribuicdo geogréfica
(FURLONG; WRIGHT; DOSDALL, 2013)

No Brasil, a traca-das-cruciferas tem sido verificada durante todo o ano
(CASTELO BRANCO; GUIMARAES, 1990; BARROS et al., 1993; MELO; CASTELO
BRANCO; MADEIRA, 1994; LOGES, 1996) e ¢ alvo de muitas pesquisas em todas as
regides produtoras de bréssicas, tendendo a obtencédo de taticas de controle tecnicamente
mais apropriadas, economicamente satisfatorias e ecologicamente corretas.

A depender da regido geografica e época do ano, a infestacdo da P. xylostella em
bréassicas pode ser, tanto nas folhas novas quanto nas velhas, ocasionando uma reducéo
no crescimento da planta, na area foliar e, consequentemente, interferindo na producgéo
final (MAHAR et al., 2004; CZERPAK et al., 2005). A traca-das-cruciferas provoca
severos danos as plantas, especialmente em épocas secas do ano, provocando perdas totais
nos campos de producdo (CASTELO BRANCO; VILLAS BOAS, 1996). O dano €
agravado porque ela ataca principalmente a folhagem, exatamente o que se retira para a
comercializacao.

A traca-das-cruciferas é um inseto de ciclo de vida curto, cuja temperatura é fator
determinante, pois em condi¢des mais quentes o ciclo pode se dd em apenas 12 dias, e em
condicGes frias, esse periodo pode variar de 15 a 20 dias. O numero de geragdes é em
torno de cinco a dez por ano, dependendo das condicGes climaticas e da disponibilidade
de alimento, o que faz com que as populacGes dessa praga variem muito de um ano para
outro (CASTELO BRANCO; FRANCA; VILLAS BOAS, 1997; DIAS et al., 2004).
Aaaa’

Os ovos da P. xylostella séo alaranjados, elipticos, aplanados e com presenca de
relevos ondulados. Os ovos sdo depositados na parte abaxial das folhas podendo se

encontrar isolados ou em grupos de dois ou trés. Apos a eclosdo, as lagartas de primeiro
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instar “minam” as folhas, alimentando-se do parénquima por dois ou trés dias. Em
seguida, abandonam as “minas” ¢ passam a alimentar-se da epiderme, perfurando as
folhas deixando-as inutilizadas para o comércio. As lagartas atingem o0 maximo
desenvolvimento com 8 a 10 mm de comprimento, apos nove ou dez dias da ecloséo
(BIOCONTROLE, 2017). Devido ao hébito alimentar do 1° estadio larval de se encontrar
protegida no interior das folhas, seu controle é dificultado, uma vez que o inseticida néo
consegue entrar em contato direto com a lagarta. Quando completam o desenvolvimento
larval, empupam no interior de um pequeno casulo de seda produzido pela lagarta, na face
inferior das folhas (IMENES et al., 2002).

As lagartas de P. xylostella sdo esbranquicadas com a cabeca preta, adquirindo
posteriormente uma coloracdo verde-clara com a cabeca parda. Quando perturbadas,
tendem a se contorcerem e recuarem, podendo até cair das folhas. Quando isso ocorre,
elas ficam penduradas por um fio de seda, por onde retornam a folha (MONNERAT,
1995).

Ao se transformarem em pupas, tecem um pequeno casulo, facilmente
reconhecido por ser constituido de pequenas malhas, na face inferior das folhas. Apos
cerca de quatro dias de pupa, emerge o adulto. Nos machos a margem posterior das asas
anteriores € branca e na posicao de repouso forma uma mancha alongada caracteristica
sobre a face dorsal (MONNERAT, 1995; BIOCONTROLE, 2017). Os adultos sdo mais
ativos no final da tarde e inicio da noite, € nesse momento quando ocorre 0 acasalamento
e a postura, onde a fémea pode colocar os ovos por até quatro dias (HARCOURT, 1954).

Para o controle de P. xylostella muitos agricultores utilizam intensivamente
produtos quimicos para suavizar os danos causados por esse inseto (SARFRAZ,
KEDDIE, 2005). No entanto, o uso dos agroquimicos, de forma indiscriminada, tém
provocado problemas ao meio ambiente, devido a sua toxicidade, facilitando assim a
selecdo de populacBes de insetos mais resistentes e também afetando ndo s6 as pragas
alvo como também espécies benéficas (VILLAS BOAS; CASTELO BRANCO;
GUIMARAES, 1990; GONCALVES, 1997; TORRES, 2000). Esses produtos, também
tém possibilitado a contaminag&o das culturas com residuos toxicos prejudicando a satde
humana e animais (OLIVEIRA; VENDRAMIM; HADDAD, 1999).

2.2 Meétodos de controle de Plutella xylostella
Um dos grandes entraves para o controle da traga-das-cruciferas deve-se a

determinadas caracteristicas intrinsecas da praga como: a capacidade de se adaptar em
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diferentes ambientes, alta proliferacdo, geracGes curtas e alta capacidade migratoria.
Além destes aspectos, deve-se mencionar que a cerosidade das folhas das bréassicas torna
a acao dos inseticidas pouco eficientes e que a praga tem capacidade de desenvolver
resisténcia aos mesmos (CASTELO BRANCO e GATEHOUSE, 1997). O controle
apenas bioldgico ou quimico ndo é o suficiente, logo uma combinagdo dessas e outras
taticas sdo necessarias (MAU; KESSING, 2007).

Entre os metodos de controle de pragas, podemos destacar: 0os métodos
legislativos; mecanicos; culturais; comportamental; biolégico; autocida; quimico e
resisténcia de plantas (GALLO et al. 2002).

2.2.1 Controle Biologico

O controle biologico proporciona uma alternativa para o controle sustentavel
(GODONOU et al., 2009). Esse método pode ser realizado através da utilizagdo de
predadores como o predador Ceraeochrysa claveri (Navés, 1911) (Neuroptera:
Chrysopidae) (ALMEIDA et al., 2009) ou de parasitoides, como Trichogramma
westwood (Hymenoptera: Trichogrammatidade) e Oomyzus sokolowskii (Kurdjumov,
1912) (Hymenoptera: Eulophidae) (CASTELO BRANCO; MEDEIROS, 2001;
(PEREIRA et al., 2007; PRATISSOLI et al., 2008), este ultimo é considerado um
importante agente de controle natural em varias regifes produtoras (FERREIRA;
BARROS; TORRES, 2003; TORRES; BARROS; TORRES, 2009) e agentes
microbianos, como o fungo Beauveria bassiana (Vuillemin, 1912) (GODONOU et al.,
2009) além de nematoides entomopatogénicos pertencentes aos géneros Steinernema e
Heterohabditis (Razek e Gowen, 2002). Os inimigos naturais de P. xylostella ocorrem
espontaneamente reduzindo populacfes da praga, desempenhando importante papel no
controle bioldgico natural.

Em diferentes partes do mundo s&o conhecidos mais de 90 parasitoides da traca-
das-cruciferas, muitos dos quais ocorrem naturalmente junto a praga. Muitas pesquisas
relatam os altos niveis de parasitismo, mantendo baixos os niveis da traca-das-cruciferas
em muitas partes do mundo (WATERHOUSE, 1987). No Brasil, varios parasitoides sdo
encontrados em campos de producéo de bréssicas parasitando P. xylostella, sendo comuns
Diadegma sp., Apanteles sp. e Cotesia plutellae (Kurdjumov, 1912) (Hymenoptera:
Braconidae) (MONNERAT et al., 2000).
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As espécies de parasitoides que possuem potencialidade para o controle de P.
xylostella sdo Diadegma semiclausum (Hellen, 1949) (Hymenoptera: Ichneumonidae),
que é parasitoide de larva e pupa, Diadromus collaris (Gravenhorst, 1829) (Hymenoptera:
Ichneumonidae), parasitoide de pupa, Cotesia vestalis (Haliday, 1834) (Hymenoptera:
Braconidae), um parasitoide de larva, O. sokolowskii, parasitoide de larva e pupa, dentre
muitos outros (FURLONG; WRIGHT; DOSDALL, 2013).

Quanto as pesquisas voltadas ao estudo com insetos predadores ainda é bastante
escassa para o controle de P. xylostella (FURLONG, WRIGHT e DOSDALL, 2013). O
motivo dos mesmos serem pouco estudados esta relacionado ao fato do problema de se
avaliar ecologicamente a contribuicdo desses predadores no controle de P. xylostella.
Ninfas e adultos do percevejo Podisus nigrispinus (Dallas, 1851) (Hemiptera:
Pentatomidae) alimentaram-se de lagartas de primeiro instar de P. xylostella quando
submetidas a teste de predacdo. No entanto, quando os ovos da presa foram ofertados
estes ndo foram consumidos pelos percevejos (VACARI et al., 2013).

Estudos em laboratério com fungos entomopatogénicos mostraram que B.
bassiana € virulento a P. xylostella, proporcionando concentracdo letal (CLso) para o
isolado ESALQ-447 de 8,6 x 106 conidios.mL* (SILVA et al., 2003). Em teste de campo,
B. bassiana controlou a traga-das-cruciferas, proporcionando menor nimero de lagartas
vivas por planta e maior peso médio das cabecas de repolho de aproximadamente trés
vezes (GODONOU et al., 2009).

Em outro estudo realizado por Godonou et al. (2009), observaram que lagartas da
traca-das-cruciferas quando expostas a folhas de couve mergulhadas em suspensdo de
conidios (108 conidios.mL™) de oito isolados dos fungos B. bassiana e Metarhizium
anisopliae (Metsch.) Sorok por um minuto. Foi observada mortalidade variando de 20 a
94%, sendo os isolados Bba5653 de B. bassiana e Mal82 de M. anisopliae 0s que
causaram maior mortalidade larval, 94 e 90%, respectivamente, sendo a maior
mortalidade confirmada observada para o isolado Bba5653 (31%). Com nematoides
entomopatogénicos, Razek e Gowen (2002) observaram que a combinacao de nematoides
dos géneros Steinernema e Heterohabditis com extrato de plantas de nim pode ser

favoravel para o controle de P. xylostella.
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2.2.2 Controle Cultural

Um dos grandes problemas para o controle da traca-das-cruciferas se deve,
sobretudo ao fato de geralmente as areas de cultivo serem pequenas e cultivadas o ano
todo com plantas de diferentes idades. Isso permite a multiplicacdo da praga nos locais
de cultivo. Os plantios sucessivos de brassicas devem ser evitados, a fim de ndo fornecer
hospedeiros para a P. xylostella continuamente (CASTELO BRANCO; FRANCA,;
VILLAS BOAS, 1997). Durante os periodos de chuva e alta umidade, quando existem
goticulas de 4gua, mais da metade das trés primeiras fases larvais morrem por afogamento
(WATERHOUSE, 1987). A irrigacdo por aspersdo efetuada durante a noite reduz o
acasalamento e pode contribuir para diminuir a populacdo da praga na area. Irrigagdes
efetuadas durante o dia podem contribuir para a reducdo da populacdo da traca-das-
cruciferas através da remocdo dos ovos na planta (OLIVEIRA, 2000). Os restos culturais
devem ser removidos imediatamente ap6s a colheita das culturas para ajudar a evitar a
permanéncia do inseto e posteriores migracfes para plantas jovens em areas adjacentes
(MAU; KESSING, 2007).

2.2.3 Controle Comportamental

O Japdo, China, Malésia, Canada, Estados Unidos e Costa Rica através da
realizacdo de estudos de comportamento de insetos, evidenciaram que € possivel fazer o
monitoramento da traca-das-cruciferas com o uso de armadilhas com feroménio sexual.
Baker; Shelton; Andarolo (1982) estudaram populacfes de P. xylostella que foram
monitoradas através de armadilhas de feromonio em culturas de repolho em Nova York,
correlacionando os adultos capturados com a subsequente presenca de larvas na cultura.

A eficécia do feromdnio sexual sintético de P. xylostella em Kyushu, através da
contagem de adultos capturados nas armadilhas e presenca de lagartas vivas na cultura
foi considerada uma técnica eficiente para o controle da praga (TANAKA et al. 1990).
Segundo Iwata; Takahashi; Kanai (1991), o emprego de feromdnio sexual sintético
interfere nos acasalamentos de P. xylostella, obtendo assim, reducdo nos prejuizos na
cultura de repolho no Japdo. MCLAUGHLIN; MITCHELL; KIRSCH (1994) observaram
que a interferéncia nos acasalamentos de P. xylostella com o uso de armadilhas de
feroménio sexual sintético pode ser eficiente para protecdo da cultura de repolho em areas

menores que oito hectares na Florida.
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2.2.4 Controle por Resisténcia de Plantas

A estratégia de resisténcia de plantas para a traga-das-cruciferas tem sido
analisada com base em duas caracteristicas principais: a cerosidade da superficie foliar,
determinada pelo teor de alcano e o teor de sinigrina presente nas folhas (EIGENBRODE;
SHELTON; DICKSON, 1990; EIGENBRODE et al., 1991; SPENCER, 1996;
SPENCER; PILLAI; BERNAYS, 1999; ULMER et al., 2002; THULLER; BORTOLI;
HOFFMAN-CAMPO, 2007). Os glicosinolatos sdao compostos que atuam como
metabolitos secundarios de plantas, consistindo numa barreira quimica em resposta a
desafios bioticos, reduzindo o dano causado por fitopatdgenos, insetos-praga,
invertebrados aquéticos, passaros e alguns mamiferos (HALKIER; GERSHENZON,
2006; HOPKINS; VAN DAM; VAN LOON, 2009).

Os mecanismos de acdo dos glicosinolatos ndo sdo completamente conhecidos,
todavia, acredita-se que sua toxicidade esteja associada a sua rea¢do com grupos amino e
sulfidrila das proteinas (KAWAKISHI; KANEKO, 1987). As plantas respondem & injuria
provocada por insetos pelo acimulo de altos niveis de glicosinolatos a nivel sistémico,
aumentando sua resisténcia a ataques subsequentes (AGRAWAL et al., 2002; MEWIS et
al., 2005; VAN DAM; RAAIUMAKERS; VAN DER PUTTEN, 2005).

2.2.5 Controle Quimico

O controle quimico é o método mais utilizado para suprimir populagdes de P.
xylostella. Sendo realizado muitas vezes de forma preventiva, por meio de produtos ndo
seletivos em regime de aplicacdo de uma a duas vezes por semana (MAZLAN;
MUMFORD 2005; GRZYWACZ et al., 2010), resultando no gasto de 1,4 bilhdo de
dolares anualmente para o controle ao se considerar o regime de aplicacdo semanal
(ZALUCKI et al., 2012). Apesar das alternativas utilizadas para minimizar as injdrias
causadas por P. xylostella, o principal método utilizado pelos agricultores, por sua
eficacia e facilidade de execucdo, ainda continua sendo o controle quimico (FRANCA et
al., 1985; MEDEIROS; BOICA JUNIOR; TORRES, 2005), que tem como consequéncia
do uso indiscriminado: o aumento da poluicdo ambiental, alteracdo nas populacdes de
inimigos naturais, problemas na satde do agricultor e a sele¢do de populages resistentes
da praga em campo (GEORGHIOU, 1983), ocasionada, principalmente, pela alta pressédo
de selecéo dos inseticidas (OLIVEIRA, 2009). Segundo Georghiou (1983), a resisténcia
de insetos a inseticidas pode ser considerada um dos mais serios problemas enfrentados

na agricultura.
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Segundo Vasquez (1995), a traga-das-cruciferas é a segunda praga mais resistente
do mundo a inseticidas. Pesquisas sobre resisténcia a inseticidas em P. xylostella,
mostram que este inseto ja& adquiriu resisténcia a aproximadamente 76 compostos
quimicos (WHALON, 2008). As classes de inseticidas geralmente utilizadas pelos
agricultores no controle de P. xylostella incluem, organoclorados, organofosforados,
carbamatos e piretroides (CASTELO BRANCO; FRANCA; VILLAS BOAS, 1997;
CASTELO BRANCO, 1998; LIU; SPARKS; CHEN, 2003; FURLONG; WRIGHT;
DOSDALL, 2013).

No Brasil existem varios produtos registrados para o controle dessa praga em
algumas culturas como: agrido (Nasturtium officinale R. Br.), alface (Lactuca sativa L.),
alfafa (Medicago sativa L.), brocolis (Brassica oleracea var. ltalica), beterraba (Beta
vulgaris L.), couve (Brassica oleracea var. Acephala), chicéria (Chicorium intybus L.),
couve-flor (Brassica oleracea var. Botrytis), algodao (Gossypium hirsitum L.), canola
(Brassica napus L.), couve-de-bruxelas (Brassica oleracea var. Germmifera), couve-
chinesa (Brassica rapa var. Pekinensis) e repolho (Brassica oleracea var. Capitata)
(AGROFIT, 2018).

2.3 Aspectos gerais sobre 0 uso de Plantas Inseticidas

As plantas com atividade inseticidas utilizadas no controle de pragas sdo
representadas, especialmente por extratos aquosos e pds secos, 0s quais sdo produzidos
nas propriedades rurais, a partir de espécies disponiveis localmente, colaborando, dessa
forma, para a diminuicdo da dependéncia tecnoldgica dos pequenos agricultores
(MENEZES, 2005). O fato dos produtos naturais serem considerados seguros, quando
comparados aos sintéticos, tem gerado grandes incentivos para o desenvolvimento e
sintese de novos inseticidas botanicos. De tal forma, apesar dessa afirmacdo nao ser
amplamente esclarecida em estudos cientificos, 0 mercado admite precos especiais para
produtos com certificacdo orgénica ou naturalmente produzidos (VILELA; DELLA
LUCIA, 2001).

Muitas plantas sdo ricas em substancias bioativas, que sdo, frequentemente, ativas
contra um numero limitado de espécies. Algumas ndo especificas, muitas vezes sédo
biodegradaveis e apresenta baixa ou nenhuma toxicidade a mamiferos. Assim, o estudo
pode acarretar no desenvolvimento de novas classes de agentes de controle mais seguras
(KIM et al., 2003).
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A utilizagdo de plantas com propriedades inseticidas apresentam inumeros
beneficios quando comparada ao emprego de produtos quimicos sintéticos, pois, 0s
compostos naturais sdo obtidos a partir de recursos renovaveis, sendo rapidamente
degradaveis e, ainda, sdo de facil acesso e obtencdo para os agricultores, o que representa
um menor custo de producdo (ROEL, 2001). Além disso, a selecdo de populagdes
resistentes de insetos a essas substancias, constituidas pela associa¢do de varios principios
ativos, é um processo lento. Somado a isso, em contraponto aos dados que elevam o
consumo brasileiro no ranking dos agrotoxicos sintéticos, o Brasil é também o pais com
a maior diversidade genética vegetal do mundo, contando com mais de 55.000 especies
catalogadas, de um total estimado entre 350.000 e 550.000 (SIMOES et al., 2007). Existe
uma enorme quantidade de plantas possuidoras de atividade inseticida, e muitas carecem
de ser estudadas, principalmente em propriedades agricolas, como forma alternativa de
controle de pragas (MENEZES, 2005).

Muitos compostos provenientes de plantas ttm demonstrado amplo potencial para
a utilizacdo no manejo de populacdes de artropodes-praga, por meio de preparacdes
caseiras para uso direto na propriedade ou para o desenvolvimento de novos inseticidas
sintéticos (VENDRAMIM; CASTIGLIONI, 2000; ISMAN, 2006).

Segundo Dixon e Strack (2003), mais de 200 mil metabdlitos sdo conhecidos,
entretanto, acredita-se que esse numero represente apenas 10% da possivel riqueza desses
compostos existentes da natureza. A despeito dos beneficios confirmados, os inseticidas
botanicos exibem algumas desvantagens como necessidade de emprego de composto
sinergista, baixa persisténcia, caréncia de pesquisas, escassez do recurso natural,
necessidade de padronizacdo quimica e controle de qualidade, dificuldade de registro e
custo (ISMAN, 2000; COSTA; SILVA,; FIUZA, 2004; MENEZES, 2005).

2.4 Plantas Inseticidas no Controle de Plutella xylostella

O uso de produtos alternativos com extratos vegetais vem sendo estudado para
minimizar o uso dos inseticidas quimicos. A utilizacdo de diferentes partes de plantas
consiste num excelente recurso que pode vir a ser utilizado devido ao baixo custo, facil
emprego, diminuigdo de problemas ambientais e por constituir importantes agentes no
controle de pragas, inclusive P. xylostella (Shin-Foon; Yu-Tong 1993), além disso, este
método pode favorecer principalmente o pequeno agricultor, ja que é de facil utilizacéo,
ndo exigindo pessoal qualificado, mais baratos, e podem ser produzidos na prépria
propriedade, facilitando a sua utilizacdo (MAZZONETTO; VENDRAMIM, 2003;
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MARQUES; MONTEIRO; PEREIRA, 2004), Segundo Torres; Barros; Pereira (2001) a
suscetibilidade de insetos aos aleloquimicos extraidos de vegetais depende do 6rgéo e da
espeécie vegetal, forma de extracdo e espécie do inseto.

Muitos dos trabalhos sobre a acdo de extratos vegetais para o controle de P.
xylostela estdo voltadas para interferéncia no desenvolvimento desta praga (MEDEIROS
et al., 2002a), sendo estes estudos direcionados para o efeito da a¢do ovicida, repeléncia
e determinagéo da Concentragdo Letal Média (CLso) (TORRES et al., 2002 a; TORRES
et al., 2002 b; MEDEIROS et al., 2002b), além da avaliacdo da acdo sistémica dos
ingredientes ativos dos extratos de plantas como o nim, A. indica A. Juss (Meliaceae)
(ALMEIDA JUNIOR; BOICA JUNIOR; TORRES, 2002).

Torres et al. (2006), ao avaliarem a acdo de extrato aquoso de nim, sobre a biologia
de P. xylostella, constataram que a CLso foi de 0,06% para lagartas de primeiro instar,
enquanto a dose letal desse mesmo extrato foi de 0,60% m/v. Sharma et al. (2012), em
estudos mais recentes,também avaliaram extratos de plantas para o controle de P.
xylostella, e observaram que os extratos de Spilanthes acmella (Linnaeus, 1767)
(Asteraceae) obtidos de diferentes solventes (hexano, metanol e acetato de etila)
apresentaram interferéncia na biologia de P. xylostella, concluindo que em todos 0s casos
obtiveram resultados promissores, com a CLso de 1,5 pg.L™* para o acetato e Sug.L™ para
0s demais extratos.

Torres (2000), também avaliando o efeito de extratos aquosos de plantas sobre a
P. xylostella, observou que a oviposicdo da praga foi diretamente correlacionada com o
aumento das concentragdes dos extratos, variando de 8 a 14%, independentemente da
espécie vegetal utilizada, e que o efeito repelente se acentua com a quantidade de
substancias bioativas extraidas e existentes em cada extrato; os extratos de Aspidosperma
pyrifolium Mart, A. indica e Cissampelos aff. glaberrima foram os mais repelentes.

Boica Junior et al. (2005), também analisando o efeito de extratos aquosos de
plantas no desenvolvimento de P. xylostella, com aplicacdo dos extratos na concentracao
de 10% sobre discos de folha de couve, concluiram que os extratos de Sapindus.
saponaria. (frutos), Tradescantia pallida (ramos), Enterolobium contortisilliquum (Vell.)
Morong (frutos) e Nicotiana tabacum L. (folhas), proporcionaram 100% de mortalidade
das larvas dessa praga e a causada pelo extrato dos frutos de S. saponaria foi superior ao
das folhas, com valores de 100,0% e 62,5%, respectivamente.

A utilizacdo de extratos de plantas surge como uma alternativa para 0 manejo

integrado de pragas (MIP) e que, associado a outras praticas, pode contribuir para a
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reducdo de doses e aplicacbes de inseticidas quimicos sintéticos, que apresentam
problemas aos organismos benéficos e ao meio ambiente (MACHADO et al., 2007).

2.5 ANONACEAS

2.5.1 Importancia Econémica das Anonaceas

A familia Annonaceae é constituida por cerca de 120 géneros e 2.300 espécies
(BRAGA SOBRINHO, 2010; CHATROU et al., 2012). Essas plantas conglomeram um
grupo de frutiferas de importancia econémica em diferentes paises como Chile, México,
Australia e Brasil (KAVATI, 1992).

Séo registrados 29 géneros no Brasil, com aproximadamente 260 espécies,
apresentando algumas de importancia econdmica. Entre as espécies de maior importancia
comercial destacam-se a graviola (Annona muricata L.), pinha (Annona squamosa L.),
cherimoia (Annona cherimoia, Mill.) e a atemdia, hibrido a A. cherimoia e A. squamosa.
No Brasil, estas plantas sdo cultivadas desde o norte do pais até o estado de Sao Paulo,
mas foi na regido semiarida do nordeste que o cultivo destas fruteiras se espalhou. Em
diversos paises, algumas anonaceas também sdo empregadas, pelas populagdes rurais,
como controladoras da fertilidade, para produzir esterilidade temporaria, sendo muito
comum, inclusive no Brasil, 0 uso do extrato de sementes de A. squamosa como abortivo
(DAMASCENO et al., 2002). A familia Annonacea é considerada uma importante familia
de planta da flora nacional, com espécies produtoras de frutos para consumo in natura e
para uso na medicina popular (CHATROU; RAINER; MAAS, 2004; LEMOS, 2011).

Segundo Braga Sobrinho (2010), estima-se que haja em torno de 10.000 hectares
de pinha, 2.500 hectares de graviola, 1.000 hectares de atemdia e 120 hectares de
cherimoia no Brasil. Em 2005 foram comercializadas 2.727 toneladas de pinha e 1.719
toneladas de atemdia a um preco médio de R$ 14,00 a caixa de pinha com 3,7kg enquanto
gue a atemoia variou entre 12,50 e 21,00 reais a caixa.

Ate as ultimas décadas do século XX, as anonaceas foram consideradas frutas de
pouca importancia econémica no Brasil. Somente a partir da década de 1980, deu inicio
uma demanda de mercado para a pinha e a graviola. Neste periodo, somente alguns
Estados do Nordeste (Alagoas, Bahia, Ceard e Pernambuco) e Sudeste (Sdo Paulo)
possuiam uma significativa producédo de pinha (LEMQOS, 2014).

A graviola (A. muricata) ¢ uma planta originaria da América Central, podendo ser

encontrada em quase toda faixa equatorial do planeta, essa planta foi introduzida no Brasil
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pelos portugueses no século XVI, e atualmente os maiores produtores dessa planta sdo
Bahia e S&o Paulo (BRAGA SOBRINHO, 2010).

A gravioleira € uma arvore que pode chegar a aproximadamente 8 metros,
exibindo folhas verde escuras, grandes e brilhantes, com fruto comestivel (NAWWAR et
al., 2012). A planta encontra-se presente em quase todos 0s paises da América tropical,
apesar de ndo ser nativa do Brasil, é uma planta cultivada praticamente em todos os
Estados do Norte e Nordeste (SOUZA et al., 2003). A graviola é a mais tropical das
Annonaceae, sendo de simples adaptacdo ao Semiarido nordestino, em cultivo irrigado,
0 que permite sua producdo e comercializacdo, especialmente pelo potencial econdmico
(RAMOS et al. 2001).

No século XXI, a graviola despontou-se nos estados de Alagoas, Bahia, Ceara e
Pernambuco como uma op¢ao atraente para a pequena agroindustria de polpas congeladas
e de outros produtos industrializados, tais como: sorvetes, sucos, néctares, bebidas
lacteas, etc. Seu cultivo ampliou-se para outras regides do Brasil e passou a ser uma opg¢ao
interessante para inumeros produtores (LEMOS, 2014).

Todas as partes da planta sdo utilizadas como fitoterapicos (SILVA e GARCIA,
1999). Comumente, a fruta e o suco sdo consumidos para elucidar problemas com
parasitas, para melhorar os sintomas de febre, diarreia e disenteria. As sementes sdo
usadas também contra parasitas. A casca, folhas e raizes sdo consideradas
antiespasmadico, hipotensor, sedativo e podem ser empregadas também no controle da
diabetes. A graviola esta sendo largamente negociada como um popular adjuvante natural
na terapia contra o cancer (TAYLOR, 2002), fato esse que pdde ser comprovado
cientificamente (RIESER et al., 1996; LIAW et al., 2002; MELO et al., 2010; TORRES
etal., 2012; PIEME et al., 2014).

Sabe-se que nas induastrias alimenticias utiliza-se apenas a polpa e ocorre 0
descarte das sementes de graviola. Portanto, a semente de A. muricata se torna uma
matéria prima de facil acesso, grande quantidade e sem custo de aquisi¢cdo. Uma vez
comprovada sua eficiéncia no controle de pragas, se torna um inseticida botanico

adequado a preservagdo do meio ambiente.

2.5.2 Anonéceas com Acdo Inseticida
Vérias pesquisas comprovam que além da importancia na alimentacdo e na
medicina popular, as anonaceas apresentam propriedades inseticidas (CHIEN-YIH LIN

et al. 2009). De 29 espécies de anonaceas, 14 géneros apresentam propriedades
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inseticidas, principalmente as espécies dos géneros Anaxagorea, Artabotrys, Cananga,
Cleistopholis, Monodora, Oxandra, Pachypodanthium, Polyathia, Popowia, Xylopia,
Asimina, Goniothalamus, Rollinia e Annona (HERNANDEZ; ANGEL, 1997).

Na literatura constam varias pesquisas que destacam acdo inseticida das anonaceas
tanto no controle de pragas urbanas, quanto agricolas, com as principais ordens de insetos
consideradas pragas, com destaque para as ordens Coleoptera (16 espécies), Diptera (17
espeécies), Lepidoptera (19 espécies), Hemiptera (11 espécies) e Blattodea (2 espécies)
(KRINSKI et al., 2014).

Foram descritas as presencas de propriedades antivirais e antibacterianas, e
inseticidas advindas da gravioleira (TRINDADE et al. 2011; RAGASA et al., 2012),
como também antimalaricas (RAZAK et al., 2014) antiinflamatérias (ISHOLA, et al.,
2014), antidiabéticas (NGUEGUIM, et al., 2014). Isso muito possivelmente se explica
gracas a descoberta das acetogeninas (SANTOS e SANT'ANA, 2001), como também
outras classes quimicas, 0 que € o caso de alcaloides, como a "anonina", "muricina" e a
"muricinina", oriundos da casca do tronco e das sementes da planta (SILVA e GARCIA,
1999). Dentre os compostos naturais isolados a partir do extrato bruto da gravioleira tém-
se destaque as acetogeninas por apresentarem uma ampla atuacdo bioldgica, tais como:
imunossupressoras, antiparasitaria, citotoxica, antimicrobiana, pesticida e antitumoral
(MORALES, et al., 2004).

Hemalatha et al. (2001) examinaram extratos foliares de A. squamosa e relataram
a atividade antimicrobiana contra infec¢cbes microbianas comuns em legumes, atividade
inseticida sobre o besouro, Callosobruchus chinensis Mehra (1988) (Coleoptera:
Bruchidae) e constataram ainda a eficicia da atividade inseticida contra larvas e pupas do
mosquito Culex quinquefasciatus (Say, 1823) (Diptera, Culicidae).

Asmanizar e Idris (2012) analisaram o extrato de A. muricata e Jatropha curcas
(Euphorbiaceae) nas concentrac@es de 0,5; 1,0; 5,0; 10,0 e 20,0% contra o coledptero de
gréos armazenados Sitophilus zeamais Motschulsky, 1885 (Coleoptera: Curculionidae),
entretanto, apenas as maiores concentracdes dos extratos (5,0; 10,0 e 20,0 %) alcancaram
mortalidade elevada.

De acordo com Broglio-Micheletti et al. (2009), em experimento conduzido em
laboratdrio para o controle de Rhipicephalus (Boophilus) microplus, o extrato alcoolico
das sementes de A. muricata (2%) apresentou uma eficacia de 100%. Ja o efeito do extrato
etanolico de A. muricata (5 mg.mL) causou 100% de mortalidade em lagartas de P.

xylostella, quando expostas por um periodo de até 12 dias, e as concentra¢Ges mais baixas,
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também se observou que a viabilidade das lagartas foram reduzidas (TRINDADE et al.,
2011).

O extrato etanolico de sementes de A. coriacea € capaz de interromper o
desenvolvimento de ninfas e adultos de Rhodnius neglectus Lent, 1954 (Hemiptera:
Reduviidae). As concentragdes de 25, 50, 100 e 200 mg/mL causaram de 90 a 100% de
mortalidade em adultos. Para as ninfas, as concentracdes maiores de 100 e 200 mg/L
causaram mortalidade de 80,0 e 93,3%, respectivamente. Nas concentracdes mais baixas
as ninfas apresentaram anormalidades morfolégicas (CARNEIRO; PEREIRA;
GALBIATI, 2013).

Dill; Pereira; Costa (2012), também estudando extratos de A. coriacea, contra
larvas do mosquito Aedes aegypti Linnaeus 1762 (Diptera: Culicidae) nas concentracoes
de 50 e 100 ppm, com avalia¢bes semanais, observaram que o uso do extrato a 100 ppm
apresentou mortalidade de 100% nas larvas aos 15 dias.

Omena et al. (2007) avaliaram extratos etanolicos das sementes de Annona
glabra Linneau, Annonaceae e da casca da raiz de Annona crassiflora Mart. sobre A.
aegypti, constataram que as maiores atividades larvicidas em A. aegypti apresentaram
valores de CLso de 0,06 ¢ 0,71 ug mL-1, respectivamente. Estes valores sao menores do
que a Clso (8,54 ng mL™?) do extrato de raiz de Derris sp. que contém os inseticidas
naturais potentes, como a rotenona.

Em trabalho realizado com extratos de A.muricata, A. diversifolia Saff. E
A lutescens Saff. (Annonaceae) no controle de Anastrepha ludens Loew, 1873 (Diptera:
Tephritidae), analisaram a acgdo in vitro e apds 72 horas de exposicao, observaram uma
mortalidade de 87,0 a 94,0 % com os extratos de A. lutescens, 70,0 a 90,0 % com A.
diversifolia e 63,0 a 74,0% com A. muricata, em quatro concentracfes 1, 10, 100 e 1000
ng-mL? (GONZALEZ-ESQUINCA et al. 2012).

Apesar da ampla acdo bioldgica das plantas inseticidas, estas ainda possuem
algumas limitaces, pelo fato de serem fotoinstaveis e termolabeis, limitando sua eficacia
em campo, exigindo reaplicacdes em curtos intervalos de tempo, onerando os custos de
producdo.

Um dos recursos para reduzir esse problema é o encapsulamento dos compostos
naturais em escala nanométrica (PERLATTI et al., 2013), o que, além de aumentar a acao
residual, permite o dominio da liberacdo de ingrediente ativo (DEVI e MAJI, 2011),

melhorando a eficiéncia e a persisténcia das formulagdes (MATTOSO et al., 2005).
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2.6 Microencapsulamento

A definicdo de microencapsulacao apareceu pela primeira vez em 1930 mediante
0 uso da técnica de spray drying (CHENG et al., 2008). Nessa época 0s pesquisadores
Bungerburg de Jong e Kass desenvolveram um processo de microencapsulacao de esferas
de gelatina usando a técnica de coacervacao (KUMAR et al., 2014). No entanto, foi em
1954 que a microencapsulagéo foi difundida como a tecnologia de empacotamento com
finas coberturas poliméricas aplicaveis em solidos, goticulas de liquidos ou material
gasoso, formando pequenas particulas denominadas microcapsulas, que podem liberar
seu contetido sob velocidade e condigbes especificas. Além disso, pode-se dizer que a
microencapsulacdo é uma técnica antiga apesar disso ainda apresenta grande aplicacéo,
sobretudo, nas areas farmacéutica, alimentar, cosmética e dos agroquimicos (SUAVE et
al., 2016).

Considera-se ainda, que a microencapsulagdo também é conceituada como um
conjunto de diferentes técnicas que possibilitam o desenvolvimento de formulagdes, em
que o seu conteldo é protegido e sua libertacdo pode ser alterada com o objetivo de agir
num determinado local, por certo periodo de tempo e a uma velocidade especifica
(SUAVE, et al., 2016).

O processo de microencapsulacdo serve para revestir particulas de uma
determinada substancia com uma pelicula fina, ou seja, um filme de outro composto,
geralmente polimérico (BANSODE et al., 2010; UMER et al., 2011). Afirma-se ainda,
que se trata de um processo pelo qual as substéncias de interesse, designadas de
compostos bioativos, sdo incorporados numa matriz ou num sistema de revestimento
(TIWARI et al., 2012), obtendo-se microparticulas com um didmetro que varia de 1 a
1000 um e séo formadas por um material interno, o nucleo, onde se localiza o principio
ativo e por um material externo, a membrana, cujo papel passa pelo revestimento e
protecdo do material acondicionado na microcapsula (OBEIDAT, 2013).

Outro aspecto interessante a ser observado no procedimento € que as substancias
encapsuladas se apresentam normalmente no estado liquido ou sélido, podendo também
ser um gas (FAVARO-TRINDADE, 2014). Ressalte-se que o material encapsulado €
definido também como nucleo, material ativo ou fase interna; podendo ser aromas,
compostos ativos, 6leos essenciais ou microrganismos. Além disso, a matriz polimérica
pode ser determinada como material de parede ou agente carreador e podem ser

biopolimeros ou polimeros sintéticos (VASISHT, 2014).
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Afirma-se ainda que a principal finalidade do processo de microencapsulacéo é
resguardar e adiar reagdes indesejaveis no material do nucleo, uma vez que afastam
parcialmente ou completamente o material encapsulado do meio externo (FERNANDES,
2013).

E importante ressaltar que para um processo de microencapsulagio mais eficaz,
a escolha do método de encapsulacéo depende de uma série de fatores tais como: tamanho
de particulas requerido, propriedades fisicas e quimicas do ndcleo e do material de parede,
aplicacdo do produto final, mecanismos desejados de liberacdo, escala de producéo e
custo (GAONKAR et al., 2014).

A partir dessa tecnologia diversos produtos nanoestruturados foram
desenvolvidos para serem usados com agentes ativos providenciados de extratos ou
isolados de plantas e Oleos essenciais para o controle de diversas pragas. Cita-se como
exemplo, a aplicacéo eficiente do extrato de A. indica que é um dos compostos ativos
mais citados na literatura. Vale ressaltar que os extratos das folhas ou o 6leo essencial das
sementes sdo vastamente usados no controle de pragas; entretanto, devido a sua
sensibilidade a luz e temperatura, assim como facil degradacdo por microrganismos, a
azadiractina perde sua atividade em um curto periodo de tempo (KHATER, 2011).

Desse modo, o encapsulamento de inseticidas a base de extratos e Oleos
essenciais de plantas pode ser uma boa estratégia no controle de pragas e doencas, além
de ser uma protecao para os agricultores ao atenuar o contato com agrotdxicos e diminuir
0 risco de contaminacdo (SARLAK et al., 2014). A producdo e uso de polimeros
(biopolimeros, polimeros biodegradaveis e polimeros verdes) nasce como mais uma
alternativa ao nanoencapsulamento, a qual, devido sua viabilidade técnica e econdmica,
proporciona grande potencial de expansdo (BRITO et al., 2011; ERBETTA et al., 2011).
Existem vérias técnicas usadas no processo de producdo de micro e nanoparticulas, dentre

todas, as que mais se destaca € a de atomizacdo ou Spray Drying.

2.6.1 Microencapsulacéo por Spray Drying ou Atomizacéo
Relativamente ss técnicas de microencapsulacédo sdo agrupadas em trés grandes
grupos: quimicas, fisico-mecénicas e fisico-quimicas. Perante a vasta quantidade de
técnicas possiveis para produzir microcapsulas, um dos fatores a levar em consideragao
na escolha do método é a natureza do principio ativo (JYOTHI et al., 2010).
A técnica realizada Spray Drying ou Atomizacgdo baseia-se na pulverizacdo de

uma dispersao solido-em-6leo ou de uma emulsdo agua-em-0leo numa corrente de ar
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quente, onde esté presente o material de parede levando assim a sua secagem e formacgéo
de microcéapsulas (MAKADIA; SIEGEL, 2011). O processo de microencapsulagdo por
Spray Drying € uma das técnicas de secagem mais utilizada na industria de
medicamentos, fitoterapicos e bioinsetidas, por sua estabilidade e possibilidade do
controle das caracteristicas do produto final (VOIGT, 2000).

Este processo € econdmico (DUBEY et al., 2009), rapido, adequa-se facilmente
aescala industrial (MAKADIA; SIEGEL, 2011) e permite encapsular materiais instaveis,
uma vez que o tempo de secagem é reduzido (BANSODE et al., 2010). Apesar de ser
usado para encapsular fragréncias e 6leos (DUBEY et al., 2009), estes podem se perder
durante o processo, caso 0 ponto de ebulicdo seja muito baixo. Outra desvantagem € a
possivel adesdo das microcapsulas as paredes do equipamento (CHENG et al., 2008).

As particulas sélidas e secas formam-se ap6s o aprisionamento da solucdo que
contém o principio ativo na membrana (CHENG et al., 2008). Normalmente, o solvente
usado depende da substancia a encapsular, se esta é hidrofilica ou hidrofébica. A natureza
do solvente usado, a temperatura usada na evaporacao do solvente no processo e o caudal
de alimentacdo influenciam o tamanho final das microcapsulas (MAKADIA; SIEGEL,
2011).

O tamanho das microcépsulas pode variar de alguns poucos nandmetros até varios
micrémetros; a forma também é bastante varidvel em funcdo do método e do agente
encapsulante usados para prepara-las. Além dos processos citados, existem outros em
estudo, como a técnica de encapsulacéo utilizando CO super critico, a qual j& apresentou
excelentes resultados para encapsulagdo de farmacos e fitoterapicos, por exemplo (YEO;
KIRAN, 2015).

Os mecanismos de liberacdo dos materiais ativos microencapsulados variam
conforme a natureza do agente encapsulante, sendo que normalmente ocorrem devido a
mecanismos como: variacdo de temperatura e de pH, solubilidade do meio,
biodegradacdo, difusdo, ruptura mecanica, permeabilidade seletiva e gradiente de
concentracdo existente em relacdo ao meio de liberacdo (EZHILARASI et al., 2013).
Cabe ressaltar que a espessura da cobertura da microcapsula pode ser modificada de

forma que a estabilidade e a permeabilidade sejam alteradas (EZHILARASI et al., 2013).

2.6.2 Agentes Encapsulantes
Quanto ao tipo e a natureza do material encapsulante estes podem ser considerados

um dos fatores mais importantes no processo de encapsulacdo, pois uma ma escolha pode
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causar numa degradacdo mais rapida do material do nucleo. Esta preferéncia deve levar
em consideracdo uma série de fatores, como: propriedades fisicas e quimicas do nucleo e
do material de parede, como porosidade, solubilidade, viscosidade, propriedades
mecanicas, transicdo vitrea, capacidade de formacdo de filme, compatibilidade do nucleo
com a parede, mecanismo de controle e fatores econdmicos. O material de parede precisa
ser insoluvel e ndo reativo com o nucleo (BURNSIDE, 2014). Para que um biopolimero
possa ser apropriado e usado em processos de microencapsulacdo de 6leos de plantas
inseticidas, € imprescindivel que ele apresente propriedades emulsificantes e estabilizante
(TELIS, 2012).

A escolha do agente encapsulante depende de uma série de fatores, entre eles a
ndo reatividade com o material a ser encapsulado, o processo utilizado para a formacao
da microcépsula e 0 mecanismo de liberacao ideal. Os agentes de encapsulacdo podem
ser utilizados sozinhos ou em combinacdo e a composicdo ideal é definida para cada
processo de microencapsulagdo particular (FERNANDES; CANDIDO; OLIVEIRA,
2012).

Muitos materiais podem ser utilizados como cobertura para as microcapsulas,
dentre eles: goma arabica, &gar, alginato e carragena; os carboidratos, amido, amidos
modificados, dextrinas e sacarose; as celuloses carboximetilcelulose, acetilcelulose,
nitrocelulose; os lipidios parafina, mono e diacilglicerdis, 6leos e gorduras; 0os materiais
inorganicos sulfato de calcio e silicatos; as proteinas do glaten, caseina, gelatina e
albumina sdo esses 0s agentes encapsulantes mais usados no processo de
microencapsulacdo (JACKSON; LEE, 2012). Um Unico material encapsulante néo
engloba todas estas propriedades, por isso, na pratica, utilizam-se combinacdes de
materiais encapsulantes e/ou modificadores. Geralmente utilizam-se, agentes
encapsulantes hidrocoloides como gelatina, gomas vegetais, amido ou amidos
modificados e proteinas (SHAHIDI; HAN,1993).

2.6.3 Maltodextrina

O agente microencapsulante maltodextrina, [(C6H1205) n H20], é um polimero
sacarideo nutritivo, tem dextrose equivalente menor que 20, ndo doce que consiste de
unidades Dglicose ligadas por cadeia o 1-4 (REINECCIUS et al., 2013). A maltodextrina
possui uma média de 5 a 10 unidades de glicose/molécula. Apresenta-se como pé branco
ou solucdo concentrada, formada pela hidrolise parcial do amido de milho com acidos

e/ou enzimas. Nao possui propriedade emulsificante (hidrofilica e lipofilica), por isso
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deve ser usada combinada com amidos modificados para estabilizar emulstes. Na
encapsulacdo forma uma pelicula protegendo o material volatil e mostra retencao na faixa
de 65 a 80% do material e tem efeito antioxidante (ASCHERI;, MARQUEZ;
MARTUCCI, 2003).

A maltodextrina é usada como uma boa solugéo entre custo e eficécia na selecao
de materiais de parede para encapsular, pois, tem baixa viscosidade em alta proporgéo de
solidos, eles séo inodoro, incolor e de baixa viscosidade em altas concentracGes e também
permitem a formacéo de p6 de fluxo livre sem mascarar o sabor original (GARCIA et al.,
2004), esta disponivel em diferentes pesos moleculares e sdo amplamente utilizados na
industria alimentar (MADENE, SCHER; DESOBRY, 2006; SAENZ et al., 2009).

As maltodextrinas tém sido estudadas como possiveis substitutos para a goma
arabica em emulsdes atomizadas, devido a sua baixa viscosidade a altas concentracdes
(MULLER, 2011). Esses polimeros sdo os principais materiais de aplicagdo no processo
de secagem por atomizacao, devido as suas caracteristicas fisicas, tais como solubilidade
elevada e baixa viscosidade, mesmo quando se encontram em elevadas concentracdes de
solidos (CANO-CHAUCA et al., 2005). Na encapsulacdo forma uma pelicula protegendo
o material volatil e mostra retencdo na faixa de 65 a 80% do material e tem efeito
antioxidante (DICKINSON, 2012).

2.6.4 Amido

O processo utilizado e a natureza do amido a ser hidrolisado possuem bastante
influéncia na composicao e propriedade do produto final (ROBIN et al., 2014). O amido
é a principal substancia de reserva nas plantas superiores, fornecendo de 70 a 80% das
calorias consumidas pelo homem. Os depdsitos permanentes de amido nas plantas
ocorrem tanto nos 6rgdos de reserva quanto em grdos de cereais, como milho, arroz e
trigo e em tubérculos e raizes, como batata e mandioca (LEONEL; CEREDA, 2002).
Segundo Zhao e Whistler (1994) mostraram que 0s pequenos granulos de amido tém a
capacidade de combinar potencialmente em esferas porosas, quando secas por
atomizacédo, e com pequenas quantidades de agentes encapsulantes, tais como proteinas
ou uma ampla gama de polissacarideos que s&o solGveis em &gua. Assim, a modificacéo
de granulos de amido com a enzima amilase pode criar uma estrutura altamente porosa.

O amido tem capacidade de oferecer excelente propriedade emulsificante para
uma grande variedade de mistura com volateis, como acidos graxos de cadeia curta, 6leos

essenciais citricos, 0leos vegetais e outros ativos, com a funcéo estabilizadora para o
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processo de secagem por atomizagdo. O amido de milho modificado por inclusdo de
grupamento lipofilico tem se tornado um substituto de proteinas e da goma arabica, por
custar, em média, trés vezes menos, ser usado em menor quantidade (em peso), além de
estar prontamente disponivel (FINOTELLI, 2002).

O amido também tem a capacidade de formar emulses finas, com a formac&o de
pelicula envolvente, proporcionando boa estabilidade. Estas caracteristicas tornam esse
polimero um bom agente encapsulante e promove maxima retencdo de materiais bioativos
no ndcleo e na minimizacao da retencdo destes na superficie das micro ou nanocépsulas
na secagem por atomizacdo (CHUMPITAZ, 1995).

2.6.5 Gelatina

A gelatina é uma proteina derivada da hidrdlise parcial do coladgeno, que é o
principal constituinte de peles de animais, ossos, tenddes e tecido conectivo. E composta
por 18 aminoacidos diferentes que estdo unidos por ligacdes peptidicas na formacéo da
molécula de gelatina, cujo peso molecular médio varia entre 20.000 a 250.000,
dependendo do grau de hidrdlise do colageno (VOGLER, 2011).

As gelatinas comestiveis disponiveis comercialmente possuem em sua
composicdo 84 a 90% de proteina; 2 a 4% sais minerais; e 8 a 12% agua. Ndo contém
carboidratos, gorduras, colesterol ou purina e séo livres de qualguer tipo de conservantes.
A gelatina, como todas as proteinas, € composta de L-aminoécidos unidos por ligacoes
peptidicas (VOGLER, 2011).

O conteudo em aminoéacidos da gelatina é, de cerca de 27% de glicina, 16% de
prolina e 14% de hidroxiprolina; os 43% restantes sdo compostos por outros 17
aminoacidos. Esses nimeros podem apresentar variagfes. A gelatina apresenta um teor
particularmente alto em aminoécidos bésicos e acidos (VOGLER, 2011).

Dos aminodcidos acidos (acidos aspartico e glutdmico), cerca de 1/3 esta
presente na formacdo amida, como glutamina e asparagina. A cisteina, bem como o
triptofano sdo totalmente ausentes; dos aminoacidos contendo enxofre, somente a
metionina esta presente em quantidade muito baixa (VOGLER, 2011).

A ligacdo peptidica é obtida pela eliminagdo de agua, condensando um grupo
carboxila de um aminoacido com o grupo amina de outro aminoacido. O dipeptideo
obtido possui um grupo -NH2- livre e um grupo -COOH-; a condensacdo pode ser

repetida varias vezes, levando a cadeias polipeptidicas que formam macromoléculas,
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chamadas de proteinas. Assim, a gelatina é constituida de varias cadeias polipeptidicas,
as quais podem ser livres ou ligadas entre si.

A gelatina tem a capacidade de estabilizar superficies através da formacao de
filme, sendo um efeito importante para proteger uma fase dispersa em um determinado
meio. Estes efeitos sdo0 muito Uteis para a producdo e estabilizagdo de espumas e
emulsdes. A gelatina pode ajudar a reduzir a tenséo superficial de sistemas aquosos
(VOGLER, 2011).

Diante de tudo que foi exposto, é essencial a busca por novas técnicas e métodos
com base no principio norteador do manejo ecoldgico de pragas, através do uso de
produtos seletivos aos inimigos naturais e menos agressivos ao meio ambiente. Nesse
caso, 0 crescente interesse na utilizacdo de produtos de origem natural para 0 manejo de
pragas na agricultura tem incentivado cada vez mais a busca por novas moléculas
bioativas originadas dos metabolitos secundarios das plantas (CESPEDES et al. 2006).

Por isso, a microencapsulado bioinseticidas vém garantido o desenvolvimento de
praticas ndo toxicas e ambientalmente aceitaveis dentro da quimica e da agricultura verde,
pois na agricultura, uma de suas principais finalidades € a de prolongar o tempo de acéo,
reduzir a toxicidade, diminuir a quantidade de agrotdxico utilizado sem diminui¢do da
eficacia através da liberacdo gradual. Através da diminuicdo da lixiviacao e da protecdo
do ingrediente bioativo contra perdas por causa da fotodegradacdo, asmicro e/ou
nanoparticulas visam amenizar os problemas apresentados pelas formulacbes
convencionais, sendo menos téxicos e mais eficazes por um tempo maior através do
sistema de liberagédo gradual (SOUZA, 1999).

A microencapsulacao pode ser usada, sobretudo na protecdo de colheitas. Para
iSs0, as culturas poderdo ser pulverizadas através de uma dispersdo de microcapsulas cujo
principio ativo, o ‘inseticida botanico, natural, poderd ser revestido por poliureias,
gelatinas, maltodextrina, amigo ou gomas arabicas que o protegem da oxidacao, da luz e
de dos outros fatores abidticos (DUBEY et al., 2009).
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3 Desenvolvimento, caracterizacdo e efeito letal de extrato microencapsulado de
semente de Annona muricata L. (Annonaceae) sobre Plutella xylostella (Linnaeus,
1758) (Lepidoptera: Plutellidae)

RESUMO

O presente estudo teve por objetivo desenvolver, caracterizar e avaliar o efeito letal do
extrato etandlico microencapsulado da semente de Annona muricata L. (Annonaceae)
sobre Plutella xylostella (L., 1758) (Lepidoptera: Plutellidae), estimando as
concentragdes letais, para avaliagdes em condicGes de semi campo e campo. Para o
desenvolvimento do microencapsulado, utilizou-se o aparelho de modelo BUCHI Mini
Spray Dryer B-290 com os polimeros amido, maltodextrina, gelatina e aerosil. A
caracterizacdo foi realizada através da analise de tamanho de particula, microscopia
eletronica de varredura (MEV) e estudos termogravimétricos (TGA). O
microencapsulado apresentou distribuicdo de particula com comportamento bimodal
evidente, com diametros de 0,48 a 79,43 um e com indice de polidisperséo igual a 6,414.
O MEV demonstrou que as microparticulas apresentaram tanto formato esférico, quanto
irregular, com superficie lisa e rugosa/ondulada, continua, homogénea, com tamanho
variavel e a sua superficie externa revelou continuidade nas paredes, ndo sendo observado
fissuras aparentes, rachaduras e nem interrupcdes. A curva termogravimétrica do
microencapsulado apresentou multiplas etapas, com 3 etapas de decomposic¢do, uma a
menos quando comparado com o extrato etandlico. As ConcentracGes Letais estimadas
para 0 extrato etandlico e o microencapsulado foram de: CLso e CLgo de 0,204 e
5675mL/L e 0,114 e 4,166 mL/L, respectivamente, tendo o extrato etandlico
apresentando menor toxicidade. A média da mortalidade de larvas de 1° instar de P.
xylostella nos anos 1(2016) e 2 (2017) em casa de vegetacdo para a CLso do extrato
etanolico e seu microencapsulado foi de 71,25 e 53,70% e 81,25 e 60,00%,
respectivamente para cada ano e para a ClLoy foi de 88,75 a 100,00%. Quanto a
mortalidade de larvas de 3° instar em teste em casa de vegetacdo, variou de 61,20 a
52,50% para CLso e de 91,20% para CLgy do extrato etandlico, em ambos os anos.
Enguanto mortalidade de 1° instar para o microencapsulado apresentou CLso variando de
81,25 a 60,00% e CLgg apresentou a mortalidade de 100%, nos dois anos. Ja para o 3°
instar microencapsulado revelou para o CLso de 70,00 a 58,70% de mortalidade entre os
anos 1 e 2, para a CLgo 0s valores oscilaram de 96,20 a 91,20% em ambos 0s anos. No
teste em campo as larvas de 1° instar apresentaram mortalidade para a CLso do extrato
etandlico entre 80,00 a 60,00 %, enquanto a CLgg foi de 100,00 a 98,70% de mortalidade.
O microencapsulado apresentou mortalidade de 87,50 a 67,50% para CLso e de 100,00%
para CLeg. Para mortalidade de larva de 3° instar em campo o extrato etanolico apresentou
entre 52,50 a 41,25% e o0 microencapsulado de 56,20 a 61,25% de mortalidade para CLso,
enquanto que a CLgo foi de 95,00 a 97,50% para o extrato etanolico e de 97,50 a 100,00%
para o microencapsulado. O microencapsulado de A. muricata apresentou potencialidades
para o controle de lagartas de 1° como 3° instares de P. xylostella, tanto em condicdo de
semi campo como para campo, independentemente do ano. Desta forma, conclui-se que
0 microencapsulamento do extrato etanolico da semente de A. muricata mantém sua agao
inseticida, mesmo apds o microencapsulamento, tornando-se assim, uma alternativa
promissora para o controle da traca-das-cruciferas.

Palavras-chave: Semente de graviola. Traga-das-cruciferas. Nanotecnologia.
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Development, characterization and lethal effect of microencapsulated seed
extract of Annona muricata L. (Annonaceae) on Plutella xylostella (Linnaeus,
1758) (Lepidoptera: Plutellidae)

ABSTRACT

The objective of this study was to develop, characterize and evaluate the lethal effect
of the microencapsulated ethanolic extract of the Annona muricata L. (Annonaceae)
seed on Plutella xylostella (L., 1758) (Lepidoptera: Plutellidae), estimating lethal
concentrations for evaluations in semi field and field conditions. The BUCHI Mini
Spray Dryer B-290 model with the polymers amido, maltodextrin, gelatin and aerosil
was used for the development of the microencapsulate. The characterization was
performed through particle size analysis, scanning electron microscopy (SEM) and
thermogravimetric studies (TGA). The microencapsulation presented a bimodal
behavior with a diameter of 0.48 to 79.43 um and a polydispersity index of 6.414.
The MEV showed that the microparticles had both spherical and irregular shapes,
with a smooth and rough / wavy, continuous, homogeneous surface, with variable
size, and their external surface revealed continuity in the walls, with no apparent
cracks, cracks or interruptions being observed. The thermogravimetric curve of the
microencapsulated presented multiple steps, with 3 steps of decomposition, one less
when compared with the ethanolic extract. The CLs estimated for the ethanolic
extract and the microencapsulated were: CLso and CLgg of 0.204 and 5.675mL / L
and 0.114 and 4.166 mL / L respectively, with the required ethanolic extract having
a higher concentration. The average mortality of P. xylostella larvae of 1 st (2016)
and 2 (2017) in greenhouse for the LC50 of the ethanolic extract and its
microencapsulated was 71.25 and 53.70% and 81, 25 and 60.00% respectively for
each year and for CLgg was 88.00 to 100.00%. The mortality of 3rd instar larvae under
greenhouse test ranged from 61.00 to 56.00% for CLso and 91.00% for CL99 of the
ethanolic extract, while the microencapsulated LCso ranged from 52.00 to 61.00%
and CLgg ranging from 91.00 to 96.00% of mortality between years 1 and 2. In the
field test the larvae of 1 st instar showed mortality for LCso of the ethanolic extract
between 60.00 and 80.00 %, while CLgg was 98.00 to 100.00% mortality. The
microencapsulated presented mortality from 62.00 to 87.00% for LCso and 100.00%
for CLgg. For larval mortality of 3 rd instar in the field the ethanolic extract presented
between 41.00 to 52.00% and the microencapsulate of 56.00 to 61.00% mortality for
LCso, whereas the CLgg was of 95.00 a 97.00% for the ethanolic extract and 97.00 to
100.00% for the microencapsulation. The microencapsulation of A. muricata
presented potentials for the control of caterpillars from 1st to 3rd instars of P.
xylostella, both in semi field and field conditions, regardless of the year. Thus, it is
concluded that the microencapsulation of the ethanolic extract of the A. muricata seed
maintains its insecticidal action, even after the microencapsulation, thus becoming a
promising alternative for the control of the moth-of-crucifer.

Key words: Soursop seed. Moth-cruciferous. Nanotechnology.
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3.1 INTRODUCAO

O uso de extrato botanicos para 0 manejo de inseto praga frequentemente é
limitado pela baixa estabilidade, alta volatilidade, sensibilidade térmica e escassez de
estudos sobre os efeitos dessas substadncias em organismos ndo-alvo (CLOYD;
CHIASSON, 2007; ASBAHANI et al., 2015). Uma forma de diminuir essas barreiras é
por meio do emprego da microtecnologia, cuja abordagem cientifica que envolve o uso
de materiais em microescala para manusear as caracteristicas de uma substancia em niveis
moleculares (PRASAD et al., 2014).

A tecnologia de microencapsulacdo € responsavel pela producdo de
microparticulas que consiste em envolver, com um fino filme de uma matriz qualquer,
pequenas goticulas de uma substancia ativa, sendo esta chamada de nucleo
(GHARSALLAOUI et al., 2007). A técnica de microencapsular esta sendo utilizada para
melhorar a estabilidade e eficacia dos inseticidas botanicos, na qual é capaz de
desenvolver um sistema de liberacdo controlada do composto ativo, otimizando sua agdo
e minimizando sua degradacdo rapida e os efeitos negativos sobre inimigos naturais,
aprimorando o panorama agricola ao uso de inseticidas por permitir maior controle e
estabilidade no ambiente (ISMAN, 2006; GOGOS et al., 2012; RAI; INGLE, 2012).

Segundo A traca-das-cruciferas, Plutella xylostella (Linnaeus, 1758)
(Lepidoptera: Plutellidae) é considerada o inseto-praga mais destrutivo para o cultivo de
bréassicas no Brasil e em varias partes do mundo (MONNERAT et al., 2004, MEDEIRQOS;
BOICA JUNIOR; TORRES, 2005; KHALIQ; ATTIQUE; SAYYED, 2007), cujos danos
sdo ocasionados na fase larval, levando a depreciacdo do produto, retardando o
desenvolvimento e/ou acarretando na morte da planta (CASTELO BRANCO et al., 2001;
MONNERAT et al., 2004). O método mais empregado para o seu controle é o quimico,
muitas vezes realizado de forma preventiva, por meio de produtos ndo seletivos em
regime de aplicacdo de uma a duas vezes por semana (MAZLAN; MUMFORD, 2005;
GRZYWACZ et al., 2010), resultando em um gasto de 1,4 bilhdo de doélares anualmente
(ZALUCKI et al., 2012).

A alta pressao de selecdo, devido ao uso abusivo desses inseticidas, tornou essa
praga resistente a diversas classes de agrotoxicos (SARFRAZ; KEDDIE, 2005;
KHALIQ; ATTIQUE; SAYYED, 2007, ZAGO et al., 2014). Desta forma, produtos

naturais extraidos de plantas constituem-se em fonte de substancias bioativas compativeis
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com programas de manejo integrado de pragas (MIP) e que pode reduzir os efeitos
negativos gerados pela aplicacdo descontrolada dos produtos sintéticos (MEDEIRQOS;
BOICA JUNIOR; TORRES, 2005).

A familia Annonaceae esta entre as mais promissoras (ISMAN; SEFFRIN, 2014),
tendo a graviola (Annona muricata L.) como uma espécie que apresenta acao bioldgica
comprovada como inseticida, nematicida e bactericida, e a sua semente, é fonte
promissora de material para a producdo de extratos, pois é descartada no processo de
industrializacdo (HERNANDEZ; ANGEL, 1997).

A aplicacédo da tecnologia de microencapsulamento para melhorar a eficiéncia de
produtos naturais para o controle de pragas agricolas ainda € muito incipiente, no entanto,
constituindo-se em um vasto campo a ser explorado (NEVES, 2013). Sendo assim, o
presente estudo teve por objetivos a producdo e caracterizacdo quimica do
microencapsulado do extrato etandlico da semente de A. muricata, como também avaliar
a toxicidade letal do extrato etanolico e de sua formulacdo microencapsulada de A.
muricata sobre P. xylostella estimando as concentracdes letais, para avaliagdes em

condicdes de semi campo e campo.

3.2 MATERIAL E METODOS

3.2.1 Local e Instalacéo

O presente trabalho foi conduzido no Laboratério de Entomologia: Controle
Alternativo de Pragas no Centro de Ciéncias Agrarias da Universidade Federal de
Alagoas - CECA/UFAL, em Rio Largo/AL, no Laboratorio de Pesquisa em Recursos
Naturais do Instituto de Quimica e Biotecnologia, no Laboratério de Tecnologia de
Controle de Medicamentos da Universidade Federal de Alagoas, no Laboratério de

Quimica do Instituto Federal de Alagoas do Campus Macei6/AL.

3.2.2 Conducéo da cultura

Mudas de couve Brassica oleracea var. acephala (Brassicaceae) cultivar Georgia,
com 25 dias foram adquiridas na Estufa SEMEAR®, no povoado Balsamo no municipio
de Arapiraca/AL e transplantadas para local definitivo em canteiros, preenchidos com
mistura de terra preta, esterco e torta de filtro na proporcéo 1:1:1. Foram adotados tratos

culturais segundo Filgueira (2008), exceto a utilizacdo de inseticidas. As folhas de couve
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foram utilizadas para os experimentos e manutencao da criacdo do inseto a partir de 45 a
50 dias apos o transplantio.

Para os experimentos de efeito letal, as mudas de couve foram transplantadas para
copos descartaveis, com capacidade de 500 mL, preenchidos com uma mistura de terra
preta, esterco ovino e composto comercial na proporgéo 1:1:2. Entre 30 e 40 dias depois
do transplantio foram realizados os bionsaios quando as plantas possuiam em média de 6

a 8 folhas definitivas.

3.2.3 Criacao de Plutella xylostella

A criacdo e multiplicacdo de P. xylostella foi realizada no Laboratério de
Entomologia: Controle Alternativo de Pragas do Centro de Ciéncias Agrérias da
Universidade Federal de Alagoas, sob condigcdes de temperatura de 25 + 2 °C, umidade
relativa do ar de 67 = 2 % e fotofase de 12 h. Os adultos foram liberados em gaiolas
plasticas transparentes circulares (12 cm de diametro x 15 cm de altura) com abertura
lateral fechada com tela antiafideo, nas quais eram colocados um pote plastico coberto
com espuma umedecida, sobre a qual, colocava-se um disco de folha de couve medindo
8 cm de didmetro para servir de substrato a postura e uma esponja embebida com solugédo
acucarada a 10 %, na parte superior da gaiola, para alimentacao dos adultos. Os discos de
folhas de couve eram substituidos diariamente, e os discos retirados eram mantidos em
placas de Petri com fundo umedecido de 8 cm de didmetro até a eclosdo das lagartas.

Lagartas recém eclodidas eram transferidas para recipientes plasticos (20 cm de
comprimento x 10 cm de largura x 5 cm de altura) contendo duas folhas de couve. As
folhas eram trocadas a cada 24 horas aproximadamente, até as lagartas atingirem a fase
de pupa. As pupas foram transferidas para tubos de vidro de fundo chato (8,5 cm de
comprimento x 1,5 cm de didametro), fechados com filme plastico transparente. Em cada
recipiente eram realizados pequenos furos para a renovacédo do ar. A cada 24 horas, ap6s

a emergéncia, os adultos eram transferidos para as gaiolas.

3.2.4 Obtencédo das sementes e preparo dos extratos de Annona muricata

As sementes de graviola foram obtidas no municipio de Anadia/AL, em féabrica de
processamento de polpa de frutas. As sementes foram lavadas para retirada de restos de
polpa, acondicionadas em uma lona ao sol para retirada do excesso de agua e depois
colocadas em sacos de papel tipo Kraft para secagem em estufa com circulacdo de ar a
uma temperatura de 60 °C por 72 horas. Apés esse periodo, foram moidas em moinho
tipo Wiley e o pé acondicionado em recipiente hermeticamente fechado, pesado e
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devidamente identificado até 0 momento do preparo dos extratos. O extrato da semente
de graviola foi preparado e processado no Laboratdrio de Pesquisa em Recursos Naturais
do Instituto de Quimica e Biotecnologia da Universidade Federal de Alagoas/UFAL.

Para o preparo do extrato organico, primeiramente o pé da semente de graviola foi
submetida a extracdo a frio com hexano em percolador de aco inoxidavel. Foram
utilizados 16 L de hexano em 12,2 kg de pd. Essa extracao foi rdpida com uma duracgao
de 2 horas e em seguida, a solucao foi filtrada e o solvente separado em rotaevaporador a
50 °C sob presséo reduzida. Apos esse procedimento, o extrato hexanico foi colocado em
frasco de vidro previamente pesado e etiquetado e acondicionados em capela aberta para
a evaporagdo méxima do solvente.

Sobre a torta resultante da extracdo com o solvente hexano, foi realizada a extracéo
com etanol (C2HsO) a 96 °GL, seguindo a mesma metodologia anterior, porém
modificando o solvente, que foram 15 L de etanol no primeiro ciclo, 12 L no segundo
ciclo, 10,5 L no terceiro ciclo e 9 L no quarto ciclo, permanecendo no pé por 72 horas,

para cada ciclo (total de quatro vezes).

3.2.5 Microencapsulagéo do extrato de Annona muricata

A obtencdo do microencapsulado de A. muricata foi realizada através da secagem
por pulverizacdo no Laboratério de Tecnologia de Controle de Medicamentos da UFAL,
utilizando o aparelho de modelo Buchi® Mini Spray Dryer B-290 (Switzerland), com
bico atomizador de 1,0 mm, a uma temperatura de entrada de 200 °C e temperatura de
saida de 100 °C, taxa de alimentacdo de 10mL/min. Foram testados para o
microencapsulamento diferentes polimeros, em concentracfes variadas. Para o processo
de encapsulacéo, inicialmente foi feita uma formulagéo contendo: Extrato etanélico de A.
muricata, alcool etilico P.A, agua destilada e agentes encapsulantes (amido, gelatina,
maltodextrina, dioxido de silicio -Aerosil), para cada teste.

A determinacdo do percentual de cada polimero foi baseada no teor de matéria-
seca, obtido pelo método gravimétrico, por meio de balanca eletrbnica de umidade
Shimadzu MOC-120H®, com preciséo de 1mg e ajustada com secador de infravermelho.
Aproximadamente 1 mL do extrato foi seco sob temperatura de 145 °C, até obter perda
de umidade inferior a 0,01 %. O teor de matéria-seca utilizada foi de 84%. Os percentuais
dos agentes encapsulantes utilizados foram: aerosil (5,55%), amido (8,33%); gelatina em
po6 sem sabor (8,33%), maltodextrina sem sabor (22,22%), conforme Tabela 1. A emulséo

foi preparada utilizando &gua destilada a uma temperatura de 40 °C, seguido da adicéo
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dos agentes encapsulantes e incorporagdo do extrato. Apos a uniformizacao, adicionou-
se o dioxido de silicio coloidal. Todo processo ocorreu em agitacdo magnética constante
a 1700 rpm. A proporcdo utilizada de extrato/agua destilada/alcool etilico absoluto P.A
foi de 50/200/200 mL.

Tabela 1. Porcentagem do material encapsulante utilizado no preparo da formulacdo de

microencapsulado de extrato etandlico de Annona muricata.

Material Massa (g) Porcentagem (%o)
Extrato Etandélico de Graviola 42,00 55,55
Aerosil* 4,20 5,55
Amido 6,30 8,33
Gelatina 6,30 8,33
Maltodextrina 16,80 22,22
Total 75,60 100,00

*Didxido de silicio coloidal
Fonte: Autor, 2018

3.3 Caracterizacédo do microencapsulado

3.3.1 Analise de tamanho de particulas do microencapsulado

Uma pequena amostra do microencapsulado foi suspendida em &gua com auxilio
de ultrassom para atingir o indice de obscuracdo e analisada na escala de 0.020 — 2000
pum. O tamanho médio foi monitorado, considerando-se o didmetro médio de uma esfera
de mesmo volume (Diametro de De Brouckere D[4,3]). A polidispersédo foi determinada
pelo indice span, o qual é calculado por (D0.9 — DO0,1) /D0.5, onde, D0.1, D0.5 e D0.9
sdo respectivamente, os diametros das particulas correspondentes a, 10, 50 e 90% da
distribuicdo amostral. As distribuicGes dos tamanhos das microparticulas de A. muricata
foram mensuradas por difracéo a laser em aparelho Malvern Mastersizer 2000 (Malvern
Instruments, Inglaterra) no Instituto Tecnoldgico de Pernambuco (ITEP).

3.3.2  Caracteriza¢do morfoldgica do microencapsulado através do microscépio
eletrénico de varredura (MEV)

Uma pequena quantidade da amostra foi fixada em fita metalica com dupla face
adesiva de carbono montada sobre o stubs do microscopio com altura e diametro de 1,0
cm. Este material foi recoberto com ouro no metalizador QUORUM Q150R ES aplicado
uma corrente de 45 mA por 200 segundos. O material foi analisado no Laboratorio de
Quimica do Campus Macei6 do Instituto Federal de Alagoas no MEV modelo TESCAN
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VEGA3 com distancia de trabalho de 15,97 mm e com aceleracdo de voltagem igual a 20
kV.

3.3.3 Estudos Termogravimétricos (TGA)

As curvas termogravimétricas do extrato etandlico A. muricata, do
microencapsulado e dos agentes encapsulantes foram obtidas em aparelho Shimadzu
modelo TGA-50, sob fluxo de ar sintético e nitrogénio de 20 mL.min e razdo de
aquecimento dinamico de 10 °C. min, até uma temperatura final de 900 °C, utilizando
cadinho de platina e massa da amostra igual a 5,0 £ 0,5 mg. O aerosil ndo foi avaliado,
pois é pouco denso, sendo inviavel esse procedimento. Os dados termoanaliticos foram

analisados utilizando o software TA-60WS Collection Monitor, versao 2.21.

34 Estimativa da CLso e CLgo do extrato etandlico e do microencapsulado de
Annona muricata na mortalidade de Plutella xyslotella

Foram realizados pré-testes com os extratos etandlico de sementes de A.muricata
e com o microencapsulado em diferentes concentracdes para determinar valores proximos
do limite inferior, com mortalidade quase nula, e proximos do limite superior, com
aproximadamente 100 % de mortalidade. Em seguida, as concentracdes testadas foram
obtidas pela formula de BLISS (1934): q = (an + a1) */"* * onde: q = raz&o da progressio
geométrica (pg); n = nimero de concentracOes a extrapolar; an e al = limites superior e
inferior, respectivamente, da pg.

As concentracdes testadas para o extrato etanolico foram: 0,031; 0,063; 0,125;
0,250; 0,500; 0,750; 0,820 e 1,00 mL/L e do microencapsulado foram: 0,016; 0,023;
0,046; 0,113; 0,152; 0,305; 0,700 e 0,800 mL/L para o extrato microencapsulado. As
solucBes do extrato e do microencapsulado foram solubilizadas em &gua destilada
acrescentando-se o emulsificante Tween 80 (0,05%).

Foram confeccionados discos de 8,0cm de didmetro com folhas de couve, 0s
quais foram pulverizados com os extratos em diferentes concentracdes, utilizando-se torre
de Potter (Burkard, Rickmansworth, UK). A aplicacdo foi realizada a uma presséo de
5psi/pol? utilizando-se um volume de calda de 1,6 mL, correspondendo a um deposito de
2,0 £ mg/cm2. Esta quantidade aplicada estd de acordo com o recomendado pela
IOBC/WPRS (International Organization for Biological Control of noxious Animals and
Plants/ West Paleartic Regional Section) e representa o que ocorrerd no campo (REIS et
al.,1998).
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Os discos tratados com as solugdes foram distribuidos sobre uma superficie
coberta com papel toalha, onde permaneceram ao ar livre para evaporagdo do excesso de
agua. Lagartas recem-eclodidas foram colocadas em placas de Petri de 15cm de diametro,
contendo um disco tratado sobre papel de filtro umedecido com agua destilada, para
manutencdo da umidade, mantidos em laboratério (temperatura de 26 + 2°C, UR de 60 +
10% e fotofase de 12h). Um total de 10 lagartas recém eclodidas foram transferidas para
cada placa (repeticao), totalizando 5 repeti¢Ges por concentra¢do. Apds 72 horas avaliou-
se a mortalidade larval. As concentracdes letais (CLs) foram estimadas atraves da analise
de Probit pelo programa estatistico SAS (SAS Institute, 2003).

3.5  Efeito letal do extrato etanolico e do microencapsulado da semente de Annona
muricata para o controle de lagartas de 1° e 3° instares de Plutella xylostella em casa
de vegetacdo e em campo

Os ensaios foram realizados em casa de vegetacdo e em condi¢des de campo em
dois anos agricolas, avaliando-se lagartas no 1° e 3° instares. Os dados coletados de
temperatura durante a execucdo dos experimentos de 1° e 3° instares, em casa de
vegetacdo no periodo de 14 a 16/11 e 22 a 24/11 de 2016 foram de 32,06 °C e de 30,38°
C de médias para ambos os instares e de 23 a 25/05 e 06 a 08/06 de 2017 foram de 29,48
°C de 28,66 °C para os dois instares, no verdo e inverno, respectivamente. Em relacdo aos
dados coletados durante a execucdo dos experimentos de 1° e 3° instares, em condicdes
de campo nos periodos de 02 a 04/12 e 12 a 14/12 de 2016 foram de 25,95 °C e de 26,66
° C de médias, para ambos 0s instares, respectivamente e ja para os periodos de 06 a 08/03
e 19 a 21/03 de 2017 foram de 27,88 e 27,25 °C para os instares no verao e inverno,
respectivamente.

Os bioensaios contaram com 7 tratamentos: a testemunha (com a &gua destilada+
Tween); CLso com 0,418 mL do extrato etanélico; ClLge com 11,35 mL do extrato
etanolico; CLso com 0,228 mg do extrato Microencapsulado; CLgg com 8,332 mg do
Microencapsulado; Azamax® com 0,006 mL do diluido na dose comercial recomendada
pelo Agrofit (300 mL/100L de agua) e o Decis 25EC (Deltametrina) com 0,006 mL dose
comercial recomendada pelo Agrofit (300 mL/100L de agua).

Um total de 8 plantas por tratamentos de couve cultivadas em copos descartaveis
quando atingiram 8 a 10 folhas definitivas foram pulverizadas com 200 mL de calda
através de pulverizador manual e ap6s duas horas foram inoculadas com dez lagartas de

1°e 3% instar de P. xylostella por planta em cada experimento, tanto em casa de vegetacao
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como em condic¢des de campo e em seguida, protegidas com sacos de “voil” para evitar a
fuga das lagartas. Para a realizacdo do teste em condi¢des de campo foi usada a mesma
metodologia do teste em casa de vegetacdo, com excecdo das plantas de couve que
ficaram em canteiros expostos as condi¢cBes ambientais, as plantas utilizadas no presente
estudo foram plantadas em copos descartavel. A mortalidade foi submetida a analise
estatistica e as médias comparadas pelo teste de Tukey usando o programa estatistico SAS
(SAS Institute, 2003).

3.6 RESULTADOS

3.6.1 Anélise de tamanho de particulas do microencapsulado de Annona muricata

As microparticulas de A. muricata secas por pulverizacdo apresentaram
distribuicdo de particula com comportamento bimodal evidente, isto &, com dois picos e
cada um com um tamanho predominante (Figura 1, Tabela 2). Esta caracteristica é
favoravel para o microencapsulado, proporcionando a pequenas particulas penetrarem em
intersticios presentes entre particulas maiores, fazendo com que o material ocupe menos
espacos.

As particulas apresentaram didmetros variando de 0,48 a 79,43 um e didmetro
médio em volume D[4,3] de 10,838 um (Tabela 2).

Figura 1. Distribuicdo de tamanho de particula do microencapsulado de Annona muricata
obtida por difragéo a laser.
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Fonte: Autor, 2018.
O indice de polidispersidade do microencapsulado de extrato de A. muricata foi

igual a 6,414. Quanto menor esse valor mais proximo esta o percentual de didmetro das
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particulas, indicando menor variagdo de tamanho ao longo da amostra, maior serd a
homogeneidade do didmetro de particulas no sistema e vice-versa.
Tabela 2. indice de Polidispersidade e diametro médio de particulas em volume D[4,3] do

microencapsulado de Annona muricata.

indice de Polidispersidade Tamanho (um)
D (v,0,1 D (v,0,5 D (v,0,9 D [4,3
6.414 (v,0,1) (v,0,5) (v,0,9) [4.3]
1,135 4,516 30,102 10,838

Fonte: Autor, 2018.

3.6.2 Caracterizacdo morfoldgica do microencapsulado de A. muricata por
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A secagem por pulverizacdo do extrato de A. muricata com polimeros naturais
resultou em um po6 fino, de cor amarela e palida. A Figura 2 mostra as fotomicrografias
obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) das microcapsulas carregadas
com extrato de A. muricata e microcapsulas formadas apenas pelos agentes
encapsulantes.

As microparticulas apresentaram tanto formato esférico, quanto irregular, com
superficie lisa e rugosa/ondulada, continua, homogénea e com tamanho variavel, estando
de acordo com a anélise do tamanho de particulas e com as caracteristicas das particulas
inerentes ao processo de secagem por aspersao (spray Drying) (Figura 2 B).

A Figura 2 (microcapsulas placebo) mostra particulas agregadas (A, B, C) e
onduladas em maior nimero quando comparado a Figura 2D (microcapsula de A.
muricata), sugerindo que a maior viscosidade da formulagdo e os lipidios contidos no
extrato de A. muricata estdo relacionados com maior nimero de particulas esféricas e
lisas, uma vez que o pd apresentou maior teor de umidade ou hidratacdo. As Figuras 2C
e 2F mostram microencapsulados no estado de coalescéncia e agregacdo de particulado
na superficie, favorecendo tamanho maior a particula e menos agregados.

Em geral, a superficie externa dos microencapsulados de A. muricata revelou
continuidade nas paredes, ndo foram observadas fissuras aparentes, rachaduras ou
interrupgdes, que sdo caracteristicas importantes para garantir menor permeabilidade ao
gés, melhor protecdo contra oxidagéo e retencdo do extrato (Figuras 2 D e F).

Neste sentido, a MEV vem mostrar que os agentes encapsulantes foram bem

incorporados a formulacdo, ocasionado o aprisionamento do extrato na matriz polimérica,
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apresentando resultado satisfatério, uma vez que o extrato é oleoso e dificulta o processo
de secagem.

Ao analisar a amostra microencapsulada observa-se a formacdo de matriz
compactada, esse fator ocorre pela presenca da gelatina na composicdo final da

formulacéo.

Figura 2. Fotomicrografias dos agentes microencapsulantes e do microencapsulado de Annona
muricata. Aumento de (A) 990x, (B) 3360x, (C) 20000x, (D) 2000x, (E) 10000x e (F) 7000x

Microncapsulado
polimero

SEM HV: 208 WY WO 870 mm

SEM MAG: 300k Dot SE 2im

Microencapsulado de
A. muricata

Fonte: Autor, 2018.
3.6.3 Estudos Termogravimétricos (TGA)

O processo de termodecomposi¢do é iniciado com o aquecimento e € relativo a
perda de agua (umidade) ou perda de agua de cristalizacdo dos seus componentes
(MACEDO etal., 1996). As curvas termogravimétricas do extrato e do microencapsulado
de A. muricata sdo mostradas na Figura 3 e Tabela 3, revelando a perda de massa das
amostras, proveniente da degradacao térmica em mdltiplas etapas.

O estudo termogravimétrico do extrato de A. muricata revelou 5 processos de
decomposicdo, a partir da avaliagdo de Tonset (inicio) e Tendset (fim) em cada etapa. A
primeira etapa teve inicio a 25,30 °C e término a 141,18 °C, com perda de massa de 9,007
%, correspondente a perda de umidade e do solvente etanol residual contido no extrato.

A segunda etapa com inicio de 141,18 °C e final de 278,52 °C com perda de massa
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intermediéria de 25,545 % proveniente da degradacdo térmica. A terceira etapa com inicio
na faixa de 278,52 °C e com fim na faixa de 383,71 °C, com degradacdo ou decomposi¢ao
térmica mais acentuada com perda de massa de 26,026 %. A quarta e etapa residual teve
inicio na faixa de 383,71 °C e final de 421,12 °C, com perda de massa de 29,688%. A
quinta e ultima etapa teve inicio a uma faixa de 421,12 °C e final de 700,00 °C, com perda
de massa de 8,761%, derivado da perda de volateis durante a combustéo residual. A
termodecomposicao total correspondeu a perda de massa de 99,025 % e residuo mineral
de 0,975% (Tabela 3 e Figura 3).

Tabela 3. Dados termogravimétricos do extrato etandlico, microencapsulado de Annona muricata
e dos polimeros encapsulantes.

Etapas TG
Amostra Ti(°C) bTf(°C) “%0m
I 25,30 141,18 9,007
I 141,18 278,52 25,545
Extrato Etandlico 1l 278,52 383,71 26,026
de A. muricata v 383,71 421,12 29,688
\Y/ 421,12 700,00 8,761
-V 25,30 700,00 99,025
I 25,00 141,18 6,150
I 141,18 278,52 16,261
Microencapsulado Il 278,52 400,93 35,220
de A. muricata v 400,93 487,94 22,709
\Y 487,94 894,00 19,748
-V 25,00 894,00 100,000
I 22,00 170,00 11,456
I 170,00 293,93 2,119
Amido 1] 293,93 337,07 60,638
v 337,07 897,85 18,842
-1V 22,00 897,85 93,055
I 22,95 170,00 13,736
I 170,00 295,77 10,619
Gelatina Il 295,77 378,10 34,438
v 378,10 897,85 29,297
-1V 22,95 895,85 88.091
I 22,80 170,00 6,120
| 170,00 277,17 8,177
Maltodextrina 1l 277,17 342,00 53,954
v 342,00 897,85 24,420
I-Iv 22,80 897,85 93,243
| 22,34 141,14 7,680
| 141,14 291,40 9,022
Micro Placedo 1l 291,40 346,56 35,845
v 346,56 897,85 18,336
-1V 22,34 897,85 70,912

2 Tonset: temperatura de inicio de perda de massa; "Tendset: temperatura final da perda de massa; %m:
perda de massa.
Fonte: Autor, 2018.

A curva termogravimétrica do microencapsulado da A. muricata apresentou

multiplas etapas, com um total de 5 etapas de decomposi¢do, a mesma quantidade quando
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comparado com o extrato etandlico. A primeira etapa foi de 25,00 a 141,18 °C com perda
de massa de 6,150 % derivado da desidratagdo causada pela umidade contida na matriz
polimérica do microencapsulado, apresentando menor percentual de umidade devido a
processo de secagem e microencapsulamento pela técnica de secagem Spray Drying. A
segunda etapa de decomposigédo ocorreu no intervalo de 141,18 a 278,52 °C, com perda
de massa intermediaria de 16,261%, proveniente da termodecomposi¢do da amostra. A
terceira etapa residual teve inicio a 278,52 °C e término a 400,93 °C com perda de massa
de 35,220 %. A quarta etapa teve inicio a 400,93 °C e término a 487,94 °C com perda de
massa de 22,709 %. A quinta etapa residual teve inicio a 487,94°C e término a 894,00°C,
com perda de massa de 19,748 %. A termodecomposicao total correspondeu a perda de
massa de 100,00 % (Tabela 3 e Figura 3).

O estudo da curva termogravimétrica do amido apresentou quatro etapas nos
processos de decomposicdo: a primeira teve inicio a uma temperatura de 22,00 °C e
término a 170,00 °C com perda de massa de 11,456 %. O segundo processo ocorreu a
uma temperatura entre 170,00 °C a 293,93 °C com perda de massa de 2,119 %. O terceiro
teve inicio a 293,93 °C e término a 337,07 °C, com perda de massa de 60,638 %. A quarta
etapa teve a inicio a 337,07 °C e término a 897,85 °C, com perda de massa de 18,842 %.
A termodecomposicdo total correspondeu a perda de massa de 93,055 % e residuo mineral
de 6,995 % (Tabela 3 e Figura 3).

A curva termogravimétrica da gelatina apresentou quatro processos de
decomposicgéo: o primeiro entre 22,95 °C e 170,00 °C com perda de massa de 13,736 %.
O segundo ocorreu num intervalo 170,00 °C e 295,77 °C com perda de massa de 10,619
%. O terceiro teve inicio a 295,77 °C e término a 378,10 °C, com perda de massa de 34,438
%. O quarto teve inicio a 378,10 °C e término a 897,85 °C, com perda de massa de 29,297
%. A termodecomposicao total correspondeu a perda de massa de 88,091 % e residuo
mineral de 11,909 % (Tabela 3 e Figura 3).

No estudo da curva termogravimétrica da maltodextrina que apresentou quatro
processos de decomposicao: o primeiro teve inicio a 22,80 °C e término a 170,00 °C com
perda de massa de 6,120 %. O segundo processo teve inicio a 170,00 °C e término a
277,17 °C com perda de massa de 8,177 %. O terceiro teve inicio a 277,17 °C e término
a 342,00 °C, com perda de massa de 53,954 %. O quarto teve inicio a 342,00 °C e término
a 897,85 °C, com perda de massa de 24,420 %. A termodecomposicéo total correspondeu

a perda de massa de 93,243 % e residuo mineral de 6,757 %.
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A curva termogravimétrica do micro placebo (composto de amido, gelatina,
maltodextrina e aerosil) apresentou 4 etapas de decomposi¢do, a mesma quantidade
qguando comparado com os polimeros individuais. A primeira etapa foi de 22,34 a 141,14
°C com perda de massa de 7,680 % derivado da desidratacdo causada pela umidade
contida na matriz polimérica, apresentando menor percentual de umidade devido o
processo de secagem e microencapsulamento pela técnica de secagem Spray Drying. A
segunda etapa de decomposi¢do ocorreu no intervalo de 141,14 a 291,40 °C, com perda
de massa intermediaria de 9,022 %, proveniente da degradacdo da termodecomposi¢do
da amostra. A terceira etapa residual teve inicio a 291,40 °C e término a 346,56 °C com
perda de massa de 35,845 %. A quarta e Gltima etapa residual teve inicio a 346,56 °C e
término a 897,85 °C com perda de massa de 18,336 %. A termodecomposicao total
correspondeu a perda de massa de 70,912 % e residuo de 29,088 °C (Tabela 3 e Figura
3).

Figura 3. Curvas de TGA do microencapsulado do extrato etan6lico de Annona muricata e dos

materiais de revestimento aplicados nos estudos de microencapsulacéo.
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Fonte: Autor, 2018.

A adicdo de uma etapa de decomposicdo observada na curva termogravimétrica
do microencapsulado e do extrato etandlico de A. muricata, quando comparado com 0s
polimeros, permite inferir que o extrato microencapsulado conferiu maior estabilidade
térmica, podendo ser confirmada com a inicio das 5 etapas do extrato e microencapsulado

que foram maiores do que a encontrada para os polimeros.
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3.7 Estimativa das CLso e CLgg do Extrato etandlico e microencapsulado de
Annona muricata na mortalidade de Plutella xyslotella

O extrato etandlico da semente de A. muricata apresentou menor toxicidade para
a P. xylostella, visto que requereu uma concentracdo maior da quantidade do extrato para
causar mortalidade as larvas, apresentando CLso e CLgy estimadas em 0,204 e 5,675
mL/L, respectivamente. Para o microencapsulado do extrato etanolico, as CLso € CLog
estimadas foram 0,114 e 4,166 mL/L, respectivamente, apresentando menores
concentragdes. O microencapsulado foi 1,78 vezes mais toxico do que o extrato para a

CLso e foi de 1,36 vezes mais toxico do que o extrato para a CLog (Tabela 4).

Tabela 4 - Concentracdo letal (CL) do extrato etandlico de Annona muricata e do extrato
microencapsulado sobre Plutella xylostella.

Produto N Inclinagdo+ CLso Clgo X? RT RT
(EP) (95% IC) (95%IC) Clso CLos
Extrato etandlico 350 1,61+0,15 0,204mL/L 5,675mL/L 4,27 - -
(0,158-0,265mL/L)  (3,179-12,906mL/L)
Microencapsulado 350 1,49+0,13 0,114mL/L 4,166 mL/L 8,68 1,78 1,36

(0,091-0,142mL/L)  (2,362-9,216mL/L)

N = NUmero de insetos, EP = Erro Padrdo da Média, IC = Intervalo de Confianga, CL = Concentragéo Letal, y* = Qui-
quadrado (significativo ao nivel de 5% de probabilidade), RT = Razéo de Toxicidade

Fonte: Autor, 2018.

3.8 Efeito letal do extrato etandlico e microencapsulado de semente de Annona
muricata no controle de lagartas de 1° e 3° instares de Plutella xylostella em casa de
vegetacao.

De acordo com a analise, o teste F a 1 % de probabilidade apresentou diferenca
significativa para todos os fatores, incluindo a interacdo tratamentos x anos, indicando
que os tratamentos foram influenciados pelos anos. Por outro lado, o coeficiente de
variagao apresentou uma boa precisdo experimental, segundo Ferreira (2000).

No periodo de verdo de 2016 para o 1° instar, a CLg9yMICRO apresentou a maior
mortalidade (100 %) das larvas e ndo diferiu estatisticamente da CLgoEXT que apresentou
88,75 % de mortalidade. Mas, diferiram de todos os demais tratamentos. A CLsoMICRO
néo diferiu da CLsgEXT e diferiu do Decis, mesmo apresentando medias de 81,25, 71,25
e 70,00 % de mortalidade, respectivamente (Tabela 5).

Ao comparar as médias da CLsoEXT com Decis e Azamax observa-se que ndo

houve diferenca significativa entre os referidos tratamentos. Ja a testemunha apresentou
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a menor taxa com 5,00 % de mortalidade diferindo de todos os demais tratamentos
(Tabela 5).

Tabela 5. Média e comparacao da mortalidade de larvas de 1° e 3° instares de Plutella xylostella
em dois anos em casa de vegetacdo submetidas a Extrato etandlico e microencapsulado da

semente de Annona muricata.

Tratamentos Veréo (2016) Inverno (2017)
(1°instar) Mortalidade Mortalidade
Testemunha 5,00 £0,71a 250+0, 13a
Decis 70,00 = 0,76b 55,00 £ 0,33b
Azamax 62,50 £ 0,51b 58,70 £ 0,03b
CLso EXT. 71,25 + 0,84bc 53,70 £ 0,55b
CLsoMICRO. 81,25+ 0,76¢ 60,00 = 0,42b
CLgEXT 88,75 £ 0,75d 100,00 £ 0,34c
CLyMICRO 100,00 £ 0,57d 100,00 £ 0,23c
*DP 1,00
**EP 0,13
Tratamentos Veréo (2016) Inverno (2017)
(3°instar)
Mortalidade Mortalidade
Testemunha 8,70 £ 0,21a 6,20 + 0,35a
Decis 58,70 £ 0,39b 50,00 £ 0,52b
Azamax 61,20 + 0,28b 56,20 £ 0,37b
CLso EXT. 61,20 + 0,39 52,50 £ 0,53b
CLsoMICRO. 70,00 £0,21b 58,70 £ 0,42b
CLoEXT. 91,20 £ 0,15¢ 91,20 £ 0,29c¢
CLgMICRO. 96,20 + 0,14c 91,20 + 0,26¢
*DP 0,87
**EP 0,21

Médias seguidas da mesma letra, nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P 0,05);
CLsoexT. € CLogext = Concentracdo letal de extrato etandlico bruto que mata 50% e 99% dos individuos,
respectivamente; CLsomicro € CLegmicro = Concentracgéo letal de extrato microencapsulado que mata 50%
e 99% dos individuos, respectivamente. *DP = Desvio Padrdo**EP = Erro Padréo.

Fonte:( AUTOR, 2018).

No periodo de inverno de 2017 para o 1° instar, a CLogEXT e CLggMICRO
apresentaram as maiores mortalidades 100 % das larvas diferindo estatisticamente dos
demais tratamentos que apresentaram mortalidades inferiores. Nao houve diferenca entre
0s demais tratamentos testados. A testemunha apresentou uma taxa de mortalidade de
apenas 2,50%.

Observando-se os resultados dos dois experimentos em dois anos, percebeu-se
gue os tratamentos no verdo (2016) e no inverno (2017), apresentaram médias de
mortalidade diferentes. No veréo a testemunha, Decis, Azamax, CLsgEXT e ClsoMICRO

apresentaram médias superiores na taxa de mortalidade quando comparadas periodo de
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inverno. Ja a CLgoEXT apresentou um valor inferior no verdo e 100% de mortalidade no
inverno. No entanto, a CLggMICRO apresentou 100% de mortalidade em ambos os anos.

De acordo com o teste F a 1% de probabilidade para lagartas de 3° instar, houve
diferenca significativa apenas para os tratamentos e para 0s anos, ndo havendo diferenca
significativa a 5% de probabilidade para a interagdo tratamentos x anos. Por outro lado,
o coeficiente de variacdo apresentou um valor de 14,27 %, o que indica uma boa preciséo
experimental (FERREIRA, 2000).

Nos dois anos, para lagartas de 3° instar, a CLogMICRO e CLgooEXT apresentaram
as maiores mortalidades diferindo estatisticamente dos demais tratamentos (Tabela 5).

No verdo (2016) as CLgg, tanto do microencsapulado como o do extrato orgéanico
apontaram uma mortalidade de 96,20 e 91,20 % para larvas de 3° instar de P. xyslotella,
respectivamente. Os demais tratamentos ndo demonstraram diferencas significativas
entre si, exceto a testemunha que diferiu de todos os tratamentos com relagdo a
mortalidade de P. xyslotella

Em relag&o ao experimento de 2017, a CLegMICRO e CLgg EXT. apresentaram a
mesma mortalidade de 91,20 % para 3° instar de P. xylostella. Os tratamentos
CLsoMICRO, CLsoEXT, Azamax e Decis ndo diferiram estatisticamente entre si
eevidenciaram mortalidades de 58,70; 52,50; 56,20 e 50,00 %, respectivamente, enquanto
a testemunha, foi verificada uma mortalidade 6,20 % diferido dos demais tratamentos
(Tabela 5).

De forma geral, para os tratamentos no verdo (2016) e no inverno (2017), as
médias na taxa de mortalidade de lagartas de 3° instar de P. Xislotella, em casa de
vegetacdo apresentaram valores diferentes. No verdo a testemunha, Decis, Azamax, as
CLsoEXT e ClsoMICRO apresentaram médias superiores na taxa de mortalidade quando
comparadas com o inverno. Ja a CLgoEXT apresentou a mesma taxa de mortalidade nos
dois periodos, com 91,20%. A CLggsMICRO apresentou de 96,20% de mortalidade para o

verdo e de 91,20% para o inverno.

3.9 Eficiéncia de extrato etanolico e microencapsulado de semente de Annona
muricata no controle de 1° e 3° instar de Plutella xylostella em condic¢des de campo.
De acordo com a analise para o 1° instar de P. xylostella, o teste F a 1% de
probabilidade houve diferenca significativa para os fatores individualmente, ou seja,
houve diferenca significativa para os tratamentos e para 0s anos. Bem como para a

interacdo tratamentos x anos, indicando que os tratamentos apresentaram variacao entre
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e nos anos. Ja o coeficiente de variagdo do experimento apresentou um valor de 15,75 %,
0 que representa uma boa preciséo experimental (FERREIRA, 2000).

No verdo (2016) a mortalidade das lagartas de 1° insta de P. xylostella para a
CL9o9MICRO e CLgoEXT. foi de 100,00 % o que representou maior mortalidade, ndo
diferindo estatisticamente da CLsoMICRO que apresentou uma mortalidade de 87,50 %,
esse sendo estatisticamente semelhante para os tratamentos CLsoEXT e Azamax que
tiveram 80,00 e 75,00 % de mortalidade, respectivamente. O Azamax diferiu do Decis e
da testemunha (Tabela 6).

No inverno (2017), a CLg9MICRO apresentou 100,00 % de mortalidade, ndo
diferindo estatisticamente para a CLooEXT que obteve 98,70 % de mortalidade de lagartas
de 1° instar. A CLsoMICRO foi intermediaria com 62,50 % de mortalidade, ndo diferindo
estatisticamente do CLsgEXT, Azamax e Decis, apresentando assim, os valores de 60,00,
57,50 e 57,50 % de mortalidade, respectivamente. A testemunha diferiu de todos os
demais tratamentos, apresentando a menor mortalidade de 7,50 % (Tabela 6).

Em condicGes de campo, a eficiéncia das concentracfes do extrato etandlico
microencapsulado e do extrato etandlico bruto de semente de A. muricata apresentaram
taxas de mortalidades superiores nos 2 anos agricolas para lagartas de 1° instar de P.
xylostella. A CLyoMICRO teve 100 % de mortalidade, o que demonstra que 0 extrato
microencapulado é mais eficiente na mortalidade de traca-das-cruciferas nos
experimentos. O experimento realizado no verdo (2016) apresentou as maiores médias
para a maioria das concentracGes em relacdo ao inverno (2017), exceto para o Decis que
teve a mesma média de 57,50 % nos dois anos e a testemunha teve uma mortalidade de
6,25 % no primeiro ano e 7,50 % no segundo ano (Tabela 6).

De acordo com o teste F a 1 % de probabilidade para lagartas do 3° instar de P.
xylostella houve diferenca significativa entre os tratamentos e para a interacdo
tratamentos x anos. Para 0s anos ndo houve diferenca significativa a 5 % de probabilidade.
Em relacdo ao coeficiente de variacdo o mesmo apresentou um valor de 11,90 %, o que
represente uma boa precisdo experimental.

No verdo (2016) para larvas de 3°instar de P. xylostella, a CLogMICRO apresentou
maior mortalidade com 97,50 %, diferiu do CLg9EXT. que demonstrou uma mortalidade
de 95,00 %. A CLsoMICRO apresentou 56,20% de mortalidade e ndo houve diferenca
estatistica do CLsoEXT, Azamax e Decis, que tiveram mortalidades de 52,50, 57,50 e
55,00 %, respectivamente. A testemunha apresentou a menor mortalidade com um valor

de 10,00 %, diferindo de todos os demais tratamentos (Tabela 6).
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Tabela 6 - Média e comparagdo da mortalidade de larvas de 1° e de 3° instar de Plutella xylostella
em dois anos em condi¢bes de campo com extrato etanodlico e microencapsulado da semente de

Annona muricata.

Tratamentos Ano 1l Ano 2
(1° instar) Mortalidade Mortalidade
Testemunha 6,25+ 0,17a 7,50 +0,15a
Decis 57,50 + 0,28b 57,50 + 0,21b
Azamax 75,00 + 0,05c 57,50 £12b
CLso EXT 80,00 + 0,22¢c 60,00 +0,06b
CLsoMICRO 87,50 + 0,20cd 62,50 +£0,21b
CLooEXT 100,00 + 0,15de 98,70 +0,19c
CLyMICRO 100,00 + 0,12de 100,005 +0,16¢

*DP 1,30
**EP 0,13
Tratamentos Ano 1 Ano 2
(3° instar)

Mortalidade Mortalidade

Testemunha 10,00 +£0,11a 3,75+0,12a
Decis 55,00 £ 0,21b 62,50 + 0,25¢c
Azamax 57,50 £ 0,12b 67,50 £ 0,07¢c
CLsoEXT 52,50 + 0,20b 41,25+ 0,21b
CLsoMICRO 56,20 + 0,11b 61,25 + 0,15¢
CLoEXT 95,00+ 0,11c 97,50 + 0,14d
CL99MICRO 97,50 + 0,21d 100,00 + 0,14d
*DP 0,72
**EP 0,18

Médias seguidas da mesma letra, nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P 0,05);
CLsoext. € CLogext = Concentragdo letal de extrato etandlico bruto que mata 50% e 99% dos individuos,
respectivamente; CLsomicro € CLgomicro = Concentracéo letal de extrato microencapsulado que mata 50%
e 99% dos individuos, respectivamente. *DP = Desvio Padrdo**EP = Erro Padréo.

Fonte:( AUTOR, 2018).

No inverno (2017), a CLggMICRO apresentou a maior mortalidade com 100,00 %
de eficiéncia, ndo diferindo estatisticamente da CLooEXT com a mortalidade de 97,5 %.
O Decis apresentou mortalidade de 62,50 %, ndo diferindo estatisticamente do Azamax e
CLsoMICRO que demostraram uma mortalidade de 67,50 e 41,25 %, respectivamente. A
testemunha apresentou a menor mortalidade com um valor de 3,75 %, diferindo de todos
o0s demais tratamentos (Tabela 6).

Em relacdo a comparacdo da eficiéncia das concentracdes letais CLgg do extrato
etanolico microencapsulado e do extrato etandlico de semente de A. muricata em
condicé@o de campo, as taxas de mortalidades foram superiores nos 2 anos agricolas para
lagartas de 3° instar de P. xylostella. Para 0 CLggsMICRO no verdo (2016) teve 97,50% e
para o inverno (2017) média de 100,00 %. Ja para 0 CLooEXTR média de 95,00 % para

0 primeiro ano e 97,50 % de mortalidade para o segundo (Tabela 6).
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3.10  DISCUSSAO

O estudo do tamanho e da distribui¢do do tamanho de particula é uma condicéo
necessaria para muitas atividades de producao e processamento envolvendo sistemas de
materiais (JILLAVENKATESA et al., 2001).

O conhecimento da distribuicdo do tamanho de particulas, que consiste em
expressar a frequéncia da quantidade de particulas s6lidas em cada faixa de tamanho, que
normalmente € dada em fracdo massica ou volumétrica, em funcdo dos diferentes
diametros de particula encontrados em uma amostra (SATO, 2005). Por isso, a
determinacdo é uma etapa critica em todos 0s processos que de alguma maneira envolvam
materiais na forma de po6s. Caso realizada incorretamente podem ser geradas perdas
econémicas decorrentes de produtos de baixa qualidade e de altas taxas de rejeicdo
(JILLAVENKATESA et al., 2001).

Portanto, estando dentro da faixa de tamanho de microencapsulado que séo
produzidos em secagem por atomizagédo de 5 a 150 um, (THIES, 1995), s&o classificadas
assim, como microcapsulas que podem oscilar de 0,2 a 5000 pm, segundo AZEREDO
(2005), sendo o microencapsulado deste trabalho classificada como microcapsulas.

O tamanho da microparticula obtida neste estudo foi de menor tamanho quando
comparada com os produzidos por SILVA et al. (2012), que relataram um tamanho médio
que variou de 15 a 23,3 um quando a gelatina foi utilizada como agente encapsulante.
Essa diferenca pode estar associada as diferentes condi¢bes de operacdo do secador de
spray, bem como o tamanho da molécula a ser encapsulada. Esta caracteristica é favoravel
para 0 microencapsulado, pois, proporcionam as pequenas particulas penetrarem em
intersticios presentes entre particulas maiores, fazendo com que o material ocupe menos
espacos.

A presenca de particulas maiores pode ser atribuida a um comeco do processo
de aglomeracdo onde ha formacdo de pontes de ligacao irreversiveis para a producdo de
particulas com maior tamanho (TONON, 2009).

A caracterizacdo de polimeros depende fundamentalmente da determinacdo de
seus parametros estruturais e morfologicos, quais sejam: a massa molar média, a
polidispersidade, o grau de ramificacéo, a proporcionalidade entre os comonémeros (para
0 caso de copolimeros) e outros. Isso porque polimeros produzidos a partir dos mesmos
mondmeros podem apresentar caracteristicas estruturais totalmente diferentes e mais

importantes que isso, propriedades também distintas (SPERLING, 2006).
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A polidispersidade é uma caracteristica de qualquer material polimérico, que é
sempre uma mistura. Se essa mistura for de cadeias com massas molares proximas, a
polidispersidade serd baixa, se a dispersdo de massas molares for grande, a
polidispersidade serd alta. Geralmente se usa o indice de polidispersidade para medir essa
caracteristica (FLORENZANO, 2008). Segundo Liu; Wu (2010) o estudo do indice de
polidispersidade fornece informacdes sobre o grau de homogeneidade de uma amostra.
Isso indica que quanto menor esse valor, mais proximo estd o percentual de diametro das
particulas, indicando menor variacdo de tamanho ao longo da amostra, como no presente
trabalho para o extrato microencapsulado que apresentou valores semelhantes.

A caracteriza¢do morfologica do microencapsulado de A. muricata foi realizada
pela Microscépio Eletronico de Varredura (MEV) que tem uma maior profundidade em
seu foco, atingindo 3 nm de resolucao (300 vezes maior que o microscopio éptico), refere-
se a uma sonda de elétrons que é focada sobre a amostra, fazendo uma varredura em linhas
paralelas (BORGNER et al., 2007). Por isso, as principais vantagens no seu uso incluem
a facil preparacao da amostra, ampla variedade de magnitude, alta profundidade de campo
e facil interpretacdo das micrografias que sdo geradas e a diversidade do tipo de
informacdo no processo de microencapsulacdo. JA as suas desvantagens estdo
relacionadas na dificuldade de avaliar amostras isoladas e a impossibilidade em examinar
amostras hidratadas (JAMES, 2009). A MEV ¢é uma ferramenta importante para o
processo de caracterizacdo do extrato etandlico microencapsulado, representando assim,
um ponto positivo, uma vez que essa caracteristica representa uma menor permeabilidade
das céapsulas a gases, aumentando a protecdo e a retencdo do material ativo
microencapsulado dentro da matriz produzida. Conforme o que foi observado em outros
microencapsulados contendo gelatina (BASILIO JUNIOR, 2009).

Em pesquisa realizada com a microencapsulacdo do 6leo essencial de alecrim
(Rosmarinus officinalis) produzido com inulina ou isolado proteico de soro, embora as
particulas ndo tenham apresentado fissuras, foi observado aspecto rugoso na superficie
ao aumentar a concentracdo de inulina (FERNANDES, et al., 2016).

Deve-se salientar que o processo de termodecomposi¢cdo comeca com 0
aquecimento e é relativo a perda de agua (umidade) ou perda de agua de cristalizagao dos
seus componentes (MACEDO et al., 1996).

O conhecimento da termodecomposicdo dos diferentes polimeros da formulagao
mostraram perfis de perda de massa entre 0s componentes com caracteristicas e

temperaturas de decomposicao diferentes, podendo-se observar que 0os componentes das
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formulas do extrato microencapsulado e extrato etandlico apresentaram 5 etapas de
decomposicéo e o placebo microencapsulado e os polimeros (maltodextrina, gelatina e
amido) apresentam quatro etapas sendo que a primeira etapa de decomposicao é referente
a perda de umidade (MACEDO et al., 1996).

Ao observar as curvas de termodecomposicao, a maior parte da massa perdida nas
amostras do extrato etanolico, microencapsulado foi na Ill e IV etapas, com perda de
massa de 55,714 % e de 57,929 %, respectivamente. No caso, do amido, gelatina,
maltodextrina e micro placebo a maior quantidade de massa perdida foram na etapa Ill
de decomposi¢do com perdas de 60,638; 34,438; 53,954 e 35,845 %, respectivamente.

Souza et al. (2012) relataram que amido apresenta caracteristicas térmicas que
dependem da sua composic¢do quimica, ja que as proporcdes de amilopectina e amilose
presentes no amido influéncia de forma acentuada o comportamento térmico, onde 0s
produtos de reacfes da amilose com aminoacidos sdo mais estaveis do ponto de vista
térmico que os produtos de reacao destes &cidos com amilopectina.

No processo microencapsulacdo do extrato etanolico de semente de A. muricata,
dentre os polimeros usados, a maltodextrina foi o que apresentou a maior concentracao,
por ser um amido especial e que apresenta boa capacidade de protecdo dos materiais
encapsulados, sendo este fato atribuido a sua capacidade de formar filme, as suas
propriedades plasticas e ao seu poder redutor (ELNAGGAR et al., 2010). Alguns estudos
provam que a maltodextrina € utilizada por apresentar, além do baixo custo, a baixa
higroscopicidade, evitando a aglomeracdo das particulas, efeito antioxidante e por se
destacar na retencédo de volateis na faixa de 65 a 80 % (SHAHIDI e HAN, 1993).

A atividade da acdo inseticida de extratos vegetais no controle de P. xylostella ja
é bastante conhecida na literatura (JESUS et al., 2011; TRINDADE et al., 2013); ao
mesmo tempo que, ja se conhecem a bioatividade da A. muricata sobre a tracas-das-
cruciferas (GOMES et al., 2016; TRINDADE et al., 2018), o que também foi constatado
neste presente estudo. Quando foi analisado o efeito letal dos extratos (Tabela 5), foi
perceptivel que o microencapsulado de A. muricata apresentou concentracao inferior ao
extrato etandlico. Resultados semelhantes também foram observados por Gavanji et al.
(2013), ao avaliarem a eficiéncia de nanoparticulas de enxofre sobre o &caro Tetrannychus
urticae (Acari: Tetranychidae), estes autores observaram que as nanoparticulas de
enxofre em comparagdo com o enxofre, apresentaram efeitos mais significativos sobre
adultos e ninfas de T. urticae, com concentracGes letais menores para as nanoparticulas

de enxofre, tanto nos bioensaios laboratoriais como em casa de vegetagéo.
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No entanto, no que se trata sobre a comparagdo da eficiéncia do extrato etandlico
de A. muricata e seu microencapsulado foi percebido nos testes de mortalidade (Tabelas
5 e 6), que os tratamentos CLsgMICRO e CLsgEXT e CLgoEXT e CLggMICRO
apresentaram valores de mortalidades similares entre cada ano, quando comparados entre
si. De acordo com os dados observados, foi percebido que ao microencapsular o extrato
etandlico de A. muricata possivelmente a agdo inseticida ndo foi alterada, pois 0 mesmo
continuou eficiente, pois, muitas vezes ao microencapsular alguns tipos de elementos,
podem ocorrer algumas alteracdes, incompatibilidades e aparéncia modificada, como
também suas propriedades quimicas ou fisico-quimicas (SHAHIDI; HAN, 1993). Esse
mesmo comportamento foi observado por Gomes et al. (2016), ao avaliarem a acgéo da
CLso dos extratos etandlico de A. muricata e microecapsulados da semente de A. muricata
sobre a traca-das-cruciferas, o qual ndo foi constatado diferenca significativa na
mortalidade sobre larvas de 1° instar da praga, mesmo estes autores utilizando a goma
arabica com agente microencapsulante, diferentemente do presente estudo, foi observado
resultados semelhantes na mortalidade da P. xylostella. Mostrando assim, que a
microencapsulacao conserva o principio ativo do extrato.

Marcomini (2009), avaliando a bioatividade de nanoformula¢6es de neem sobre
Spodoptera frugiperda, (J.E. Smith) (Lepidoptera: Noctuidae), verificou mortalidade
larval entre 40 a 46% nas concentracdes de 0,5 e 0,759 e reducdo de peso médio de
lagartas quando utilizado nanoformulagdes com nim em sua dieta artificial. Silva (2005),
também ao avaliar nanocapsulas e emulsdo de neem a 1% sobre lagartas de S. frugiperda
constatou que houve mortalidade de 90 a 100%.

No experimento de comparacdo de mortalidade de lagartas de 3° instar (Tabela 5),
também ndo foi observado diferenca na mortalidade das CLsoMICRO e CLsoEXT e
CLo9oEXT e CLo9MICRO, independente do ano de avaliagdo. Indicando que os extratos
das CLsoMICRO, CLsoEXT, CLoEXT e CLggMICRO nédo perderam sua capacidade
inseticida. Segundo Trindade et al. (2014), os primeiros instares larvais, geralmente sdo
mais suscetiveis a acdo dos metabolitos secundarios da planta, isso pelo contato direto
através da ingestdo do produto durante a alimentacdo inicial. No entanto, no presente
estudo, ndo foi observado este comportamento, pois, 0s extratos etanolicos de A. muricata
e seu microencapsulado apresentaram mortalidade similar para lagartas de 1° e 3° instares
(Tabelas 3 e 5). Nota-se que o tratamento quimico Decis apresentou eficiéncia de
mortalidade larval inferior aos tratamentos CLogEXT e CLg9gMICRO, sugerindo sua baixa

eficiéncia no controle de P. xylostella. A baixa eficiéncia do produto comercial Decis,
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observada no presente estudo, pode ser elucidada pelo fato de uma provavel obtencéao de
resisténcia do inseto a esse grupo quimico, como foi descrito por Castelo Branco; Amaral
(2002), em populac@es de traca das cruciferas, em Brasilia, Distrito Federal.

Quanto a comparacao de mortalidade de lagartas de 1° e 3° instares de P. xylostella
néo foi observado diferenca nas avaliagcbes em casa de vegetacdo e campo (Tabelas 5 e
6), mostrando mais uma vez que o extrato de A. muricata e seu microencapsulado néo
perderam sua eficiéncia, mesmo sujeitos as intempéries do ambiente, como umidade,
radiacdo, temperatura e etc., estes ainda continuaram causando alta mortalidade,
principalmente nos testes de casa de vegetacdo e campo. A baixa persisténcia dos extratos
vegetais apresenta-se como vantagem e ao mesmo tempo limitagcdo do seu uso como
planta inseticida. Devido as caracteristicas de baixo impacto ambiental e de baixa
toxicidade aos organismos benéficos e aos mamiferos, formas alternativas de prolongar
o efeito dos principios ativos sdo almejadas (FERREIRA, 2012).

Kanis et al. (2012), expuseram que o microencapsulados de Copaifera sp.
(Leguminosae) apresentaram reducdo de atividade no primeiro dia, porém a acao
inseticida permaneceu acima dos 40 % por 17 dias. A reducédo da atividade no primeiro
dia pode ser explicada pelo fato do microencapsulado liberar o principio ativo lentamente,
diferentemente do extrato puro, onde o principio ativo é liberado todo de uma sé vez.
Diferentemente dos dados de Kanis et al. (2012), ndo foi possivel fazer esta afirmacdo no
presente trabalho, entretanto, é perceptivel que o microencapsulado de A. muricata
continuou liberando seus principios ativos, provavelmente igual ao extrato etandlico de
A. muricata, pelo menos nas primeiras avaliacbes. Contudo, muitos trabalhos ainda
precisam ser realizados, principalmente aqueles voltados para a avaliacao da persisténcia
do microencapsulado em campo.

Carvalho (2012), ao avaliar a eficacia de 19 nanoformulacGes a base de derivados
de neem no controle de ninfas de Bemisia tabaci (Hemiptera: Aleyrodidae), bi6tipo B
através da acdo sistémica do ingrediente ativo liberado. Duas nanoformulacGes foram
escolhidas (NC L5-2 e NC L6-1) por ocasionarem mortalidade similar ao do 6leo
comercial de neem. A acgdo sistémica do 6leo e das nanoformulacdes depende das
condi¢des ambientais em que sdo aplicadas e que as nanoformulacgdes sdo bioativas por
30 dias apos a aplicacdo.

O encapsulamento do extrato etandlico da semente de A. muricata dentro de membranas
ou parede de polimeros melhora a eficiéncia, uma vez que, este método protege o
principio ativo contra distintas reac6es, podendo controlar também a taxa de liberagéo
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dos compostos e prevenindo assim, as perdas de compostos volateis. O
microencapsulamento também aumenta a estabilidade do extrato no ambiente, impedindo
a contaminacdo do ambiente e de agricultores. Além disso, a microencapsulagdo pode
converter extratos liquidos em po, que pode facilitar na manipulagéo e preparo da calda
de aplicacdo no campo (RIYAJAN; SAKDAPIPANICH, 2009).
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39  CONCLUSOES

A microencapsulacao por Spray Drying mostrou-se eficiente na encapsulagéo do
extrato de A. muricata, com a obtencao de produto com qualidade que permite aplica-los
com eficiéncia sobre P. xyslotela;

O indice de polidispensdo do microencapsulado apresentou microparticulas lisas,
sem rachaduras e com pouca variagdo de tamanho ao longo da amostra, boa estabilidade
térmica em relacdo ao extrato de A. muricata microencapsulado;

A CLgo de microencapsulado de extrato etanolico de A. muricata apresentou
eficiéncia de mortalidade de lagartas 1° e 3° instares de P. xylostella nos dois ambientes;

O microencapsulado de A. muricata apresentou potencialidades para o controle de
lagartas de 1° como 3° instares de P. xylostella, tanto em condicGes de casa de vegetacao
quanto de campo;

As CLssgp do extrato etanolico de A. muricata e do microencapsulado

apresentaram mortalidades semelhantes aos produtos comercias Azamax e Decis.
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4 Efeito residual de extrato etanolico e de microencapsulado de Annona
muricata L. (Annonaceae) sobre Plutella xylostela (Linnaeus, 1758) (Lepidoptera:
Plutellidae) em condicGes de casa de vegetagcdo e campo

RESUMO

A cada dia, o uso de plantas inseticidas que causam um menor efeito contaminante sobre
0 ambiente vém aumentando e o processo de microencapsulamento de inseticidas
botanicos pode favorecer essa reducdo. A traga-das-cruciferas, Plutella xylostella (L.,
1758) (Lepidoptera: Plutellidae), € a mais importante praga de brassicas no mundo,
principalmente por curto ciclo, sua facil dispersdo, e grande capacidade de desenvolver
resisténcia a inseticidas. Desta forma, o objetivo deste trabalho foi avaliar o efeito residual
de extrato etanolico e do extrato microencapsulado de sementes de A. muricata em
condicdes casa de vegetacdo e de campo sobre P. xylostella. O desenvolvimento do
microencapsulado foi realizado com o extrato etandlico, utilizando o aparelho de modelo
BUCHI Mini Spray Dryer B-290. Os polimeros utilizados foram: amido, maltodextrina,
gelatina e aerosil. As concentracGes letais estimadas para o extrato etandlico foram:
CLso= 0,204 e CLgg = 5,675mL/L. Para o microencapsulado foram: CLso = 0,114 e CLogo
= 4,166 mL/L. Levando em consideracdo avaliacdo do efeito residual, o tratamento com
a CLooMICRO ¢ mais eficiente, pois apresenta mortalidades superiores, tanto no 1° como
no 3° instar, em todo periodo avaliado e em todos os ambientes. A CLooEXT foi 0 segundo
mais eficiente e a CLsoMICRO foi superior aos produtos comerciais Azamax e Decis. O
microencapsulado de A. muricata apresentou potencialidades para o controle de lagartas
de 1° e 3° instar de P. xylostella, tanto em casa de vegetacdo como em campo,
independentemente do ano. O microencapsulamento de A. muricata mantém sua agdo
inseticida, tornando-se assim, uma alternativa promissora para o controle da traca-das-
cruciferas.

Palavra-chave: Traca-das-cruciferas; Microencapsulacdo; Mortalidade.
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Residual effect of ethanolic extract and microencapsulated of Annona muricata L.
(Annonaceae) on Plutella xylostela (Linnaeus, 1758) (Lepidoptera: Plutellidae)

under greenhouse and field conditions

ABSTRACT

Each day, the use of insecticidal plants, which cause a lower polluting effect on the
environment and the microencapsulation of biaactive substances favors this reduction.
The crucifer's moth, Plutella xylostella (L., 1758) (Lepidoptera: Plutellidae), is the most
important brassica plague in the world, mainly for short cycle, its easy dispersion, and
great capacity to develop resistance to insecticides. Therefore, the use of extracts of plants
with insecticidal action, such as the family Anonnaceae, such as graviola A. muricata L.
(Annonaceae). Therefore, the microencapsulation process safeguards and postpones
undesirable reactions in the core material, since they partially or completely remove the
encapsulated material from the external environment and optimize its effects against the
pests. In this way, the objective of this work was to develop and characterize the
microncapsulate of ethanolic extract of A. muricata and toxicity on P. xylostella. The
development of the microencapsulated was carried out with the ethanolic extract, using
the BUCHI Mini Spray Dryer B-290 model, the polymers used were: starch,
maltodextrin, gelatine and aerosil. Afterwards, the characterization of the
microencapsulated by the particle size analysis, scanning electron microscopy (SEM) and
thermogravimetric studies (TGA) were performed. The CLs estimated for the ethanolic
extract and microencapsulated were: CLsoand CLgg of 0.204 and 5.675mL / L and 0.114
and 4.166 mL / L, respectively, with the required ethanolic extract having a higher
concentration. Taking into account residual evaluation, it is observed that the treatment
with CLeoMICRO, stood out for presenting higher mortalities, on all evaluated days,
CLooEXT was the second most efficient and CLsoMICRO was superior than commercial
products Azamax and Decis. The microencapsulation of A. muricata presented potentials
for the control of caterpillars from 1st to 3° instars of P. xylostella, both in semi field and
field conditions, regardless of the year. Thus, it is concluded that the microencapsulation
of the ethanolic extract of the A. muricata seed maintains its insecticidal action, even after
the microencapsulation, thus becoming a promising alternative for the control of the
moth-of-crucifer.

Keywords:Diamondback. Microencapsulation. Residual effect.
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4.1 INTRODUCAO

O uso de extratos vegetais em protecdo de plantas apresenta muitas vantagens,
quando comparados aos produtos sintéticos, devido ao fato de gerar novos compostos,
além de serem menos toxicos ao meio ambiente, possuirem um amplo modo de acdo e de
serem derivados de recursos renovaveis (FERRAZ; LOPES; AMORA, 2008).

Dentre as varias familias que aprensentam plantas com funcéo de bioenseticias,
tem-se a familia Annonaceae que se destaca por seu potencial no controle de pragas. Essa
familia apresenta em sua composicdo diversas substancias com potencial inseticida,
fungicida e acaricida, entre elas as acetogeninas que sdo as mais importantes por
apresentarem bioatividade contra diversas espécies de insetos. Na familia Annonaceae, a
espécie Annona muricata L., graviola, é atualmente a mais utilizada para o estudo de
potencial (KRINSKI et al., 2014).

A traca-das-cruciferas, Plutella xylostella (Linnaeus 1758) (Lepidoptera:
Plutellidae) é um micro lepiddptero importante para a agricultura, por ser uma das pragas
primarias que mais danificam as culturas de cruciferas no Brasil e em todo o mundo
(SHELTON et al., 2008; SRINIVASAN et al., 2012). O maior prejuizo da ocorréncia
desse inseto refere-se aos gastos com o controle, que somam mais de um bilhdo em
dolares anualmente (ZALUCKI et al., 2012).

De acordo com Rokka e Rantamaki (2010) a microencapsulacdo demonstrou ser
uma das praticas mais competentes para manter a alta estabilidade e viabilidade em
bioenseticidas. Importante ressaltar que a tecnologia associada a transformacdo da
liberagdo de principios ativos, como farmacos, biopesticidas, corantes e aromatizantes, é
ampla. As microparticulas sdo subdivididas em microesferas e microcapsulas, segundo a
sua estrutura.

Sdo chamadas microesferas as particulas compactas formadas por uma rede
polimérica, na qual a substancia ativa se encontra difundida no seu estado solido ou
molecular. J& as microcapsulas séo as particulas formadas por um ntcleo interno contendo
0 agente ativo recoberto por uma camada de polimero de espessura variavel. (SILVA, et
al., 2015).

Desse modo, 0 encapsulamento de inseticidas a base de extratos e 6leos essenciais
de plantas pode ser uma boa estratégia no controle de pragas e doencas, além de ser uma
protecdo para os agricultores ao atenuar o contato com pesticidas e diminuir o risco de
contaminagdo (SARLAK et al., 2014).
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Esse trabalho teve como objetivo principal avaliar o efeito residual de extrato
etandlico e do extrato microencapsulado da semente de A. muricata em condic¢Ges casa

de vegetacdo e campo sobre P. xylostella.

4.2 MATERIAL E METODOS

4.2.1 Local de execugéo

O presente trabalho foi conduzido no Laboratério de Entomologia: Controle
Alternativo de Pragas, em casa-de-vegetacdo e em campo, na area experimental da
Unidade Académica Centro de Ciéncias Agrarias da Universidade Federal de Alagoas
(CECA/UFAL), em Rio Largo, AL, de coordenadas geogréaficas 9° 27' 06" S e 35° 49'
05". E no Laboratério de Tecnologia de Controle de Medicamentos da Universidade
Federal de Alagoas, em Macei6, AL.

4.2.2 Cultivo de Brassica oleracea

Mudas de couve Georgia, B. oleracea var. acephala, foram adquiridas em casa-
de-vegetacdo, em bandeja de isopor contendo substrato comercial Bioplant® indicado
para preparo de zsementeira. Apos 35 dias, as mudas foram transplantadas para local
definitivo em canteiros de alvenaria preenchidos com mistura de terra preta e torta de
filtro. Foram adotados tratos culturais segundo Filgueira (2008), exceto a utilizacdo de
inseticidas. Folhas de couve foram utilizadas para os experimentos a partir de 40 a 55 dias

apos o transplantio.

4.2.3 Criacao de Plutella xylostella

A criacdo e multiplicacdo de P. xylostella foram realizadas em laboratorio sob
condicdes de temperatura de 25 + 2 °C, umidade relativa do ar de 67 £ 2 % e fotofase de
12h, a partir de pupas oriundas de criacdo do Laboratério de Entomologia Agricola da
Universidade Federal Rural de Pernambuco (UFRPE) e de area de plantio do Centro de
Ciéncias Agrarias em Rio Largo - AL.

Apds a emergéncia, os adultos foram liberados em gaiolas plasticas transparentes
circulares (12cm de didmetro x 15cm de altura) com abertura lateral fechada com tela
antiafideo. Em cada gaiola foi colocado um pote plastico coberto com espuma umedecida,
sobre o qual foi colocado um disco de folha de couve medindo 8 cm de diametro para

servir de substrato a postura, no sentido de simular a folha em condi¢Bes de campo e uma
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esponja embebida com solugdo agucarada a 10% na parte superior da gaiola para
alimentacéo de adultos.

Os discos de folhas foram substituidos diariamente e mantidos em placas de Petri
de 8 cm de didmetro até a eclosdo das lagartas. Lagartas recém eclodidas, oriundas de
posturas realizadas em folhas de couve foram transferidas para recipientes plasticos
maiores (20 cm de comprimento x 10 cm de largura X 5 cm de altura) contendo varias
folhas de couve. As folhas foram trocadas diariamente até as lagartas atingirem a fase de
pupa. As pupas foram transferidas para tubos de vidro de fundo chato (8,5 cm de
comprimento x 1,5 cm de didmetro) fechados com filme plastico transparente. Em cada
recipiente foram realizados pequenos furos para que houvesse possibilidade de entrada
de oxigénio. A cada 24 horas apds a emergéncia, os adultos foram transferidos para as

gaiolas.

4.2.4 Obtencéo de extratos de Annona muricata

As sementes de graviola foram obtidas no municipio de Anadia, AL, em fabrica de
processamento de frutas para confeccdo de polpa, lavadas, secas e acondicionadas em
sacos de papel Kraft, secas em estufa com circulagdo de ar a uma temperatura de 60°C
por 72 horas, moidas em moinho tipo Wiley e acondicionado em recipiente
hermeticamente fechado e devidamente identificado até 0 momento do preparo dos
extratos.

O extrato da semente de graviola foi preparado no Laboratdrio de Pesquisa em
Recursos Naturais do Instituto de Quimica e Biotecnologia da Universidade Federal de
Alagoas/UFAL. Para o preparo do extrato organico, primeiramente o pd da semente de
graviola foi submetida a extracdo a frio com hexano [CH3(CH2)4CHs] em percolador de
aco inoxidavel. Foram utilizados 16 L de hexano em 12,2kg de pd. Essa extracdo foi
rapida com uma duracdo de 2 horas, foi realizado apenas um ciclo para o extrato hexanico,
em seguida foi filtrada. O extrato foi submetido a evaporacéo do solvente com o auxilio
de rotaevaporador a 50°C sob pressdo reduzida. Apds esse procedimento, o extrato
hexénico foi colocado em frasco de vidro previamente pesado e etiquetado e
acondicionados em capela aberta para a evaporagdo maxima do solvente. Foi produzido
um total de 2,023L de extrato hexanico.

Apos a obtencdo do extrato hexanico, sobre a torta resultante foi realizado a
extragdo com etanol (C2HeO), seguindo a mesma metodologia anterior, porém,

modificando a quantidade de solvente que foram 15L de etanol no primeiro ciclo, 12 L
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no segundo ciclo, 10,50 L no terceiro ciclo e 9,0 L no quarto ciclo, permanecendo no pé
por 72 horas, para cada ciclo. Sendo que parte do etanol foi reaproveitado dos ciclos
anteriores e a outra parte foi perdido no processo de rotaevaporacgdo (as mesmas sementes
foram utilizadas quatro vezes). Foi produzido um total de 3,21 L de extrato etanélico apos

a extracao.

4.3  Microencapsulacdo de extrato de Annona muricata

A obtencdo do microencapsulado de A. muricata foi realizada atraves da secagem
por pulverizagdo, utilizando o aparelho de modelo Buchi® Mini Spray Dryer B-290
(Switzerland), com bico atomizador de 1,0 mm, a uma temperatura de entrada de 200°C
e temperatura de 100°C, taxa de alimentagdo de 10ml™*/min. Foram testados para o
microencapsulamento diferentes polimeros, em concentracfes variadas. Para 0 processo
de encapsulacéo, inicialmente foi feita uma formulagéo contendo: Extrato etandlico de A.
muricata, alcool etilico, 4gua destilada e agentes encapsulantes (amido, gelatina,
maltodextrina, dioxido de silicio), para cada teste. Depois de varios testes, varias
proporcdes e combinac6es dos agentes encapsulantes, foi produzido o microencapsulado
a base de amido, gelatina, maltodextrina, aerosil, extrato etanélico, dgua destilada e &lcool
(99%).

A escolha do percentual de cada polimero foi baseada no teor de matéria-seca,
obtido pelo 0 método gravimétrico, por meio de balanca eletronica de umidade Shimadzu
MOC-120H®, com precisdo de 1 mg e ajustada com secador de infravermelho.
Aproximadamente 1 mL do extrato foi seco sob temperatura de 145°C, até obter perda de
umidade inferior a 0,01%. O teor de matéria-seca utilizada foi de 84%. Os percentuais
dos agentes encapsulantes utilizados foram: aerosil (5,55%), amido (8,33%); gelatina em
po sem sabor (8,33%), maltodextrina sem sabor (22,22%). A emulsdo foi preparada
utilizando agua destilada a uma temperatura de 40°C, seguido da adicdo dos agentes
encapsulantes e incorporagdo do extrato. Apés a uniformizacdo, adicionou-se o dioxido
de silicio coloidal. Todo processo ocorreu em agitacdo magnética constante a 1700rpm.
A proporgdo utilizada de extrato/adgua destilada/alcool etilico absoluto foi de 50/200/200

mL.
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4.4 Estimativas das CLso e CLgo do extrato etandlico e do extrato microencapsulado
de Annona muricata sobre Plutella xylostella.

Foram realizados pré-testes com os extratos etanolico e extrato microencapsulado
de sementes de A. muricata em diferentes concentracdes para determinar valores
proximos do limite inferior, com mortalidade quase nula, e préximos do limite superior,
com aproximadamente 100% de mortalidade. Em seguida, as concentracOes testadas
foram obtidas pela formula de BLISS (1934): q = (an + a1) /" * onde: q = razdo da
progressdao geométrica (pg); n = numero de concentracOes a extrapolar; an e al = limites
superior e inferior, respectivamente, da pg. As concentracOes testadas para o extrato
etandlico foram: 0,031; 0,063; 0,125; 0,250; 0,500; 0.750; 0,820 e 1,00mL/L. Ja para as
concentragdes testadas para o extrato etandlico microencapsulados foram: 0,016; 0,023;
0,046; 0,113; 0,152; 0,305; 0,700 e 0,800mL/L, As solucbes dos extratos foram
solubilizadas em &gua destilada acrescentando-se o emulsificante Tween 80 (0,05%). O
controle utilizado foi uma solugéo de agua destilada e Tween 80 (0,05%).

Foram confeccionados discos de 8,0 cm de diametro com folhas de couve, 0s
quais foram pulverizados com os extratos em diferentes concentracdes, utilizando-se torre
de Potter (POTTER, 1952) (Burkard, Rickmansworth, UK). A aplicacao foi realizada a uma
pressdo de 5 psi/pol? utilizando-se um volume de calda de 2,3 mL, 0 que corresponde a um
deposito de 1,9 + 0,37 mg.cm-=2 Esta quantidade aplicada estd de acordo com o
recomendado pela IOBC/WPRS (International Organization for Biological Control of
Noxious Animals and Plants/ West Paleartic Regional Section) e representa 0 que ocorre
no campo (REIS et al., 1998).

Os discos tratados com extrato etandlico e extrato microencapsulado foram
distribuidos sobre uma superficie coberta com papel toalha, onde permaneceram ao ar
livre para evaporacdo do excesso de dgua. Foram colocadas em placas de Petri de 15cm
de didmetro, contendo um disco tratado sobre papel de filtro umedecido com agua
destilada, para manutencdo da umidade, mantidos em laboratério (temperatura de 26 +
2°C, UR de 60 + 10% e fotofase de 12h). Um total de 10 foram transferidas para cada
placa (repeticdo), totalizando 5 repeti¢es por concentragdo. Apds 72 horas a mortalidade
larval foi avaliada. As concentracdes letais (CL) foram estimadas pelo programa
estatistico SAS (SAS Institute, 2003).
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4.5 Efeito residual do extrato etandlico e do microencapsulado de Annona muricata
sobre 0 1° e 3° instares da Plutella xylostella em casa de vegetacao.

Os experimentos foram executados em condi¢fes de casa de vegetacdo, em dois
anos, novembro de 2016 e agosto de 2017, no qual foi verificada com o auxilio de um
termohigrometro as condicdes de temperatura e umidade relativa do ar. Para avaliar o
efeito residual do extrato etandlico e do extrato etandlico microencapsulado em condicéo
de casa de vegetacdo, com as concentraces letais estimadas para os dois instares (CLso e
CLgo), juntamente com os produtos Azamax®, Decis® e a testemunha. Grupos de 10
plantas de couve por tratamento, totalizando 70 plantas que foram cultivadas em vasos de
2,8L e quando apresentavam, no minimo, 10 folhas definitivas e foram pulverizadas com
as diferentes concentracdes utilizando um pulverizador manual (2,0L de capacidade) com
volume de calda de 200mL para cada tratamento e aplicada uniformente em todas as 10
plantas de cada tratamento. As plantas tratadas foram mantidas em casa de vegetacéao a
uma temperatura de 30,5 + 1°C e 62 £5% de U.R para o ano de 2016 (verdo) e temperatura
de 29,5 £ 1°C e de 60£5% U.R. para o ano de 2017 (inverno).

Os intervalos de avaliacdo do efeito residual dos diferentes tratamentos para o
semi campo foram: 0, 2, 4, 6, 8, 10, 12, 14 e 16 dias para o experimento realizado no
verdo de 2016 e para o experimento realizado no inverno de 2017 foram: 0, 2, 4, 6, 8, 10,
12, 14, 16, 18, 20 e 22 dias. No dia zero as plantas foram pulverizadas e duas horas ap6s
a aplicacéo foi realizada a inoculacdo das lagartas.

A cada intervalo de avaliagéo as folhas de cada tratamento foram destacadas das
plantas, identificadas e levadas ao laboratério para serem cortadas em discos de 8 cm de
didametro e colocadas em placas de Petri, revestidas com papel filtro umedecido, para
inocular as lagartas recém eclodidas 1° instar e lagartas de 3° instar. Apds 72 horas foram
avaliadas a mortalidade das lagartas de cada instar, em experimentos separados.

Os experimentos da avaliacdo residual do extrato etandlico e do extrato
microencapsulado em condi¢do de casa de vegetacdo foi em Delineamento Inteiramente
Casualizados (DIC) em esquema fatorial (7 x 2 x 5), 7 tratamentos, 2 instares, com 5
repeticdes, contendo 10 lagartas cada repeticdo. As médias foram comparadas pelo teste

de Tukey através do programa SISVAR.
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4.6  Efeito residual do extrato etandlico e microencapsulado de Annona muricata
sobre 0 1° e 3° instares de Plutella xylostella em campo

O experimento de efeito residual no campo seguiu a mesma metodologia do
experimento de semi campo. A diferenca é que os vasos contendo as plantas de couve
ficaram dispostos em condi¢des ambientais. As condigdes de campo foram de dezembro
de 2016 e junho de 2017. Os dados meteoroldgicos foram disponibilizados pela Estacéo
Agrometeoroldgica do CECA-UFAL, Rio Largo - AL.

Os intervalos de avaliacdo do efeito residual dos diferentes tratamentos foram: 0,
2,4,6,8,10, 12, 14, 16 e 18 dias para o experimento realizado no verédo de 2016. Para o
experimento realizado no inverno de 2017 foram: 0, 2, 4, 6, 8, 10, 12, 14 e 16 dias, sendo
que para o intervalo 0 (valor zero), as plantas foram pulverizadas na casa de vegetacéo e
levadas ao local definitivo (campo). Duas horas ap0s a realizacdo da aplicacéo foi feita a
inoculagéo das lagartas.

Os experimentos de avaliacdo residual do extrato etandlico da graviola no
ambiente campo foi em Delineamento Inteiramente Casualizados (DIC) em esquema
fatorial (7 x 2), 7 tratamentos, 2 épocas (inverno e verdo). As médias foram comparadas

pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade através do programa SISVAR.

4.7 RESULTADOS

4.7.1 Estimativas das CL50 e CL99 do extrato etanélico e do extrato
microencapsulado de Annona muricata sobre P. Xyslotella.

O extrato etandlico da semente de A. muricata apresentou menor toxicidade para
a P. xylostella, visto que requereu uma concentracdo maior da quantidade do extrato para
causar mortalidade as lagartas, apresentando CLso € CLgg estimadas em 0,204 e 5,675
mL/L, respectivamente, com intervalo de confianca de (0,158-0,265mL/L) e (3,179-
12,906mL/L), respectivamente. Ja para o microencapsulado do extrato etanolico, as CLso
e CLgo estimadas foram 0,114 e 4,166 mL/L, intervalo de confian¢a foram de (0,091-
0,142mL/L) e (2,362-9,216mL/L), respectivamente, apresentando  menores
concentracdes e o teste do qui quadrado para o extrato etanolico foi de 4,27 e para o
extrato microencapsulado foi de 8,68. As concentracBes estimadas para o terceiro instar

se ajustaram da mesma forma para lagartas de primeiro instar.
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4.7.2 Efeito residual do extrato etandélico e do microencapsulado de Annona
muricata sobre o 1° e 3° instares da Plutella xylostella em condicdo de casa de
vegetacdo em 2016.

De acordo com a Tabela 7, o teste F a 1% de probabilidade demostrou diferenca
significativa para todas as fontes de variagcdo, para as interacfes ndo houve diferenca
significativa para tratamentos x instares x dias, tratamentos x dias e instares x dias. O
coeficiente de variacéo foi de 17,88%, justificando assim, uma boa precisao experimental
(FERREIRA, 2000).

Tabela 7 - Analise de variancia da mortalidade de larvas de 1° e 3° instar de Plutella xylostella
submetidas ao extrato etanolico e ao microencapsulado de Annona muricata em condicdo de casa

de vegetagdo em 2016.

Fonte de Variacao GL QM F P
Mortalidade

Tratamentos 6 538,12* 760,974 0.0001

Instares 1 14,33™ 20,258 0,0001

Dias 8 189,29™ 267,676 0,0001

Trat x Ins x Dias 48 047m 0,661 0,9614

Trat X Ins 6 0,41m™ 0,581 0,7459

Trat x Dias 48 10,72™ 15,173 0,0001

Ins x Dias 8 1,73" 2,450 0,0131
Residuo 504 0,71 629
CV% 17,88

**= Diferem estatisticamente pelo teste F (P 0,01); *= Diferem estatisticamente pelo teste F (P 0,05);
NS= Nao significativo pelo teste F (P 0,05);CV%= Coeficiente de Variagdo. Fonte:( AUTOR, 2018).

De acordo com o teste de Tukey a 5 % de probabilidade pode-se concluir:

No dia 0, a CLegMICRO e a CLggEXT apresentaram as maiores mortalidades para
0 1° e 3° instares com 100,00 %, diferindo estatisticamente para todos os demais
tratamentos. A CLsoMICRO apresentou a segunda maior média de mortalidade para o0s
dois instares, com 74,00 % para o 1° e ndo diferiu do Azamax de 70,00 % e ndo diferiu
do Decis. Azamax e CLso EXT para o0 3° instar e ndo diferiu dos outros tratamentos e da
testemunha (Tabela 8).

Para o dia 2, nos dois instares a CLegMICRO e CLgEXT apresentaram a maior
mortalidade com 100,00 % de eficiéncia. Para o 1° instar houve diferenca significativa e
e ndo diferiu para o 3° instar. Ja para a CLsoMICRO e o0s demais tratamentos apresentaram
médias secundarias para a mortalidade (Figura 4) e (Tabela 8).
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Tabela 8 - Comparacdo das médias do efeito residual da mortalidade de lagartas de 1° e de 3°

nstar de Plutella xylostella com extrato etandlico e microencapsulado de Annona muricata em

condicdo de casa de vegetacdo em 2016.

Primeiro Instar

Trat/Epocas Dia0 Dia 2 Dia 4 Dia 6 Dia 8 Dia 10 Dia 12 Dia 14 Dia 16
Testemunha 0,00a 4,00a 6,00a 12,00a 2,00a 4,00a 6,00a 6,00a 1,00a
Decis 62,00b 56,000 46,00b 46,00b 38,000 40,00b 40,00bc 24,00ab 14,00ab
Azamax 74,00c 62,000 52,00bc 54,00b 64,00b 44,00b 34,00b 28,00bc 16,00abc
CLsoExt 62,00b 58,00b 52,00bc 48,00b 62,00b 38,00b 34,00b 28,00bc 16,00abc
CLsoMicro 74,00c 70,00b 66,00c 52,00b 70,00b 44,00b 52,00bcd 34,00bc 22,00bc
CLooExt 100,00d 100,00c 100,00d 100,00c 100,00d 66,00c 54,00cd 40,00bc 26,00c
CLoMicro 100,00d 100,00c 100,00d 100,00c 100,00d 82,00d 64,00d 48,00d 34,00d
] Terceiro Instar
Trat/Epocas Dia 0 Dia 2 Dia 4 Dia 6 Dia 8 Dia 10 Dia 12 Dia 14 Dia 16
Testemunha 4,00a 4,00a 0,00a 4,00a 2,00a 4,00a 0,00a 6,00a 4,00a
Decis 60,00b 50,00b 30,00b 54,00b 38,00b 32,00b 32,00b 18,00a 12,00ab
Azamax 64,00b 58,000 44,00bc 52,00b 48,00b 36,00b 36,00b 22,00b 16,00bc
CLsoExt 62,00b 56,00b 46,00c 52,00b 44,00b 42,00b 32,00b 22,00b 18,00bcd
CLsoMicro 70,00b 94,00c 46,00c 62,00b 80,00c 42,00b 44,00bc 28,00bc 20,00bcd
CLooExt 100,00c  100,00c 92,00d 100,00c 52,00b 60,00c 56,00cd 32,00cd 24,00cd
CLoMicro 100,00c  100,00c 100,00d 100,00c 90,00d 76,00d 64,00d 40,00d 28,00d

Médias seguidas da mesma letra, nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P 0,05);
CLsoEXT. e CLgoEXT = Concentracdo letal de extrato bruto que mata 50% e 99% dos individuos,
respectivamente; CLsoMICRO e CLggyMICRO = Concentracdo letal de extrato microencapsulado que mata
50% e 99% dos individuos, respectivamente.

Fonte: (AUTOR, 2018).

No dia 4 a CLeoMICRO e a CLgoEXT apresentaram as maiores mortalidades para
o0s dois instares, sendo que para a CLg9MICRO obtive-se 100,00% de mortalidade em
ambos e para a CLooEXT demonstrou 100,00 % para o 1° e 92,00 % para o 3° instar,
diferindo estatisticamente dos demais tratamentos. A CLsgMICRO apresentou o segundo
maior indice de mortalidade para o 1° e 3° instar, respectivamente e nao diferindo
estatisticamente para a CLsoEXT e Azamax, por sua vez ndo diferiram do Decis e

testemunha (Figura 4)
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Figura 4 - Efeito residual do extrato etandlico e do microencapsulado Annona muricata sobre
lagartas de Plutella xylostella em condicdo de Casa de vegetacdo em 2016: A. 1° instar e B. 3°

instar.
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Fonte: (AUTOR, 2018).

Para o dia 6, a CLegMICRO e CLgoEXT apresentaram as maiores mortalidades,
com valores de 100,00 % para ambos os instares, diferindo estatisticamente dos demais
tratamentos para os dois instares. A CLsoMICRO apresentou a segunda maior mortalidade
em ambos intares, ndo diferindo estatisticamente da CLsoEXT, Azamax, Decis e a

testemunha (Figura 4) e (Tabela 8).
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No dia 8, a CLggsMICRO apresentou a maior mortalidade para os dois instares, ndo
diferindo estatisticamente da CLgooEXT para os dois instares. A CLsoMICRO apresentou
a terceira maior mortalidade para ambos instares, nao diferindo estatisticamente para a
CLsoEXT, 0 Azamax e Decis. A testemunha apresentou a menor mortalidade nos dois
instares (Figura 4).

Para o efeito residual em casa de vegetacdo os dias 10, 12 e 14, a CLyoMICRO
apresentou a maior mortalidade para os dois instares, diferindo estatisticamente da
CLooEXT em ambos os instares. A CLgoEXT apresentou a segunda maior mortalidade,
diferindo estatisticamente da CLspMICRO e n&o diferindo da CLsgEXT, Azamax e Decis
e testemunha para os dois instares, respectivamente. Em relacdo ao dia 16, a CLosMICRO
apresentou mortalidades superiores a todos os demais tratamentos, diferido assim, dos
demais tratamentos os instares, respectivamente. (Figura 4).

O efeito residual na mortalidade de P. xylostella em condicéo de casa de vegetagéo
em 16 dias revelou que apenas no 4° dia para o 1° e 3° instar houve diferenca significa
para a CLsoMICRO (F = 14,14; P = 0,0002) e para Decis (F = 9,051; P = 0,0028) e para
os demais tratamentos ndo houve diferenca significativa entre os instares.

Os resultados dos experimentos em semi campo no ano de 2016 mostraram
diferengas significativas entre os tratamentos para o 1° instar foram: Testemunha (F =
0,09; P < 0,455), Decis (F = 15,41; P < 0,0001), Azamax (F = 22,23; P < 0,0001),
CLsoEXT (F = 15,44; P < 0,0001), CLsgMICRO (F = 20,25; P < 0,0001), CLooEXT (F =
58,89; P < 0,0001) e CL9gMICRO (F = 45,07; P < 0,0001). J& para o 3° instar foram:
Testemunha (F = 0,29; P < 0,969), Decis (F = 16,27; P < 0,0001), Azamax (F 14,92; P <
0,0001), CLsoEXT (F = 15,82; P < 0,0001), CLsoMICRO (F = 19,35; P < 0,0001),
CLooEXT (F = 60,18; P <0,0001) e CLggMICRO (F =54,27; P < 0,0001).

De acordo com o teste de Tukey a 5% de probabilidade pode-se concluir pela
Tabela 3 que:

Para 0 Azamax no 1° instar o dia 0 apresentou a maior mortalidade, nao diferindo
do dia 2, que por sua vez nao diferiu dos dias 4 e 6, que ndo diferiram dos dias 8, 10 e 12.
No dia 16 houve a menor mortalidade, ndo diferindo do dia 14.

Paraa CLsoEXT no 1° instar, o dia 0 apresentou a maior mortalidade, ndo diferindo
dos dias 2, 4, 6 e 8, esse ultimo ndo diferiu dos dias 10, e 12. Os dias 16 e 14 apresentaram

as menores mortalidades.
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Para a CLsoMICRO no 1° instar no dia O ocorreu a maior mortalidade, néo
diferindo dos dias 2 e 4, esse ultimo néo diferindo dos dias 6, 8, 10 e 12. Os dias 16 e 14
apresentaram as menores mortalidades.

Para a CLooEXT no 1° instar, a maior mortalidade ocorreu nos dias 0, 2, 4 e 6,
diferindo das demais avaliacGes. As menores mortalidades ocorreram nos dias 16 e 14.

Para a CLegMICRO no 1° instar as maiores mortalidades ocorreram nos dias 0, 2,
4, e 6, ndo diferindo do dia 8, que ndo diferiu do dia 10. As menores mortalidades
ocorreram nos dias 16 e 14 e n&o diferindo do dia 12.

Para o 1° instar o Decis apresentou a maior mortalidade ocorreu no dia 0, ndo
diferindo dos dias 2, 4 e 6, esse ultimo nédo diferiu dos dias 8, 10, e 12. As menores
mortalidades ocorreram nos dias 16 e 14.

Para a testemunha ndo houve diferenca significativa entre as épocas de avaliacéo
para o 1° instar.

Para 0 Azamax no 3° instar o dia 0 apresentou a maior mortalidade, ndo diferindo
estatisticamente dos dias 2, 6 e 8, que por sua vez ndo diferiu dos dias 4, 10 e 12. Aos 16
dias houve a maior mortalidade e ndo diferiu para o dia 14 (Tabela 9).

Para a CLsgEXT no 3° instar no dia 0 houve a maior mortalidade, néo diferindo
dos dias 2, 4 e 6, que por sua vez ndo diferiram dos dias 8 e 10. Aos 16 dias houve a
menor mortalidade, ndo diferindo estatisticamente para os dias 14 e 12 (Tabela 3).

Para a CLsoMICRO no 3° instar o dia 0 apresentou a maior mortalidade, ndo
diferindo estatisticamente para os dias 2 e 6, esses ndo diferindo dos dias 4, 8 e 10. No
dia 16 houve a menor mortalidade, ndo diferindo do dia 14 (Tabela 9).

Para 0 3° instar a CLooEXT nos dias 0 e 2 houve a maior mortalidade, ndo diferindo
estatisticamente dos dias 4 e 6, que por sua vez ndo diferiram do dia 8. A menor
mortalidade ocorreu no dia 16, ndo apresentando diferenca significativa para o dia 14
(Tabela 9).

Para 0 3° instar a CLogMICRO nos dias 0, 2, 4 e 6 ocorreram as maiores
mortalidades, ndo apresentando diferenca significativa para o dia 8, que por sua vez nao
diferiu do dia 10. No dia 16 ocorreu a menor mortalidade, ndo diferindo do dia 14. Ja para
0 3° instar a testemunha ndo houve diferencga significativa para a mortalidade entre os dias

de avaliacdo (Tabela 9).



muricata em condigédo de casa de vegetacdo em 2016.

104

Tabela 9 - Médias dos dias x produtos aos 16 dias, do efeito residual da mortalidade de lagartas

de 1° e de 3° instar de Plutella xylostella com extrato etandlico e microencapsulado de Annona

Primeiro instar

Dias/pro Testemunha Azamax CLsgExt  CLsoMicro CLgExt. CLgMicro Decis
dutos
0 4,00a 74,00f 62,00f 74,00e 100,00e 100,00c 62,00e
2 4,00a 62,00ef 58,00ef 70,00e 100,00e 100,00c 56,00de
4 0,00a 52,00de 52,00def 66,00de 100,00e 100,00c 46,00cde
6 4,00a 54,00de 48,00cdef 52,00cd 100,00e 100,00d 46,00cde
8 2,00a 48,00cde 44,00cdef 52,00cd 80,00d 90,00cd 38,00bc
10 4,00a 44,00bcd 38,00bcd 44,00bc 66,00cd 82,00c 40,00bcd
12 0,00a 34,00bc 34,00bc 52,00cd 54,00bc 64,00b 40,00bcd
14 6,00a 28,00ab 28,00ab 34,00ab 40,00ab 48,00ab 24,00ab
16 4,00a 16,00a 16,00a 22,00a 26,00a 34,00a 14,00a
Terceiro instar
Dias/pro Testemunha Azamax CLsgExt  CLsoMicro  ClggExt.  CLgMicr Decis
dutos
0 10,00a 64,00e 62,00d 70,00f 100,00d 100,00d 60,00e
2 6,00a 58,00de 56,00cd 64,00ef 100,00d 100,00d 50,00de
4 6,00a 44,00cd 46,00bcd 46,00cd 94,00cd 100,00d 30,00bc
6 4,00a 52,00cde 52,00cd 62,00def 92,00cd 100,00d 54,00de
8 2,00a 48,00cde 44,00bc 52,00cde 80,00c 90,00cd 38,00cd
10 12,00a 36,00bc 42,00bc 42,00bc 56,00b 76,00bc 32,00bc
12 6,00a 36,00bc 32,00ab 44,00bc 60,00b 64,00b 32,00bc
14 4,00a 22,00ab 22,00a 28,00ab 32,00a 40,00a 18,00ab
16 0,00a 16,00a 18,00a 20,00a 24,00a 28,00a 12,00a

Médias seguidas da mesma letra, nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P 0,05);
CLsoEXT. e CLgoEXT = Concentracdo letal de extrato bruto que mata 50% e 99% dos individuos,
respectivamente; CLsoMICRO e CLggMICRO = Concentracdo letal de extrato microencapsulado que mata
50% e 99% dos individuos, respectivamente.
Fonte: (AUTOR, 2018).

4.7.3 Efeito residual de extrato etanolico e microencapsulado de Annona muricata

sobre 0 1° e 3° instares de Plutella xylostella em condicdo de campo em 2016.

De acordo com a Tabela 10 o teste F a 1% de probabilidade pelo teste F, houve

diferenca significativa para a mortalidade para todas as fontes de variagdo e suas

interacdes, ou seja, o efeito dos tratamentos sob a mortalidade foi influenciado pelos dias

de avaliacdo e pelos instares. O coeficiente de variacdo foi de 19,55% de probabilidade.
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Tabela 10- Anélise de variancia da mortalidade 1° e 3° instar de Plutella xyslotella submetidas a
extrato etanolico e a extrato microencapsulado de Annona muricata em condicdo de campo em
2016.

Fonte de Variacéo GL QM F P
Mortalidade

Tratamentos 6 541,68 541,683 0,0001

Instares 1 74,26™ 105,124 0,0001

Dias 9 246,81™ 349,376 0,0001

Trat X Ins x Dias 54 1,28™ 1,813 0,0006

Trat x Ins 6 4,74™ 6,714 0,0001

Trat x Dias 54 9,44™ 13,368 0,0001

Ins x Dias 9 425" 6,025 0,0001

Residuo 560 0,71

CV% 19,55

**= Diferem estatisticamente pelo teste F (P 0,01); *= Diferem estatisticamente pelo teste F (P 0,05);
NS= Nao significativo pelo teste F (P 0,05);CV%-= Coeficiente de Varia¢&o.
Fonte:( AUTOR, 2018).

De acordo com o teste de Tukey a 5% de probabilidade conclui-se que:

Observa-se que 1° instar de P. xylostella para os dias 0, 2 e 4, a mortalidade para
CL99EXT e CLg9MICRO foram de 100,00%. Em relacdo a CLsoMICRO e Azamax
apresentaram a segunda maior mortalidade. O Decis e CLsoEXT diferiram da testemunha,
que apresentou a menor mortalidade (Figura 5) e (Tabela 11).

No dia 6, a CLogMICRO e CLgEXT apresentaram as maiores mortalidades,
diferindo estatisticamente dos demais tratamentos e apresentaram diferenca significativa
para a testemunha. Ja para o dia 8, a CLgMICRO apresentou maior mortalidade,
diferindo estatisticamente da CLooEXT e CLsoMICRO. O Decis, Azamax e CLsoEXT néo
diferiram entre si e diferiram da testemunha (Figura5) e (Tabela 11). Para os dias 10, 12
e 14, a CLggMICRO demonstrou a maior mortalidade, diferindo estatisticamente dos
demais tratamentos e ndo diferiu da CLooEXT no dia 10. A CLoEXT apresentou a
segunda maior mortalidade e ndo diferiu da CLsoMICRO e que néo diferiu do Azamax.
O Decis, Azamax e CLsoEXT apresentaram diferenca significativa quando comparados
com a testemunha (Figura5) e (Tabela 11).

Em relacdo ao dia 16, a CLg9MICRO apresentou a maior mortalidade com
34,00%, néo diferindo estatisticamente para a CLooEXT que apresentou uma mortalidade
de 24,00%, que por sua vez nao diferiu do Decis, Azamax, CLsoMICRO, CLsoEXT e
todos os tratamentos diferiram da testemunha que apresentou uma taxa de 6,00% de
mortalidade (Figura5) e (Tabela 11).
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Tabela 11 - Comparacdo das médias do efeito residual da mortalidade de lagartas de 1° e 3° instar
de Plutella xylostella com extrato etandlico e microencapsulado de Annona muricata em condigdo

de campo no ano de 2016.

Primeiro Instar

Trat/Epocas 0°Dia 2° Dia 4° Dia 6° Dia 8° Dia 10°dia  12°dia 14°dia 16°dia  18°dia
Testemunha  10,00a 8,00a 4,00a 6,00a 8,00a 6,00a 4,00a 8,00a 6,00a 10,00a
Decis 68,00b 58,00b  62,00bc  54,00b 50,00b  42,00b 36,00b 22,00ab 12,00ab 12,00a
AZAMAX 70,00b 62,00b 64,00bc  56,00b 54,00b 50,00bc 44,00bc 24,00b 12,00ab 14,00a
CLsoEXT 82,00b 60,00b 52,00b 44,00b  48,00b 36,00b 30,00b 24,00b 12,00ab 14,00a
CLsMICRO  72,00b 78,00c 72,00c 58,00b  62,00bc 50,00bc 40,00b 32,00bc 18,00ab 18,00a
CLoEXT 100,00c 100,00d 100,00d  84,00c 70,00c 58,00c  56,00cd 40,00cd 24,00bc 18,00a
CL»MICRO  100,00c 100,00d 100,00d 98,00c 96,00d 78,00d 68,00d 52,00d 34,00c 24,00a
Terceiro Instar
Trat./Epocas 0° Dia 2° Dia 4° Dia 6° Dia 8° Dia 10° dia 12° dia 14°dia  16°dia 18°dia
Testemunha 6,00a 4,00a 12,00a 6,00a 6,00a 10,00a 2,00a 8,00a 10,00a 8,00a
Decis 54,00b 54,00b 64,00b 48,00b  46,00bc 28,0b 24,00b 20,00ab 16,00a 14,00a
AZAMAX 58,00b 60,00bc 62,00b 52,00bc 52,00cd 34,00b 30,00b 22,00ab 16,00a 16,00a
CLsoEXT 44,00b 56,00b 62,000 46,00b 32,00b  32,00b 26,00b 22,00ab 14,00a 14,00a
CLsMICRO  58,00b 58,00bc 72,00b 60,00bc 52,00cd 38,00b 32,00b 26,00b 18,00ab 16,00a
CLaEXT 92,00c  72,00cd 76,00bc 66,00cd 64,00de 42,00b 36,00b 32,00bc 22,00ab 16,00a
CL»MICRO  100,00c  82,00d 90,00c 78,00d 74,00e 66,00c  56,00c  44,00c  32,00b 22,00a

Médias seguidas da mesma letra, nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P 0,05);
CLsoEXT. e CLgoEXT = Concentracdo letal de extrato bruto que mata 50% e 99% dos individuos,
respectivamente; CLsoMICRO e CLggyMICRO = Concentracdo letal de extrato microencapsulado que mata
50% e 99% dos individuos, respectivamente.

Fonte: (AUTOR, 2018).

Para o 1° instar para P. xylostella no dia 18, mesmo as mortalidades dos
tratamentos oscilando entre 24,00% para a CLogMICRO e a testemunha apresentando
10,00% de mortalidade n&o houve diferenca significativa entre os tratamentos (Figura 2).

De acordo o tempo letal em condicdo de campo sobre P. xylostella nos dias 0, 2,
4, 6, e 8, a CLogMICRO apresentou maior mortalidade néo diferindo estatisticamente da
CLooEXT que evidenciou a 2° maior mortalidade nesse periodo e diferiu dos demais
tratamentos. Ja a CLogEXT diferiu da CLsoMICRO até o 6° dia e ndo diferiu do 8° dia. A
CLsoMICRO diferiu da CLsoEXT Decis, Azamax e Esses diferiram da testemunha para
larvas de 3 instar de P. xylostela em condicéo de campo (Figura5) e (Tabela 11). Em
relacdo aos dias 10 e 12, a CLg9MICRO apresentou maior mortalidade e diferiu da
CLooEXT e dos demais tratamentos. No caso da CLgoEXT ndo diferiu da CLegMICRO e
dos demais tratamentos. Esses por sua vez diferiram da testemunha que evidenciou uma

mortalidade menor em ambos os dias (Figurab) e (Tabela 11).
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Figura 5 - Efeito residual do extrato etandlico e do microencapsulado Annona muricata sobre

lagartas de P. xylostella em condic¢do de campo em 2016: A. 1° instar e B. 3° instar
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Fonte: (AUTOR, 2018).

O efeito residual para os dias 14 e 16, a CLg9MICRO apresentou uma mortalidade
e ndo diferiu da CLooEXT que ndo diferiu estatisticamente da CLsoMICRO, CLs0EXT,
Decis, Azamax e testemunha. Ja para o dia 18 ndo houve diferenga significativa entre os
tratamentos. Mesmo a mortalidade a maior foi da CLegMICRO com 22,00% e a menor
da testemunha com 8,00% de mortalidade.

De acordo com o teste de Tukey a 5% de probabilidade pode-se concluir que:
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Os experimentos em condigfes de campo em 2016 mostraram diferengas
significativas entre os tratamentos para o 1° instar foram: Testemunha (F = 0,330; P <
0,9649), Decis (F =45.978; P < 0,0001), Azamax (F = 31.410; P < 0,0001), CLsoEXT (F
= 33.184; P < 0,0001), CLsoMICRO (F = 34.855; P < 0,0001), CLooEXT (F = 68.466; P
< 0,0001) e CL9gMICRO (F = 60.665; P < 0,0001). J& para o 3° Foram: Testemunha (F =
0,642; P < 0,7615), Decis (F = 29.683; P < 0,0001), Azamax (F =24.439; P < 0,0001),
CLsoEXT (F = 19.831; P < 0,0001), CL5oMICRO (F = 27.132; P < 0,0001), CLo9EXT (F
= 46.144; P < 0,0001) e CLegMICRO (F = 45.978; P < 0,0001).

De acordo com o0 Azamax no dia 0, 10 e 12 houve maior mortalidade do 1° instar
em relagdo ao 3° instar. Para os dias 2, 4, 6, 8, 14, 16 e 18 ndo houve diferenca significativa
entre os instares (Tabela 12).

Em relagao a CLsoEXT, nos dias 0 e 8 houve diferenca significativa na taxa de
mortalidade entre 0 1° instar e 3° instar em relagéo aos dias 2, 4, 6, 10, 12, 14, 16 e 18 ndo
houve diferenca significativa entre os dois instares (Tabela 12).

Para a CLsgMICRO nos dias 0, 2 e 10 houve diferenca significativa entre o 1°
instar e 0 3° instar. No entanto, para os dias 4, 6, 8, 12, 14, 16 e 18 ndo houve diferenca

significativa entre os instares (Tabela 12).

Para a CLgooEXT nos dias 6, 10, e 12 houve diferenca significativa na taxa de
mortalidade entre o 1° instar e o 3° instar. J& para os dias 2, 4, 8, 14, 16 e 18 ndo houve
diferenga significativa entre os instares (Tabela 12).

De acordo CLg9MICRO nos dias 2, 6, 8, 10 e 12 houve diferenca significativa para
a mortalidade entre o 1° instar e 0 3° instar. Todavia, para os dias 0, 4, 14, 16 e 18 ndo
houve diferenca significativa entre os dois instares (Tabela 12).

Para o Decis a 0, 10 e 12 dias houve diferenca significativa para a mortalidade
entre 0 1° instar e o 3° instar, ja em relacdo aos dias 2, 4, 6, 8, 14, 16 e 18, ndo houve

diferenca significativa para os dois instares (Tabela 12).
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Tabelas 12 - médias dos dias x produtos do efeito residual da mortalidade de lagartas de 1° e 3°
instar de Plutella xylostella com extrato etandlico e microencapsulado de Annona muricata em

condigéo de campo em 2016.

Primeiro Instar

Dias/ Produtos Azamax CLsoExt  CLsoMicro CLooEXxt CLgMicro Decis Testemunha

0 70,00d 60,00f 72,00ef 100,00f 100,00d 68,00f 10,00a
2 62,00cd 52,00ef 78,00f 100,00f 100,00d 58,00def 8,00a
4 64,00cd 48,00ef 72,00ef 100,00f 100,00d 62,00ef 4,00a
6 56,00bcd 44,00def 58,00de 84,00ef 98,00d 54,00def 6,00a
8 54,00bcd 48,00ef 62,00def 70,00de 96,00d 50,00cde 8,00a
10 54,00bcd 48,00ef 62,00def 70,00de 96,00d 50,00cde 8,00a
12 44,00b 30,00bcd 40,00bc 56,00cd 68,00bc 36,00bc 4,00a
14 24,00a 24,00abc 32,00ab 40,00bc 52,000 22,00ab 8,00a
16 12,00a 14,00ab 18,00a 24,00ab 34,00a 12,00a 6,00a
18 14,00a 12,00a 18,00a 18,00a 24,00a 12,00a 10,00a

Terceiro instar

Dias/ Azamax  CL50Ex3° CL50Micro CI99Ext CL99Micro Decis Testemunha
Produtos

0 58,00c 44,00cd 58,00de 92,00e 100,009 54,00bc 6,00a
2 60,00c 56,00de 58,00de 72,00d 82,00ef 54,00bc 4,00a
4 62,00c 62,00e 72,00e 76,00de 90,00fg 64,00c 12,00a
6 52,00c 46,00cde 60,00de 66,00d 78,00ef 48,00bc 10,00a
8 52,00c 32,00bc 52,00cd 64,00d 74,00ef 46,00b 2,00a
10 34,00b 32,00bc 38,00bc 42,00c 66,00de 28,00a 2,00a
12 30,00ab 26,00ab 32,00ab 36,00bc 56,00cd 24,00a 10,00a
14 30,00ab 26,00ab 32,00ab 36,00bc 56,00cd 24,00a 8,00a
16 16,00a 14,00a 18,00a 22,00ab 32,00ab 16,00a -

18 16,00a 14,00a 16,00a 16,00a 22,00a 14,00a -

Médias seguidas da mesma letra, nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P 0,05);
CLsoEXT. e CLgEXT = Concentracdo letal de extrato bruto que mata 50% e 99% dos individuos,
respectivamente; CLsoMICRO e CLggMICRO = Concentracéo letal de extrato microencapsulado que mata
50% e 99% dos individuos, respectivamente.

Fonte: (AUTOR, 2018).

Para a testemunha ndo houve diferenca significativa para os dois instares em

nenhuma dos dias avaliados.

4.7.4 Efeito residual de extrato etanolico e microencapsulado de Annona muricata
sobre 0 1° e 3° instares de Plutella xylostella em condicéo de campo em 2017.

De acordo com a Tabela 13 o teste F a 1% de probabilidade houve diferenca
significativa para todas as fontes de variagdo, para as interagcbes houve diferenca
significativa para Tratamentos x Instares x Dias, Tratamentos x dias e instares x Dias, ou
seja, as fontes de variacdo apresentam dependéncia das outras fontes de variagcdo. O

coeficiente de variagdo foi de 20,16% de probabilidade.
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Tabela 13 - Andlise de variancia da mortalidade 1° e 3° instar de Plutella xylostella submetidas a
extrato etanolico e a extrato microencapsulado de Annona muricata em condicdo de campo em
2017.

Fonte de Variacao GL QM F P
Mortalidade

Tratamentos 6 262,79** 566.983 0.0001

Instares 1 32,91** 71,014 0,0001

Dias 8 212,62** 458,739 0,0001

Trat x Ins x Dias 48 0,57** 1,230 0,1455

Trat x Ins 6 2,76 5,968 0,0001

Trat x Dias 48 11,33** 24,450 0,0001

Ins x Dias 8 1,98** 4,292 0,0001

Residuo 629 0,46

CV% 20,16

**= Diferem estatisticamente pelo teste F (P 0,01); *= Diferem estatisticamente pelo teste F (P 0,05);
NS= Nao significativo pelo teste F (P 0,05); CV%= Coeficiente de Variacao.
Fonte: (AUTOR, 2018).

De acordo com o teste de Tukey a 5% de probabilidade pode-se concluir que:

O efeito residual dos experimentos em campo revelou que nos dias 0 e 2, a
CLo9MICRO e a CLgogEXT apresentaram as maiores mortalidades e ndo diferiram. A
CLgo9MICRO apresentou para 0 1° e 3° instares 100,00% de mortalidade e a CLogEXT
100,00% para o 1° nos dois dias e valores menores para o 3°, diferindo estatisticamente
para todos os demais tratamentos. A CLsoMICRO apresentou a segunda maior média de
mortalidade para 3° instar e 0 Azamax para 0 1°. Sendo que para o 1° e 3° instares ndo
apresentaram diferencas significativas para a CLsoMICRO e Azamax. N&o havendo
diferenca para CLsoEXT e Decis e o Decis diferiu da testemunha em ambos os instares
(Figura 6) e (Tabela 14).

De acordo com os dados coletados nos dias 4, 8, 10 e 12, a CLoMICRO e a
CLooEXT apresentaram as maiores mortalidades e diferiram entre si para ambos 0s
instares. Para o 1° instar a CLogEXT ndo diferiu da CLsoMICRO e CLsoEXT e diferiu do
Azamax e Decis. Em relacéo ao 3° instar CLooEXT ndo diferiu dos demais tratamentos.
Ja testemunha revelou as menores mortalidades para ambos os instares (Figura 6) e
(Tabela 14).

Em relacdo ao dia 6, 14 e 16, a CLg9MICRO apresentou mortalidade para o 1° e
3% instares e ndo diferiu paraa CLooEXT, que diferiu em 1° instar para o dia 6 e ndo diferiu
no dia 14 e 16. A CLsgMICRO apresentou mortalidade intermediaria e ndo diferiu

estatisticamente dos demais tratamentos em ambos os instares. Em relacdo a testemunha,
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a mesma apresentou as menores mortalidades para o 1° e 3° instares (Figura 6) e (Tabela
14).

Tabela 14 - Comparacdo das médias do efeito residual da mortalidade de lagartas de 1° e 3° instar
de Plutella xylostella com extrato etanélico e microencapsulado de Annona muricata em condicao

de campo em 2017.

Primeiro Instar

Desdobramento Dia0 Dia 2 Dia 4 Dia 6 Dia 8 Dia 10 Dia 12 Dia 14 Dia 16
Trat/Ep/inst
Teste 4,00a 6,00a 8,00a 10,00a 4,00a 6,00a 6,00a 8,00a 12,00a
Decis 52,00bc  44,00b 26,00b 32,00b  28,00b 26,00bc 16,00ab  12,00ab 6,00a
AZAMAX 64,00c 60,00c  44,00c 34,00b 30,00b 28,00bc 18,00ab  14,00ab 10,00a
CLsoEXT 48,00b  50,00bc 40,00c 34,00b  34,00b 24,00b  18,00ab  14,00ab 12,00a
CLsoMICRO 58,00bc  54,00bc 44,00d 40,00b 38,00cb 30,00bc 24,00b 20,00abc 14,00ab
CL9EXT 100,00d 100,00d 60,00d 72,00c 48,00c 38,00c 28,00b  22,00bc  18,00ab
CL9MICRO 100,00d 100,00d 80,00e 84,00c 64,00d 54,00d 44,00c 30,00c 26,00b
Terceiro Instar
Desdobramento Dia0 Dia 2 Dia 4 Dia 6 Dia 8 Dia 10 Dia 12 Dia 14 Dia 16
Trat/Ep/Inst
Teste 4,00a 2,00a 6,00a 8,00a 12,00a 4,00a 4,00a 4,00a 10,00ab
Decis 50,00b 48,00b 36,00b 26,00b  26,00b 16,00ab 12,00ab 12,00ab  10,00ab
AZAMAX 54,00b 54,00b 36,00b 32,00b  26,00b 18,00b  14,00ab  14,00ab 8,00a
CLsoEXT 58,00b 52,00b 36,00b 30,00b 28,00b 16,00ab 14,00ab  10,00ab 8,00a
CLsoMICRO  60,00b 56,00b 38,00b 34,00bc  32,00b 20,000 18,00b  16,00abc  12,00ab
CLooEXT 96.00c 92,00c  50,00b  46,00c 38,00b 26,00b  24,00bc  18,00bc  14,00ab
CLygMICRO 100,00c 100,00c 64,00c  60,00d 52,00c 40,00c 34,00c 28,00c 22,00b

Médias seguidas da mesma letra, nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P 0,05);
CLsoEXT. e CLgoEXT = Concentracdo letal de extrato bruto que mata 50% e 99% dos individuos,
respectivamente; CLsoMICRO e CLggMICRO = Concentracdo letal de extrato microencapsulado que mata
50% e 99% dos individuos, respectivamente.

Fonte: (AUTOR, 2018).

De acordo com o teste de Tukey a 5% de probabilidade pode-se concluir:

Os experimentos em campo em 2017 mostraram diferencgas significativas entre os
tratamentos para o 1° instar foram: Testemunha (F = 0.767; P < 0.6319), Decis (F
=25.327; P < 0,0001), Azamax (F = 39.890; P < 0,0001), CLsoEXT (F = 20.509; P <
0,0001), CLsoMICRO (F = 24.428; P < 0,0001), CL9oEXT (F = 106.259; P < 0,0001) e
CL99MICRO (F = 85.546; P < 0,0001). J& para o 3° Foram: Testemunha (F = 1.187; P <
0.3048), Decis (F = 25.723; P < 0,0001), Azamax (F =34.317; P < 0,0001), CLsoEXT (F
= 32.123; P < 0,0001), CLsoMICRO (F = 32.303; P < 0,0001), CLooEXT (F = 99.115; P
< 0,0001) e CL9gMICRO (F = 89.622; P < 0,0001).
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Figura 6 - Efeito residual do extrato etandlico e do microencapsulado A. muricata sobre lagartas

de P. xylostella em condicdo de campo em 2017: A. 1° instar e B. 3° instar.
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Fonte: (AUTOR, 2018).

O efeito residual em 16 dias sobre P. xylostella para o0 Aza

max revelou que apenas

no dia 10 houve maior mortalidade para o 1° instar, diferindo estatisticamente do 3° instar.

Ja em relacdo a todos os demais dias ndo houve diferenca significativa para os instares

(Tabela 15).
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Os dados de efeito residual revelaram que para o Decis nos 4, 6, 8 e 10 dias houve

maiores mortalidades para o 1° instar, diferindo estatisticamente do 3° instar. Em relado

aos demais dias, ndo houve diferenca significativa para entre os instares (Tabela 15).

De acordo com o efeito residual para a CLsoEXT e para a testemunha néo houve

diferenca significativa entre os instares (Tabela 15).

Tabela 15 - Médias dos dias/ produtos do efeito residual da mortalidade de lagartas de 1° e 3°

instar de Plutella xylostella com extrato etandlico e microencapsulado de Annona muricata em

condigéo de campo em 2017.

Primeiro Instar

Dias/  Testemunha Azamax 1° CLsoExt  ClLsoMicro CLgExt. ClLgMicro Decis
Produtos
0 4,00a 64,00e 48,00d 58,00f 100,00f 100,00e 52,00f
2 6,00a 60,00e 50,00d 54,00ef 100,00f 100,00e 44,00ef
4 8,00a 44,00d 26,00bc 44,00de 60,00de 80,00d 40,00def
6 10,00a 34,00cd 34,00c 40,00cd 72,00e 84,00d 32,00cde
8 4,00a 30,00bc 34,00c 38,00cd 48,00cd 64,00c 28,00bcd
10 6,00a 28,00bc 24,00abc 30,00bc 38,00bc 54,00ch 26,00ab
12 6,00a 18,00ab 18,00ab 24,00ab 28,00ab 44,00b 16,00ab
14 8,00a 14,00a 14,00ab 20,00ab 22,00a 30,00a 12,00a
16 12,00a 10,0a 12,00a 14,00a 18,00a 26,00a 6,00a
Terceiro Instar
Dias/  Testemunha Azamax 3° ClLsExt  CLsoMicro  ClgExt. ClLgMicro Decis
Produtos

0 4,00a 58,00d 54,00d 60,00d 96,00d 100,00e 50,00e
2 2,00a 54,00d 52,00d 56,00d 92,00d 100,00e 48,00de
4 6,00a 36,00c 36,00c 38,00c 46,00c 64,00d 36,00cd
6 8,00a 32,00c 30,00c 34,00c 46,00c 60,00d 26,00bc
8 12,00a 26,00bc 28,00bc 32,00bc 38,00bc 52,00cd 26,00bc
10 4,00a 18,00ab 16,00ab 20,00ab 26,00ab 40,00bc 16,00ab
12 4,00a 14,00ab 14,00a 18,00a 24,00a 34,00ab 12,00a
14 4,00a 14,00ab 10,00a 16,00a 18,00a 28,00ab 12,00a
16 10,00a 8,00a 8,00a 12,00a 14,00a 22,00a 10,00a

Médias seguidas da mesma letra, nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P 0,05);
CLsoEXT. e CLgoEXT = Concentracdo letal de extrato bruto que mata 50% e 99% dos individuos,
respectivamente; CLsoMICRO e CLggMICRO = Concentracéo letal de extrato microencapsulado que mata
50% e 99% dos individuos, respectivamente.

Fonte: (AUTOR, 2018).

Em relagéo ao efeito residual para a CLsoMICRO aos 10 dias houve maior
mortalidade para o 1° instar, diferindo estatisticamente do 3° instar. Ja para os demais
dias, ndo houve diferenca significativa para os instares.

De acordo com a CL9oEXT a maior mortalidade ocorreu nos dias 0 e 2. Ja a

segunda maior mortalidade ocorreu aos 6 dias, ndo diferindo do dia 4. O dia 8 e dia 10
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apresentaram mortalidades intermediarias e ndo diferiram entre si. A menor mortalidade
ocorreu no dia 16, ndo diferindo dos dias 14 e 12 (Tabela 15).

Os experimentos em condicdo de campo para o efeito residual de P. xylostella
detectou que para a CLogMICRO aos 6, 8 e 10 dias houve maior mortalidade para o 1°
instar, diferindo estatisticamente do 3° instar. J& para os demais dias ndo houve diferenca

significativa para os instares (Tabela 15).

4.7.5 Efeito residual do extrato etandlico e do microencapsulado de Annona
muricata sobre 0 1° e 3° instares da Plutella xyslotella em casa de vegetacdo em 2017.

De acordo com a Tabela 16, o teste F a 1% de probabilidade houve diferenca
significativa para todas as fontes de variacdo e suas interac0es, ou seja, a mortalidade
ocorrida em funcdo dos tratamentos foi influenciada pelos dias de avaliacdo e pelos
instares. O coeficiente de variacdo foi de 15,49%, destacando assim, uma boa precisdo
experimental (FERREIRA, 2000).

Tabela 16 - Anélise de variancia da mortalidade 1° e 3° instar de Plutella xyslotella submetidas a
extrato etandlico e a extrato microencapsulado de Annona muricata em condicdo casa de

vegetacdo em 2017.

Fonte de Variacéo GL QM F P
Mortalidade

Tratamentos 6 489,48** 1246,607 0,0001

Instares 1 60,80** 154,542 0,0001

Dias 11 178,81** 453,161 0,0001

Trat X Ins x Dias 66 0,84** 2,135 0,0001

Trat x Ins 6 10,41** 26,438 0,0001

Trat x Dias 66 10,87** 27,617 0,0001

Ins x Dias 11 3,23** 8,211 0.0001

Residuo 672 0,40

CV% 15,49

**= Diferem estatisticamente pelo teste F (P 0,01); *= Diferem estatisticamente pelo teste F (P 0,05);
NS= Nao significativo pelo teste F (P 0,05); CV%= Coeficiente de Variacao.
Fonte: (AUTOR, 2018).
De acordo com o teste de Tukey a 5% de probabilidade pode-se concluir que:
Em relacdo ao 1° Instar nos dias 0, 2, 4 e 6, a CLeoMICRO e CLoEXT
apresentaram as maiores mortalidades, com 100,00% de mortalidade até o dia 8 para a
CLo9MICRO e até o dia 6 para a CLooEXT. diferiram estatisticamente dos demais
tratamentos. A CLsoMICRO e Azamax nédo diferiram entre si, nos dias O e 8, mas,
diferiram dos demais tratamentos nos dias 2, 4 e 6. Ja 0 Decis e CL5oEXT a evidenciaram

as menores mortalidades entre os produtos testados e diferiu da testemunha. Nos demais



115

dias a CLsoMICRO néo diferiu dos demais tratamentos e a testemunha apresentou a
menor mortalidade (Figura 7) e (Tabela 17).

O resultado para o 1° instar aos 18, 20 e 22 dias demonstrou que a maior
mortalidade ocorreu para a CLeoMICRO néo diferindo da CLgEXT, que néo diferiu da
CLsoMICRO e diferiu dos outros tratamentos nos dias 18 e 20. A menor mortalidade
ocorreu para o Decis e diferiu da Testemunha. Em relacdo ao dia 22, ndo houve diferenca

significativa entre os tratamentos (Figura 7) e (Tabela 17).

Tabela 17 - Comparacdo das médias do efeito residual da mortalidade de lagartas de 1° e 3° instar
de Plutella xylostella com extrato etandlico e microencapsulado de Annona muricata em condigdo
de casa de vegetagdo em 2017.

Primeiro instar

Trat. /Epoca 0 Dia 2 Dias 4 Dias 6 Dias 8Dias 10dias 12dias 14dias 16 dias 18 dias 20 dias 22 dias
Teste 4,00a 6,00a 6,00a 10,00a  10,00a 8,00a 2,00a 12,00a  10,00a 12,00a 14,00a 14,00a
Decis 52,00b  44,00bc  50,00b 44,00b  40,00b  38,00b 32,00b  28,00b  24,00b 16,00a 16,00ab 14,00a

Azamax 64,00c  60,00c 52,00b 46,00b  44,00bc 40,00bc 34,000 28,00b 24,000  18,00ab  16,00ab 14,00a

CLsoEXT 48,00b  50,00bc  52,00b 46,00b  42,00bc 40,00bc  36,00bc 30,00b 26,000 20,00ab  16,00ab 16,00a

CLsoMICRO 58,00bc  54,00bc  58,00b 52,000  52,00c  50,00c 46,00c  42,00c  34,00b  28,00bc  22,00ab 16,00a

CLgeEXT  100,00d 100,00d 100,00c 100,00c  96,00d  82,00d 70,00d 58,000  48,00c  36,00cd  26,00bc 18,00a

CL9MICRO 100,00d 100,00d 100,00c  100,00c 100,00d  94,00e 82,00e  70,00e  60,00d 44,00d 34,00c 24,00a
Terceiro Instar

Trat 0 Dia 2 Dias 4 Dias 6 Dias 8 Dias 10 dias 12 dias 14 dias 16 dias 18 dias 20 dias 22 dias

Testemunha  2,00a 4,00a 10,00a 8,00a 10,00a 8,00a 4,00a 10,00a 6,00a 12,00a 10,00a 12,00a

Decis 54,00b 52,00b  46,00b 40,00b  36,00b 32,00b 30,00b 26,000 20,00b  16,00ab 14,00a 12,00a
Azamax 56,000 54,000  50,00b  42,00b  38,00b  3800bc  32,00b 26,000 22,00b  18,00ab  16,00a  14,00a
CLsoEXT 58,00b 58,00b 50,00b  44,00b 38,00b 36,00bc  34,00b 26,00b 22,00b 18,00ab 14,00a 14,00a
CLsoMICRO  62,00b 62,00b 54,00b  48,00b  46,00bc 44,00c 38,00bc  32,00b  28,00bc 24,00b 18,00a 16,00ab
CLoEXT 98,00c  90,00c 86,00c  72,00bc 56,00c 56,00d 46,00c  44,00c  34,00c 26,00b 20,00a  18,00ab
CLy9MICRO 100,00c  96,00c 94,00c  82,00c  74,00d 64,00d 58,00d  56,00d  46,00d 38,00c 32,00b 26,00b

Médias seguidas da mesma letra, nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P 0,05);
CLsoEXT. e CLgoEXT = Concentracdo letal de extrato bruto que mata 50% e 99% dos individuos,
respectivamente; CLsoMICRO e CLggMICRO = Concentracéo letal de extrato microencapsulado que mata
50% e 99% dos individuos, respectivamente.

Fonte: (AUTOR, 2018).

O efeito residual para o 3° instar de P. xylostella nos dias 0, 2, e 6 demonstrou
que a maior mortalidade ocorreu com a CLegMICRO e néo diferiu da CLoEXT. Mas,
diferiu da CLsgMICRO para os dias 0, 2 e 4 e ndo diferiu no dia 6. A CLsgMICRO néo
diferiu da CLsoEXT, Azamax e Decis. A menor mortalidade entre os tratamentos ocorreu
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com uso do Decis, diferindo da testemunha que obteve um valor inferior (Figura 7) e
(Tabela 17).
Figura 7 - Efeito residual do extrato etanélico e do microencapsulado Annona muricata sobre

lagartas de Plutella xylostella em condi¢do de campo em 2017: A. 1° instar e B. 3° instar.
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Fonte:( AUTOR, 2018).

Os resultados para o 3° instar, nos 8, 12, 14, 16 e 18 dias demonstrou que a maior
mortalidade foi da CLy9MICRO, diferindo CL99EXT que demonstrou a segunda maior
mortalidade n&o diferiu da CLspMICRO e essa, ndo diferiu da CLsgEXT, Azamax e Decis.
A menor mortalidade ocorreu com o uso do Decis e da testemunha (Figura 7) e (Tabela

17). De acordo com dados coletados do efeito residual para o 3° instar aos 20 e 22
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dias, a maior mortalidade ocorreu para a CLegMICRO, diferindo da CL99EXT no dia 20
e ndo diferiu no dia 22. A CLgEXT néo diferiu da CLsoMICRO, CLsoEXT, Azamax,
Decis e testemunha nos dois dias avaliados (Figura 7) e (Tabela 17).

Os experimentos em casa de vegetacdo em 2017 mostraram diferencas
significativas entre os tratamentos para o 1° instar foram: Testemunha (F = 1.895; P <
0.0370), Decis (F =23.240; P < 0,0001), Azamax (F = 37.288; P < 0,0001), CLsoEXT (F
=20.714; P < 0,0001), CL5oMICRO (F = 26.186; P < 0,0001), CLooEXT (F = 125.243; P
< 0,0001) e CL99MICRO (F = 104.237; P < 0,0001). Ja para o 3° Foram: Testemunha (F
= 1.386; P <0.1744), Decis (F = 26.814; P < 0,0001), Azamax (F =28.046; P < 0,0001),
CLsoEXT (F = 32.240; P < 0,0001), CL5oMICRO (F = 32.378; P < 0,0001), CL9oEXT (F
= 96.901; P <0,0001) e CLegMICRO (F = 83.315; P < 0,0001).

De acordo com o teste de Tukey a 5% de probabilidade, pode-se concluir:

Para 0 Azamax no 1° instar no dia 0 houve uma maior mortalidade, ndo diferindo
estatisticamente do dia 2 e 4, esse Ultimo néo diferiu dos dias 6, 8 e 10. Esse ultimo ndo
diferiu do dia 12. Os dias 12, 14 e 16 foram intermediarios e ndo diferiram entre si. A
menor mortalidade ocorreu aos 22 dias, ndo diferindo dos dias 20, 18 e 16 (Tabela 18).

Para a CLsoEXT no 1° instar a maior mortalidade foi no dia 4, ndo diferindo dos
dias 2 e 0. Ao comparar as mortalidades para os dias 6, 8, 10 e 12, observa-se que néo
houve diferenca significativa entre si. Nao houve diferenca significativa para os dias 12,
14 e 16 que apresentaram valores intermediarios A menor mortalidade ocorreu aos 20
dias, ndo diferindo estatisticamente dos dias 22, 18 e 16 dias (Tabela 18).

Em relagdo a CLsoMICRO no 1° instar, a maior mortalidade ocorreu no dia 0 e 4,
ndo diferindo do dia 2, esse nao diferiu dos dias 6, 8, 10, 12 e 14. Com relacdo aos dias
14 e 16, os mesmos ndo diferiram estatisticamente. A menor mortalidade ocorreu aos 22
dias, ndo diferindo dos dias 20 e 18 que ndo diferiu do dia 16 (Tabela 18).

Paraa CLgoEXT. no 1° instar a maior mortalidade ocorreu nos dias 0, 2, 4 e 6, ndo
diferindo do dia 8. N&o houve diferenca significativa na mortalidade em 1° instares entre
os dias 10 e 12, esse ultimo n&o diferiu dos dias 14 e 16. A menor mortalidade ocorreu
no dia 22, ndo diferindo do dia 20, esse ultimo nédo diferiu do dia 18, que nao diferiu do
dia 16 (Tabela 18).
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Tabela 18 - médias dos dias/ produtos do efeito residual da mortalidade de lagartas de 1° e 3°
instar de Plutella xylostella com extrato etandlico e microencapsulado de Annona muricata em

condicdo em casa de vegetacdo em 2017.

Primeiro Instar
Dias/ Azamax CLsoExt. CLsoMicro CLgExt. CLgMicro Decis Testemunha
Produtos

0 64,00f 48,00fg 58,00e 100,009 100,00f 52,009 4,00a
2 60,00f 50,009 54,00de 100,009 100,00f 44,00efg 6,00a
4 52,00ef 52,009 58,00e 100,009 100,00f 50,00fg 6,00a
6 46,00de  46,00ef 52,00de 100,009 100,00f 44,00efg 10,00a
8 44,00de  42,00def 52,00de 96,009 100,00f 40,00def 10,00a

10 42,00de  40,00def 50,00de 82,00f 94,00ef 38,00def 8,00a
12 34,00cd 36,00cde  46,00cde 70,00ef 82,00de 32,00cde 2,00a
14 28,00bc  30,00bcd 42,00cd 58,00de 70,00cd 28,00bcd 12,00a
16 24,00abc  26,00abc 34,00bc 48,00cd 60,00c 24,00abc 10,00a

18 18,00ab  20,00ab 28,00ab 36,00bc 44,00b 16,00ab 12,00a
20 16,00ab 16,00a 22,00ab 26,00ab 34,00ab 16,00ab 14,00a
22 14,00a 20,00ab 16,00a 18,00a 24,00a 14,00a 14,00a

Terceiro instar
Dias/ Azamax CLsoExt. CLsoMicro CleExt. CLoMicro Decis Testemunha
Produtos

0 56,009 58,00f 62,009 98,00f 100,00h 54,00h 2,00a
2 54,00fg 58,00f 62,009 90,00f 96,00h 52,00gh 4,00a
4 50,00efg  50,00ef 54,00fg 86,00f 94,00gh  46,00fgh 10,0a
6 42,00def  44,00de 48,00ef 72,00e 82,00fg 40,00efg 10,0a
8 38,00cde  38,00cde 46,00ef 56,00d 74,00ef 36,00def 10,00a

10 38,00cde  36,00cd 44,00def 56,00d 64,00de  32,00cde 8,00a
12 32,00bcd 34,00bcd  38,00cde  46,00cd 58,00cd  30,00cde 4,00a
14 26,00abc  26,00abc  32,00bcd  44,00cd 56,00cd  26,00bcd 10,00a
16 22,00ab  22,00ab  28,00abc  34,00bc 46,00bc  20,00abc 6,00a

18 18,00a 18,00a 24,00ab 26,00ab 38,00ab 16,00ab 12,00a
20 16,00a 14,00a 18,00a 20,00a 32,00a 14,00ab 10,00a
22 14,00a 14,00a 16,00a 18,00a 26,00a 12,00a 12,00a

Médias seguidas da mesma letra, nas colunas, ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (P 0,05);
CLsoEXT. e CLgoEXT = Concentracdo letal de extrato bruto que mata 50% e 99% dos individuos,
respectivamente; CLsoMICRO e CLggMICRO = Concentracdo letal de extrato microencapsulado que mata
50% e 99% dos individuos, respectivamente.
Fonte: (AUTOR, 2018).

Para a CLggsMICRO o0 1° instar revelou a maior mortalidade ocorreu nos dias 0, 2,
4, 6 e 8 que apresentaram 100% de mortalidade, ndo diferindo do dia 10, que demonstrou
uma mortalidade de 94,00% e esse por sua vez ndo diferiu do dia 12, que obteve
mortalidade 82,00%. N&o ouve diferencas entre os dias 16 e 18. A menor mortalidade

ocorreu no dia 22, ndo diferindo do dia 20, que néo diferiu do dia 18 (Tabela 18).
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Para o Decis nol1° instar a maior mortalidade ocorreu no dia 0, ndo diferindo do
dia 2, 4 e 6, esse ultimo ndo diferindo do dia 8, 10 e 12. Esse tltimo n&o diferiu dos dias
14 e 16. A menor mortalidade ocorreu no dia 22, ndo diferindo dos dias 20, 18 e 16.
Para 0 1° instar a testemunha apresentou mortalidades semelhantes e os tratamentos nao
diferiram (Tabela 18).

De acordo com o teste de Tukey a 5% de probabilidade, pode-se concluir:

Para a Azamax no 3° instar, a maior mortalidade ocorreu aos 0 dias, ndo diferindo
estatisticamente dos dias 2 e 4, esse ultimo ndo diferindo estatisticamente dos dias 6, 8,
10, 12 e 14. A menor mortalidade ocorreu aos 22 dias, néo diferindo estatisticamente dos
dias 20, 18, 16 e 14 (Tabela 18).

Para a CLsoEXT no 3° instar a maior mortalidade ocorreu aos dias 0, 2 e 4, esse
ultimo néo diferindo dos dias 6, 8, 10 e 12. Para a CLsoEXT, a maior mortalidade ocorreu
aos 0 e 2 dias, ndo diferindo do dia 4, que ndo diferiu estatisticamente dos dias 6 e 8. A
menor mortalidade ocorreu aos 22 dias, nédo diferindo estatisticamente dos dias 20, 18, 16
e 14 (Tabela 18).

Para a CLsoMICRO no 3° instar a maior mortalidade ocorreu aos 0 e 2 dias, ndo
diferindo do dia 2. A menor mortalidade ocorreu no dia 22, ndo diferindo estatisticamente
dos dias 20, 18 e 16, esse ultimo n&o diferiu dos dias 14 e 12 (Tabela 18).

Para a CLo9EXT no 3° instar a maior mortalidade ocorreu no dia 0, ndo diferindo
estatisticamente para os dias 2 e 4, que apresentaram mortalidades de 98,00, 90,00 e
86,00%, respectivamente. O dia 6 obteve uma mortalidade intermediaria. Para os dias 8,
10, 12 e 14 n&o diferiram entre si. A menor mortalidade ocorreu no dia 22, ndo diferindo
do dia 20 e 18, esse ultimo ndo diferiu do dia 16 (Tabela 18).

Para a CLooMICRO no 3° instar a maior mortalidade ocorreu no dia 0 com
100,00% e néo diferindo para o dia 2 e 4 que apresentaram mortalidades de 96,00 e
94,00%, respectivamente. Esses por sua vez, ndo diferiram do dia 6, que n&o diferiu do
dia 8. J& o dia 8 ndo diferiu do dia 10. Entre os dias 10, 12 e 14 ndo apresentou diferenca
significativa. Como também, para os dias 12, 14, 16 ndo diferiram entre si. A menor
mortalidade ocorreu aos 22 dias, ndo diferindo dos dias 20 e 18 (Tabela 18).

Para o Decis 3° instar a maior mortalidade ocorreu no dia 0, néo diferindo para o
dia 2 e 4, esse ultimo ndo diferiu para os dias 6 e 8. A menor mortalidade ocorreu no dia
22, ndo diferindo dos dias 20, 18 e 16 (Tabela 18).

Para a testemunha no 3° instar os tratamentos ndo apresentaram diferenca

significativa.
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4.8 DISCUSSAO

Pesquisas que envolvem estudos de inseticidas oriundos de fontes naturais
recebem bastante atencdo, principalmente devido a algumas caracteristicas almejadas,
como a resisténcia a acdo das intempéries (DILL; PEREIRA; COSTA, 2012;
SCHLESENER et al. 2013; MACIEL et al., 2015). Quanto mais persistente for um
inseticida, maior serd o seu periodo residual, possibilitando o controle de pragas em um
maior intervalo de tempo, propiciando ao agricultor maxima flexibilidade na protecdo de
sua lavoura (EDWARDS, 1975). No presente estudo, foi observado que os tratamentos
que apresentaram maior persisténcia em semi-campo e campo, foram os produtos
provenientes de extratos da semente de A. muricata, esses se mostraram mais eficientes
quando comparados aos produtos comerciais Azamax e Decis, independentemente do ano
estudado.

O efeito toxico do extrato de semente de A. muricata sobre a P. xylostella e outros
artrépodes ja foram descritos por uma gama de pesquisadores, mostrando seu potencial
efeito inseticida (RODRIGUES et al. 2014; MACIEL et al., 2015; GOMES et al., 2016;
TRINDADE et al., 2018), no entanto, quanto ao estudo de persisténcia do extrato e do
microencapsulado apenas Gomes (2013), desenvolveu tal pesquisa, contudo, o autor s6
avaliou a persisténcia do produto durante o periodo de quatro dias, o que talvez nao seria
tempo suficiente de avaliacdo, diferentemente do presente estudo. De acordo com o autor,
aos quatro dias de avaliacdo o microencapsulado do extrato da semente de A. muricata
apresentou uma eficiéncia de 35% de mortalidade de P. xylostella, diferentemente dos
dados encontrados neste estudo, no qual, s6 foi possivel obter resultados proximos de
Gomes (2013) a partir do 14° dia para as condi¢des de casa de vegetacdo e campo do ano
2016 e ano 2017 a partir do 18° dia para o experimento de casa de vegetacdo e 10° dia
para o experimento em condicdo de campo. Embora tais resultados encontrados nos
diferentes estudos possam ser explicados devido a mudanca de ambiente e variagdes
ambientais existentes nos diferentes anos, como precipitacdo pluvial, temperatura e
radiacdo solar entre outros. Edwards (1975) descreve que a persisténcia de inseticidas é
influenciada por alguns fatores como: caracteristicas do produto, incluindo a sua

estabilidade, composto parental ou metabolitos, a sua volatilidade, solubilidade,
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formulacdo, método e local de aplicacdo e fatores ambientais, particularmente
temperatura, precipitacdo (e umidade) e circulacéo de ar (vento).

Possivelmente a CLgoMicro apresentou melhores resultados que o0s outros
tratamentos, devido a tecnologia do microencapsulamento, pois segundo 0s autores
Mattoso; Medeiros; Martin Neto (2005) e Perez-De-Luque; Rubiales (2009), a tecnologia
do microencapsulamento faz com que produtos naturais apresentem melhor estabilidade,
provocando uma liberacdo lenta do principio ativo, reduzindo problemas como a
fotodegradagdo. Outro fator observado foi quanto aos valores das CLsoMicro e
CLggMicro, que apresentaram concentracOes inferiores as CLsoExt e CLgogEXt, 1SS0 pode
ser explicado, devido ao microencapsulamento do principio ativo (acetogeninas), pois o
extrato bruto da semente de A muricata é composto basicamente por éleo, o que pode
dificultar sua cobertura durante sua aplicacdo. O microencapsumento atribui estabilidade
fisica a solucdo, facilitando sua aplicacdo e como consequéncia fazendo com que 0s
insetos tenham maior contato com o produto. Além disso, a microencapsulacdo pode
converter extratos liquidos em pd, que pode facilitar na manipulagéo e preparo da calda
de aplicacdo no campo (RIYAJAN; SAKDAPIPANICH, 2009).

O microencapsulado de maneira geral apresentou eficacia semelhante ao extrato
etandlico da semente de A. muricata, contudo proporcionou vantagem de atenuar o seu
efeito toxico ao meio ambiente, visto que o extrato esta encapsulado com materiais que
ndo sdo tdxicos, facilitando a aplicacdo do produto pelos agricultores de forma mais
segura, com menor risco de causar intoxicagdes. Assim como, possuir uma liberacédo
controlada e com igual toxicidade letal sobre a praga.

Gomes et al. (2016) também estudaram o efeito inseticida do microencapsulado
de extrato de A. muricata em larvas da tracas-das-cruciferas e obtiveram CLso e CLgg
estimadas em 258 e 3081 mg L%, respectivamente. Demonstrando eficiéncia do
microencapsulado na mortalidade dessa praga.

Recentemente, Maciel (2018), ao estudar o efeito do microencapsulamento da
semente de extrato hexanico de A. squamosa sobre o acaro Tetranychus urticae (Koch,
1836) (Acari: Tetranychidae) obteve CLsp e CLgg maiores para 0 extrato
microencapsulado quando comparada as CLs do extrato bruto de A. squamosa. Neste
estudo, a autora também avaliou o efeito residual do extrato da semente de A. squamosa
e seu microencapsulado, sendo observado efeito residual similar para o extrato bruto (dez

dias) e microencapsulado do extrato (nove dias), a autora justifica que tal resultado pode
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ter sofrido influenciado pelas condigdes externas, como ocorréncia das chuvas e a
fotodegradacéo.

Quando se compara a eficiéncia do microencapsulado com os produtos comerciais
Azamax e Decis nos diferentes anos e nos diferentes ambientes (Figura 1, 2 ano 2016 e
2017), observou-se uma constante no experimento em casa de vegetacdo, em termos de
mortalidade causada pelo microencapsulado até o sexto dia (ano 2016) e oitavo dia (ano
2017), diminuindo a eficiéncia do tratamento ap6s esse dia, mesmo assim ainda superior
aos demais produtos. Ja os produtos comercias diminuiram sua eficiéncia entre o terceiro
e quarto dia ap0s a aplicacdo, sendo que no decimo sexto dia (ano 2016) e vigésimo
segundo dia (ano 2017) tanto o microencapsulado quanto os produtos comercias perdem
seu efeito. Do mesmo modo que 0s experimentos em campo, 0 microencapsulado
apresentou mortalidade constante até o oitavo dia (ano 2016) para larvas de primeiro
instar, no entanto, tal comportamento ndo ocorreu com 0 experimento com larvas de
terceiro instar, pois a mortalidade nédo foi constante. No experimento de campo do ano 2
(2017) a mortalidade de larvas de primeiro e terceiro instar pelo microencapsulado se
manteve constante até o segundo dia, contudo, a eficiéncia decaiu mais rapida sobre as
larvas de terceiro instar.

A alta mortalidade em larvas de primeiro instar pode estar associada ao fato de
esse periodo ser um dos mais criticos na vida do inseto (SANCHEZ et al. 1999), momento
em que ele eclode do ovo e suas reservas energéticas estdo muito baixas e eles necessitam
obter rapidamente alimento para repor essas reservas (ROMOSER; STOFFOLANO,
1994), ao entrarem em contato com o microencapsulado morrem rapidamente.

No presente estudo, a tecnologia de microencapsulacdo do extrato etanélico da
semente de A. muricata ajuda a proteger o principio ativo e, além disso, pode reduzir a
contaminacdo do meio ambiente. Além disso, o extrato da semente de A. muricata € muito
oleoso o que dificulta a sua aplicacao de forma eficiente, mesmo utilizando espalhante ou

emulsificante, sendo que a solubilizacdo do microencapsulado é completa.
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49  CONCLUSAO
- O tratamento com a CLg9MICRO ¢ mais eficiente, pois apresenta mortalidades
superiores, tanto no 1° como no 3° instar, em todos os dias avaliados e em todos 0s

ambientes;

- O tratamento com a CLooEXT é o segundo mais eficiente, pois apresenta a

segunda maior mortalidade de lagartas de P.xylostella

- A CLsoMICRO é superior em relacdo a atividade inseticida sobre lagartas de P.

xylostella quando comparada aos produtos comerciais Azamax, Decis e para a CLsgEXT.
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