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RESUMO

O uso de produtos naturais (PN) como alternativas aos herbicidas convencionais
representa uma tendéncia crescente, motivada pela busca por estratégias mais
sustentaveis e pela redugao dos impactos associados aos agroquimicos sintéticos.
Neste trabalho, avaliou-se a associagdo entre dois PNs: acido pirolenhoso (AP),
oriundo da industria carvoeira, e o 6leo de Pinus (OP), além do adjuvante (TW80),
com objetivo de verificar caracteristicas fisico-quimicas e o potencial herbicida dessa
mistura. Em adic¢ao, o perfil quimico do 6leo essencial de pinus (OEP) e de um éleo
de Pinus (OP65), que foram utilizados nos testes, foram analisados via cromatografia
gasosa e espectrometria de massas (CG-EM). Dentre os componentes maijoritarios
do OP65, a-terpineol se apresentou mais abundante (40,33%), seguido de terpinoleno
(18,06%), silvestreno (9,44%) e o-cimeno (5,9%). Ja para o OEP, a-pineno 44,25%,
B-pineno 20,40%, &-3-careno 17,83% e limoneno (9,63%) foram encontrados em
maiores quantidades. Para as solugdes, estabeleceu-se a propor¢cao de 17% de
adjuvante para 83% de PN (considerando proporc¢ao de 1 AP :1 OP65) considerando
50 L de PN para 150 L de calda, para preparar seis doses (10, 25, 40, 55, 70 e 85%
v/v), que passaram por testes fisico-quimicos de densidade, viscosidade,
condutividade elétrica, tensao superficial e pH (esse ultimo medido semanalmente).
Para avaliacdo do potencial herbicida, foi utilizado agua destilada como controle
“solucéo 0%”, além do “controle adjuvante” com a menor dose de adjuvante utilizada
nas concentracdes (5,1 mL para 294,90 mL de agua destilada). Maior condutividade
elétrica observada na concentragdo 40% (v/v), maior viscosidade verificada nas
solugdes 85% (v/v). Comportamento do pH foi constante entre os dias e entre as
concentracdes, apresentando médias entre 2,83 a 3,16, gerando um perfil acido, o
que favorece a penetracio do bio-herbicida nas cuticulas foliares. Densidade diminuiu
com o0 aumento da concentragao, atingindo valores de 0,980 (g mL™"), mesmo padrao
observado para tensao superficial. As avaliagdes fitotoxicas seguiram o intervalo de
3,7, 14, 21 e 28 DAA, em espécies Bidens pilosa (picao preto) e Eragrostis plana
Nees (capim-annoni) em casa de vegetagcdo. Possivel observar efeito logo apds
aplicagao, ao 3 DAA, com maior dano, em ambas as espécies, ao 14 DAA. Nas
semanas seguintes as plantas de E. plana atingiram niveis altos de recuperacao,
enquanto, B. pilosa apresentaram 100% de controle nas concentragbes 55 € 70% (v/v)
e cerca de 56,25% na dose 85% (v/v) mostrando niveis de regeneragdo em algumas
plantas. Essa formulagdo pode ser considerada uma alternativa de bio-herbicida,
principalmente para B. pilosa. A partir desses resultados promissores, avaliagdes
complementares realizadas em ambientes menos controlados, como diretamente no
campo, podem auxiliar na comprovacao da eficiéncia do bio-herbicida.

Palavras-chave: produtos naturais; potencial herbicida; propriedades fisico-quimicas;
sustentabilidade.



ABSTRACT

The use of natural products (NPs) as alternatives to conventional herbicides
represents a growing trend, driven by the search for more sustainable strategies and
the reduction of impacts associated with synthetic agrochemicals. In this study, the
association between two NPs, pyroligneous acid (PA), derived from the charcoal
industry, and pine oil (PO), as well as an adjuvant (TW80), was evaluated in order to
assess the physicochemical characteristics and herbicidal potential of this mixture. In
addition, the chemical profiles of pine essential oil (EOP) and pine oil (PO65), used in
formulation tests, were analyzed by gas chromatography—mass spectrometry (GC—
MS). Among the major components of POG65, a-terpineol was the most abundant
(40,33%), followed by terpinolene (18,06%), sylvestrene (9,44%), and o-cymene
(5,9%). For EO, a-pinene (44,25%), B-pinene (20,40%), d-3-carene (17,83%), and
limonene (9.63%) were found in higher amounts. For the solutions, a proportion of 17%
adjuvant to 83% NP was established, considering a 1 PA:1 POG5 ratio, using 50 L of
NP in 150 L of spray solution to prepare six doses (10, 25, 40, 55, 70, and 85% v/v),
which were subjected to physicochemical tests of density, viscosity, electrical
conductivity, surface tension, and pH, the latter measured weekly. For evaluation of
herbicidal potential, distilled water was used as the control (“0% solution”), in addition
to an “adjuvant control” containing the lowest adjuvant dose used in the formulations
(5.1 mL in 294,90 mL of distilled water). The highest electrical conductivity was
observed at the 40% (v/v) concentration, while the highest viscosity occurred in the
85% (v/v) solutions. pH behavior was constant over time and across concentrations,
with mean values between 2,83 and 3,16, indicating an acidic profile, which favors
penetration of the bioherbicide through leaf cuticles. Density decreased with increasing
concentration, reaching values of 0.980 g mL™, following the same trend observed for
surface tension. Phytotoxicity evaluations were conducted at 3, 7, 14, 21, and 28 days
after application (DAA) in Bidens pilosa (spanish needle) and Eragrostis plana Nees
(south African lovegrass) under greenhouse conditions. Effects were observed shortly
after application, at 3 DAA, with greater damage to both species at 14 DAA. In
subsequent weeks, E. plana plants showed high recovery, whereas B. pilosa showed
100% control at the 55 and 70% (v/v) concentrations and approximately 56.25% at the
85% (v/v) dose, indicating regrowth in some plants. This formulation can be considered
a potential bioherbicide alternative, particularly for B. pilosa. Based on these promising
results, complementary evaluations conducted in less controlled environments, such
as directly in the field, may help confirm the efficiency of the bioherbicide.

Keywords: natural products; herbicidal potential; physicochemical properties;
sustainability.
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1 INTRODUGAO

A alelopatia € definida como a interacéo bioquimica entre plantas, na qual uma
pode exercer influéncia sobre o crescimento, desenvolvimento e germinagao de outra.
Essa influéncia pode ser positiva, negativa ou neutra, dependendo das substancias
liberadas pelas plantas e das condigdes ambientais (Kong et al., 2019). Em muitos
casos, a interferéncia negativa resulta em efeitos prejudiciais, afetando principalmente
plantas de interesse agricola.

Plantas invasoras, denominadas como daninhas, representam grande
impacto para o meio ambiente. Elas podem causar danos severos a biodiversidade,
ao competir com espécies nativas por recursos essenciais como agua, luz e
nutrientes. No Brasil, as espécies invasoras séo relacionadas como a segunda maior
causa de extingdo de espécies cultivadas de interesse econbmico, ficando atras
apenas da poluicao (Fulgéncio-Lima et al., 2021). Diante desse cenario, o controle
dessas plantas torna-se uma questao urgente, com o uso de agroquimicos sendo uma
das estratégias mais comuns para 0 manejo.

Entretanto, o uso indiscriminado de herbicidas convencionais tem gerado sérios
impactos a saude humana e ao meio ambiente. Segundo (Zhou; Li; Achal, 2025),
esses produtos estdo associados diretamente a doengas graves, como cancer,
diabetes, problemas respiratorios, neuroldgicos e reprodutivos. Estdo fortemente
atrelados a contaminacao de solos, lencéis freaticos e afetam a fauna e flora local,
tornando seu uso insustentavel a longo prazo (Agostini et al., 2020). A aplicagao
excessiva de defensivos agricolas ndo sé contribui para a degradagao do solo e a
poluicdo ambiental, mas também favorece o desenvolvimento da resisténcia das
plantas daninhas, tornando o manejo mais dificil e exigindo doses cada vez mais altas
de herbicidas (Motmainna et al., 2021).

Segundo Westwood et al., (2018), um caminho para resolver essas
problematicas esta ligado a descoberta e desenvolvimento de novos herbicidas
oriundos de produtos naturais, produtos de microrganismos ou de plantas, sabendo-
se que, apenas uma pequena fracdo desses recursos naturais ja foi avaliada quanto
a atividade herbicida. Dessa forma, certificar essas propriedades, se constitui em
futuro benéfico para a sustentabilidade da agricultura.

Neste contexto, o acido pirolenhoso (AP) surge como uma alternativa

promissora para o controle de plantas daninhas. Trata-se de um liquido aquoso de


https://www.zotero.org/google-docs/?vTHeNu
https://www.zotero.org/google-docs/?vTHeNu
https://www.zotero.org/google-docs/?vTHeNu
https://www.zotero.org/google-docs/?mUa1fJ
https://www.zotero.org/google-docs/?mUa1fJ
https://www.zotero.org/google-docs/?mUa1fJ
https://www.zotero.org/google-docs/?2on6y7
https://www.zotero.org/google-docs/?vFLw8x
https://www.zotero.org/google-docs/?vFLw8x
https://www.zotero.org/google-docs/?vFLw8x
https://www.zotero.org/google-docs/?AJ1gav
https://www.zotero.org/google-docs/?AJ1gav
https://www.zotero.org/google-docs/?AJ1gav

14

coloragao marrom-avermelhada, obtido por meio da pirdlise da madeira (Candido et
al., 2023). Comumente denominado acido pirolenhoso, vinagre de madeira ou licor
pirolenhoso, o AP é gerado pela condensagéo da fumaga resultante da carbonizagéo
da madeira, é constituido por uma variedade de substancias organicas, geradas
durante o processo. A quantidade e a variedade dessas substancias varia conforme o
tipo da matéria prima utilizada (Campos, 2018).

Seguindo a premissa da substituicdo de produtos sintéticos por alternativas
naturais, outra possibilidade sdo os compostos volateis (como 6leos essenciais e
outros produtos vegetais), que tém se destacado de forma promissora. Nos ultimos
anos, tem crescido o numero de pesquisas voltadas aos OEs e suas aplicagdes
biotecnoldgicas, incluindo o potencial fitotoxico, atividade que se refere a capacidade
de provocar alteracoes, lesbes e estresse nas plantas, como clorose, necrose,
reducéo do crescimento ou morte de tecidos. Quando aplicados no manejo de plantas
daninhas, podem atuar como herbicidas naturais. Nesta pesquisa, o foco sera nos
produtos obtidos a partir de plantas de Pinus: o éleo essencial de Pinus (OE) e o 6leo
de Pinus (OP), que apresentam perfis quimicos distintos em fun¢do dos diferentes
métodos de extragdo. Estudos atribuem tanto ao OE, quanto ao OP propriedades
antimicrobianas, inseticidas, fitotoxicas (Khaleel; Tabanca; Buchbauer, 2018; Ulukanli
et al., 2014) e herbicidas (Amri et al., 2017; Giepen; Neto; Kopke, 2014).

Nao foram encontrados na literatura relatos da associacédo do AP ao OP, e,
considerando a crescente busca por solugbes mais sustentaveis e menos agressivas
ao meio ambiente, essa jungao pode representar uma alternativa para o controle de
plantas invasoras. Dessa forma, este trabalho visa avaliar a utilizagao de diferentes
formulacbes de AP em associagdo ao 6leo de pinus 65% (OP65) com adjuvantes
(TW20, TW80 e o SP80), realizando analises de algumas propriedades fisico-
quimicas, bem como analises de fitotoxicidade das formulagdes. Além disso, para
elucidar as caracteristicas do OE de pinus, e do OP65, foi realizada a caracterizagao
quimica por meio de Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de Massas
(CG-EM).


https://www.zotero.org/google-docs/?oKtYCg
https://www.zotero.org/google-docs/?oKtYCg
https://www.zotero.org/google-docs/?oKtYCg
https://www.zotero.org/google-docs/?oKtYCg
https://www.zotero.org/google-docs/?kJU5na
https://www.zotero.org/google-docs/?fXU5Q5
https://www.zotero.org/google-docs/?fXU5Q5
https://www.zotero.org/google-docs/?fXU5Q5
https://www.zotero.org/google-docs/?fXU5Q5
https://www.zotero.org/google-docs/?8Gbiea
https://www.zotero.org/google-docs/?8Gbiea
https://www.zotero.org/google-docs/?8Gbiea
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2 OBJETIVOS

Avaliar o potencial fitotéxico e analisar as propriedades fisico-quimicas de
formulacgdes entre acido pirolenhoso e 6leo de pinus, visando sua aplicagédo como bio-

herbicida.

2.1 Objetivos especificos

e Analisar o perfil quimico das amostras de éleo essencial de Pinus e de 6leo de
Pinus 65%, por Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de Massas
(CG-EM);

e |dentificar a melhor formulagao da associacao entre 6leo essencial de Pinus
com acido pirolenhoso e adjuvantes, em relagao a solubilidade, e seleciona-las

para os demais testes;

e A partir da melhor formulagdo em relagdo a solubilidade e compatibilidade,
determinar a faixa de concentracdo das solucdes para os testes fisico-quimicos

e de potencial herbicida;

e Caracterizar as formulagbes entre acido pirolenhoso, 6leo de Pinus 65% e
adjuvantes, por meio das analises fisico-quimicas de pH, viscosidade,

densidade, tensao superficial e condutividade elétrica;

e Avaliar o comportamento da formulagcdo como bio-herbicida em plantas
daninhas: picao preto (Bidens pilosa L.) e capim-annoni (Eragrotis plana Nees)

em casa de vegetagao através de ensaio em pds — emergéncia.
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3 REFERENCIAL TEORICO
3.1 Produtos Naturais

Moléculas originadas de fontes naturais que dao origem a compostos bioativos
com ampla aplicabilidade em diferentes areas, sao classificadas como produtos
naturais. Esses compostos tém sido utilizados desde a antiguidade, diversos registros
histéricos demonstram que os seres humanos utilizavam extratos vegetais em
cosmeéticos, aditivos alimentares, suplementos para a saude, tingimento de tecidos e
de pele, entre outras aplicagdes, muitas dessas praticas continuam sendo utilizadas
até os dias atuais, mas adaptadas a niveis industriais (Zou; Tang; Li, 2025).

A quimica dos produtos naturais (QPN) tem como foco a obtengdo de
metabdlitos produzidos por organismos vivos e que podem apresentar principios
ativos importantes. Os avancos relacionados a QPN envolvem novos métodos de
extracao, isolamento, purificacdo e a identificagdo de compostos, e tém ajudado de
maneira significativa na descoberta de novos metabdlitos com propriedades biolégicas
(Sasidharan et al., 2010; Zhang; Lin; Ye, 2018).

As espécies vegetais em especial, produzem grande quantidade de compostos
organicos, os quais podem ser classificados como metabdlitos primarios e
secundarios (Borges; Amorim, 2020). Esses compostos sdo essenciais para a
manutencao da vida das plantas e se dividem em duas classes, os metabdlitos que
desempenham fungdes associadas ao crescimento, desenvolvimento, em todas as
funcdes estruturais e vitais das plantas, sdo pertencentes ao metabolismo primario.
Enquanto que os metabdlitos secundarios, também chamados de metabdlitos
especializados, desempenham fungdes especificas, atuando na defesa e na
sobrevivéncia contra fatores bidticos e abidticos, aos quais as plantas podem estar
sujeitas, como na defesa contra predadores, microrganismos patdégenos e radiagao
UV. Além disso, principalmente os metabdlitos secundarios volateis, os o6leos
essenciais, podem atuar na atragao de polinizadores.

O Brasil, por sua vasta biodiversidade, abriga milhares de espécies de plantas,
muitas das quais ainda nao foram catalogadas e estudadas de maneira aprofundada.
Essas plantas representam um enorme potencial para a descoberta de novos
principios ativos, com possibilidades para o desenvolvimento de novos farmacos, e
até defensivos agricolas, entre outros produtos que podem impulsionar a inovacao
quimica e tecnoldgica no pais (Filho, 2010).


https://www.zotero.org/google-docs/?5rqsdV
https://www.zotero.org/google-docs/?BVoMpR
https://www.zotero.org/google-docs/?BVoMpR
https://www.zotero.org/google-docs/?BVoMpR
https://www.zotero.org/google-docs/?BR6krf
https://www.zotero.org/google-docs/?jF1qAW
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O surgimento de novos ativos, derivados de produtos naturais e utilizados nas
formulacbées de herbicidas, propéem possiveis nhovos modos de agao, oferecendo
opgdes adicionais para manipular a seletividade dos herbicidas e criar estratégias
novas para o manejo de plantas daninhas (Westwood et al., 2018). Além disso, os
herbicidas naturais tendem a apresentar menor toxicidade e a se degradar mais
rapidamente que os sintéticos, reduzindo os impactos sobre o solo e a agua, e
contribuindo para a preservagédo do equilibrio do ecossistema e da biodiversidade
(Win; Park; Kuk, 2023).

E importante ressaltar que os produtos naturais ao ganharem destaque em
novas pesquisas, precisam também apresentar seguranga garantida na utilizacao,
principalmente em se tratando de toxicidade para os seres humanos, animais e
plantas, atrelado a possiveis efeitos de contaminacéo de solo, agua e ar.

Dessa forma, ha necessidade que o estudo da QPN seja multidisciplinar,
envolvendo uma gama de profissionais de diversas areas, quimica, biologia, farmacia,
agronomia, entre outras. Podendo dessa forma contemplar diferentes enfoques, como
por exemplo, as interagdes entre os produtos naturais estudados e o meio ambiente.

Entre essas interagcdes esta a alelopatia.

3.2 Alelopatia e os bioherbicidas

Alelopatia € um fendbmeno natural de interagdo quimica e ecoldgica que uma
planta exerce sobre outra de mesma espécie ou de espécie diferente, liberando
substancias no ambiente que influenciam a germinacdo, o crescimento, o
desenvolvimento e as propriedades fisioldgicas de plantas vizinhas. Hans Molisch, no
ano de 1937 estabeleceu o termo que deriva das palavras allelon, que significa “de
um para outro” e pathdés, que significa “sofrer”, referindo-se ao efeito de sofrimento ou
impacto entre dois organismos. Rice, em 1984 especificou o termo como: “todo efeito
direto ou indireto, maléfico ou benéfico que uma planta exerce sobre outra, pela
producao de substancias quimicas liberadas no ambiente”. A Sociedade Internacional
de Alelopatia (1996), ampliou o termo e denominou alelopatia como sendo, “todos os
processos que envolvem a produg¢ao de metabdlitos secundarios por plantas, algas e
microrganismos (virus, fungos e bactérias) os quais influenciam no crescimento e
desenvolvimento de plantas”.

As substancias liberadas pelas plantas sdo denominadas aleloquimicos, séo

moléculas oriundas do metabolismo secundario, contribuem, entre outros fatores, na


https://www.zotero.org/google-docs/?cLS1Pj
https://www.zotero.org/google-docs/?cLS1Pj
https://www.zotero.org/google-docs/?cLS1Pj
https://www.zotero.org/google-docs/?z486SF
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defesa contra predadores, atracdo de polinizadores e adaptacdo ao estresse
ambiental, além de diminuir a competicdo com outras plantas por luz, agua e
nutrientes do solo. Os efeitos alelopaticos podem ter agao fitotdxica na planta, ou seja
apresentar carater inibitorio (impedir a germinagdo e crescimento) ou estimulatorio,
onde o efeito induz o crescimento e germinagédo (Rugare; Pieterse; Mabasa, 2021).
Dentre as influéncias inibitérias destacam-se o controle de ervas daninhas, protegao
natural contra pragas e patdégenos. Ja os efeitos negativos sdo autotoxicidade e
possiveis doengas do solo, provenientes do acumulo de compostos (Garcia-Romeral
etal., 2024).

As espécies vegetais apresentam diferentes concentracbes de compostos
alelopaticos, que variam em quantidade e qualidade. Esses compostos séao
encontrados em diversas partes da planta, como folhas, flores, frutos, raizes, rizomas,
caules e sementes. Sao liberados para o ambiente de diferentes formas, tanto pelo
solo quanto pelo ar, através de processos como volatilizagdo, lixiviagao,
decomposicdo de residuos e exsudagdo radicular (Belz, 2007). Essas formas de
liberagdo permitem que as plantas influenciam o crescimento e o desenvolvimento de
outras espécies ao seu redor, afetando a dindmica das comunidades.

Um dos principais fatores que causam grandes perdas nas producdes
agricolas, tanto no Brasil quanto no mundo, € a presenga constante de plantas
daninhas, que se proliferam rapidamente dentro das plantacbes e provocam uma
queda significativa na produtividade das culturas de interesse. Entre os métodos de
erradicagao e controle, o uso de agroquimicos sintéticos, ainda se enquadra como a
estratégia mais utilizada desde a década de 1940, e acompanhando o
desenvolvimento da agricultura e o aumento na demanda de produgao de alimentos,
em fungdo do aumento da populagao mundial, foram sendo cada vez mais difundidos
(Ofosu et al., 2023). Dados da Food and Agriculture Organization of the United Nations
(FAO, 2022), indicam que o uso de pesticidas aumentou em aproximadamente 50%
na década de 2020 em comparagdo com a década de 1990. Ainda segundo
estimativas da FAOSTAT (FAO, 2026), o uso de herbicidas no Brasil foi de
aproximadamente 492 mil toneladas no ano de 2023.

Sao considerados como obstaculo quando se trata de sustentabilidade na
agricultura (Perveen et al., 2019). Seu uso de forma descontrolada, contribui
significativamente para a degradagéao do solo, poluigdo de cursos de agua, e causa

efeitos negativos em organismos e plantas nao-alvo, bem como, efeitos danosos para


https://www.zotero.org/google-docs/?U9L4s5
https://www.zotero.org/google-docs/?1eiqjM
https://www.zotero.org/google-docs/?1eiqjM
https://www.zotero.org/google-docs/?1eiqjM
https://www.zotero.org/google-docs/?1eiqjM
https://www.zotero.org/google-docs/?Trp1DM
https://www.zotero.org/google-docs/?hUd55g
https://www.zotero.org/google-docs/?hUd55g
https://www.zotero.org/google-docs/?hUd55g
https://www.zotero.org/google-docs/?SM3ACx
https://www.zotero.org/google-docs/?SM3ACx
https://www.zotero.org/google-docs/?SM3ACx
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a saude humana, como céancer, diabetes, problemas respiratérios, neurologicos,
reprodutivos, nos olhos e figado (Zhou; Li; Achal, 2025), comprometendo
significativamente a crescente busca por sustentabilidade na agricultura moderna
(Duque et al., 2024). Outra consequéncia alarmante do uso indiscriminado de
agroquimicos € o impacto direto na resisténcia de plantas daninhas, que se tornam
cada vez mais dificeis de erradicagao (Gaines et al., 2020; Soltys et al., 2013).

Dessa forma, a alelopatia pode se tornar uma aliada importante no
enfrentamento de problemas relacionados a sustentabilidade e a resisténcia aos
herbicidas, que, devido as propriedades fitotoxicas dos aleloquimicos, apresentam
solugdes eficazes no controle de plantas daninhas, sendo mais seguras para o meio
ambiente. Compostos com essas propriedades, podem ser nomeados: bio-herbicidas.
S&o produtos naturais originados a partir de organismos vivos e de seus metabdlitos
secundarios, que apresentam como finalidade, controlar o crescimento de plantas
indesejadas, causando ao mesmo tempo, menor dano possivel ao meio ambiente
(Scavo; Mauromicale, 2021).

O aumento na demanda e o interesse da populagdo em favor da agricultura
organica, estimulam a busca por solugdes para o controle de plantas daninhas que
atendam esses requisitos, e, se a formulagao do bio-herbicida apresentar eficacia, ser
economicamente viavel, e segura para o uso, podera se tornar um produto usual e
possivelmente comercial (Duke et al., 2022). Além disso, o bio-herbicida podera ser
misturado a adjuvantes, substancias que auxiliam na solubilidade dos aleloquimicos
de interesse, possibilitando a esses compostos acdo mais eficaz, interferindo na
espalhabilidade, no peso da gota, e na absorcdo da planta pela cuticula foliar,
tornando a aplicagdo mais segura e eficiente. Os adjuvantes sdo frequentemente
usados em herbicidas pds-emergentes, aqueles que sdo aplicados apods o
crescimento das plantas daninhas (Tse-Seng et al., 2022).

Entre as plantas daninhas pode-se destacar as que estao presentes no Sul do
Brasil, como a Bidens pilosa, conhecida popularmente como picao preto, e Eragrostis
plana Nees, comumente chamada de capim-annoni, que competem na busca por
nutrientes, agua, luz solar e espaco fisico com culturas de soja, milho, feijao e trigo,

causando danos severos a essas culturas.
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3.2.1 Caracteristicas de Bidens pilosa (picao preto)

Bidens pilosa, erva daninha pertencente a familia Asteraceae, € uma planta
anual, originaria da América do Sul, recorrente em regides tropicais e temperadas,
atualmente esta distribuida mundialmente (Figura 1). Presente em todo territorio
brasileiro, ocorrendo em maiores quantidades nas regides sul, sudeste e centro-oeste.
E também conhecida como pic&o preto, carrapicho de agulha e carrapicho de duas
pontas no Brasil, e do inglés Spanish needles (agulhas espanholas). Seu nome deriva
das palavras “bis”, no sentido de duplo ou dois, “dens” que significa dente, se referindo
as farpas que se localizam na ponta de cada uma das plantas, e pilosa, devido a

caracteristica de pelos (Xuan; Khanh, 2016).

Figura 1 - Planta de Bidens pilosa.

Fonte: Embrapa (2023).

Segundo autores, as caracteristicas das sementes permitem que sejam
amplamente dispersas pelo vento, sem contar que aderem facilmente a roupas e em
pelos de animais, aumentando e facilitando a sua disseminacéao, além disso, pode ser
dispersada por meio de ar e agua. Se propaga em forma de sementes, sendo apenas
uma planta capaz de produzir de 3000 a 6000 sementes. O ciclo de reproducéo é
curto e rapido chegando a produzir de 3 a 4 geragdes por ano (Bartolome; Villasefor;
Yang, 2013; Xuan; Khanh, 2016).

A temperatura ideal de germinacao varia entre 15 e 40 °C, e as primeiras
plantas germinadas podem ocorrer de 3 a 4 dias da semeadura. Por sua rapida
germinagdo e grande quantidade de sementes, sua presenga invadiu
consideravelmente culturas de interesse, acarretando problemas de queda de
producao e competicao, influenciando principalmente na produgao de alimentos.


https://www.zotero.org/google-docs/?jLprG9
https://www.zotero.org/google-docs/?qPAMFD
https://www.zotero.org/google-docs/?qPAMFD
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Atinge altura entre 50 e 150 cm, € uma planta perene e ereta, possui, depois
de desenvolvida, flores brancas ou amarelas e aquénios (sementes) pretos, longos e
estreitos, com nervuras. Sua presenca é mais favorecida em ocorréncia de sol pleno
e solo moderadamente seco (Bartolome; Villasefior; Yang, 2013). Ao invadir plantagéo
de culturas pode promover alta extragdo de nutrientes, sendo capaz de acumular
taxas altas de nitrogénio, fosforo e micronutrientes, aumentando a competigdo com a
planta cultivada, diminuindo comparativamente a produgéo (Santos, J. B.; Cury, 2011)

Apesar do fator de infestac&o ser negativo, diversos autores atribuem ao picao
preto, propriedades medicinais, por meio da planta inteira ou do cha realizado de suas
folnas. Foram observados potenciais anti-inflamatérios, antioxidantes, atividade
antibacteriana, antifungica, antimalarica, antidiabética, bem como, reducdo de
hipertensdo e hipoglicemia, observados por Bartolome; Villasefior e Yang (2013).
Dentre os compostos atribuidos a esses potenciais podem ser observados em maior
quantidade, as classes: poliacetilenos, flavonoides, acidos fendlicos e terpenos (Xuan;
Khanh, 2016).

3.2.2 Caracteristicas de Eragrostis plana Nees (capim-annoni)

Eragrostis plana Nees, também conhecido como capim-annoni pertence a
familia Poaceae. Tem como centro de origem a Africa do sul, denominada de South
African lovegrass, a espécie foi introduzida no Brasil na década de 1950 (Fiorenza et
al., 2016). Tornou-se dominante e invasora na regido sul do Brasil, especialmente no
estado do Rio Grande do Sul, favorecida pelas caracteristicas do bioma Pampa
(Figura 2). E considerada a invasora mais agressiva e de mais dificil controle entre as
forrageiras naturais. Introduzida inicialmente com o objetivo de servir como alimento
para o gado, acabou se tornando uma planta contaminante, espalhando-se
rapidamente por areas de pastagem. Seu uso foi posteriormente descartado devido a
baixa palatabilidade e aceitagao pelos animais, ao reduzido valor nutricional e teores
de proteina (Baggio et al., 2018), além do elevado teor de fibras, que acelera o
desgaste dentario, compromete o desempenho alimentar e consequentemente, reduz

0 ganho de peso dos animais.
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Figura 2 - Infestacao de E. plana em area de producao de forragem.

Fonte: EPAGRI (2018).

Como outras espécies de plantas daninhas, possui atributos tais como: alta
capacidade de propagacéo, devido as suas pequenas sementes, rapido crescimento,
altas taxas de germinacdo, longa fase reprodutiva, presenca de alelopatia e
persistente banco de sementes do solo, suas sementes podem permanecer na
superficie por até trés anos e em profundidades por até vinte anos (Fiorenza et al.,
2016; Reis; de Oliveira, 1978; Zabala-Pardo; Lamego, 2024).

Segundo Bittencourt et al., (2017), as sementes dessa espécie apresentam
maiores taxas de germinacdo em temperaturas de 20 a 35 °C, na presenca de luz,
sdo gramineas perenes e podem atingir alturas entre 45-100 cm. Possuem melhor
adaptacdo em solos secos, pobres e degradados, essas condi¢gdes estressantes de
limitagao de recurso favorecem o crescimento dessa planta e aumenta o processo de
invasao e competicao por recursos fundamentais com plantas cultivadas de interesse
comercial, demonstrando a necessidade de métodos alternativos para o controle
(Zabala-Pardo; Lamego, 2024).

Suas caracteristicas alelopaticas vém sendo cada vez mais abordadas na
literatura, Favaretto et al.,(2015), foram os primeiros a observar efeitos alelopaticos
em E. plana, atribuidos principalmente a presengca de compostos fendlicos e
alcaloides. Hendges et al., (2020), verificaram forte atividade fitotoxica sobre
germinagao e crescimento de Ipomoea grandifolia e Euphorbia heterophylla, a partir
dos extratos das raizes de E. plana, obtendo resultados mais eficazes que o herbicida
glifosato. Os mesmos autores submeteram os extratos obtidos a processos de

purificagdo cromatografica e identificaram cinco novos diterpenos do tipo neocassano,
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a esses foram atribuidos potenciais fitotoxicos. Outros autores constataram que
extratos brutos de E. plana afetaram o desenvolvimento da radicula e parte aérea e
no crescimento total das espécies cultivadas de alfafa (Medicago sativa) e trigo
(Triticum aestivum), identificaram nas amostras dos extratos, nove compostos
fendlicos sendo eles: acido cafeico, acido cumarico, acido ferulico, acido galico, acido

vanilico, catequina, epicatequina, resveratrol e rutina (Bittencourt et al., (2018).

3.3 Acido Pirolenhoso

O acido pirolenhoso (AP) é um coproduto gerado durante a produgéo de carvao
vegetal, proveniente do processo de pirélise da madeira. O termo deriva das palavras
“pirdlise” e “lignina”. Também é denominado como vinagre de madeira, fumaga liquida,
Oleo bioldgico, dleo liquido, liquido pirolenhoso, oleo de pirdlise, liquido de madeira e
destilado de madeira (Bridgwater, 2003). No Brasil a producdo de carvao vegetal
chegou a marca de 6,7 milhdes de toneladas no ano de 2023, recebendo destaque
como um dos maiores produtores em nivel mundial (IBA, 2023).

A pirdlise € um processo térmico de carbonizagdo da madeira, como a do
eucalipto (Eucalyptus grandis). No processo ocorre a decomposi¢cdo térmica da
celulose, hemicelulose e lignina em carvao, alcatrao, gases nao condensaveis (muitos
dos quais sao toxicos para o meio ambiente) e o AP (Theapparat; Chandumpai;
Faroongsarng, 2018). Segundo Cantini et al., (2024), os compostos do AP estado
relacionados diretamente a espécie vegetal utilizada, e a temperatura de carbonizagao
da biomassa vegetal. Outros compostos sao gerados também, pela degradacao
térmica, durante o processo de decantacdo e/ou tempo de armazenamento do
produto. Theapparat; Chandumpai; Faroongsarng, (2018) apontam ainda que o AP é
constituido majoritariamente por agua, compostos fendlicos, acido acético,
formaldeido, metanol e hidrocarbonetos aromaticos policiclicos (HAPs).

A industria carvoeira é capaz de produzir duas fragdes distintas do AP, a bruta,
que é coletada durante a queima da madeira e recolhida logo em seguida, e a
decantada, que deriva da fracao bruta coletada e armazenada por determinado tempo
(em torno de 6 meses), sendo que, cada fragdo pode conter variedades distintas de
compostos. Ainda é possivel obter uma terceira fragdo em laboratério, a destilada,
obtida a partir da destilacdo da fragao decantada. As fragdes estao representadas na

Figura 3, sao representadas respectivamente a fracdo bruta, decantada e destilada.
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Figura 3 - Fragoes de AP: Bruto, decantado e destilado, respectivamente.

: v

Fonte: Pesenti (2021).

Os gases liberados durante a produgao de carvao contribuem para a poluigao
atmosférica, e, por isso, o beneficiamento do processo torna-se fundamental, pois
permite reduzir essas emissdes ao condensar e coletar os compostos para outros fins.
Este ponto importante foi abordado recentemente na COP 30, realizada em Belém
(PA) no ano de 2025, onde foi reconhecido, por meio de documento publicado, que
abordar a descarbonizagao industrial € um desafio global, destacando a importancia
das inovagbes locais e da busca por caminhos tecnoldgicos especificos de cada
regido e pais, que, embora nao sejam universalmente escalaveis, constituem
elementos essenciais para a transformacao industrial em escala global.

Além disso outro documento redigido na COP 30, que trata da Coalizao Aberta,
onde um grupo de paises firmam parceria para cooperar, aborda diretamente a
proposta de criacdo e fortalecimento de mercados de carbono regulados, mecanismos
que sdao comprovadamente eficazes e auxiliam a reducado de emissado de gases, de
modo que, ao estabelecer incentivos econdmicos, regulatérios e institucionais visando
a reducdo, o documento contribui para estruturar as condicbes necessarias a
transigdo para economias de baixo carbono, de forma eficiente, justa e em escala
global. Ou seja, o documento sugere que favorecer a descarbonizacado é dever das
governangas dos paises e deve ser incentivado em empresas de pequeno e grande
porte. Dessa forma, a coleta e a reutilizagcdo do coproduto da industria carvoeira nao
apenas agrega valor econémico, fortalecendo a economia circular, como também,

ajuda a minimizar os impactos ambientais e favorecer a remodelagao industrial global.

3.3.1 Obtencao e aplicacdes

A queima da madeira é realizada em fornos de alta resisténcia térmica,
garantindo que a carbonizagao ocorra de forma eficiente. A temperatura de coleta do
AP deve ser cuidadosamente controlada: se os vapores forem retirados a uma
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temperatura superior a 150 °C, podem ser formados compostos toxicos (Campos,
2018). Por outro lado, a temperatura de coleta deve ficar na faixa ideal de 120 a 130
°C, pois temperaturas abaixo disso favorecem a condensacgdo do vapor de agua
residual, diluindo o extrato e comprometendo sua qualidade.

A fumaca é coletada através de um tubo de aco inoxidavel ou cano de PVC
alocados nos topos de cada forno, como observado na Figura 4. A diferencga entre a
temperatura da fumaca e do cano faz com que ocorra a condensacgao e a formagao
do AP. O mesmo deve apresentar coloragao limpida, castanho claro amarelado ou
avermelhado. Possui formulagdo complexa, podendo conter mais de 200 compostos
sendo eles os acidos férmico, acético, propidnico e valérico, os alcoois como o
metanol, butanol e amilico, também compostos fendlicos, aldeidos, cetonas, furanos,
piranos, bem como derivados de guaiacais e siringois (Souza et al., 2018).

O processo de coleta do AP em uma carvoaria, evidenciando as condi¢des

utilizadas nessa atividade, esta representado na Figura 4.

Figura 4 - Coleta do AP em Carvoaria Citromax®.

Fonte: Pesenti (2021).

Ap0s a coleta e obtengao do AP bruto, é necessario que o mesmo fique alocado
em local ventilado por periodo de no minimo seis meses, a fim de estabilizar as
reacdes de polimerizagcdo e decantagao das particulas soélidas, o que resulta na
formacao de alcatrdo na parte inferior, 6leo leve na superior e AP (parte intermediaria),
translucido, aquoso e condensado (Ofoe et al., 2022). Ao final desse periodo de
decantacéo, € possivel separar o alcatrdo indesejado, e permanecer somente com o

AP decantado. As demais caracteristicas observadas apds esse periodo sao
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percebidas atraveés da coloragao variando de amarelo ou marrom claro avermelhado
e limpido, pH deve estar entre 1,5 e 3,7, e a densidade (a 20 °C) ser maior que 1,005
g mL-' (Candido et al., 2023).

Uma das principais aplicagdes do AP é na agricultura, sendo que o Ministério
da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA) aprovou seu uso como agente
complexante, acidificante e aditivo estabilizante em fertilizantes liquidos e
biofertilizantes. Apesar disso, sua maior atribuicdo esta no manejo e controle de
pragas e plantas indesejadas, em raz&o de seu potencial fitotéxico, podendo atuar
como inseticida e herbicida. Além dessas fungdes, o AP ja foi avaliado como agente
antimicrobiano (Lee et al., 2011; Souza et al., 2018) e antifungico (Suresh et al., 2019).

No que se refere a agao antimicrobiana, especialmente contra microrganismos
de relevancia para a industria de alimentos e que sdo associados a infecgdes
alimentares e cutaneas, Souza et al., (2019) apontam que a fumaca liquida derivada
do AP apresenta capacidade de inibir o crescimento microbiano de espécies como:
Salmonella enteritidis, Escherichia coli, Staphylococcus aureus, Pseudomonas
aeruginosa, Aeromonas hydrophila e Aspergillus niger. Lee et al., (2011), indicam que
as propriedades antimicrobianas estido atreladas diretamente a presenga de
compostos fendlicos e acidos organicos, tornando-o uma alternativa promissora no
controle de patdogenos em alimentos e em outros ambientes. Propriedades
antifungicas e antimicrobianas também foram observadas em bioensaios conduzidos
in vitro em cepas de Trametes versicolor, Aspergillus niger e Aspergillus fumigatus
(Suresh et al., 2019).

A utilizagao do AP deve ser realizada em propor¢des adequadas, uma vez que
seus compostos bioativos também podem exercer efeitos benéficos, promovendo o
crescimento e a qualidade das plantas cultivadas, ao invés de atuarem de forma
inibitéria (Grewal; Abbey; Gunupuru, 2018). Ou seja, seu uso em baixas
concentragcdes pode estimular a produgao agricola. Como observado por Ofoe et al,
(2022) que, ao testar AP em doses de 0,25%, 0,5%, 1% e 2% em condi¢cdes de casa
de vegetacgao, verificaram que o tomateiro apresentou aumento no numero de frutos
e melhor produtividade, principalmente na concentracdo 0,5%. Na dose 0,25% foi
possivel observar aumento na composi¢ao elementar dos frutos, ou seja, acréscimo
nos macros e micronutrientes. Na maior concentragcdo (2%), houve redugao
significativa do crescimento e produtividade das plantas, por outro lado, observou-se

aumento no teor de Brix do suco do fruto, bem como, aumento da condutividade
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elétrica, sdélidos totais dissolvidos e dos teores de fendlicos totais e flavonoides,
indicando que pode ser considerado estressante para os frutos, ao passo que
melhorou a qualidade nutricional.

Outra pesquisa que evidencia a acao fertilizante do AP, refletindo diretamente
na produtividade, foi observado no cultivo de uvas destinadas a produgao de vinho,
onde a aplicacéo de 4% de AP ndo apenas aumentou o peso dos frutos frescos, como
também elevou os teores de carotenoides, compostos fendlicos totais e flavonoides,
indicando que, em baixas concentragbes, o AP exerce um efeito estimulatério
(Nutsukpo et al., 2024). Além dos citados, autores apontam aumento significativo da
produtividade de culturas de arroz (Oryza sativa), soja (Glycine max), sorgo (Sorghum
bicolor) e batata doce (Ipomoea batatas) (Grewal; Abbey; Gunupuru, 2018; Travero;
Mihara, 2016).

Como pesticida, pode potencializar a eficacia dos produtos convencionais,
favorecendo a permeabilidade dos agroquimicos nos tecidos foliares e contribuindo
para o controle da proliferagdo de fungos, insetos e plantas. Além disso, as
caracteristicas observadas a partir da sua atribuicdo como bio-herbicida, estdo
atreladas a reducgéo do crescimento e germinagao de plantas indesejadas, podendo
ser utilizado sozinho, em diferentes concentragdes, ou associado a adjuvantes ou aos
herbicidas convencionais. Zeferino; Lima; Vieira, (2018) testaram diferentes doses de
AP juntamente com diferentes doses do herbicida Oxifluorfen, em Urochloa
decumbens, B. pilosa e Aramanthus viridis, onde foi possivel observar a inibicdo da
germinacgao das trés espécies de plantas daninhas, nas concentragées de meia dose
do herbicida + AP, ou AP 100%.

Outro teste utilizando AP em espécie de planta daninha foi realizado por Silvia
et al., (2020), que avaliaram a inibicdo da germinagdo e emergéncia de Leucaena
leucocephala em concentragdes de 0,4; 0,8; 1,2 e 1,6%, também em condi¢cbes de
casa de vegetagao. Foi possivel observar redugao na porcentagem e na velocidade
de germinagdo mesmo quando a planta daninha foi exposta as concentragdes mais
baixas, os autores destacam que isso ocorreu devido a presencga de acido acético,
furfural e metanol na composig¢ao do AP.

lacomino et al., (2024) realizaram diversos testes com AP oriundo da queima
de residuos de poda de pomares, dentre eles, analisaram o perfil quimico, através de
CG-MS, seu potencial bioativo em casa de vegetagdo com cultura de morango e

bioensaios a fim de avaliar a fitotoxicidade em Eruca sativa, Lactuca sativa, Lens
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culinaryis, Lolium multiflorum e Solanum lycopersicum. Em resumo, o AP apresentou
propriedades acidas com pH de 3,2 e condutividade elétrica de 1389,10 uS cm .
Dentre os compostos verificados, observou-se maiores concentracées de compostos
fendlicos, acido acético e hidrocarbonetos. A partir do extrato com diclorometano foi
possivel observar derivados fendlicos (guaiacol, siringol, eugenol, catecol), acidos
graxos (acidos oléico, estearico e palmitico), polialcoois (glicerol) e derivados de
pirimidina (2,5-dimetil-4-pirimidinamina). Doses de 1%, 5%, 10% e o controle (agua)
foram aplicadas em plantagcdo de morango, observou-se diferenga significativa na
producédo entre as plantas tratadas com as concentragées mais altas (5 e 10%),
reducao observada no peso fresco de folhas, frutos, caule e raizes.

Esses mesmos autores ao realizarem bioensaio em placas de petri, utilizando
as porcentagens de 0,01%, 0,1%, 1%, 10%, 100% e controle (dgua destilada),
observaram que, nas concentragbes mais baixas houve crescimento de todas as
espécies das plantas analisadas (E. sativa, L. sativa, L. culinaryis, L. multiflorum e S.
lycopersicum). Por outro lado, a partir de 10% observou-se queda e inibicdo, sendo
completa em 100%. Esses resultados apresentam fundamentos importantes,
evidenciando que em baixas concentragdes o AP atua bioestimulando as espécies e
em altas concentragdes, causa inibicdo. Vale ainda ressaltar que nesse ultimo teste,
o salto das concentracgdes foi muito discrepante, sendo coerente organizar um menor
intervalo entre as concentracoes.

Chu et al., (2022) avaliaram impacto de AP na germinacdo e em plantas
emergidas em placa de petri nas concentracoes de 0%, 0,05%, 0,1%, 0,25%, 0,5%,
1%, 5% ou 10% em espécies alvo: erva-cidreira (L. cardiaca), caruru-de-espinho (A.
retroflexus), picao-preto (B. pilosa) e festuca alta (F. arundinacea). Mesmo em baixas
concentragbes, observou-se efeito inibitério sobre a germinagdo. A partir de 5%,
ocorreu inibicdo completa em todas as espécies avaliadas. No entanto, A. retroflexus
mostrou-se mais suscetivel, pois tais efeitos ja foram evidenciados na concentragao
de 1%. Nas plantas recém emergidas, o aumento da concentragdo aumentou
consecutivamente a taxa de mortalidade em todas as espécies, os autores ainda
ressaltam que nenhuma planta sobreviveu na concentragdo de 10%. O volume de
pulverizagao do bio-herbicida foi avaliado em erva-cidreira (L. cardiaca), picao-preto
(B. pilosa) e festuca alta (F. arundinacea), autores afirmam que ao aumentar-se a taxa

de aplicacédo, houve aumento do controle das plantas alvo.
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Além disso, Pesenti (2021) avaliou a germinacao de B. pilosa e E. plana Nees
em ambiente controlado, utilizando placas de petri e concentragdes de 25, 50, 75 e
100%. Para E. plana Nees, observou-se inibigdo da germinagédo e morte das sementes
em todas as concentragdes, sendo a maior porcentagem (97,5%) registrada na dose
de 100%. Ja para B. pilosa, a maior redugdo na germinagao, bem como a maior taxa
de mortalidade, ocorreu na concentragao de 25%. Esse estudo é, um dos poucos a
avaliar concentracdes elevadas do bio-herbicida.

Vale ressaltar que a maioria dos estudos encontrados na literatura sao
realizados com plantas daninhas em ambientes controlados em placas de petri, onde
as sementes permanecem em contato direto com a solugao herbicida desde o inicio,
€ notdrio que a fitotoxicidade manifesta-se de forma mais evidente. Observou-se por
meio de ensaios em campo que as doses aplicadas devem apresentar concentracdes
mais altas, acima dos 10%.

A eficacia do AP esta diretamente atrelada ao modo e frequéncia de aplicacao,
concentracao e a espécie de planta-alvo. Apds a analise dos relatos encontrados na
literatura, observa-se que o AP pode ser utilizado sozinho, com variacdo de
concentragcdes, ou em associagdo a adjuvantes ou herbicidas convencionais. No
entanto, sdo escassas as referéncias sobre a utilizagdo do AP em combinagdo com
outros produtos naturais, como 6leos essenciais, 0 que torna necessario investigar se
essas possiveis associagdes podem potencializar a atividade biolégica do AP como

herbicida, além de melhorar suas propriedades fisico-quimicas.

3.4 Caracteristicas dos 6leos oriundos de Pinus

O género Pinus, pertencente a familia Pinaceae, compreende mais de 100
espécies que estdo catalogadas no site Flora do Brasil (2025), sendo algumas delas
P. cembra L., P. longifélia, P. pinaster, P. sylvestris L., P. ponderosa, P. resinosa, P.
strobus, e P. taeda e P. elliottii, que sdo as espécies mais comumente encontradas no
Brasil. Na Figura 5 pode-se observar uma plantagao de P. taeda que se desenvolve
melhor em partes serranas dos estados Santa Catarina, Parana e Rio Grande do Sul
(Aguiar; Sousa; Shimizu, 2014).
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Figura 5 - Plantagao de Pinus taeda.

Fonte: Aguiar; Souza; Shimizu, (2014).

Dois tipos de oleo de pinho podem ser encontrados comercialmente: o 6leo
essencial de pinho, obtido por destilacédo direta de diferentes partes da planta, e o 6leo
de pinho proveniente da hidratacdo da terebintina. Este ultimo € geralmente
comercializado com diferentes graus de pureza (por exemplo, 50%, 65%, 70% e 85%),
que correspondem ao teor de alcoois terpénicos presentes. Quanto maior a
porcentagem, fragrancia mais intensa e melhor desempenho desinfetante.

A composigao quimica dos compostos volateis varia conforme os fatores aos
quais a planta estd submetida, incluindo aspectos genéticos e fisioldégicos, como
estagio de desenvolvimento e idade da planta, bem como caracteristicas ambientais
e fatores abidticos, como propriedades do solo, luminosidade, excesso ou falta de
chuva, variagdo de temperatura e também nutricional (Mareri; Parrotta; Cai, 2022).
Sob estresse causado devido a mudancga de clima, a producado de metabdlitos tende
a oscilar, podendo aumentar ou diminuir, portanto, as respostas das plantas variam
de acordo com a intensidade do estresse e sua estrutura genética (Liu; Li; Micallef,
2023). Além do que, por meio dessa exposi¢ao, as plantas adquirem tolerancia e
podem desenvolver modos de adaptacado para condicdes adversas, influenciando

diretamente na produgéo e qualidade dos OEs (Laftouhi et al., 2023).

3.4.1 Oleo essencial de pinus

De acordo com a International Standard Organization on Essential oils (ISO

9235-2021) 6leos essenciais (OEs) sao definidos como, todos os produtos obtidos de
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partes de materiais vegetais a partir da destilagdo por arraste a vapor d’agua ou
destilagdo a seco, e também, de produtos obtidos por compressao mecanica dos
pericarpos de frutos citricos. S&o caracterizados como mistura de substancias
volateis, lipofilicas, odoriferas e liquidas, oriundas de moléculas de natureza terpénica,
apresentam normalmente densidade menor que agua e sao soluveis em solventes
organicos. Em sua maioria, os componentes dos OEs podem ser classificados como
terpenoides lipofilicos como monorterpenos, sesquiterpenos e diterpenos, além de
fenilpropanoides e derivados alifaticos de cadeia curta e de baixa massa molecular
(Sharmeen et al., 2021).

Sao sintetizados pelas plantas tanto em estruturas internas, por meio de
glandulas secretoras localizadas no interior dos tecidos, quanto em estruturas
externas, através de glandulas situadas na superficie vegetal. Sua produgéo ocorre
em diversos 6rgaos, incluindo flores, brotos, folhas, frutos, ramos, casca, sementes,
madeira, rizomas e raizes, podendo ainda se acumular em estruturas histologicas
especializadas, como tricomas glandulares, cavidades secretoras e ductos de resina
(Bakkali et al., 2008; Soji¢ et al., 2023). Em plantas da familia Pinacea, ficam
armazenados principalmente dentro da resina, na madeira, casca e nos brotos jovens,
exercem tanto fungao de armazenamento, como na defesa quimica contra predadores
(Ulukanli et al., 2014). A resina de pinus apresenta papel importante na protecao das
plantas contra predadores e também atua contra a competicédo, diminuindo a presenca
de outras plantas na area sob a projecédo da copa das arvores a partir da liberagao
destes 6leos na degradacao das aciculas (Kato-Noguchi; Fushimi; Shigemori, 2008).

O uso de OEs, como o de pinus, esta se tornando cada vez mais comum nas
praticas agricolas, havendo um numero crescente de estudos que demonstram seu
potencial para substituir ou reduzir o uso de agroquimicos agressivos (Miri, 2025). Em
funcao de suas propriedades fitotoxicas, os OEs tém ganhado destaque no manejo
de culturas, contribuindo principalmente no controle de insetos e plantas indesejadas.
Além disso, diversas atividades bioldgicas estdo sendo atribuidas aos diferentes OEs,
dentre elas, potencial fungicida, inseticida, atividade fitotoxica (Wagner et al., 2021)
atividades antioxidante, anti-inflamatéria, antitumoral e antimicrobiana (Sousa et al.,
2023) e herbicida (Nasiri et al., 2024).

Os OEs de pinus das espécies P. brutia e P. pinea, apresentam atividade

antimicrobiana contra bactérias gram-positivas, gram-negativas e espécies de
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leveduras (Ulukanli et al.,, 2014). Além disso, os mesmos autores observaram
potencial inseticida, fitotdxico e antioxidante.

Em se tratando do perfil quimico de OEs de pinus, foram destacados entre os
principais compostos: a e 3-pineno, canfeno, sabineno, 3-careno, mirceno, a-terpineol,
terpinoleno, limoneno, acetato de bornila, cariofileno, terpineno-4-ol, y-muroleno,
felandreno, a-terpineno, tujeno, y-terpineno, p-cimeno, germacreno D e espatuleno
(Silori; Kushwaha; Kumar, 2019).

Ismail et al., (2021) determinaram a composi¢ao quimica do OE de P. radiata
por meio de CG/MS, constatando que a fragdo majoritaria era composta por
hidrocarbonetos monoterpénicos, sendo o B-pineno (40,2%), o limoneno (25,5%) e o
a-pineno (15,2%) os principais constituintes. Analises cromatograficas também
confirmaram a presenca desses compostos nos OEs de P. elliottii e P. taeda
(Tomazoni; Pauletti; Schwambach, 2014).

A respeito do potencial herbicida, Amri et al., (2017) realizaram testes utilizando
OE de P. nigra em espécies de Phalaris canariensis L., Trifolium campestre Schreb e
Sinapis arvensis L., que inibiu completamente a germinagdo e o crescimento das
plantulas. Os mesmos autores em posterior avaliagdo, nas mesmas espécies alvo,
verificaram potencial herbicida do OE de P. radiata, onde foi constatado a inibicdo da

germinacgao e do crescimento das plantulas.

3.4.2 Oleo do pinho

Oleo de pinho (OP) & obtido naturalmente a partir de troncos, aciculas e outras
partes de pinheiros, porém, ndo é classificado como um 6leo essencial porque seu
processo de extracdo difere da destilagdo direta. E obtido a partir da terebintina, fragéo
volatil derivada da destilagdo da goma-resina exsudada principalmente do tronco de
espécies do género Pinus, ricas em monoterpenos como a-pineno e B-pineno. A
goma-resina é produzida em canais resiniferos verticais e horizontais na madeira e,
apdés a destilacdo, a terebintina sofre reacdes de hidratagdo, convertendo
monoterpenos em alcoois terpénicos, especialmente a-terpineol (Oliveira, 2008;
Sales; Felipe; Bicas, 2020). OP é geralmente vendido em diferentes graus de pureza
(50%, 65%, 70% e 85%), que correspondem ao teor de alcoois terpénicos presentes.

A composi¢ao quimica dos compostos volateis presentes nas plantas varia de
acordo com os fatores aos quais sdo submetidas, incluindo aspectos genéticos e

fisiolégicos, como o estagio de desenvolvimento e a idade da planta, bem como
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caracteristicas ambientais e fatores abidticos, como propriedades do solo,
luminosidade, excesso ou falta de chuva, variacao de temperatura e também fatores
nutricionais. (Mareri; Parrotta; Cai, 2022).

Santos et al., (2025), durante a analise por GC-MS de uma amostra comercial
de dleo de pinho a 65%, observaram que, entre os monoterpenos identificados, o a-
terpineol foi o composto mais abundante (28,78%), seguido pelo terpinoleno (15,57%)
e pelo limoneno (10,35%). Um perfil quimico semelhante foi relatado por Jirovetz et
al. (2005) em amostras de éleo comercial de P. pinaster, que apresentaram um alto
teor de a-terpineol (67,3%).

Ainda sao poucos os relatos sobre o potencial herbicida do OP e OE de pinus,
havendo necessidade de intensificar as pesquisas a fim de verificar suas propriedades
fitotoxicas. Essa investigacéo se estende ndo apenas a sua utilizagao diluida em agua,
mas também, associado a adjuvantes ou outros produtos naturais, uma vez que um
dos principais desafios enfrentados por pesquisadores se refere a baixa solubilidade
desses produtos em meio aquoso, resultando na formacédo de duas fases distintas.
Havendo inclusive, a possibilidade de que a combinacao de dois ou mais produtos
naturais aumenta significativamente a eficacia do bio-herbicida.

Para que OE e OP apresentem eficiéncia como bio-herbicida, é fundamental
que ocorra adequada absorg¢ao pela planta, favorecida pelo aumento da capacidade
de espalhamento proporcionado pela adigdo de adjuvantes e demais compostos
naturais. Nesse sentido, a mistura do OE ou OP com o AP podera potencializar a acao
de ambos os produtos. Para que seja comprovada a eficiéncia é indispensavel avaliar

propriedades fisico-quimicas como solubilidade, tensao superficial e densidade.

3.5 Adjuvantes

Adjuvantes sao compostos adicionados as caldas agrondmicas, com objetivo
de aumentar a eficiéncia da substancia ativa (herbicida, inseticida, pesticida ou
fungicida), a fim de realizar modificagdes em determinadas propriedades da solugao
ou até minimizar problemas (Vargas; Roman, 2006). Alguns autores verificaram
melhora na eficiéncia dos herbicidas a partir da mistura com adjuvantes,
demonstrando efeito adicional ou sinérgico (Cai; Gu, 2016; Polli, Estefania Gomieri et
al., 2021).

Autores enfatizam que, ndo somente sao essenciais para manutencido da

estabilidade da calda a longo prazo, mas também para melhorar o desempenho ativo
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do agroquimico em questado, podendo potencializar a absorgao foliar pela planta, e
também aprimorar aspectos fisico-quimicos da aplicagdo como: espalhamento de
goticulas pela presséo do jato do pulverizador ou pelo vento, e também em relagao a
umidade, tensdo superficial e viscosidade (Castro; Ojeda; Cirelli, 2014). Em alguns
casos, a adigdo de adjuvante possibilita a redugdo da quantidade de herbicida
utilizado, em mais de 50%, comparativamente aquela utilizada sem adjuvante (Aguiar;
Sousa; Shimizu, 2014).

Cada adjuvante apresenta propriedades especificas, portanto, sua escolha
deve ser feita de forma criteriosa, de modo a atender adequadamente as
necessidades da aplicagdo. Os adjuvantes sao classificados segundo sua atuagao,
como: quelatizantes e acidificantes, redutores de pH, ativadores nitrogenados,
espalhantes adesivos, antiespumantes, antievaporantes, espessantes, redutores de
deriva, além dos 6leos minerais, vegetais e metiolados e também, os surfactantes
(tensoativos), que sao os mais comumente utilizados. Esses sao classificados como
iGnicos, nao ibnicos e anfotéricos.

Agentes tensoativos possuem estrutura molecular anfifilica, composta por duas
partes, um grupo com pouca afinidade com a agua, e soluvel em gordura, denominado
de grupo hidrofébico (lipofilico) que geralmente compreende uma cadeia longa de
hidrocarbonetos, e outro grupo hidrofilico, que possui forte atracao pela agua, portador
de cargas e soluvel em agua, geralmente constituido por um grupo iénico muito polar
(Cirelli et al., 2009; Das et al., 2024).

Esse arranjo anfifilico faz com que as moléculas de tensoativo consigam
interagir tanto com a agua quanto com o 6leo. As duas nanoemulsdes possiveis
originadas a partir dessa interagcdo séo: as a base de agua (O/A), onde a agua é o
meio principal, e o 6leo disperso, ou a base de 6leo (A/O), onde ocorre o contrario. A
funcao do tensoativo é organizar a cabeca hidrofilica, para que ela esteja ligada com
a fase aquosa e a cauda hidrofdbica se oriente em relagdo a fase oleosa (Romes;
Abdul Wahab; Abdul Hamid, 2021). Podemos verificar de forma mais didatica na

Figura 6, na ilustragdo abaixo.
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Figura 6 - Representagcido de nanoemulsdes agua em 6leo (W/O) e 6leo em agua (O/W).

Mean droplet
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— Hydrophilic head of surfactant
—> Hydrophobic tail of surfactant

Fonte: Adaptado de (Romes; Abdul Wahab; Abdul Hamid, 2021).

Os surfactantes anfotéricos sdo compostos que, dependendo do pH da
solucdo, podem apresentar simultaneamente cargas positivas e negativas.
Apresentam alta solubilidade em agua e boa compatibilidade com outros tensoativos,
formando micelas mistas. Segundo Castro; Ojeda; Cirelli, (2014) a variagao de carga
dos surfactantes anfotéricos em funcdo do pH influencia propriedades como
umectacgao, detergéncia e formagao de espuma. Suas caracteristicas se assemelham
as dos surfactantes nao iénicos.

Os surfactantes iGnicos sao classificados em anibnicos e catidnicos. Os
anidbnicos, ao se dissolverem, liberam ions carregados negativamente e séo
considerados mais eficientes quando utilizados com agrotdxicos de contato. Contudo,
Seu uUso em campo € pouco comum, pois ao se adicionar a calda, podem formar
espuma. Na maioria dos casos, os grupos hidrofilicos desses surfactantes sao
constituidos por sulfonato, sulfato ou carboxilato, tendo como contraion sddio ou
calcio. Os catibnicos sao polieletrélitos e, quando dissolvidos liberam ions carregados
positivamente, possuem ions de amdnio quaternario em suas partes hidrofilicas

(Almeida, 2014; Castro; Ojeda; Cirelli, 2014). Sdo pouco utilizados em caldas
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agrondémicas pois sua reagao é pouco compativel com outros ingredientes ativos, e
sozinho, causa fitotoxicidade em plantas.

Quando se trata de surfactantes nao i6nicos, podemos afirmar que s&o os mais
comumente empregados em formulagdes de caldas, uma vez que nao interferem no
equilibrio elétrico das misturas, ndo se ionizam nem se dissociam em agua e, por isso,
apresentam baixa fitotoxicidade. Além disso, apresentam acgao emulsificante,
detergente e dispersante (Vargas; Roman, 2006). De acordo com Almeida (2014),
esses compostos sdo classificados em etoxilados, propoxilados e organosiliconados.
A essa classe pertencem os ésteres de sorbitol e os polissorbatos como Span 80,
Tween 20 e Tween 80, respectivamente.

Os ésteres de sorbitana, como o Span 80 (monooleato de sorbitana), sao
obtidos através da reagao de esterificagao da sorbitana, derivada da desidratagao do
sorbitol (considerado alcool de agucar) com o acido oleico (acido graxo insaturado de
18 carbonos), € caracterizado como agente emulsificante agua em 6leo. Ja os
polissorbatos, denominados de Tween, sdo obtidos a partir da etoxilagao de ésteres
de sorbitana com o6xido de etileno. Primeiramente ocorre a producdo de compostos
como o monooleato de sorbitana (SP80) e em seguida, esses ésteres passam por
reacdo com oxido de etileno que incorpora cadeias de polioxietileno as moléculas,
conferindo-lhes carater hidrofilico mais pronunciado e, consequentemente, maior
solubilidade em agua quando comparados aos sorbitanos simples, masainda mantém
caracteristicas lipofilicas. Sendo assim, Polissorbato 20 (Tween 20) deriva do
sorbitano monolaurato etoxilado, e Polissorbato 80 (Tween 80) é resultante da
etoxilacdo do monooleato de sorbitano (Cottrell; Peij, 2014). Devido a essas
caracteristicas, esses agentes foram escolhidos para melhorar a eficacia do bio-
herbicida formulado, neste trabalho.

A fim de indicar a afinidade de um surfactante que melhor se adapte a solugao
aquosa ou oleosa, cunhou-se o termo HLB, do inglés (Hydrophilic—Lipophilic Balance)
ou em portugués BHL (Balango Hidrofilico - Lipofilico). Trata-se de um valor numérico
que indica o comportamento emulsificante de um tensoativo. Valores baixos, indicam
nanoemulsées agua em oleo (A/O), enquanto que valores mais altos, sdo mais
adequados a sistemas 6leo em agua (O/A), de forma resumida, BHL baixo (entre 4 e
6) representam adjuvantes mais lipofilicos, e valores de BHL altos (entre 8 a 16) mais
hidrofilicos (Romes; Wahab; Hamid, 2021).
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Os ésteres de sorbitana (como o Span 80), sao lipofilicos e de baixo BHL. As
propriedades hidrofilicas ou lipofilicas dessa classe, dependem do tipo do acido graxo
esterificado utilizado, pois quanto menor o comprimento da cadeia do acido graxo,
menor sera o valor de BHL. Para os polissorbatos, eles sdo consideravelmente mais
hidrofilicos, dessa forma, apresentam BHL mais elevados, as propriedades também
estdo atreladas ao tipo do acido graxo presente na estrutura, um exemplo é o
polissorbato 20, que é oriundo de acido graxo de cadeia curta, apresenta maior valor
de BHL dentre essa classe (16,7), seguido pelos demais, de cadeia maior (Cottrell;
Peij, 2014; Das et al., 2024). Valores de BHL, para fim de comparagcédo entre as
substancias presentes em cada familia estdo descritas na Tabela 1 para melhor

visualizacao.

Tabela 1 - Valores de BHL de diferentes tensoativos.

Classe Nome  valor HBL
Monooleato de sorbitana Span 80 4,3
Monoestearato de sorbitana Span 60 4,7
Monopalmitato de sorbitana Span 40 6,7
Monolaurato de sorbitana Span 20 8,6
Polissorbato 80 Tween 80 15
Polissorbato 60 Tween 60 14,9
Polissorbato 40 Tween 40 15,6
Polissorbato 20 Tween 20 16,7

Fonte: (Cotrell; Peiji, 2014; Das et al., 2024).

Outra caracteristica importante dos surfactantes € a Concentragdo Micelar
Critica (CMC), que corresponde a menor concentragdo necessaria para o inicio da
formacdo de micelas. Essas estruturas apresentam um nucleo interno totalmente
apolar e, em geral, formato esférico. Abaixo da CMC, n&o ha micelas formadas; nessa
faixa, a tensao superficial da solugao diminui e a pressao osmética aumenta conforme
se adiciona surfactante. Acima da CMC, a concentracdo de surfactante livre
permanece praticamente constante, enquanto o numero de micelas cresce
proporcionalmente a concentragao total de surfactante (Das et al., 2024).

Segundo os mesmos autores, o valor da CMC influencia na solubilidade, pois
esta depende da quantidade de micelas presentes em solugao, efeito observado
apenas em concentragdes superiores a CMC. A toxicidade dos surfactantes também
pode estar associada a esse parametro, especialmente no caso de surfactantes nao

ibnicos, em concentragdes proximas ou acima da CMC. Além disso, fatores como o
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comprimento da cauda hidrofébica e a presenga de sais na solugao afetam
diretamente. Esse parametro pode ser determinado por métodos experimentais, como
medicdes de tensdo superficial ou de condutividade elétrica. Ainda, Winkler et al.,
(2023) afirmam que os principais métodos para determinar a CMC incluem:
calorimetria de titulacio isotérmica, sondas fluorescentes, método de micelizacéo de
corantes e tensiometria.

Dessa forma, a CMC corresponde a concentracdo de emulsificante acima da
qual ocorre a formacdo de micelas, sendo determinante para o desempenho do
surfactante. Esse valor também depende do comprimento do acido graxo de origem e
tende a diminuir com a reducéo da temperatura (Cotrell; Peiji, 2014). As micelas, tém
capacidade de solubilizar compostos lipofilicos, que ficam localizados no nucleo
apolar ou entre as cadeias de carbono e oxietileno, resultando em uma solucéo
isotropica estavel.

A adicdo de adjuvantes em formulagdes agronémicas pode potencializar a
resposta e a eficacia. A adicao dos mesmos impacta propriedades como tamanho de
gota e espalhabilidade, que minimizam a deriva e consecutivamente melhoram a
absorcao foliar pelas plantas. Sendo assim, averiguar como os adjuvantes impactam
em propriedades fisico-quimicas como viscosidade, densidade, tensao superficial,
condutividade elétrica e pH é fundamental para minimizar as incompatibilidades e

otimizar a eficacia (Basilio et al., 2024).
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4 MATERIAL E METODOS

Os experimentos foram realizados nos laboratérios de pesquisa -
Departamento de Quimica da UTFPR - campus Pato Branco e em casa de vegetacao
- Departamento de Ciéncias Agrarias UTFPR - campus Pato Branco. As Analises de
Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de Massas (CG-EM) foram
realizadas no Laboratério de Produtos Naturais e Ecologia Quimica da UFPR -
Curitiba. Para o desenvolvimento deste trabalho, foram realizadas as seguintes

atividades descritas abaixo (Figura 7).



4.1 Fluxograma das atividades

Figura 7 - Fluxograma das atividades realizadas.
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4.2 Analises fisico-quimicas
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4.2.1 Cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG-EM)

4.2.1.1 Analise dos Oleos

Duas amostras de 6leo de pinus comerciais foram utilizadas, OE de pinus
obtido por Harmonie aromaterapia®, e 6leo de pinho 65%, adquirido de Ballon 6leos
essenciais®. O primeiro foi utilizado nos testes de solubilidade e estabilidade, e o

segundo preparado para as formulacdes finais utilizadas nos testes fisico-quimicos e

potencial herbicida, ambos foram identificados através de CG-EM.
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Na analise, utilizou-se 1 uL de cada amostra, injetada em um cromatografo
gasoso modelo Shimadzu GC-2010 Plus acoplado a detector de massas do tipo triplo
quadrupolo modelo TQ8040 e injetor automatico modelo AOC-5000 Plus para analises
de amostras liquidas, gasosas (headspace) e microextragdo em fase solida (SPME).
Ainda, foi utilizado uma coluna capilar de silica fundida Rtx-5MS (5% difenil + 95%
dimetil polissiloxano) com 30 m x 0,25 mm x 0,25 um. A temperatura de injegao foi de
250 °C, com rampa de aquecimento, iniciando em 60 °C e aumentando 3 °C por minuto
até alcancgar 250 °C. O gas hélio foi o gas de arraste utilizado, com fluxo de 1,02 mL
min-' no modo split, e o sistema de ionizagdo do espectréometro de massas foi de 70

eV. O tempo total de analise foi em torno de 70 minutos.

4.2.1.2 ldentificacio dos compostos

Os componentes dos 6leos foram identificados com base no indice aritmético
(IA), determinado por meio da utilizagcdo de uma série homoéloga de hidrocarbonetos
lineares saturados contendo Cg¢-C27 atomos de carbono, injetados nas mesmas
condigdes cromatograficas (Adams, 2017). Os indices aritméticos foram calculados
com base nos tempos de reteng¢ao obtidos, comparando-os com os indices aritméticos
da literatura, e seus respectivos espectros de massas (Adams, 2017; Van Der Dool;
Kratz, 1963). O calculo do IA pode ser representado pela Equagéo 5 (Adams, 2017):

(RT (x) — RT (Pz)

AL(x) = 100 Pz + 100 * (s =57 (573

Onde:

14: Indice Aritmético: indice de retencdo em relacdo aos n-alcanos;

TR (x): Tempo de retengdo: Tempo de retengdo do composto de interesse, em
minutos;

TR (pz): Tempo de retengéo do alcano normal com z carbonos;

TR : Tempo de reteng¢ao do alcano normal com z+1 carbonos;

Pz: Numero de atomos de carbono do alcano de referéncia que elui antes do

composto analisado.

4.2.2 Formulacoes

Seguindo a NBR 13875:2014, que especifica o método para avaliagdo da
compatibilidade fisico-quimica de produtos agrotéxicos, foram testadas diferentes

formulagbes do bio-herbicida, a base de AP, OE de Pinus e adjuvantes, visando maior
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solubilidade e compatibilidade. As formulagcées foram avaliadas em intervalos de
tempo de Oh (imediatamente apds o preparo), 2h, 6h e 24h (em repouso). Para
verificar a estabilidade, as solugbes também foram monitoradas durante 7 dias,
observando-se nesse periodo, de forma visual, a ocorréncia de separacao de fases,
formacao de coloides ou de corpo de fundo, mudanga de cor ou formagao de espuma,
entre outros indicativos de saturag&o, apontados pela norma.

Com base nas constatacdes obtidas nas avaliagdes preliminares utilizando OE
de Pinus, AP e adjuvantes, foram preparadas formula¢gées contendo 6leo de Pinus
65%, AP e Tween 80, em maior escala, a fim de viabilizar as analises fisico-quimicas
e a avaliagdo do potencial herbicida. As formulagbes foram testadas nas
concentracgdes de 10, 25, 40, 55, 70 e 85% (v/v).

4.2.3 Condutividade elétrica

A partir das formulagdes preparadas, foram realizados testes de condutividade
elétrica, em ftriplicata utilizando um condutivimetro portatil da marca Satra®, modelo
DDB-12L. O equipamento foi calibrado com a solugao de calibracdo especifica. A
medicao da condutividade elétrica permite verificar, de forma indireta, a presenca e a
diversidade de compostos na amostra, considerando que compostos orgéanicos e
inorganicos apresentam comportamentos distintos e contribuem de maneiras variadas
para a condugéo elétrica e a mobilidade iénica da solugdo (Cunha; Alves; Marques,
2017).

424 pH

O carater acido, basico ou neutro das amostras foi determinado por meio de
analises de pH realizadas com um medidor da marca Alpax®, previamente calibrado
com solucdes padrao de pH 4,01 e 6,86. As medi¢cdes foram efetuadas imediatamente
apods o preparo das solugdes e, posteriormente, realizadas em intervalos semanais
até o 21° dia, em ftriplicata, com o objetivo de avaliar a variagdo do pH e o

comportamento das amostras ao longo do tempo.

4.2.5 Densidade

A densidade especifica das amostras foi determinada com picnédmetro

calibrado a temperatura de 20 °C, em triplicata. O resultado é expresso em g mL"".
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4.2.6 Tensao superficial

Para essa variavel, utilizou-se o método gravimétrico do peso da gota,
conforme a Lei de Tate, para estimar a tensdo superficial em cada concentragao
testada (Behring et al., 2004 ). O ensaio foi realizado em triplicata para permitir analise
estatistica, visando avaliar a influéncia das concentra¢des sobre a tenséo superficial.
Todas as solugdes foram deixadas escorrer em fluxo continuo por uma bureta
posicionada sobre uma balanca analitica, permitindo a medi¢&o precisa do peso das
gotas. Posteriormente, a tensao superficial foi calculada utilizando as equagdes
propostas pela Lei de Tate.

O método utilizado depende da suposi¢ao que o didmetro multiplicado pela
tensao superficial resulta na forga que impede uma coluna de agua de descer por um
tubo estreito, ou seja, quando ocorre a formagado de uma gota com peso suficiente
para superar essa forca, ela se desprende. A gota da massa ideal mi se depreende
imediatamente apds o0 seu peso P se igualar as forgas de tensao superficial Fy que
sustentam a gota, como demonstrado na equacao:

Fy =P =mig (1)

As forgas de tensao Fy que mantém a gota ligada ao resto do liquido depende
diretamente da circunferéncia do tubo por onde a gota ira se formar pela tensao
superficial do liquido, sendo assim:

Fy = 2mry (2)

Com base nas equacgdes (1) e (2), podemos concluir que o peso da gota é
diretamente proporcional ao raio do tubo r e a tensao superficial do liquido y. Esta é
a denominada Lei de Tate (3):

T
2nr

Contudo, a gota ndo se rompe exatamente na extremidade do tubo, mas sim,
mais abaixo, com um didmetro menor, sendo assim, existe um fator de corregao
conhecido como fator f, também chamado de coeficiente de contragdo e é
determinado experimentalmente. Estima-se que aproximadamente 40% do liquido
que forma a gota, permanece no tubo.

Levando em consideracdao o fator de corregcado f, visando diminuir o erro
experimental podemos reescrever a lei de Tate para a massa verdadeira da gota,
ainda, pode-se medir a massa de varias gotas e dividir pela quantidade das mesmas

m;/n , a nova representacao da equacao € demonstrada abaixo (4):
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_m/n g
f 2nr

Onde:

y = tenséo superficial

m;/n = média da massa das gotas
m; = massa total das gotas pingadas
n = numero de gotas

f= coeficiente de correlagao

g = aceleragao da gravidade

2nr = circunferéncia do tubo

O uso dessa lei possibilita a estimativa da tens&o superficial de liquidos a partir
da tensao superficial da agua e, na maior parte dos casos, pode-se admitir que o fator
de corregao f seja de 0,6.

Podemos observar que f € uma funcdo do raio do tubo e do volume da gota,
rearranjando a equacao (5), abaixo, é possivel determinar o raio do tubo. Assim, com
os valores conhecidos de y (dgua a 20 °C igual a 0,0728 N m-'), é possivel aplicar a
lei de Tate:

me/n g
f Z2my

r =

4.2.7 Viscosidade

A viscosidade das diferentes concentracdes do bio-herbicida foi determinada
utilizando o copo Ford, metodologia baseada na NBR 5849. O orificio utilizado foi o
de 3,404 mm e a temperatura ambiente de 23 °C. O copo foi previamente nivelado e
entdo, tapou-se o orificio com o dedo e preencheu-se totalmente o copo com cada
uma das solugdes, evitando a formacao de bolhas. Apds esse procedimento, o orificio
era liberado e a cronometragem do tempo iniciava-se imediatamente, até que
ocorresse 0 escoamento total das solugdes. Todos os tempos foram anotados e o
processo realizado em triplicata (Barbosa; Rodrigues, 2008; Brock et al., 2008).

Utilizando a equacgao para o orificio utilizado: v = 2,314 — 15,200, foi possivel
obter os valores de viscosidade cinematica, representada em cSt (mm? s™'). Para que

fosse possivel obter a viscosidade absoluta, ou dindmica (u), multiplicou-se esses
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valores pelos valores obtidos de densidade em experimento prévio, os resultados

obtidos de viscosidade dindmica foram apresentados na unidade de cP (centipoise).

4.3 Potencial Herbicida

Realizou-se a avaliagdo da acado do bio-herbicida em modalidade de pés-
emergéncia nas plantas alvo capim-annoni (Eragrostis plana Nees) e picao-preto

(Bidens pilosa L.), em quatro repeti¢des.

4.3.1 Poés-emergéncia

O solo utilizado foi seco em casa-de-vegetacao da UTFPR-PB e peneirado,
posteriormente, adicionou-se em copos plasticos com capacidade de 500 mL
previamente perfurados na parte inferior para facilitar a drenagem e escoamento da
agua. As sementes foram alocadas em todos os copos e cobertas com uma camada
de 1 cm de solo e foram irrigadas até o encharcamento. A irrigagao seguiu diariamente
a fim de manter a umidade necessaria para germinacao.

14 dias apds a semeadura das duas espécies, foi realizado o desbaste,
mantendo 4 plantas por copo para a espécie de picao preto, e entre 6 a 12 para a
especie de capim-annoni. Devido as condi¢des climaticas, realizou-se a aplicagdo das
6 concentragdes estipuladas (10, 25, 40, 55, 70 e 85% v/v) e as duas solugdes controle
(0% e controle adjuvante), 26 dias apdés a semeadura, em horario proximo ao meio
dia, sob sol pleno, utilizando pulverizador costal pressurizado com CO,, que mantém
a pressao constante, garantindo uniformidade durante toda a aplicagéo. Equipado
com barra e pontas XR 110.02, calibrado para volume de aplicagdo de 200 L ha'. No
momento da aplicacdo, as plantas das duas espécies apresentavam 2 folhas
verdadeiras.

A aplicacéo foi realizada com 4 repeti¢cdes por dose. Apds 3 dias da aplicacéo
realizou-se a primeira avaliagdo e posteriormente as determinagbes seguiram de
forma semanal em 7, 14 e 21 dias apds a aplicagao (DAA), onde foram avaliadas:
altura de planta, numero de folhas por planta e verificagdo do controle através de
atribuicbes de notas pela Escala de Frans (1986) (descrita na Tabela 2), onde 0 é
pouco controle e 100 representa controle total das plantas daninhas. No 28° dia

realizou-se a avaliagao quanto as medi¢cdes de comprimento de parte aérea e raizes,
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avaliagcao do controle, numero de folhas por planta e biomassa seca da parte aérea e
das raizes. Destaca-se que, aos 13 DAA, apds a observacgéao de folhas com tonalidade
arroxeada nas plantas de picdo-preto, realizou-se a aplicacdo das doses de NPK
previamente estipuladas em todos os tratamentos, a fim de garantir que o efeito do
fertilizante fosse avaliado em todas as concentragdes. Para as plantas de capim-

annoni, nao houve necessidade de aplicagao do fertilizante.

Tabela 2 - Escala de Frans (1986).

Nota Efeito Controle Injuria
0 Sem efeito Sem controle Sem injdria ou reducgao;
10 Muito pobre Leve descoloragéo ou atrofia;

Alguma descoloragao ou atrofia,
20 Pobre ou perda por atrofia;

Injuria mais pronunciada, mas
30 Leve Pobre a deficiente nao duradoura;

Injuria moderada, normalmente
com recuperagao

40 Deficiente
Injuria mais duradoura,
50 Deficiente a moderado recuperacgdo duvidosa;
Injuria duradoura, sem
60 Moderado Moderado recuperagao;
Injuria pesada, reducao de
70 Inferior ao satisfatério estande;
Cultura préxima da desnutri¢ao,
80 Satisfatério a bom poucas plantas;
Severo
Raramente restam algumas
90 Muito bom a excelente plantas;
100 Completo Controle total Desnutricdo completa da cultura;

Fonte: Adaptado de Frans ef al. (1986).

4.4 Anadlises estatisticas
4.4.1 Variaveis fisico-quimicas

As respostas das variaveis fisico-quimicas foram submetidas primeiramente
a analise de homogeneidade de variancia (teste de Levene, p>0,05) e normalidade
dos residuos (teste de Shapiro-Wilk, p>0,05). Os testes de condutividade e
viscosidade atenderam aos pressupostos e seguiu-se com a comparagao multipla de
médias pelo teste de Tukey a 5% de significancia. O mesmo se repetiu com a variavel
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pH, com a diferenca de que a analise de comparacdo de médias se deu através da
ANOVA de uma via de medidas repetidas, ja que a verificagao do pH se deu em dias
diferentes. Ja para as variaveis densidade e tensdo superficial, que ao realizar os
testes de normalidade e homogeneidade, ndo atenderam aos pressupostos, foram
submetidas a analise ndo parameétrica pelo teste de Kruskal-Wallis, com o auxilio do
teste post-hoc de Dunn com ajuste do método por Bonferroni em nivel de 5% de

probabilidade de erro.

4.4.2 Variaveis agrondbmicas

As variaveis agronémicas, altura de planta, numero de folhas por planta e
verificagdo do controle através de atribui¢des de notas pela Escala de Frans (1986),
avaliadas até o 21° dia, bem como, comprimento de raizes, avaliagdo do controle,
numero de folhas por planta e biomassa seca de parte aérea e das raizes, que foram
avaliadas no 28° dia, foram submetidas a testes de analise de variéncia dos dados,
efetuada pelo teste F (p < 0,05) no software R, quando significativos realizou-se o
ajuste de regressao das curvas dose-resposta, os graficos foram feitos no software
Sigma Plot 12.0.

4.4.3 Uso de curvas dose-resposta para avaliar a eficiéncia de produtos naturais

Curvas de dose-resposta sdo amplamente empregadas para descrever
respostas quantitativas de plantas a diferentes niveis de tratamento ou estresse,
incluindo variaveis de crescimento como altura e biomassa. Pesquisas recentes em
ecologia e fisiologia vegetal ressaltam sua importancia na quantificagéo de relagdes
nao lineares entre dose e efeito, além da estimativa de parametros uteis para
comparacgao entre tratamentos (Veresoglou; Begum, 2024). Expressando os efeitos
da concentragao que desviam da linearidade. A relagao entre doses de um herbicida,
e a resposta das plantas daninhas é de fundamental importancia para o entendimento
de diversos aspectos incluindo a seletividade e a eficacia dos herbicidas, usando
alguns parametros (Christoffoleti, 2002).

Os parametros derivados das equagdes ajustadas sao: “a”, que representa o
limite superior da curva “b”, que corresponde a inclinagdo, indicando a taxa de

variagao da resposta em funcdo da dose, calculada a partir da diferenca entre os


https://www.zotero.org/google-docs/?PchVdE

48

“on

valores maximo e minimo, sendo negativa em relagcdes dose—resposta crescentes “c’,
que define o limite inferior da curva e “e”, que indica a dose capaz de promover 50%
da resposta da variavel dependente, devendo apresentar valores positivos para
melhor interpretagao biologica (Streibig; Rudemo; Jensen, 1993; Ritz et al., 2015).

O parametro “e” assume diferentes nomenclaturas conforme a variavel
resposta avaliada. Quando se refere a redugdo de 50% de uma populagéo de plantas
daninhas, € denominado Cs, (control 50%). Para variaveis relativas expressas em
porcentagem, utiliza-se EDs, (effective dose 50%), que corresponde, por exemplo, a
dose necessaria para atingir 50% de controle (Christoffoleti, 2002; Ritz et al., 2015).
Esse parametro também pode ser designado GRs, (growth reduction 50%) quando
representa a dose requerida para reduzir em 50% variaveis relacionadas ao
crescimento das plantas daninhas, como o acumulo de biomassa (Christoffoleti;

Lopez-Ovejero, 2008).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Identificacdo dos Oleos de Pinus

Para as avaliagbes foram adquiridos 6leos de pinus de duas marcas: o 6leo
essencial de: Harmonie Aromaterapia® e o dleo de pinus 65%, de: Ballon 6leos
essenciais®. Para melhor entendimento foram classificados como OEP (Oleo
essencial de pinus), utilizado no momento dos testes de compatibilidade e
solubilidade, e OP65 (Oleo de pinus 65%), adquirido em maior quantidade para os
testes fisico-quimicos e fitotdxicos. Ambos foram submetidos a analise de
cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG-EM), os compostos

identificados estdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Identificagao do perfil quimico de duas amostras comerciais de 6leo de Pinus.

Componentes IAL IAC OEP [%] IAC OP65 [%]
Hidrocarbonetos monoterpenos 99.12 99.44
a-pineno 932 933 44.25 932 1.29
canfeno 946 947 0.41 - -
B-pineno 974 976 20.40 975 0.33
a-felandreno 1002 - - 1004 0.7
mirceno 988 991 2.51 - -
8-3-careno 1008 1011 17.83 - -
1,4 - cineol 1012 - - 1014 0.43
a-terpineno 1014 1016 0.79 1016 0.91
o-cimeno 1022 1024 1.22 1023 5.9
limoneno 1024 1028 9.62 - -
silvestreno 1025 - - 1027 9.44
1.8 - cineol 1026 - - 1029 0.91
y-terpineno 1054 - - 1057 1.41
terpinoleno 1086 1088 0.35 1087 18.06
endo-fenchol 1114 - - 1113 1.45
1-terpineol 1130 - - 1133 4.08
trans-dihydro-a-terpineol 1143 B B 1143 4.73
trans-B-terpineol 1159 B B 1163 0.31
borneol 1165 ) ) 1165 0.54
terpinen-4-ol 174 - - 1176 1.36
a-terpineol 1186 1191 0.08 1190 40.33
y-terpineol 1199 ) - 1197 7.26
acetato de bornila 1284 1287 1.53 - -
Hidrocarboneto Sesquiterpeno 0.88

(E)-cariofileno 1417 1421 0.88 - -
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IAL: indice aritmético da literatura (Adams, 2017). IAC: indice aritmético calculado. OEP: Oleo essencial
de pinus. OP65: Oleo de pinus 65%.

Fonte: Autoria prépria (2025).

Foram identificados 12 componentes no OEP, sendo os maijoritarios
hidrocarbonetos monoterpenos, correspondendo a 99,12% da amostra. O
hidrocarboneto sesquiterpeno, (E)-cariofileno (0,88%) foi o unico identificado fora
desse padrdo. Dentre os monoterpenos, a-pineno, B-pineno, &-3-careno foram
encontrados em maiores quantidades (44,25%, 20,40% e 17,83%, respectivamente),
seguido do limoneno (9,63%) e dos demais compostos. No OP65 foram identificados
18 constituintes, somente monoterpenos. a-terpineol como componente majoritario,
(40,33%), seguindo de terpinoleno (18,06%), silvestreno (9,44%), o-cimeno (5,9) e
demais compostos em menores quantidades. Dentre os majoritarios, apenas a-
Terpineol, o-Cimeno, a-pineno e B-pineno sao encontrados nas duas amostras, em

quantidades diferentes, suas estruturas estao ilustradas na Figura 8.

Figura 8 - Estruturas das moléculas majoritarias encontradas nas duas amostras do OE de

pinus.
a-terpineol o-cimeno a-pineno B-pineno
OH
OP65: 40.33% OP65: 5.9% OP65: 1.29% 0OP65: 0.33%
OEP: 0.08% OEP: 1.22% OEP: 44.25% OEP: 20.40%

Fonte: Adaptado de Adams (2017).

a-terpineno também é encontrado em ambas, porém em quantidades
menores, indicando distingdo no perfil quimico entre as amostras. Isso se deve
principalmente ao fato de que o tipo de extragcao pode diferenciar o perfil quimico de
cada produto. OE é obtido da destilacao direta e o OP65 oriundo de outros processos,
ja descritos. Os cromatogramas (Figura 9), ilustram melhor essas diferengas, é
possivel verificar os picos mais abundantes de cada amostra em tempos de retengao

distintos.
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Figura 9 - Cromatogramas das duas amostras comerciais de 6leo de pinus.
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Fonte: Adaptado de GCMS Solution (2025).

Em relagdo ao OEP, estudos corroboram com o observado. Ao avaliarem a
composi¢cdo quimica de OE de 4 espécies de Pinus (P. mugo Turra, P. nigra, P.
sylvestris e P. halepensis Miller), através de CG-EM, Mirkovi¢c et al., (2024)
observaram que todos eram majoritariamente formados por hidrocarbonetos
monoterpénicos, seguidos dos sesquiterpénicos, dentre eles, a-pineno, (E)-
cariofileno, limoneno, germacreno D, mirceno e 6-3-careno. Sendo 0 a-pineno 0 mais
abundante em todas as amostras de OEs. Apresentando teores de 54,42% e 40,00%
nos OEs das aciculas e das pinhas de P. nigra, 39,82% e 37,86% nos OEs das
aciculas e das pinhas de P. sylvestris, 47,47% nas pinhas e 17,02% nas aciculas de
P. halepensis e 11,18% no OE das folhas de P. mugo.

Em concordancia, loannou et al., (2014), verificaram a composi¢cao quimica
dos OEs de 46 espécies de Pinus, obtidos por meio de hidrodestilagado das folhas.
Dando énfase na espécie P. sylvestris, e subespécie, Scotica, verificou-se nas
amostras, 34,4% de a-pineno em P. sylvestris, enquanto que a amostra P. sylvestris
subsp. scotica apresentou apenas 9,4% do monoterpeno. 6-3-careno e cadineno
foram observados nas amostras de P. sylvestris (representando 10,7% e 7,1%,
respectivamente), esses ndo se estiveram presentes na amostra de P. sylvestris
subsp. Scotica. Outros compostos como B-pineno, B-cariofileno e germacreno D,
foram observados em ambas as amostras em quantidades mais moderadas. Em

resumo, os autores apontam que todas as espécies analisadas na pesquisa,
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apresentaram em sua maioria mono e sesquiterpenos, sendo a e 3-pineno, limoneno,
0-3-careno e B-felandreno os monoterpenos presentes na maioria das amostras e em
maiores quantidades, assim como os sesquiterpenos germacreno D e S-cariofileno.

Ankney et al., (2022), analisaram OE das aciculas de P. ponderosa, P.
contorta e P. flexilis. ldentificaram majoritariamente a-pineno (21,5 a 55,3%), metil
chavicol (8,5 a 41,5%), B-pineno (3,6 a 9,6%) e y-careno (3,6 a 6,2%) nas amostras
de P. ponderosa. Nas amostras de OE de P. contorta identificaram a-felandreno
(23,8%) e terpinen-4-ol (11,0%). E, para o OE de P. flexilis, identificaram a-pineno
(37,1%), B-pineno (21,9%), acetato de bornila (12,8%) e canfeno (8,5%).

Também Kahya et al., (2025) ao verificarem o perfil quimico de OE de Pinus
nigra J.F. Arnold, obtido de origem comercial (Orlife Global International Trade
Company, Istambul, Turquia), verificaram ainda maior quantidade do monoterpeno
majoritario, a-pineno (79,3%), seguindo de constituintes menos pronunciados trans-
verbenol (4,4%), 6xido de a-pineno (2%), camfeno (1,7%), limoneno (1,7%),
verbenona (1,6%), e B-pineno (1,4%).

Hoai et al., (2015), verificou a partir de CG-MS de OE extraido das aciculas
de P. sylvestris por hidrodestilagao, constituintes principais a-pineno e canfeno (48,1
e 10,1%, respectivamente).

Autores avaliaram ao longo dos anos, OEs de 3 espécies de pinus: P. patula,
P. nigra e P. radiata. Ao compararem o perfil quimico notou-se diferenciag¢des, P.
patula apresentou composig¢ao: a-pineno 35,2%, B-felandreno (19,5%) e (2)-
cariofileno (8,9%). P. radiata: 15,22% de a-pineno, 40,23% de B-pineno e o OE que
apresentou maior distingao foi P. nigra: 16,7% de D-germacreno, 9% de d-cadineno,
e (E)-cariofileno (8,9%). Verificaram potencial herbicida em: Phalaris canariensis L.,
Trifolium campestre Schreb. Sinapis arvensis L., e Lolium rigidum com concentragdes
de 0,1, 2, 3, 4, 5 e 6 uyL mL"" em placas de petri e em cdmara de crescimento com
fotoperiodo e temperatura controlados (25 °C/12 h). Todos os OEs inibiram
completamente a germinagédo das plantas alvo, nas concentragdes mais elevadas,
ainda verificaram maiores danos no crescimento de raizes e parte aérea nas plantas
dicotiledéneas (S. arvensis L. e T. campestre Schre) do que nas monocotileddneas
(P. canariensis L., L. rigidum) (Amri et al., 2011, 2017; Ismail et al., 2021). Podemos
observar, por meio de comparagao com a Tabela 3, que esses estudos relatados
identificaram metabdlitos similares aos encontrados nas amostras de OEP. Conforme

observado na tabela 3, as amostras de OP65 se destacam por apresentar a-terpineol
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como majoritario e a e B-pineno em menores quantidades. Santos et al., (2025) ao
analisarem por CG—EM uma amostra comercial de 6leo de Pinus 65% (adquirido de
NC Aromas®), observaram que, dentre os monoterpenos identificados, o a-terpineol
foi o composto mais abundante (28,78%), seguido por terpinoleno (15,57%) e
limoneno (10,35%). Perfil quimico semelhante foi observado por Jirovetz et al.,
(2005)em amostras de Oleo obtido da espécie de P. pinaster adquirido
comercialmente, que apresentaram elevado teor de a-terpineol (67,3%).

Ruas et al., (2025) também avaliaram amostras de OE obtidos das folhas de
Pinus pinaster, oriundos do comércio local de Portugal continental e do arquipélago
dos Acores, demonstraram como compostos majoritarios a-pineno (entre 27,0 e
44,6%) and B-pineno (entre 18,8 e 28%) em trés amostras, enquanto que a
composic¢ao dos hidrolatos foi majoritariamente constituido por a-terpineol (entre 38,1
e 43,8%), seguido de verbenona (entre 17,9 e 28,7%). Chizzola et al., (2021), também
verificaram a-terpineol como majoritario apenas no hidrolato de e Pinus Cembra, de
28 a 34%, seguido de terpinen-4-ol (6 a 8%), e verbenona (6 a 7%). Enquanto que no
OE os compostos majoritarios foram: a-pineno (36 a 37%), B-felandreno (27 a 30%),
e B-pineno (7 a 9%).

Ao a-Terpineol, é atribuida capacidade de inativar organismos vivos, atuando
como inseticida, fungicida e desinfetante, porém suas aplicacbes podem ser
ampliadas , devido a seus efeitos antioxidantes, anti-inflamatérios, anti proliferativos,
antimicrobianos e analgésicos (Khaleel; Tabanca; Buchbauer, 2018). Jing et al,
(2015) avaliaram a capacidade antifungica do a-terpineol, observando forte inibicao
de P. digitatum, com concentragdo inibitoria minima (CIM) de 2,00 yL mL" e
concentragéo fungicida minima (CFM) de 8,00 yL mL-".

Se tratando do potencial herbicida do OP, Giepen; Neto; Kopke, (2014)
verificaram que, apds a aplicacao sobre palha de aveia, (plantas daninhas presentes:
Brachiaria plantaginea, Euphorbia heterophylla, Bidens pilosa e Alternanthera
tenella.), o controle total foi de 52% na primeira aplicagao, 56% na segunda e 67% na
terceira.

Em alguns OEs, como o de Origanum majorana, observou-se a-terpineol como
majoritario (29,28 %), e a ele foi atribuido potencial herbicida controlando 79,33% de
A. retroflexus, 84,67% de L. serriola, 67,33% de R. crispus e 77,33% de T. arvense
(Kordali et al., 2022). Da mesma forma, ao notarem o0 mesmo comportamento em OE

de Lavandula angustifolia Mill, os autores avaliaram a eficacia desse monoterpeno
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isolado (96% de pureza) em Setaria verticillata (L.) P. Beauv., concluiram que ele foi
responsavel por inibir 72,83% de germinacao e 46,68% do comprimento das raizes
das plantas alvo (Koiou; Vasilakoglou; Dhima, 2020).

Igualmente, observou-se o a-terpineol como um dos majoritarios nos
compostos volateis de folhas e flores de Mikania micrantha. A partir do composto
isolado (Sigma-Aldrich, com grau de pureza entre 95 e 99%) avaliou-se a germinacao
de sementes e crescimento de plantulas de B. pilosa, nas doses de 0,1; 0,5; 1,0; 10;
50; 100 upL-L™'. Autores confirmam que a dose 0,5 pL-L™" reduziu as taxas de
germinagao e o comprimento da parte aérea e das raizes das plantas receptoras (Ma
et al.,2021).

Os 6leos de pinus (OEP e OP65) analisados neste trabalho sdo oriundos de
diferentes métodos de extracdo, justificando dessa forma algumas diferengas na
composi¢cao quimica das amostras. Vale ressaltar que a composicdo quimica dos
compostos naturais obtidos de fontes vegetais podem variar em fungédo de diversos
fatores, incluindo espécie da planta, clima, localizagao geografica, época e horario de
colheita, gendtipo, método de secagem, parte da planta utilizada para destilagao,

técnica de extragdo empregada, entre outros fatores (Mofikoya; Makinen; Janis, 2020).

5.2 Formulagoes e solubilidade

O AP decantado foi adquirido da empresa Citromax®, carvoaria localizada em
S&o Lourengo do Oeste - SC. Obtido a partir da queima de Eucalyptus grandis, na
temperatura entre 120 e 130 °C. Para a obtencdo do AP decantado, a empresa
manteve o AP bruto em repouso, decantando por cerca de seis meses. O rendimento
da produgéao é de 600 L em forno com capacidade de 12 m? de material vegetal.

Em se tratando da elucidagcdo do perfil quimico do AP, a identificacao foi
realizada previamente por membros do grupo de pesquisa. Pesenti (2021) identificou
compostos presentes nas 3 fragdes (bruto, decantado e destilado) com dois solventes
(n-hexano e cloroférmio). Para o AP bruto, foram identificados como majoritarios 3,5-
dimetoxi-4-hidroxi-tolueno (23,28%), 5-tert-butilpirogalol (12,94%) e siringol 2,6-
dimetoxi-fenol (34,67%), na fragdo hexanica. Este ultimo, esteve presente de forma
mais abundante nas duas fragdes, destacando-se por representar 29,98% da amostra
cloroférmica.

Para as fragbes de AP decantada, observou-se como majoritarios 3,5-dimetoxi-
4-hidréxi-tolueno  (19,94%), 5-tert-butil-pirogalol (16,45%) e 2,6-dimetdxi-fenol
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(siringol) (18,16%), na fracao hexanica, e 2,6-dimetéxi-fenol (siringol) (38,53%) e 3,5-
dimetodxi-4-hidroxi-tolueno (12,30%), na fragdo cloroférmica. A fragcado destilada teve
uma pequena variagao em relagdo as demais, onde foram observados os mesmos
compostos identificados nas anteriores, porém, em menores quantidades,
provavelmente devido ao processo de destilagdo, que diminuiu drasticamente a
disponibilidade de compostos fendlicos, observados apenas na fragdo hexanica e em
pequenas quantidades, 2,6-dimetéxi-fenol (0,78%), 3,5-dimetoxi-4-hidroxi-tolueno
(0,79%) e 5-tert-butil-pirogalol (1,65%). Os maijoritarios da fragdo destilada foram
tetrapentacontano (11,14%) e tetratetracontano (12,71%) na fragdo hexanica, e 4,5-
dimetil-1H-imidazol (26,64%) e o fenol (19,41%) na cloroférmica.

Araujo (2025), também realizou a verificagao do perfil quimico de 3 fragdes do
AP, observando o0s compostos majoritarios: 2,6-dimetoxi-fenol (siringol),
representando 15,99% na amostra bruta do AP na fracdo hexanica e 57,08% na
cloroférmica, na amostra decantada 21,98% e 48,43% (respectivamente nas fragdes
hexanica e cloroférmica) e 10,37% na fracdo cloroformica do AP destilado. O
composto 2-metoxifenol também foi encontrado em todas as amostras nas seguintes
concentracgdes: 7,19% e 4,21% nas fragdes hexanica e cloroférmica do AP bruto,
respectivamente, 5,53% e 3,42% nas fragcbes hexanica e cloroférmica do AP
decantado e 14,18% no AP destilado (fragdo cloroférmica). Ja o 2-metoxi-4-metilfenol
(creosol), ndo foi identificado somente na fragdo bruta cloroférmica, nas demais
fragdes foi identificado: 7,32% na bruta hexanica e 5,11% na decantada hexanica,
2,06% na decantada cloroférmica e 4,77% na destilada cloroférmica. O composto 5-
tert-butilpirogalol apenas nao foi identificado na amostra destilada cloroférmica,
estando presente nas demais, com concentracées: 15,68% e 3,25% no AP bruto, nas
fracdbes hexanica e cloroférmica respectivamente, 15,68% e 7,22% nas fracbes
decantadas (hexanica e cloroférmica, respectivamente). O composto 4,5-dimetil-1H-
imidazol aparece como majoritario da fragdo destilada cloroférmica.

O autor ainda destaca que 2,6-dimetoxi-fenol (siringol) aparece em todas as
amostras e da énfase que ele é possivelmente o principal composto ativo do AP, e
devido as suas caracteristicas fitotoxicas, € o composto responsavel pelo potencial
herbicida. Além dele, 2-metoxifenol (guaiacol) aparece em todas as amostras, mas
em menor quantidade, comparadas ao 2,6-dimetoxi-fenol (siringol). Esses resultados

corroboram com Pesenti (2021) e auxiliam na caracterizagéo do perfil quimico do AP



56

e na elucidagao de quais os potenciais compostos responsaveis pela fitotoxicidade
desse coproduto carvoeiro.

A fracdo escolhida para ser utilizada nesse trabalho foi a decantada, por ser a
forma mais comum de comercializacédo pelas carvoarias e, além disso, foi a fragao
que apresentou resultados mais promissores como inibidor de plantas daninhas
(Pilatti, 2025). A autora observou que as solugdes (10, 25, 40, 55, 70, 85 e 100%) de
AP causaram maior fitotoxicidade nas plantas alvo capim-annoni (Eragrostis plana
Ness), leiteiro (Euphorbia heterophylla) e feijao (Phaseolus vulgaris) quando
submetidas a fragdo decantada do AP, na modalidade de pds-emergéncia. Além
disso, observou-se percentuais altos de mortalidade nas concentragdes acima de
55%, dando énfase nas plantas de leiteiro, que foram as mais atingidas.

Devido a necessidade de homogeneizar a mistura, em razdo da
incompatibilidade entre as polaridades (OE majoritariamente apolar, € o AP, por ser
predominantemente aquoso, apresenta maior polaridade) ao longo dos ensaios foram
adicionados adjuvantes. Foram avaliados os tensoativos Tween 20 e Tween 80, tanto
isoladamente quanto em combinagédo com o Span 80, nas seguintes proporgdes: 9:1
(Tween 20:Span 80), 1:1 (Tween 80:Span 80) e 9:1 (Tween 80:Span 80). Os
adjuvantes foram selecionados com base em estudos prévios realizados pelo grupo
(Araujo, 2025).

Os ensaios das formulacdes e testes de solubilidade foram iniciados com a
combinagao de AP e OE na proporgao de 1:1, sem a adigdo de adjuvantes. Observou-
se imediatamente a separacdo de fases, indicando a incompatibilidade entre os
componentes devido a polaridade, tal feito pode ser observado na Figura 10a. Neste
caso, ao notar a incompatibilidade entre os produtos, adicionou-se algumas gotas do
adjuvante TW20, e agua destilada, o efeito imediato pode ser observado na Figura
10b, nota-se que ocorre interagao entre os produtos e também certa homogeneidade,

porém grande formagao de espuma na borda superior, efeito que é indesejado.
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Figura 10 - Testes da homogeneidade a) somente AP + OE; b) mistura OE, AP, agua e TW20.

Fonte: autoria propria (2025).

Dando continuidade nas avaliagdes, com excecgao das formulagdes 3, 6, 7 e
9, todas as demais mantiveram a proporcéo de 83% de produto natural para 17% de
adjuvante, por isso, na formulagdo numero 2, foram adicionados 0,83 mL de Tween
20 e o volume foi completado com agua destilada para 25 mL, na Figura 9b, é possivel
observar que logo apo6s a adi¢ao do adjuvante e da agua, houve formagao de espuma
e uma leve separacao de fases.

Os demais testes foram conduzidos mantendo a proporgédo 1:1 entre os PN
(AP e OE) e adjuvantes, variando a quantidade de agua na solugcéao (Tabela 4). A
excegao foi feita aos testes 3, 4, 5 e 11, nos quais se alterou a propor¢ao de OE ou
do AP. No teste 3 adicionou-se menos AP em relagcdo ao OE, e nos 4, 5 e 11 optou-
se por realizar o teste com mais AP, sempre visando a melhor homogeneidade da
solugdo. Além disso, a partir do segundo teste, o procedimento experimental foi
padronizado da seguinte forma: em um Becker, adicionava-se primeiramente o OE,
seguido do adjuvante e, por fim, da agua. A solugdo obtida era entdo submetida a
banho de ultrassom, a temperatura ambiente (aproximadamente 23 °C) e mantida sob
agitacao durante todo o processo, posteriormente, realizava-se a adicdo do AP. Todas
as formulacgdes testadas podem ser observadas na Tabela 4.

Tabela 4 - Formulagodes testadas apresentando as proporgdes de OE, AP e adjuvantes,
utilizadas nos testes.

OE (mL) AP (mL) Adjuvante(s) Qtde 'f‘r:{_‘;"a“te H,0 (mL)
2 2,5 25 Tween 20 0,83 19,17
3 2,5 2,0 Tween 20 1,30 19,20
4 2,5 1,5 Tween 20 0,67 19,20
5 2,0 2,5 Tween 20 0,75 19,75
6 2,0 2,0 Tween 20 0,20 15,80
7 2,0 2,0 9:1 Tween 20 : Span 80 0,20 15,80
8 2,0 2,0 1:1 Tween 80 : Span 80 0,68 15,32
9 2,0 2,0 9:1 Tween 80 : Span 80 0,20 15,80



OE (mL) AP (mL) Adjuvante(s) Qtde ‘?‘nﬁ'{_‘;"a“te H,0 (mL)
10 2,08 2,08 Tween 80 0,83 17,09
11 1,6 2,4 9:1 Tween 80 : Span 80 0,68 15,32
11 1,66 1,66 Tween 80 0,68 16,00
13 2,77 2,77 Tween 80 1,13 13,33

Fonte: Autoria propria (2025).
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Durante todas as etapas, observaram-se possiveis caracteristicas indicativas

de instabilidade, como separagdo de fases, formacao de espuma ou de aspecto

“talhado”, entre outras alteragdes como mudanca de cor. Tais caracteristicas podem

ser verificadas na Figura 11, onde estdo as fotos obtidas logo em seguida a

preparagcao de cada formulagdo. Também se aferiu o pH das amostras que

apresentaram o valor médio de 4,26, considerando dessa forma, o carater acido das

formulagdes, atribuido a presenca do AP.

Dentre as formulagdes, a maioria apresentou formacdo de duas fases e

formacgao de espuma, o teste 9 destacou-se por apresentar boa homogeneidade logo

ap6s a mistura dos componentes. Esse resultado foi atribuido ao uso exclusivo de

Tween 80 como adjuvante, sugerindo uma maior eficacia desse tensoativo na

estabilizagcdo da formulagéo.
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Figura 11 - Formulagoes testes logo apds preparadas enumeradas de 2 a 12, correspondem as
quantidades presentes na Tabela 3.

Fonte: Autoria prépria (2025).

As formulagdes 10 e 13 apresentaram melhor desempenho em termos de
solubilidade e homogeneidade, onde, logo apds a adigdo dos componentes, foi
possivel observar a formacéo de um sistema monofasico visualmente homogéneo e
estabilizado (observado nas imagens 10 e 13 da Figura 11). Diante desses resultados,
decidiu-se monitorar a formulagcéo 13 com maior frequéncia, com o objetivo de avaliar
o tempo de estabilidade visual ao longo dos dias.

Vale destacar que a formulacdo numero 13 foi desenvolvida com base em
tentativas anteriores conduzidas pelo grupo de pesquisa, respeitando a proporgao de
83% de PN e 17% de adjuvante, também foi preparada considerando a proporgao de
50 L de PN para 150 L de calda (Giepen; Neto; Kopke, 2014). A formulagao teste, com
volume total de 20 mL, foi composta por 5,54 mL de PN (na proporc¢ao 1:1 entre OE e
AP) e 1,13 mL de Tween 80, sendo o volume restante completado com agua destilada.
Durante o preparo, observou-se certa dificuldade na solubilizagdo da mistura apos a

adicdo da agua, no entanto, apds agitagdo em banho ultrassénico, a solugéo adquiriu
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rapidamente aspecto leitoso e uniforme. A adi¢ao final do AP manteve a formulagao

homogénea e em uma fase, observada na Figura 12a.

Figura 12 - Formulagdo numero 13: a) logo apés o preparo; b) 2 horas apés preparo; c) 24
horas apés preparada.

Fonte: Autoria prépria (2025).

A formulagao foi entdo armazenada em local fechado para que ndo houvesse
nenhum tipo agitacdo, e entdo permaneceu sendo observada por semanas.
Observou-se, nas primeiras 2 horas uma leve separacao de fases na solucéo, que
também foi observada em 24 horas (Figura 12c), e 7 dias depois da preparagéao
(Figura 13a). No entanto, apds breve agitacédo, a homogeneidade foi restabelecida e
mantida por aproximadamente 10 minutos. Esse comportamento pode ser visualizado
nas imagens a seguir, nas quais, apos sete dias, a formulagao foi agitada por um
minuto e, em seguida, deixada em repouso. Constatou-se que a solugdo se manteve
homogénea durante o periodo de 10 minutos. Apds esse periodo, foi possivel

observar leve formagao de duas fases.

Figura 13 - Formulagio 13: a) 7 dias em repouso sem agitacao; b) Apds agitagao; ¢c) Em
repouso por 10 minutos apés agitagao.

Fonte: Autoria propria (2025).
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O mesmo teste foi repetido 10 dias depois e o resultado esta representado na
Figura 14a, onde se verifica que a formulagdo permanece homogénea. Em 21 dias
apods o preparo da solucao foi possivel identificar que ndo havia mais aspecto leitoso,
a solucdo estava translucida e sem a visualizagao de duas fases, apresentando pH
igual a 3,03 (Figura 14b).

Figura 14 - Formulagdo numero 13: a) Teste repetido 10 dias depois; b) Repetido 21 dias
depois.

Fonte: Autoria prépria (2025).

Considerando os resultados obtidos com a formulagao teste numero 13, no que
se refere a homogeneizacdo e estabilidade, bem como os ensaios preliminares
realizados separadamente pelo grupo de pesquisa, que evidenciaram o potencial
fitotoxico do 6leo de Pinus associado a adjuvantes e do AP sobre plantas daninhas
(Pilatti, 2025), se definiram as concentragdes de 10%, 25%, 40%, 55%, 70% e 85%
para a formulacdo do bio-herbicida (OP65+AP+TW80). Com a necessidade de
preparar volumes maiores das solu¢des para a continuidade dos ensaios, optou-se
pela utilizagdo do 6leo de pinus 65 da marca Baloon®, o qual também foi caracterizado
quimicamente por meio de CG-MS, como descrito anteriormente.

As solugbes mantiveram o padrao de 17% de adjuvante e 83% de PN
(proporgéo de 1:1 de AP e OP65). Na Tabela 5, apresentada abaixo é possivel
verificar as concentracboes testadas e os respectivos volumes dos componentes

utilizados nas diferentes concentracdes das solugoes.

Tabela 5 - Proporg¢ao das matérias primas utilizadas no preparo das solugées.

Dose OP65 AP TW80 H,O

(% viv) (mL) (mL) (mL) (mL)

Controle ; - 5,10 294,9
adj

10 12,45 12,45 5,10 270
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Dose OP65 AP TW80 H,O

(% viv) (mL) (mL) (mL) (mL)
25 31,12 31,12 12,75 225
40 49,80 49,80 20,40 180
55 68,47 68,47 28,05 135
70 87,15 87,15 35,70 90
85 105,83 105,83 43,35 45

Fonte: Autoria propria (2025).

Todas as concentragbes apresentaram-se homogéneas e estaveis
imediatamente apds a preparacdo, sem a ocorréncia de alteracdes visiveis, como
formacdo de grénulos ou separacdo de fases. As duas solu¢gdes com maiores
concentragdes (70% e 85%) mostraram-se mais viscosas em comparagao as demais,
em razdo da menor propor¢ao de agua utilizada em sua composi¢cdo, essas
caracteristicas podem ser observadas na Figura 15 ilustrada abaixo, representando

as amostras 4h depois do preparo.

Figura 15 - Todas as concentragées (ordem decrescente (% v/v)) 4h apés o preparo.

Fonte: Autoria prépria (2025).

Todas as amostras foram armazenadas e monitoradas diariamente, com o
objetivo de verificar possiveis alteragdes em suas caracteristicas fisico-quimicas. A
principal modificagcao observada foi a separacao de fases na concentragao de 85%,
ocorrida aproximadamente trés dias apds o preparo. Na concentragcao de 70%,
também foi observada a formacao de duas fases, também apds trés dias, porém de

forma menos pronunciada, conforme ilustrado na Imagem 16, abaixo:
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Figura 16 - Solugdes mantidas em repouso por 3 dias apresentando leve separacgao de fases.

Fonte: Autoria prépria (2025).

As solucgdes foram homogeneizadas e, notou-se que elas voltaram para suas
caracteristicas iniciais, onde permaneceram estaveis por 24 h. E possivel afirmar que
as solucdes se mantiveram estaveis, sem verificacdo de separacao de fases, por um
periodo de trés dias, indicando que nessas condi¢des, e nesse periodo as solugdes
podem ser utilizadas apds agitagdo. As demais concentragdes nao apresentaram
nenhum indicativo de saturacéo.

Em seguida, foram novamente mantidas em repouso com o objetivo de
registrar por quantos dias permaneceram estaveis e aptas para uso. Aos 7 dias apos
preparo, notou-se separacado de fases mais acentuada na solugéo de concentragao
70%, quando comparada a avaliagao visual do 3° dia. Enquanto que a solugao 85%
estava com o mesmo volume de separacdo, essas caracteristicas podem ser
visualizadas na Figura 17. Logo ap6s breve agitacdo para homogeneizagdo das
solucdes elas adquiriram novamente aspecto do momento em que foram preparadas.

Caracteristicas semelhantes foram verificadas no 14° dia apds preparo.
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Figura 17 - Solugdes em: a) repouso por 7 dias; b) Logo apés breve agitagao.

Fonte: Autoria prépria (2025).

A ultima observacao se deu 40 dias apds o preparo. Observa-se através da
Figura 16a, a ocorréncia de formagao de duas fases em todas as solugbes, mesmo
que pequenas como as de concentracdes 10 e 25% v/v. As mais pronunciadas sao
observadas a partir da 55% v/v, com separagao de fases bem visivel. As solugdes 70
e 85% v/v se separam completamente, quando observadas visualmente. Assim que
foram agitadas manualmente por cerca de 1 minuto (Figura 18b), todas as solu¢des
voltam a ficar homogéneas e sem formagéo de fases, permanecendo por no minimo
6 horas dessa forma. A partir de tal observagao podemos concluir que as diferentes
concentragcdes podem ficar armazenadas nesse periodo e apds realizar agitacao elas
podem ser utilizadas. O que ndo podemos concluir & que a eficiéncia do herbicida sera

a mesma ou melhor, que a utilizada logo apds preparo.
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Figura 18 - Solugdes das diferentes concentragdes em: a) repouso por 40 dias; b) logo apos
agitacao.

Fonte: Autoria prépria (2025)-.

5.3 Analises das propriedades Fisico-Quimicas

Apés avaliar o comportamento da formulagao 13, composta por 2,77 mL de AP,
2,77 mL de OE e 1,13 mL de TW80, mantendo a proporc¢ao de 83% de PN e 17% de
TW80 foram definidas as concentragdes a serem testadas (10, 25, 40, 55, 70 e 85%),
com Oleo de Pinus 65% substituindo o OE. Em seguida, cada solugéo foi submetida
as analises fisico-quimicas de condutividade elétrica, viscosidade, pH, densidade e

tensao superficial. Os resultados sao apresentados a seguir.

5.3.1 Condutividade elétrica

Através das analises estatisticas realizadas para variavel condutividade,
observou-se diferenga significativa entre as concentragdes (p<0,001), possivel de ser
observado na Tabela 6, demonstrando que as alteracbes de concentracdo da

formulacao influenciaram na condutividade elétrica.

Tabela 6 - Analise de variancia variavel condutividade.

Causas de Qm
variagao GL CV (%) F p-valor
Concentragdes 6 1,47 2641,02 <0,001
Residuos 14

GL - Graus de liberdade. CV- Coeficiente de variagao em percentual.

Fonte: Autoria propria (2025).
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Para essa variavel, optou-se por ndo utilizar agua destilada como controle, ja
gue a mesma nao apresenta condutividade, ndo servindo como referéncia adequada,
utilizou-se somente o “Controle adj’, que corresponde a uma mistura de agua
destilada + adjuvante. O adjuvante utilizado (Tween 80), por sua vez, diminui a
disponibilidade de ions na solugao, por ser um tensoativo nao-iénico.

O padrao de condutividade aumentou conforme acréscimo da concentragao
(Figura 19), atingindo seu valor maximo (99,73 uS cm') na dose 40% (v/v). A partir
dessa concentragao, os valores de condutividade passaram a diminuir gradualmente
até a dose de 85% (v/v). O teste de comparacao de médias permitiu verificar que todas
as doses diferem estatisticamente entre si (p<0,05), isso se deve ao fato da variagéao
interna de cada grupo, que foi muito pequena, enquanto as médias entre as

concentracdes apresentaram diferencas maiores.

Figura 19 - Grafico do efeito da concentragao do bio-herbicida sobre a condutividade elétrica
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Fonte: Autoria prépria (2025).
Letras diferentes indicam diferenca significativa entre as médias, pelo teste de Tukey a 5% de

significancia (p < 0,05).

Pesenti (2021), obteve valores de condutividade mais acentuados ao avaliar
essa caracteristica em amostras da fragdo decantada e pura do AP, sem adicao de
outros produtos naturais, o valor da média observada foi de 1014,33 uS. Comparando
com os resultados obtidos, podemos afirmar que a adicdo do OP65 pode ter limitado
a presencga de ions na solucao. Entretanto, a principal redugao observada pode estar
associada a adicao do surfactante nao iénico Tween 80, o qual promove diminuigao
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significativa da concentragdo de ions livres no meio. Ressalta-se que nao foram
encontrados, na literatura, estudos que permitam comparacgao direta, uma vez que a
combinacao desses dois componentes se mostra inédita. A analise da disponibilidade
ibnica de uma formulagcdo de herbicida € essencial, para que sejam verificadas
quaisquer incompatibilidades, de forma a otimizar a eficacia e garantir a
sustentabilidade na aplicagdo e a estabilidade do produto (Basilio et al., 2024).
Segundo os mesmos autores, adjuvantes com baixos valores de condutividade
elétrica, melhoram a estabilidade das formulagdes, podendo ser essenciais em
formulacdes que envolvam produtos naturais. Segundo Cunha; Alves; Marques (2017)
o efeito da condutividade elétrica na eficacia de herbicidas nao é totalmente
esclarecido na literatura, aspectos como solubilidade em agua e otimizagdo da
absorcdo pela planta podem estar atrelados a essa caracteristica, e devem ser
verificados em pesquisas futuras, bem como, a interagdo com adjuvantes e como

herbicidas oriundos de produtos naturais se comportam diante das variagdes.

5.3.2 Viscosidade

Houve diferenca significativa entre as concentragdes (p-valor<0,001), tal
observacao permite confirmar que as variagdes nas concentragdes do bio-herbicida

influenciaram significativamente a viscosidade (Tabela 7).

Tabela 7 - Andlise de variancia viscosidade.

Causas de Qm
variagao GL CV (%) F p-valor
Concentragdes 7 1,76 780,053 <0,001
Residuos 16

GL - Graus de liberdade. CV- Coeficiente de variagdo em percentual.

Fonte: Autoria prépria (2025).

O grafico da Figura 20 permite observar que a viscosidade dinamica das
amostras aumenta progressivamente com o aumento da concentragcédo das solugdes,
efeito esperado, pois com o aumento da concentragdo, aumenta a quantidade de AP,

OPG65 e adjuvante na solugao, e diminui progressivamente a quantidade de agua.
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Figura 20 - Grafico de comparagdo de médias variavel viscosidade.
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Fonte: Autoria prépria (2025).
Letras diferentes indicam diferenga significativa entre as meédias, pelo teste de Tukey a 5% de

significancia (p < 0,05).

Observa-se que nas menores concentragdes (0%, controle adjuvante e 10%
(v/v)), os valores de viscosidade sdo semelhantes entre si, ndo diferindo
estatisticamente, situando-se em torno de 16, 17 cP. A medida que a concentracdo
aumenta, verifica-se um aumento gradual da viscosidade, com diferenga significativa
a partir de 25% (v/v), que nao difere estatisticamente somente da 10% (v/v). Entre as
concentragdes 25 a 55% (v/v), o aumento ocorre suavemente, sendo 40 e 55% (v/v)
estatisticamente iguais pelo teste de tukey a 5% de significancia. A partir da
concentragao 70% (v/v), o aumento da viscosidade ocorre de forma mais pronunciada,
destacando o maior valor encontrado em 85% (v/v). As duas maiores concentragdes
diferem entre si e entre as demais.

O aumento da viscosidade da calda de pulverizacao influencia a eficiéncia da
aplicacao do herbicida, uma vez que favorece a formagao de gotas de maior didmetro,
contribuindo para a redug¢ao da deriva, e consecutivamente maior deposi¢ao sobre as
folnas e melhor absorgdo. A deriva esta associada, principalmente, a formacgao de
gotas muito finas, que séo facilmente transportadas pelo vento, resultando em perdas
do produto e reducgao da eficiéncia de controle de plantas daninhas (Polli, Estefania
Gomieri et al., 2021). Nesse contexto, os adjuvantes desempenham papel
fundamental, pois apresentam propriedades que promovem o aumento da viscosidade

da calda, sendo que concentragcdes mais elevadas tendem a potencializar esse efeito.
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Estudo avaliou o efeito de oito adjuvantes comerciais sobre propriedades fisico-
quimicas da calda de pulverizagdo (pH, condutividade elétrica, densidade,
viscosidade, tensdo superficial e estabilidade), nas doses recomendadas pelos
fabricantes e em meia dose, comparando-se com solugdo controle (agua destilada).
Os autores afirmam que todos os adjuvantes, independentemente da dose,
aumentaram a viscosidade das solucdes em relagao ao controle. A dose influenciou
apenas o adjuvante a base de fosfatidilcolina. Os adjuvantes alquil fenol poliglicol éter,
nonil fenol polietilenglicol éter, ésteres de acidos graxos e nonil-fenol etoxilado foram
0S que promoveram os maiores incrementos de viscosidade (Cunha; Alves, 2009). Os
autores confirmam que a elevagao da viscosidade esta associada diretamente as
gotas de pulverizagéo do herbicida, ao aumentar a viscosidade, ocorre a tendéncia de
formacao de gotas maiores, apresentando menor risco de deriva e consecutivamente
melhora a segurancga da pulverizagao, ao reduzir perdas.

Dentre as propriedades fisico-quimicas avaliadas, Assuncao et al., (2019)
analisaram a viscosidade de caldas contendo o herbicida sal diaménio de N-
(fosfonometil) glicina, em combinacdo com adjuvante a base de lecitina + acido
propidnico, aplicados em duas taxas de aplicagéo (95 e 52 L ha™). Em comparagao
com os herbicidas isolados, a adi¢do do adjuvante promoveu aumento da viscosidade.

Autores reforgam que a natureza, as propriedades do adjuvante e os demais
componentes da formulagdo podem resultar em efeitos distintos na viscosidade de
caldas Polli et al., (2022), verificaram aumento de 1 a 9% da viscosidade da calda de
solugdo de dicamba+glifosato, com a adicdo de adjuvantes. Os resultados
apresentados para essa variavel indicam que o aumento da quantidade de adjuvante

foi proporcional ao aumento da viscosidade, corroborando com os autores.

5.3.3 pH

A variavel pH foi avaliada 4 vezes em intervalos semanais, sendo que todas as
avaliacoes foram realizadas em ftriplicata. O primeiro dia foi avaliado logo apés o
preparo das solugbes, as seguintes (dias 2, 3 e 4 de avaliagdo) seguiram
semanalmente. Os resultados da analise de varidncia de medidas repetidas estao
apresentados na Tabela 8. Foram avaliados os efeitos da concentragao, do dia de

avaliagao e da interacado concentragao x dia sobre o pH.


https://www.zotero.org/google-docs/?xe4k44
https://www.zotero.org/google-docs/?yrNtr2

70

Tabela 8 - Analise de variancia de medidas repetidas para o pH em fun¢ao da concentragio e
do dia de avaliagao.

Fonte de variagao GL F p
Concentragio 5,12 14.09  <0.001
Dia 3,36 8.94 <0.001
Concentragao x
Dia 15, 36 0.64 0.82

GL - Graus de liberdade.
Fonte: Autoria propria (2025).

Os resultados demonstraram efeito significativo da dose sobre o pH (p < 0,001),
indicando que diferentes concentracbes apresentaram valores médios distintos,
independentemente do dia de avaliagdo. Também houve efeito significativo do dia
sobre o pH (p < 0,001), evidenciando variagdo dos valores ao longo do tempo,
independentemente da dose aplicada. Contudo, a interacdo Dose x Dia nao foi
significativa (p = 0,82), indicando que o efeito das doses sobre o pH permaneceu
constante ao longo dos dias avaliados.

O teste de esfericidade de Mauchly indicou que a premissa de esfericidade foi
atendida para o fator dia (p = 0,302), e para a interagdo Dose x Dia (p = 0,302) e os
resultados da ANOVA permaneceram significativos apds as corregcdes de
Greenhouse—Geisser e Huynh—Feldt. Depois de verificar a esfericidade e de observar
efeitos significativos entre os dias e entre as doses, comparou-se os pares através de

test t pareado, resultados ilustrados nas Tabelas 9 e 10, respectivamente.

Tabela 9 - Comparagoes dos pares usando testes t pareados - Dias.

Comparacgao

. -valor
entre os dias P

D1 -D2 0.0627
D1-D3 1.000
D1 -D4 0.0925
D2 -D3 0.0001*
D2 - D4 1.000

D3 -D4 0.002*
*diferenca significativa a 5% de probabilidade.
Fonte: Autoria prépria (2025).

A Tabela 9 compreende a comparagao entre os pares por meio do teste t
pareado, com corre¢cao de Bonferroni, em relacdo aos dias de avaliacdo, o teste
mostrou que o pH nos dias 2 e 3, e 3 e 4 diferiram entre si, as demais comparagoes

nao apresentaram diferengas estatisticas.
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A comparagao pareada entre as concentragdes, esta exemplificada na Tabela
9, onde o teste indicou efeito significativo da concentragédo sobre o pH. Observou-se
que a concentracido de 10% apresentou diferenga entre 25%, 40% e 55%. No entanto,
nao foram observadas diferengas significativas entre a dose de 10% e as
concentracdes de 70% e 85%. A concentragao de 25% diferiu significativamente das
concentracdes de 70% e 85%, enquanto n&o apresentou diferenga significativa em
relacdo as doses de 40% e 55%. A concentragcéo de 40% diferiu significativamente
das doses de 55% e 85%, mas nao diferiu da concentracédo de 70%. Por fim, a dose
de 55% apresentou diferenca significativa apenas em relagéo a concentragao de 85%,
enquanto nao diferiu da dose de 70%. Observou-se ainda diferenga significativa entre

as concentracoes de 70% e 85%.

Tabela 10 - Comparagoes dos pares usando testes t pareados - Concentragoes.

Comparagéo entre as

concentragoes (% p -valor
viv)

10% - 25% 0.00017*
10% - 40% 0.00231*
10% - 55% 0.02404*
10% - 70% 0.22431
10% - 85% 1.0000
25% - 40% 1.0000
25% - 55% 0.21076
25% - 70% 0.03628*
25% - 85% 0.00037*
40% - 55% 0.03417*
40% - 70% 0.16361
40% - 85% 0.00026*
55% - 70% 1.0000
55% - 85% 0.0000065*
70% - 85% 0.04792*

*diferenca significativa a 5% de probabilidade.
Fonte: Autoria prépria (2025).

O padrao de comportamento do pH ao longo dos dias, em cada concentragao
é verificado na Figura 21. E possivel observar que, de modo geral, todas as curvas
apresentam comportamento semelhante, redugdo do pH nas concentragdes
intermediarias (25 a 40% (v/v)), seguida de elevagdo nas maiores concentragdes 55
a 85% (v/v), evidenciado pelos pontos no grafico, que se sobrepdem, indicando

caracteristicas semelhantes.
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Figura 21 - Variagdo do pH em fungao das concentragdes (% v/v) ao longo dos dias de
avaliagao.
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Fonte: Autoria prépria (2025).

No 1° dia de avaliagbes, os valores de pH se comportaram de maneira mais
distinta dos demais, apresentando elevagdo na concentragcdo 40% (v/v), que se
manteve em 55% (v/v), leve diminui¢do na 70% (v/v) e aumento novamente na 85%
(v/v). O 2° Dia apresenta os menores valores, diferenciando-se do 3° dia que
apresenta, em geral, os maiores valores de pH, especialmente nas extremidades de
concentragcéo (10 e 85% (v/v)). As médias dos valores de pH variam entre 3,16 na
concentragcéo 10% no 3° dia de avaliagéo e 2,83 na concentragdo 25% (v/v) no 2° dia
de avaliagao, esses valores sdo muito préximos, ou seja, ndo houve grande mudanga
ao longo do tempo em todas as concentragoes.

Os valores de pH nesta faixa de variacdo, indicam maiores niveis de acidez
nas amostras, tal caracteristica é atribuida principalmente pelo carater acido do AP,
que tem em sua composigcado, acidos organicos, como o acético. Araujo (2025)
observou valores de pH proximo a 3,0 em todas as concentragdes preparadas 8%,
20%, 32%, 44%, 56% e 68% com mistura de 0,5% de TW20 e SP80 (9:1), nas trés
fracdes de AP. Pesenti (2021), também verificou pH das trés fragdes e obteve médias
de 3,4 para AP bruto, 2,2 para o AP destilado e 2,9 para o AP decantado, esse ultimo
fica proximo dos valores observados no presente trabalho. Almeida (2014), comparou

amostras de AP produzidas em escala industrial e laboratorial, as duas amostras
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passaram por processo de decantagcdo. Ambas apresentaram valores de pH acidos,
em média 2,21 para o obtido em laboratério e 2,68 para o obtido industrialmente.
Campos (2018), também avaliou o pH de amostra de AP oriunda de eucalipto e de
acacia-negra em forno experimental, o mesmo apresentou valores entre 2,2 e 3,7.
Corroborando com Candido et al., (2023) que afirmaram que o pH do AP deve estar
entre 1,5e 3,7.

Herbicidas mais acidos tendem a apresentar maior eficacia de controle em
plantas daninhas, efeito relacionado aos processos de penetragao e absorcao pelas
cuticulas foliares. Sobiech et al., (2020), observaram que a maior eficacia do herbicida
sulcotrina, em dose menor que a recomendada, ocorreu com a acidificagao da solugao
de pulverizagdo com acido citrico e adigdo de adjuvante a base de 6leo de colza
metilado, aumentando a eficacia no controle de capim-arroz, ao mesmo nivel da dose
integral. As solugdes acidificadas promoveram reducao da biomassa de Echinochloa
crus-galli (capim-arroz) em 71% e 83%, com a adigéo de acido acético e acido citrico,
respectivamente. Reduc¢ao da biomassa foi ainda mais acentuada com a adi¢ao de
adjuvantes a calda. Na solugédo acidificada com acido acético, a adicdo de dleo
metilado e surfactantes ndo ibnicos aumentou o controle da planta daninha de 71%
para 87% e 89%. Para a calda acidificada com acido citrico, a variagao foi ainda maior,
com aumento do controle de 83% para 95% com a adicao de 6leo metilado e para 90
and 91% com os adjuvantes ndo ibnicos. Do mesmo modo, Santos et al., (2014)
verificaram que valores de pH entre 3 e 4 em caldas utilizadas no preparo do herbicida
glifosato, reduziram a area e o peso da matéria seca de plantas B. decumbens. Sendo
assim, a acidificagdo da calda reduz a dissociacdo das moléculas, diminuindo os
valores de pH, favorecendo a absorcao dos herbicidas pelas plantas. A acidificacéo
da calda reduz a dissociacdo das moléculas, diminuindo os valores de pH,

favorecendo a absorgao dos herbicidas pelas plantas.

5.3.4 Densidade

Nao atendendo ao pressuposto de normalidade realizou-se analise estatistica
por teste de Kruskal-Wallis com o auxilio do teste post-hoc de Dunn com ajuste do
método por Bonferroni em nivel de 5% de probabilidade de erro. P-valor <0,05, indica
que se aceita a hipétese alternativa, de que ha pelo menos uma diferencga significativa
entre as concentracdes.

Para identificar quais as diferencas significativas dentro das concentragoes, foi
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realizado teste de post - hoc pelo teste de Dunn, com ajuste do valor de p por multiplas
comparacgdes, através de Bonferroni. Para essa variavel, agua destilada foi utilizada
somente para o calculo das demais densidades, a solu¢do controle utilizada foi a
formulada com adjuvante. O teste estatistico demonstrou que a solugéo controle foi
diferente significativamente da 85% (v/v), tendo apresentado valor de p-ajustado =
0,0079, enquanto as demais comparagdes nao apresentaram diferengas significativas
(p-ajustado > 0,05).

As medianas das densidades diminuiram progressivamente com o aumento da
dose, variando de 1,000 g mL™" no controle, sendo o maior valor de mediana, para
0,980 g mL" na dose de 85% (v/v) (menor mediana), tal efeito pode ser observado no
grafico da Figura 22, onde pode-se constatar que a variagéo é de fato, muito pequena.
As doses intermediarias apresentam valores gradualmente decrescentes, porém com
diferengas pequenas entre si, 0 que explica a auséncia de significancia estatistica nas
comparagdes par a par apos o ajuste, pode estar relacionada ao baixo tamanho
amostral (n = 3) e ao carater conservador da correcédo de Bonferroni, que reduz o
poder estatistico para detectar diferengcas graduais. Esse comportamento visual
corrobora os achados estatisticos, que mostraram diferenga significativa entre 0 e
85% (v/v) no teste de Dunn, e tendéncia de queda continua ao longo das

concentragoes.

Figura 22 - Boxplot de densidade (g mL™') em funcao das concentragées (% v/v).
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Fonte: Autoria prépria (2025).

A diminuigdo da densidade com o aumento da concentragcdo esta atrelada a

muitos fatores, o principal a se pontuar € que, com o acréscimo da concentracgao,
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aumentou-se a disponibilidade de OP65 nas formulagcbes, e consecutivamente,
redugao proporcional da quantidade de agua, gerando diminuigdo da densidade das
solugdes. Os 6leos oriundos de fontes vegetais, em sua grande maioria, apresentam
densidade inferior a da agua (préximo a 1 g mL™"), caracteristica atribuida devido a
sua composi¢cao majoritariamente apolar. De acordo com alguns fabricantes de éleo
de pinus, os valores de densidade variam entre 0,885 e 0,935 g mL™1 (Jeifer Resin ®,
Wit-Stone ®, Foreverest ®).

Optou-se por realizar o calculo das densidades nos dois produtos utilizados,
onde foram obtidos valores de 0,7948 + 0.00209 g mL"" para OEP e 0,9109 + 0.0001
g mL" para OP65.

A diminuicdo da densidade pode ter se dado tanto pelo aumento da quantidade
de OP65 na solugdo, quanto do adjuvante. Os adjuvantes adicionados nas
formulacdes de herbicidas também agem de forma a alterar a densidade das caldas
agrondmicas, como apontam Polli et al., (2021), onde a maioria dos adjuvantes
testados aumentaram essa propriedade. Dicamba + glifosato foram testados com 10
adjuvantes experimentais entre eles: surfactantes nao-idnicos, surfactantes com
redutores de deriva, e surfactantes ndo-ibnicos com com umectantes, com ou sem
condicionador de agua. Os resultados apontaram que a adicdo de um dos surfactantes
nao idnicos, um dos surfactantes nao i6nicos redutores de deriva, e trés tipos do
surfactante umectantes nao-idnicos elevaram a 0,1% a densidade da calda, quando

comparados a calda isolada, independente da adicao de condicionadores de agua.
5.3.5 Tensao superficial

Para a verificacdo da tensao superficial, realizou-se a comparagao com agua
destilada e também com o controle adjuvante. Através das analises, observou-se que
a variavel ndo atendeu ao pressuposto de normalidade, e por isso, se analisou com
base no teste ndo paramétrico de Kruskall-Wallis. Possuindo um valor de p >0,05,
aceitamos a hipotese nula, de que essa variavel ndo apresentou diferencas
significativas entre as concentragbes. Da mesma forma, o teste de Dunn nao revelou
diferengas significativas entre as comparag¢des multiplas ajustadas pelo método de
Bonferroni, todos os p-valores >0,05. Apontando que nenhuma concentracao
influenciou de maneira distinta e significativa nos valores de tensao superficial nas

condi¢des avaliadas.
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O comportamento das medianas de cada concentragdo estdo presentes no
boxplot da Figura 23. Embora as analises estatisticas confirmem auséncia de
diferencga significativa entre as concentrag¢des, observa-se uma tendéncia de redugéo
da tenséao superficial com o aumento da concentragéo, especialmente entre a 0% (v/v)
(dgua destilada), a qual obteve os maiores valores, e as demais concentragdes. A
adicdo de adjuvante na solugao "controle adjuvante” gera uma redug¢ao acentuada,
em comparagado com a 0% (v/v), evidenciando o efeito do adjuvante em diminuir a
tensdo superficial. A partir da concentragdo 10% (v/v), os valores decrescem ainda
mais e mantém-se relativamente constantes, com pequenas variagdes até a

concentragéo 85% (v/v).

Figura 23 - Boxplot de tenséao superficial (N m™) em fungido das concentragées (% v/v).
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Fonte: Autoria prépria (2025).

Tensdo superficial € uma propriedade fundamental a ser considerada em
formulacdes de herbicidas e, juntamente com a densidade e a viscosidade, exerce
papel fundamental na reducdo da deriva indesejada durante a aplicagao, que faz com
que o produto se espalhe e, além de nao atingir o alvo, causa perdas de valor
econdmico e ao meio ambiente, ao atingir seres ndo-alvo como demais plantas e seres
vivos. Nesse contexto, os adjuvantes destacam-se como os principais responsaveis
por modificar essa propriedade, contribuindo para a maior estabilidade da calda e para
a otimizagéo da adesao e retengao das gotas na superficie das plantas (Basilio et al.,
2024). Destaca-se que a redugao da tensdo superficial das gotas pulverizadas

aumenta a superficie de contato com a planta alvo, e dessa forma, mais produto é
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depositado e consecutivamente absorvido pela planta. Além disso, produtos com
menores valores de tensao superficial tendem a ter angulo de contato menor com as
plantas, otimizando a espalhabilidade e a molhabilidade, diminuindo a deriva (Cunha;
Alves; Marques, 2017).

Basilio et al., (2024), avaliaram quatro adjuvantes comerciais a base de 6leo
mineral, vegetal e polimero (Agefix, Assist, Aureo e BREAK-THRU) em solugdes de
pulverizagdo, os autores observaram que todas as solu¢des de adjuvantes reduziram
a tenséo superficial e o angulo de contato quando comparadas com a solugao controle
contendo agua. Polli et al., (2021) ao analisarem propriedades fisico-quimicas de
adjuvantes em solugdes de glifosato e dicamba, observaram reducdo na tensao
superficial e no adngulo de contato da solugdo de pulverizagdo em todos os testes.
Observou-se neste trabalho, que as concentragdes com maior quantidade de
adjuvante apresentaram menores valores de tensao superficial, corroborando com os

autores citados acima.

5.4 Potencial herbicida

O experimento que verificou o potencial herbicida das diferentes concentragdes
da formulagao selecionada foi realizado em pds-emergéncia, ja descrito previamente.
As variaveis que apresentaram diferenga significativa para interagdo espécie x dose e
também para o fator dose isoladamente, tiveram suas curvas dose-respostas

ajustadas.

5.4.1 Altura de Planta

A avaliagao da altura da planta se deu ao longo de todo o experimento. Na
Tabela 11 é possivel verificar a analise de variancia ao longo dos dias das diferentes
concentracdes. Observa-se que apenas ao 7° DAA a interagao Espécie x Dose, néo
foi significativa, o que indica que o comportamento das espécies podem ter sido muito
parecidos, nao diferenciando entre si. Em contrapartida, nos demais dias de avaliagao,
a resposta a dose mostrou-se dependente da espécie. A partir de 14 DAA, cada
espécie responde de forma diferente as doses, indicando comportamento

diferenciado.
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Tabela 11 - Resumo da analise de variancia para “Altura de planta” ao longo do experimento.

GL Quadrados Médios
Causas de

variagio 3DAA 7DAA 14 DAA 21 DAA 28 DAA
Espécie 1 2.60* 0.893ns 74.09* 143.01* 448.80*
Doses 7 8.54* 10.42* 30.46* 39.10* 44.873*

Espécie x Dose 7 1.36* 1.27ns 6.87* 3.97* 8.95*

Erro 48 0.43 1.42 0.811 1.37 3.5
Média Geral - 2.90 2.94 4.05 5.06 6.89
CV % - 22.61 40.53 22.21 23.15 27.39

"Significativo e "nao significativo em nivel de 5% de probabilidade pelo teste F.
Fonte: Autoria prépria (2025).

Também é possivel observar aumento progressivo das médias gerais das
espéecies com o passar do tempo de avaliagao, efeito caracteristico do crescimento
das plantas. O grafico da Figura 24 demonstra que aos 3 DAA as alturas de plantas
das duas espécies tiveram diminuigao drastica quando submetidas as concentragdes
mais altas, observadas de forma mais pronunciada a partir da concentragao 55% (v/v)

para a espeécie capim-annoni e 25% (v/v) para picao preto.

Figura 24 - Curvas dose-resposta de altura de plantas aos 3 DAA de capim-annoni e picao
preto submetidos as diferentes concentragées do bio-herbicida.
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Fonte: Autoria prépria (2025).

Os parametros estimados pelo modelo (Tabela 12), evidenciam diferengas nas
respostas ao tratamento. EDso, ou seja, a capacidade do produto de diminuir 50% da
altura das plantas submetidas indicou maior porcentagem de dose (49,03%) para
annoni, e 24,97% para picao preto, propondo que essa espécie, ao necessitar de
menor dose do bio-herbicida é mais suscetivel.
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4 Parametros do modelo de Gompertz

Espécie
B A ED50 Erro ED50 C
Capim-
anonni -5.75 242  49.03 5.30 1.60
Picao-preto  -0.12 1.99 24.97 0.96 1.91

Fonte: Autoria propria (2025).

Aos 7 DAA a interagcédo Espécie x Dose néo foi significativa, entdo, ajustou-se

as regressodes para cada uma das espécies. Em ambas as espécies, a altura da planta

diminuiu com o0 aumento da concentragdo sendo que nas plantas de picao-preto a

diminuicdo € mais acentuada, decrescendo drasticamente a partir de 40% v/v (Figura

25).

Figura 25 - Curvas dose-resposta da altura de plantas aos 7 DAA de a) capim-annoni e b) picao
preto submetidos a diferentes concentragées do bio-herbicida.
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Fonte: Autoria prépria (2025).

Os parametros da curva ajustada (Tabela 13), indicam que ambas as espécies

apresentaram similaridades nos valores de EDso, sugerindo 38,7 e 40,21% de dose

para a reducao de 50% da altura de planta de annoni e picao preto, respectivamente.

4 Parametros do modelo de Gompertz

Espécie
B A ED50 Erro ED50 C
Capim-
anonni -22.1 3.42 38.7 3.91 1.32
Picdo-preto -0.73 2.14  40.21 7.67 1.86

Fonte: Autoria prépria (2025).
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Aos 14 DAA (Figura 24 a), as plantas de picao preto apresentaram diminuigao
de altura de planta, quando comparadas as avaliacbes realizadas previamente,
enquanto que as espécies de capim-annoni mantiveram médias mais altas,
demonstrando que essa espécie comegou a se regenerar dos danos causados nos
primeiros dias. O comportamento de diminuicdo da altura com o aumento da
concentracdo ainda é observado. Em geral, as médias dos comprimentos
aumentaram em ambas as espécies, no 21° DAA, principalmente nas menores
concentragdes (Figura 26 b). Ainda se mantém a tendéncia de diminuigdo da variavel

nas concentragdes mais altas dos ativos.

Figura 26 - Curvas dose-resposta da altura de plantas aos a) 14 DAA e b) 21 DAA de capim-
annoni e picao preto submetidos a diferentes concentragées do bio-herbicida

a) b)
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Fonte: Autoria prépria (2025).

Observa-se, através dos parametros da curva (Tabela 14), que aos 14 DAA,
ambas as espécies apresentaram similaridades nos valores de EDso, sugerindo 35,7
e 37,0% da dose para a reducao de 50% da altura de planta (capim-annoni e picédo
preto, respectivamente). Aos 21 DAA, os parametros estimados, também indicam
comportamento de resposta semelhante entre as espécies. Os valores de EDso foram
proximos (34,99% para capim-annoni e 34,73% para picao-preto), sugerindo que
ambas as espécies apresentam sensibilidade semelhante a dose necessaria para

promover 50% da resposta maxima.
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Tabela 12 - Parametros da equagao, concentragao necessaria para proporcionar 50% de efeito
sobre altura de planta de espécies capim-annoni e picdo preto 14 e 21 DAA das diferentes
concentragoes do bio-herbicida.

Parametros do modelo Logistico

14 DAA
B A ED50 Erro ED50 C
capim-annoni 4.9 6.2 35.7 2.00 1.8
picao-preto 24 2.8 37.0 14.15 1.34
21 DAA B A ED50 Erro ED50 Cc
capim-annoni  5.33 6.02 34.99 2.33 3.32
picao-preto 3.80 3.63 34.73 5.83 1.57

Fonte: Autoria prépria (2025).

Aos 28 DAA (Figura 27), as plantas de annoni apresentaram recuperagao geral,
em todas as concentragdes, médias gerais entre 12 e 8 cm. As plantas de pic&o preto,
seguem a tendéncia dos primeiros dias de avaliagdes, com diminuigao das alturas nas
doses mais baixas. As menores médias apresentadas nessa espécie foram as
submetidas a 55 e 70% (v/v), valores proximos a 0 cm, indicando total diminui¢do
dessa variavel. Ja as plantas submetidas a 85% (v/v), exibiram certa recuperacgao,
observa-se leve aumento, atingindo valores proximos a 3 cm, sinal verificado nas
avaliagbes de controle, descritas a seguir. Nota-se que as duas doses controle (0%
and “controle adjuvante”) ndo apresentaram diferengas entre si, em nenhum dos dias

de avaliagéo, o adjuvante nao interferiu nessa variavel.

Figura 27 - Curvas dose-resposta da altura de plantas aos 28 DAA de capim-annoni e picao
preto submetidos a diferentes concentragées do bio-herbicida.
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Os parametros estimados pelo modelo evidenciam diferengas na resposta das
espécies ao tratamento (Tabela 15). Os valores de EDso reforcaram maior
sensibilidade das plantas de picdo preto, ao indicar que plantas de capim-annoni
requerem concentragdes mais elevadas (105,61%) para alcancar 50% da resposta
maxima, e nesse caso, nem a concentragao mais alta foi suficiente. Em contrapartida
44,94% para picao preto, sugerindo maior sensibilidade dessa espécie, necessitando
de menos concentragdo de produto para atingir maior eficiéncia. O modelo sugeriu
maior sensibilidade do picdo-preto ao tratamento, enquanto o capim-annoni

apresentou maior tolerancia e resposta mais gradual.

Tabela 13 - Parametros da equagdo, concentragao necessaria para proporcionar 50% de efeito
sobre altura de planta de espécies capim-annoni e picdo preto 28 DAA das diferentes
concentragoes do bio-herbicida.

3 Parametros do modelo de Gompertz

Espécie
B A ED50 Erro ED50 C
capim-annoni -55.21 13.02 105.61 7.96 -
picao preto -8.68 7.16 44,94 4.10 -

Fonte: Autoria prépria (2025).

5.4.2 Numero de folhas por planta

Todas as interagcbes Espécie x Dose foram significativas. As médias gerais
aumentaram com o passar dos dias de avaliagao, até o 28° DDA, apresentando maior

valor no ultimo dia (Tabela 16).

Tabela 14 - Resumo da analise de variancia para “Numero de folhas” por planta ao longo do
experimento.

GL Quadrados Médios
Causas de

variagio 3 DAA 7 DAA 14 DAA 21 DAA 28 DAA
Espécie 1 0.25nms 4.15* 0,49ns 5,18* 0,11ns
Doses 7 22.73* 29.56* 35,75* 44,41* 31,16*
Espécie x Dose 7 4.34* 3.24* 7,21% 19,01* 27,77

Erro 48 0.22 0.27 0,58 0,97 1,82

Média Geral - 2.85 2.95 3.66 4.36 4.88

CV % - 16.39 17.68 20.79 22.49 27.60

Valores seguidos de * na mesma coluna - siginificativo e "n&o significativo em nivel de 5% de
probabilidade pelo teste F.
Fonte: Autoria propria (2025).
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Aos 3 DAA (Figura 28), a tendéncia da dose-reposta foi parecida com a variavel
descrita previamente, ao aumentar a concentracdo dos produtos ativos, ocorre
diminuicdo gradual do numero de folhas por planta em ambas as espécies.
Novamente as plantas de picao preto, apresentaram decréscimo mais acentuado em
relagdo a outra espécie, apresentando as menores médias quando submetidas as
concentragbes de 55 e 70% (v/v), chegando a proximo a 0 numero de folhas por
planta, com aumento na ultima dose. A diminuicdo observada pelas plantas de capim-
annoni foi mais sutil, mesmo assim valores menores, proximos de 0, foram observados

na dose mais alta.

Figura 28 - Curvas dose-resposta do nimero de folhas aos 3 DAA de Capim-annoni e Picdo
preto submetidos a diferentes concentragées do bio-herbicida.

o ~ —a— Capim-anonni R?=0,96
4 o N —3&— Picéo-preto R?=0,91

0 S

Numero de folhas por planta acs 3DAA

0 20 40 60 80

Concentracao (% v/v)

Fonte: Autoria prépria (2025).

Aos 3 DAA, o modelo sugeriu 67,04% da dose do bio-herbicida para diminuir
50% o numero de folhas por planta, para capim-annoni e para picao preto, 46,57%
(Tabela 17).

Tabela 15 - Parametros da equagao, concentragao necessaria para proporcionar 50% de efeito
sobre variavel numero de folhas por planta de espécies capim-annoni e picao preto 3 DAA das
diferentes concentragées do bio-herbicida.

Parametros do modelo de Gompertz

Espécie
B A ED50 Erro ED50 C

capim-annoni -23.36 3.94 67.04 3.75 -
picdo-preto -11.54 5.22 46.57 4.53 -
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Fonte: Autoria propria (2025).

Os graficos referentes aos demais dias de avaliagdo foram apresentados de
forma conjunta, a fim de facilitar a visualizagdo e a comparagao dos resultados, e se
encontram na Figura 29. Observa-se a mesma tendéncia da avaliagéo realizada no 3°
dia nos resultados do 7° DAA (Figura 29a), predominando diminuicdo do numero de
folhas por planta com aumento da concentragao, porém de forma menos acentuada

nas plantas de picdo preto, onde em todas as concentragbes houve redugédo mais
gradual.

Figura 29 - Curvas dose-resposta da variavel numero de folhas por planta aos a) 7 DAA, b) 14
DAA, c) 21 DAA e d) 28 DAA de avaliagao de capim-annoni e picao preto submetidos a
diferentes concentragdes do bio-herbicida.
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As avaliacbes realizadas aos 14 DAA, comecam a evidenciar outra tendéncia
de resposta as doses. Observando a Figura 29b, é possivel notar, que em comparagao
com as plantas de capim-annoni, as plantas de picao preto mantém as médias da
variavel estaveis até 25% (v/v), posteriormente apresentam queda nas concentragdes
mais altas de 55, 70 e 85% (v/v), chegando a 0 numero de folhas em plantas
submetidas a 55 e 70% (v/v), em todas as repeticées. Tendéncia mantida aos 21 e 28
DAA, com pequena mudanga nas plantas submetidas a dose de 85% (v/v), onde
identifica-se leve aumento com o ponto fora da curva. Nota-se que as plantas de
capim-annoni mantém tendéncia parecida ao longo dos dias de avaliagao, e atingem
valores parecidos em todas as concentragdes no ultimo dia de avaliagao (28 DAA),
demonstrando recuperacao. E possivel afirmar que as doses controle ndo diferenciam
entre si, evidenciando que o adjuvante adicionado nao interferiu nessa variavel.

Os parametros estimados pelos modelos evidenciam diferencas marcantes

entre as espécies e ao longo dos dias de avaliacédo (Tabela 18).

Tabela 16 - Parametros da equagdo, concentragao necessaria para proporcionar 50% de efeito
sobre a variavel numero de folhas por planta de espécies capim-annoni e picdo preto 7 DAA,
14, 21 e 28 DAA utilizando-se as diferentes concentragdes do bio-herbicida.

3 Parametros do modelo de Gompertz

7 DAA
B A ED50 Erro ED50 C
Capim-annoni -43.37 6.02 58.72 8.63 -
Picao-preto -45.88 14.39 4.24 57.64 -
Parametros do modelo logistico
14 DAA
B A ED50 Erro ED50 C
Capim-annoni 3.77 3.62 54.7 15.93 1.19
Picao-preto 77.53 6.04 39.9 1.33 0.21
21 DAA B A ED50 Erro ED50 c
Capim-annoni 24 4.86 87.36 7.64 -
Picao-preto 47.21 8.09 39.9 2093.71 -
28 DAA B A ED50 Erro ED50 c
Capim-annoni 101 4.96 86.18 20.32 -
Picao-preto 18.56 8.22 40.57 3.22 -

Em todos os periodos avaliados, o capim-annoni apresentou valores de EDso
maiores do que os observados para picdo preto. Os parametros estimados para a
avaliacao aos 7 DAA evidenciam diferengas no comportamento de resposta entre as
espécies avaliadas (Tabela 17). Para o capim-annoni, o valor de EDso foi de 58,72%,
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indicando que é necessaria uma maior dose para atingir 50% do efeito maximo,
quando comparado ao picao-preto, que apresentou EDso de 4,24%. Esse resultado
sugere maior sensibilidade do picdo preto ao tratamento aplicado, porém o erro
associado ao EDso dessa espécie é muito grande (57,64), o que indica menor preciséo
do ajuste do modelo.

Aos 14 DAA, o capim-annoni apresentou EDso de 54,7%, enquanto o picao-
preto apresentou EDso de 39,9%. Esse padrao se mantém aos 21 e 28 DAA, onde o
EDso do capim-annoni aumentou para 87,36% e 86,18%, respectivamente, indicando
redugcao da resposta ao tratamento ao longo do tempo e regeneracdo das plantas
expostas as concentragdes. O EDso do picao-preto permaneceu apresentando
tendéncia parecida entre as avaliagées (39,9% aos 21 DAA e 40,57% aos 28 DAA),
evidenciando uma resposta mais consistente ao longo do periodo avaliado, e menor

quantidade de dose para atingir 50% de eficiéncia.

5.4.3 Niveis de controle

A avaliacdo do controle constitui uma das variaveis mais importantes para
determinar a eficiéncia das formulagdes de bio-herbicidas, sendo realizada por meio
da atribuicdo de notas segundo a Escala de Frans (1986), exemplificada na Tabela 2,
apresentada na seg¢ao de Materiais e Métodos. As notas variam de 0 a 100, em que
100 representa controle maximo e 0, auséncia de controle, permitindo verificar os
niveis de eficiéncia do bio-herbicida em cada concentragao avaliada.

As avaliagcdes se deram durante os 28 dias de experimento. O resumo da

analise de variancia pode ser observado na Tabela 19.

Tabela 17 - Resumo da analise de variancia para porcentagem de controle ao longo do
experimento.

Quadrados Médios

Causas de GL
variagdo 3 DAA 7 DAA 14 DAA 21 DAA 28 DAA
Espécie 1 25ns 1035,00* 8272* 15469* 20664*
Doses 7 12881* 12394,14* 11460.57* 8792.86* 6722.14*
Espécie x Dose 7 130ms 267,57* 565.86* 2288.71* 3529.28*
Erro 48 77,71 91,23 98.6 129.04 182.56
Média Geral - 35.29 39.96 43.28 31.48 27.03
CV % - 24.98 23.9 2294 36.08 49.98

"Significativo e "nao significativo em nivel de 5% de probabilidade pelo teste F.
Fonte: Autoria prépria (2025).
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Observa-se que a unica interagao espécie x dose nao significativa ocorreu aos
3 DAA, enquanto todas as demais foram estatisticamente significativas. As médias
gerais ao longo dos dias apresentaram aumento progressivo até 14 DAA, quando
atingiram o maior valor (46,28), indicando que, até esse periodo, os niveis de controle
aumentaram em ambas as espécies, evidenciando que as diferentes doses
promoveram algum grau de controle das plantas daninhas. A partir de 21 DAA,
contudo, os valores passaram a diminuir, com menor meédia aos 28 DAA,
demonstrando recuperagao das plantas tratadas.

Na avaliacdo visual, observou-se, logo apos a aplicagdo, presenca de
pequenas manchas escuras e encurvamento das folhas nas plantas de picao (Figura
30b), causadas pelo mecanismo de agdo do bio-herbicida, que ao atingir as
membranas celulares causa necrose, extravasamento do conteudo foliar e
encurvamento da lamina foliar, sintomas registrados em todas as plantas submetidas
a partir da concentragdo de 40% (v/v). Esses sinais indicam o inicio da agédo do bio-
herbicida. Em contraste, as plantas de capim-annoni ndo apresentaram injurias visuais

nesse momento (Figura 30a).

Figura 30 - Plantas: a) capim-annoni; b) picao preto; submetidas a concentragao de 55% v/v de
bio-herbicida a base de AP e OP65 logo apods aplicagao.

Fonte: Autoria prépria (2025).

Devido a interagdo entre espécie e dose nao ser significativa, ou seja, néo
houve diferenga de comportamento entre as espécies, os graficos da primeira
avaliacdo demonstram curvas muito parecidas entre as espécies (Figura 31). Ambas
apresentaram controle nulo ou leve até a dose 25% (v/v), e aumento do controle com
0 acréscimo das concentracdes. Para as plantas de capim-annoni, 0 aumento se deu

na dose 40% vl/v, atingindo notas proximas de 30 (Figura 31a), enquanto que para as
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plantas de picao, o efeito se deu a partir da dose 55% v/v (Figura 31b), atingindo notas

acima de 70. Nessa avaliagao, as plantas de capim-annoni n&o atingiram a nota 100,

que indica controle total, ja as plantas de picdo chegaram muito préximas a esse valor,

sugerindo que para essa espécie os danos foram maiores.

Figura 31 - Curvas dose-resposta da variavel niveis de controle (%) por planta aos 3 DAA de
avaliagdo de Capim-annoni e Picao preto submetidos a diferentes concentragées do bio-
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Fonte: Autoria prépria (2025).

Os parametros estimados pelo modelo logistico (Tabela 20), evidenciam

concentragbes necessarias proximas para causar 50% do efeito maximo, sendo

42,84% para capim-annoni e 47,92% para picao preto.

Tabela 18 - Parametros da equac¢ao, concentragao necessaria para proporcionar 50% de efeito
sobre os niveis de controle por planta de espécies Capim-annoni e Picdo preto 3 DAA das
diferentes concentragcdes do bio-herbicida.

Parametros do m

odelo Logistico

Espécie
B A ED50 Erro ED50 C
Capim-annoni  -5.05 87.64 42.84 1.09 -
Picao-preto -6.75 97.87 47.92 0.91 -

Fonte: Autoria prépria (2025).

Essas caracteristicas podem ser verificadas também na Figura 30, que

apresenta a comparacdo entre as duas espécies submetidas as diferentes
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concentragdes. Nota-se que, nas menores concentragdes, as folhas se apresentam
desenvolvidas, enquanto, nas maiores concentragdes, observam-se folhas secas e
auséncia de desenvolvimento, nas duas espécies. Destaca-se o efeito mais
pronunciado nas plantas de picao-preto (Figura 32b), nas quais, na concentragcéo de
40% (v/v), apenas uma folha permaneceu viavel entre todas as plantas avaliadas, e

nas concentragdes que seguem nenhuma folha permaneceu.

Figura 32 - Avaliacao visual de: a) capim-annoni e b) picao preto submetidas a diferentes
concentragoées do bio-herbicida a base de AP e OP65 aos 3 DAA.

Aos 7 e 14 DAA (Figura 31), o comportamento das espécies foi parecido, tendéncia
de aumento do nivel de controle com o aumento da concentragdo. Aos 7 DAA, o
comportamento verificado € ainda mais parecido, as espécies apresentaram niveis de
controle iguais quando submetidas a concentragao de 40% (v/v), a maior porcentagem
de controle foi observada nas plantas de picao preto, proximo a 100%. Aos 14 DAA,
a tendéncia de maiores médias nas maiores concentragdes foi mantida, apresentando
leve distanciamento entre as notas atribuidas em cada espécie, onde as maiores
foram verificadas para as plantas de picdo preto, em todas as concentracoes,
incluindo valores proximos ao 100 (controle total) nas doses de 55, 70 e 85% (v/v)
(Figura 33b). Capim-annoni manteve os niveis de controle parecidos com as

avaliacoes anteriores, reforcando a maior sensibilidade dessa espécie.
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Figura 33 - Curvas dose-resposta da variavel niveis de controle (%) por planta aos a: 7 DAA e
b) 14 DAA de avaliagdo de Capim-annoni e Picdo preto submetidos a diferentes concentragdes
do bio-herbicida.
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Fonte: Autoria prépria (2025).

Os parametros de ajuste das curvas dose-resposta (Tabela 21), indicam que
foram necessarias menores quantidades do bio-herbicida para atingir 50% do efeito
nas plantas de capim-annoni (29,06% e 29,53% aos 7 e 14 DAA, respectivamente)
quando comparadas as plantas de picao preto (33,95% e 45,03% aos 7 e 14 DAA,
respectivamente). Valores maiores para as plantas de picao, sugerem que, por mais
que o controle tenha sido elevado em concentragées mais altas, as doses inferiores
apresentaram menores niveis, por isso necessitam de maior concentracao para atingir
50% de controle. Embora o controle visual tenha sido elevado em concentragdes mais
altas, as doses inferiores apresentaram maior dificuldade de controle. Em contraste,
as plantas de capim-annoni apresentaram aumento progressivo do nivel de controle
com aumento da concentragao, o que é refletido nos menores valores de EDso, para

essa espécie.

Tabela 19 - Parametros da equag¢ao, concentragao necessaria para proporcionar 50% de efeito
sobre nivel de controle de espécies capim-annoni e Picdo preto aos 7 e 14 DAA das diferentes
concentragdes do bio-herbicida.

Parametros do modelo de Gompertz

7 DAA

B A ED50 Erro ED50 C
Capim-
annoni 12.86 77.05 29.06 0.85 -

Picdo preto 12.17 100.41 33.95 1.47 -
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Parametros do modelo Logistico

14 DAA
B A ED50 Erro ED50 C
Capim-
annoni -1.88 116.58 29.53 6.63 1.39
Picao preto -3.11 86.28 45.03 7.57 0.822

Fonte: Autoria propria (2025).

Algumas caracteristicas de controle podem ser observadas na Figura 34.
Podemos notar que aos 7 DAA (Figura 34a), as plantas de capim-annoni (superior a
esquerda) apresentam sinais de estresse, como redug¢ao do vigor, encurvamento das
folhas, desenvolvimento limitado, esbranquigadas e com aspecto de injurias, porém
ainda com a presenga de algumas folhas verdes remanescentes. Esses sintomas
indicam que, nessas concentracdes, o produto inicia sua acido, porém ainda nao é
suficiente para promover controle total das plantas. Plantas da mesma espécie uma
semana depois ja aparecem recuperadas e mais desenvolvidas, Figura 34b, (canto
superior a direita). Comparativamente, as plantas de picao preto nos dois dias de
avaliacdo (cantos inferiores direito e esquerdo) apresentam caracteristicas de controle
quase total, com plantas secas na parte aérea e com biomassa reduzida, desde
submetidas as doses de 55% (v/v), quanto de 85% (v/v), tais caracteristicas indicam
que nessas doses o0 bio-herbicida pode promover niveis de controle elevados. Vale
relembrar que aos 13 DAA realizou-se aplicagao de NPK sobre todas as plantas, e em

todas as concentragdes de picéo preto, apds observar a necessidade.
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Figura 34 - Plantas de capim-annoni e picdo preto aos a) 7 DAA e b) 14 DAA, submetidas a
diferentes concentragdes do bio-herbicida.

70% v/v a . 55% v/v 70% viv _ b 85% v/v

——

85% v/v

Fonte: Autoria prépria (2025).

Nos dois ultimos dias de avaliagdo, observou-se distingdo mais evidente entre
o comportamento das espécies quanto aos niveis de controle, em comparacdo aos
dias anteriores de avaliagdo. Os graficos da Figura 35 indicam que as plantas de
capim-annoni mostraram recuperagdao, em comparagao com as plantas de picao
preto. Aos 21 DAA, por exemplo, até a concentragao de 55% (v/v) as notas atribuidas
para essa espécie ndao passaram de 20, propondo pouco controle. As plantas
submetidas a doses 70 e 85% (v/v) também apresentaram certa recuperagao, mas
em menor propor¢do, enquanto que as plantas de picdo preto permaneceram
apresentando as maiores notas. No ultimo dia de avaliagdo, aos 28 DAA, nas
concentragdes mais altas (de 55 a 85% v/v) observou-se notas maximas, indicando
forte controle das plantas de picao preto, em compensagao, nas doses mais baixas (0

a 25% v/v) houve boa recuperagdo, com notas préximas a zero.
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Figura 35 - Curvas dose-resposta da variavel niveis de controle (%) por planta aos 21 e 28
DAA de avaliagdo de capim-annoni e picdo preto submetidos a diferentes concentragdes do
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bio-herbicida.
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Fonte: Autoria prépria (2025).
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Os parametros do ajuste da curva dose-resposta aos 21 e 28 DAA, sugerem

maiores concentragao do bio-herbicida para atingir 50% de efetividade em plantas de

capim-annoni (131,14% e 129,33% aos 21 e 28 DAA, respectivamente), observados

na Tabela 22. Enquanto que para atingir a mesma porcentagem de efetividade, as
plantas de picao preto necessitam de 34,92% e 39,57%, aos 21 e 28 DAA,

respectivamente, propondo que as plantas de picao preto apresentaram maior

sensibilidade com a aplicacdo do bio-herbicida, caracteristicas observadas nos

graficos e nas avaliagdes visuais.

Tabela 20 - Parametros da equagao, concentragdo necessaria para proporcionar 50% de efeito sobre nivel
de controle de espécies capim-annoni e picado preto aos 21 e 28 DAA das diferentes concentragdes do

bio-herbicida.

Parametros do modelo Logistico

21 DAA
B A ED50 Erro ED50 C D
capim-annoni  -3.13 296.97 131.14 179.27 - -
picao preto -5.75 100.73 34.92 1.12 - -
28 DAA B A ED50 Erro ED50 c D
capim-annoni 2.93 892.31 129.33 12.35 0.22 2.66
picao preto -57.24 98.33 39.57 8.46 - -

Fonte: Autoria prépria (2025).
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Caracteristica importante de se comentar, é a recuperagao de algumas plantas
de picdo preto que estavam submetidas a dose de 85% (v/v), pelo menos em 3
repeticdes se observou o surgimento de folhas novas, totalizando 43,75% de plantas
recuperadas (56,25% de controle). Por outro lado, nenhuma planta submetida as
doses de 55 e 70% (v/v) apresentou recuperagao, resultando em 100% de controle,
caracteristica observada na Figura 36a, mesmo apods os efeitos da aplicagdo do
fertilizante, indicando forte controle. Enquanto que quase todas as plantas de capim-
annoni se recuperaram, como podemos observar na Figura 36b.

Giepen; Neto; Kdpke, (2014), observam que o mecanismo de agao do 6leo de
pinus € o dano causado nas cuticulas foliares e nas membranas celulares, levando a
dessecacdo das partes aéreas (observado neste trabalho). Porém, sem efeito
sistémico, os meristemas das plantas daninhas podem permanecer intactos,
causando a rebrotagdo das plantas. Tal efeito pode explicar o observado na
concentragao 85% (v/v).

O pouco efeito do bio-herbicida sobre E. plana, ndo foi observado por Pilatti
(2025) em testes em casa de vegetagdo, que observou mortalidade de 60% das

plantas submetidas a dose de 100% de AP decantado, no ultimo dia de avaliagéo.

Figura 36 - Plantas de a) capim-annoni e b) picdo preto aos 28 DAA, submetidas a diferentes
concentragoes do bio-herbicida.
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Fonte: Autoria propria (2025).
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5.4.4 Comprimento de raiz

Comprimento de raiz foi avaliado no ultimo dia. A analise de variancia dos
dados pode ser observada na Tabela 23, a interacdo entre espécie x dose foi

significativa.

Tabela 21 - Resumo da analise de variancia para “comprimento de raiz” aos 28 DAA.

Quadrado
G oL _Mado

CR

Espécie 1 64.20*

Doses 7 128.55*
Espécie x Dose 7 62.28*
Erro 48 6.40
Média Geral - 13.35
CV % - 18.95

"Significativo em nivel de 5% de probabilidade pelo teste F. CR=comprimento das raizes.
Fonte: Autoria prépria (2025).

Ao comparar as tendéncias das curvas dose-resposta para as duas espécies
(Figura 37), observa-se que a recuperagao das plantas de capim-annoni também é
evidente nesta variavel. Os comprimentos médios de raiz mantém-se praticamente
constantes, em torno de 15 cm, nas doses de até 55% (v/v), enquanto as maiores
diferencas sado observadas nas plantas submetidas as concentragdes mais elevadas
(70 e 85% v/v), onde o comprimento decresce levemente, atingindo menor valor na
dose de 85% (v/v), proximos a 9 cm. As plantas de picdo preto apresentam
comportamento diferente, as médias submetidas a concentragdes menores, de 0 a
10% v/v tiveram maior crescimento em comparagao com as plantas da outra espécie,
porém, a partir da dose 40% v/v, exibiram decréscimo brusco, atingindo valores
préximos a 5 cm nas doses maiores (55 a 85% v/v), valores que estdo de acordo com
os niveis de controle vistos anteriormente. Nao houve diferenca entre as plantas
submetidas as duas solugbes controle (0% e “controle adjuvante”) para as duas

espécies, exemplificando que o adjuvante nao afeta nem positiva ou negativamente.
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Figura 37 - Curva dose-resposta da variavel “comprimento de raiz” por planta aos 28 DAA de
avaliacdo de capim-annoni e picdo preto submetidos a diferentes concentragées do bio-

herbicida.
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Fonte: Autoria prépria (2025).

As curvas foram ajustadas com modelos diferentes (Tabela 24). Os parametros
sugerem quantidade maior do bio-herbicida para reduzir 50% do comprimento das raiz
para plantas de capim-annoni (88,82%), em comparacao as plantas de picdo-preto
(40,65%), confirmando em mais uma variavel, que as plantas de picao preto sdo mais
sensiveis e suscetiveis ao bio-herbicida.

Tabela 22 - Parametros da equagao, concentragao necessaria para proporcionar 50% de efeito
sobre comprimento de raiz de espécies capim-annoni e picao preto aos 28 DAA das diferentes
concentragoes do bio-herbicida.

Parametros do modelo Sigmoidal

Espécie
B A ED50 Erro ED50 C
capim-annoni  -7.68 15.24 88.82 0.97 -
Parametros do modelo Logistico
Espécie
B A ED50 Erro ED50 C
picao preto 56.46 13.15 40.65 5.40 4.62

Fonte: Autoria prépria (2025).

5.4.5 Biomassa seca das raizes e parte aérea

A analise de variancia dessa variavel (Tabela 25), demonstra que a interagao

espécie x dose € significativa para as duas variaveis. As médias gerais demonstram
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que as médias dos valores para biomassa seca da parte aérea foram

consideravelmente menores que em comparagao com as radiculares.

Tabela 23 - Resumo da analise de variancia para “Biomassa seca das raizes e da parte aérea”

aos 28 DAA.
Quadrados
Cau_sas~de GL Médios
variagao BMSR BMSPA
Espécie 1 0.63* 0.75*
Doses 7 0.17* 0.15*
Espécie x Dose 7 0.32* 0.087*
Erro 48 0.078 0.0092
Média Geral - 0.47 0.2
CV % - 59.48 47.05

"Significativo em nivel de 5% de probabilidade pelo teste F. BMSR= Biomassa seca das raizes;
BMSPA= Biomassa seca da parte aérea.
Fonte: Autoria prépria (2025).

Como observado, a biomassa radicular apresentou interac&o significativa,
entretanto, ndo foi possivel ajustar um modelo de curva dose—resposta, pois as
diferencas entre as concentragdes foram minimas, dificultando a obtengcdo de um
ajuste estatisticamente adequado.

Os valores de biomassa da parte aérea, demonstram caracteristicas distintas
entre as espécies (Figura 38). Plantas de picao preto apresentaram médias maiores,
quando submetidas entre as concentragdes 0 e 40% (v/v), e diminui¢do, com valores
proximos a 0, nas maiores (de 55 a 85% (v/v)). Tal efeito pode ser evidenciado pelo
aumento da densidade de plantas de picdo preto apds a aplicagao do fertilizante, o
qual promoveu melhora significativa no desenvolvimento das plantas nas doses entre
0 e 25% (v/v), diferente das plantas expostas as maiores concentragdes, que nao
apresentaram melhora com a aplicagao do fertilizante. Para plantas de capim-annoni,
as médias gerais foram consideravelmente menores, e apresentaram declinio menos
evidente, variando de 0,15 g nas concentragdes menores e 0,05 g nas maiores. Essa

espécie possui folhas finas e menos densas que as de picao.
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Figura 38 - Curva dose-resposta da variavel “biomassa seca da parte aérea” aos 28 DAA de
avaliacdo de capim-annoni e picdo preto submetidos a diferentes concentragées do bio-

herbicida.
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Fonte: Autoria prépria (2025).

GRso (growth reduction 50%) representa a dose necessaria para reduzir em
50% da biomassa. Para as plantas de capim-annoni foi igual a 31,68%, evidenciando
reducdo gradual da biomassa com o aumento da concentragcdo. Em contraste, a
espécie de picao preto apresentou GRs, superior (40,3%), porém com inclinagao mais
acentuada da curva, indicando resposta mais abrupta as concentragbes elevadas,
culminando em valores de biomassa proximos a zero, porém menor eficiéncia em

relagédo as plantas submetidas as concentragées menores (Tabela 26).

Tabela 24 - Parametros da equagao, concentragao necessaria para proporcionar 50% de efeito
sobre biomassa seca da parte aérea de espécies capim-annoni e picao preto aos 28 DAA das
diferentes concentragoes do bio-herbicida.

Parametros do modelo Sigmoidal

Espécie
B A GR50 Erro GR50 C
capim-annoni  -0.22 0.087 31.68 0.00 0.05
picao preto -6.7 0.53 40.3 3.5 -

Fonte: Autoria prépria (2025).

A maior suscetibilidade de B. pilosa em relagédo a outras plantas daninhas, ja
foi verificada previamente. Estudo com herbicidas sintéticos inibidores da enzima
ALS, afirma que os bibtipos suscetiveis de B. subalternans sao mais resistentes a

esses herbicidas do que B. pilosa (Lopez-Ovejero et al., 2006). Caracteristica
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semelhante foi observado através da aplicagao de 6leo essencial da flor de Buddleja
alternifolia, sobre a germinacéo das sementes de 4 espécies daninhas. O 6leo a 0,08%
inibiu completamente a germinagéo de todas as plantas daninhas testadas, porém os
efeitos sobre o crescimento da planta (parte aérea e raizes) foi mais significativo em
B. pilosa, quando comparado com as demais (Yang et al., 2020). Outro estudo mostra
que, dentre 9 compostos, a cumarina se mostrou mais fitotoxica para espécies de
plantas daninhas, em ensaios de germinagcdo e crescimento em camara com
temperatura e fotoperiodo controlados, concentragdo de 500umol L' apresentou
pouco efeito na germinagcado e no crescimento de Senna obtusifolia L., Euphorbia
heterophylla L. Inoomoea grandifolia L., quando comparadas a B. pilosa L, que causou
inibicdo dose-dependente da germinacao e do crescimento em faixa de concentragao
menor (10 a 100 ymol L") (Pergo et al., 2008).

Em contrapartida, a maior tolerancia, e a capacidade de regeneracédo de E.
plana pode estar atrelada a fatores de adaptacao a estresses, como os hidricos.
Estudo demonstrou que E. plana apresentou vantagem competitiva sobre Paspalum
notatum, expostas a periodos de seca. Dentre os mecanismos de respostas ao
estresse hidrico, os autores reforcam que a produgdo e maior crescimento de
biomassa radicular é caracteristica importante para aumentar a resisténcia e
tolerancia a seca, ao alcangar agua e nutrientes em camadas mais profundas do solo.
As altas concentracdes de agucares soluveis e aminoacidos, também desempenham
papel fundamental ao acelerar o reparo de danos e o tempo de recuperagéo. Segundo
os autores, a recuperacao de E. plana se deu em 4 dias, enquanto a de P. notatum
em 6 (Bastiani et al., 2022).

Fipke et al., (2022), por outro lado, demonstraram que a espécie apresenta
maior tolerancia quando submetida ao estresse hidrico associado ao controle quimico
com glifosato, uma vez que plantas previamente estressadas mostraram-se menos
sensiveis ao herbicida do que aquelas sem histérico de estresse, evidenciando sua
elevada capacidade de recuperacao mesmo apoés intervencdes de controle. Além
disso, é preciso considerar o fato de serem gramineas e possuirem caracteristicas
que reforcam a resisténcia dessa espécie, como perfilhamento, que facilita o rebrote,
presenca de meristemas basais, que protegem as plantas contra danos e por
possuirem boa plasticidade fisioldgica, facilitando a tolerancia a variagdes ambientais.

Novos estudos serao necessarios para avaliar principalmente a frequéncia e o

numero de aplicagdes das formulagdes, considerando o comportamento de
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recuperacao das plantas de picédo preto e de capim-annoni. Também, é necessario
avaliar diferentes proporgcées dos PNs, verificando as alteragbes nas propriedades
fisico-quimicas e propriedades fitotoxicas. Outra consideragao importante a ser feita
em estudo futuro, € com relacédo a avaliagdo econémica das formulagdes testadas,
sem perder de vista o impacto social e ou ambiental resultante da utilizagdo do bio-

herbicida no controle de plantas daninhas.
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6 CONCLUSAO

Foram identificados 12 compostos no OEP e 18 no OP65, sendo a-pineno, [3-
pineno, ©-3-careno os majoritarios do primeiro (44,25%, 20,40% e 17,83%,
respectivamente) e a-terpineol, terpinoleno e silvestreno (40,33%, 18,06%, e 9,44%),
no segundo. A proporgao 17% de adjuvante para 83% de produto natural (mantendo
equilibrio 1AP: 10P) se mostrou mais estavel em relagdo a solubilidade e
homogeneidade, proporcionando formulag¢des do bio-herbicida de 10, 25, 40, 55, 70 e
85% de produto ativo (PN). Todas as concentragdes da formulagédo selecionada se
mostraram estaveis até 7 dias apds o preparo, e posteriormente até 40 dias, onde
mesmo com formacéao de fases, apds leve mistura, voltavam a ser homogéneas.

As avaliagdes fisico-quimicas foram capazes de demonstrar a eficacia do bio-
herbicida, com valores de densidade e tensao superficial diminuindo, com o aumento
da concentragdo. Aumento gradual da densidade e pH acido em todos os dias de
avaliagao. Apenas a variavel condutividade elétrica ndo atingiu valores elevados.

Os ensaios para verificagcdo do potencial herbicida mostraram que as
formulagcbes foram capazes de atingir ambas as espécies logo apds o primeiro
contato, apresentando maiores efeitos nas plantas de picao preto. Aos 14 DAA as
plantas de capim annoni apresentaram regeneragdo consideravel em todas as
variaveis avaliadas, que se seguiram até o ultimo dia de avaliagdo. Ja para as plantas
de picao preto, as doses mais baixas apresentaram boa recuperagdo, porém nas
doses de 55% e 70% observou-se controle de 100%. E na maior dose (85%)
observou-se recuperagao de algumas plantas, totalizando 56,25% de controle.

A partir das observagdes, podemos constatar que AP + OP65 + TW80 nas
concentragbes de 55 e 70% pode ser promissor atuando como bio-herbicida,

principalmente na espécie B. pilosa.
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