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Resumo – O óleo essencial de Piper aduncum L. apresenta potencialidade de utilização como 
inseticida ou sinérgico de inseticidas químicos aplicáveis ao manejo de pragas. O objetivo deste 
trabalho foi analisar a influência da proporção relativa dos principais grupos ou classes de compostos 
presentes nas frações sobre o efeito sinérgico do óleo. As frações foram obtidas por retificação 
fracionada e a identificação dos constituintes realizada por CG-EM. Os ensaios consistiram na 
aplicação por contato tópico das concentrações dos compostos avaliados em lagartas de terceiro 
instar de Spodoptera frugiperda. O tempo de exposição dos insetos aos tratamentos foi de 24 horas. 
Os resultados das avaliações das frações combinadas com os inseticidas imidacloprido e bifentrina 
apontaram a fração 7 (F7) como a de maior expressão sinérgica. Uma hipótese para explicar a 
descontinuidade do efeito sinérgico com o aumento dos teores de dilapiol está relacionada à ausência 
ou mudança na proporção de determinados compostos minoritários da classe dos sesquiterpenos.

Termos para indexação: bioinseticidas, controle de praga, óleo essencial.

Introdução

A lagarta-do-cartucho, Spodoptera frugiperda (J. E. Smith), é uma praga-chave para várias culturas, 
dentre elas a Zea mays (Viana, 1994). Para o seu controle têm sido utilizadas diversas classes 
de inseticidas sintéticos, entretanto o uso indiscriminado pode levar à resistência de indivíduos 
expostos a eles, além de prejuízos ao meio ambiente (Fazolin et al., 2016). Na busca de alternativas 
para substituição ao uso desses produtos, a utilização de inseticidas botânicos vem se apresentando 
como uma solução (Roel; Vendramim, 1999).

Dentre as plantas inseticidas atualmente estudadas, destacam-se as piperáceas como Piper 
aduncum L. abundantes no Acre. O óleo essencial de P. aduncum (Oepa) é rico em dilapiol (Fazolin 
et al., 2007), cuja estrutura química apresenta o grupo metilenodioxifenil a dois grupos metoxila 
(OCH3) interferente nas funções do citocromo P-450, que altera o processo destoxificativo dos 
insetos, o que viabiliza seu emprego como sinérgico de inseticidas (Nagababu; Lakshnmaiah, 1994).

Resultados de trabalhos científicos indicam que o dilapiol sinergiza inseticidas dos grupos químicos 
como carbamatos, fosforados e piretroides (Bernard et al., 1990; Larocque et al., 1999; Liu et al., 
2014; Fazolin et al., 2016).

O óleo essencial de P. aduncum apresenta potencialidade de utilização como inseticida ou sinérgico 
de inseticidas químicos aplicáveis ao manejo de pragas. Contudo, ações adicionais de pesquisa 
são necessárias para o maior conhecimento das frações desse óleo quanto à atividade inseticida e 
sinérgica, podendo-se determinar formulações adequadas para o controle de insetos.
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Este trabalho teve como objetivo avaliar a influência dos principais grupos de compostos presentes 
nas frações do Oepa de modo a mensurar a importância da sua proporção relativa sobre a eficácia 
sinérgica do óleo.

Material e métodos

Plantas de P. aduncum foram coletadas em área de produção da Embrapa Acre. O óleo essencial 
foi obtido utilizando o princípio de arraste de vapor em um sistema de caldeira aquecida a diesel, 
adaptada de Pimentel e Silva (2000). O óleo foi armazenado em recipientes de vidros âmbar e 
conservado em sala refrigerada entre 22 °C–25 °C para minimização da perda de compostos voláteis 
antes das análises. Os óleos essenciais obtidos por retificação fracionada foram redestilados por 
meio do sistema de destilação fracionada. Os compostos purificados imidacloprido (neonicotinoide), 
bifentrina (piretroide) e triflumuron (benzoilureia) foram adquiridos como padrões analíticos junto à 
Sigma-Aldrich.

Para a identificação e quantificação dos constituintes foram realizadas análises em cromatógrafo 
gasoso (detector DIC), acoplado ao espectrômetro de massa (CG-EM). A caracterização química 
foi feita pela comparação de seus espectros de massas com os disponíveis no banco de dados da 
espectroteca do CG-EM, por meio de padrões autênticos, com dados da literatura e também pelos 
índices de Kovats.

Inicialmente foram realizados testes preliminares com o propósito de determinar os padrões ideais 
dos fatores: tempo de exposição dos insetos, volume do produto a ser utilizado e número de insetos 
por tratamento. Os bioensaios preliminares serviram para a obtenção de faixas respostas, ou seja, 
os intervalos de concentrações que ocasionaram mortalidade próxima a 0% e a 100%. Cada faixa 
de resposta foi obtida a partir da solução-estoque do princípio ativo e posteriormente submetida às 
diluições sequenciais. 

Sete concentrações foram estabelecidas, além de um controle (solvente acetona). Todas as 
concentrações foram usadas nos bioensaios definitivos para obtenção da curva de concentração x 
mortalidade e determinação da dose com probabilidade de causar 50% de mortalidade (DL50) para 
cada composto testado.

Os ensaios consistiram na aplicação dorsal no pronoto das concentrações dos compostos avaliados 
com auxílio de uma microsseringa graduada. Em todos os bioensaios definitivos foram utilizadas 
lagartas de S. frugiperda (J. E. Smith, 1797), confinadas isoladamente em placas de Petri, mantidas 
em câmara climatizada à temperatura de 25 °C ± 1 °C e fotofase de 12 horas até o momento da 
avaliação da mortalidade dos indivíduos. O tempo de exposição dos insetos aos tratamentos foi de 
no mínimo 24 horas (dependendo dos resultados dos bioensaios preliminares) considerando-se a 
mortalidade cumulativa no período. 

O delineamento experimental utilizado foi o inteiramente casualizado com quatro repetições. Os 
resultados de mortalidade foram submetidos à análise de Probit, com a utilização do programa de 
análises estatísticas SAS (SAS Institute, 2001). 

As estimativas das DL50 serviram de base discriminatória na detecção da toxicidade em relação ao 
inseto-alvo. Os valores de mortalidade foram corrigidos pela mortalidade da testemunha utilizando-
se a fórmula de Abbott (Silva et al., 2007): 

Mc(%) = %Mo - %Mt x 100
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em que 

100 - %Mt Mc = mortalidade corrigida.

 Mo = mortalidade observada.

 Mt = mortalidade na testemunha.

A eficácia das diferentes frações do óleo foi avaliada por meio do cálculo da razão de toxidez  
(RT = DL50 i.a. inseticida/DL50 i.a. inseticida + subdose de concentração do óleo essencial), revelando 
a potência relativa das combinações sinérgicas entre as concentrações ou doses letais do inseticida 
tomado isoladamente e as combinações deste com os sinergistas. O fator de sinergismo pode 
ser calculado a partir da razão aritmética dos valores da DL50 do inseticida/DL50 da combinação 
inseticida com sinérgico.

O efeito sinérgico foi considerado significativo quando a FS50 de inseticida + fração do Oepa 
apresentou valores acima de 3. Quando a FS50 ficou acima de 10 a expressão do sinergismo foi 
considerada extremamente alta. 

Compostos presentes em frações com altos valores de FS50 foram eleitos como prováveis sinérgicos 
ou inseticidas e tiveram sua bibliografia levantada. 

Resultados e discussão

Foram obtidas oito frações (F1, F2, F3, F4, F5, F6, F7 e F8). Observando os agrupamentos 
dos compostos quanto à similaridade das suas estruturas, houve um aumento nos teores de 
fenilpropanoides que variaram de 23,8% a 96,7% na última fração (F8). Paralelamente houve 
uma redução nos sesquiterpenos hidrocarbonados de 38,1% a 0,3%. Observou-se a ausência de 
monoterpenos a partir da F3 e dos alifáticos não terpênicos na F8. Os teores de sesquiterpenos 
oxigenados atingiram seu maior valor na F4 (6,6%) e depois foram reduzidos até a F8 (1,9%).

As F1, F2, F3 e F4 apresentaram número elevado de sesquiterpenos hidrocarbonados (entre 39,3% 
e 22,5%, respectivamente); e as F4, F5, F6, F7 e F8 maiores teores de fenilpropanoides (variando 
de 65,8% a 96,7%, respectivamente). Portanto, a classe predominante de compostos foram os 
fenilpropanoides na F2 e da F4 a F8 e os terpenoides na F1. Na F3 não há predomínio de classes 
dos compostos, ou seja, estão em uma proporção equilibrada de aproximadamente 1:1.

Os resultados das avaliações das frações combinadas com o inseticida imidacloprido apontaram 
a F7 como a de maior expressão sinérgica para as larvas de S. frugiperda, independentemente da 
subdose de sinérgico utilizada. 

A F7 apresentou os maiores valores de FS50 em três das cinco combinações entre inseticidas e 
frações avaliadas, aumentando a atividade sinérgica com dois grupos de inseticidas. A principal 
diferença na composição química da F7 em relação à F6 é a mudança na razão ou proporcionalidade 
entre sesquiterpenos hidrocarbonados, sesquiterpenos oxigenados e fenilpropanoides. Verifica-se 
que a F7 apresenta menores teores de sesquiterpenos hidrocarbonados (SH) (de 7,6% para 2,2%) 
associados a uma manutenção nos teores de sesquiterpenos oxigenados (SO) (de 4,7% a 4,4%) 
quando comparada à F6. Os menores teores de terpenos na F8 em comparação à F7 podem estar 
relacionados com uma menor atividade sinérgica. 

A hipótese para explicar o fenômeno estaria relacionada a um aumento e inversão na proporção de 
terpenos oxigenados na F7 (de 2SH:1SO para 1SH:2SO) comparada à F6 que poderia favorecer 
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uma maior expressão do sinergismo. Lima et al. (2011) sugerem que óleos com proporções relativas 
maiores de sesquiterpenos oxigenados têm maior atividade larvicida quando comparados a óleos 
essenciais ricos em sesquiterpenos hidrocarbonados. O possível mecanismo envolvido seria um 
aumento na permeabilidade celular trazido por esse grupo. 

De acordo com Tak e Isman (2017), os hidrocarbonetos terpênicos tendem a prover os efeitos 
mais significantes de aumento sinérgico. A maioria das interações entre hidrocarbonetos terpênicos 
e outros compostos foi interpretada como efeitos relacionados ao aumento da solubilidade e 
penetração do xenobiótico sobre o inseto via aplicação tópica, ou seja, de como o tóxico pode 
atravessar a camada de cera do tegumento do inseto.

A F8 com maior teor de dilapiol e de fenilpropanoides não exibiu necessariamente um aumento de 
atividade sinérgica. Dilapiol e safrol (Bernard et al., 1995) bem como miristicina (Niu et al., 2012) são 
reconhecidos por seus efeitos sinérgicos quando combinados a inseticidas. 

Uma hipótese que pode explicar a descontinuidade do efeito sinérgico com o aumento dos teores de 
dilapiol no Oepa está relacionada à ausência de determinados compostos minoritários que estariam 
atuando de forma aditiva, não permitindo a expressão do sinergismo na sua plenitude. Assim, é 
possível que outros constituintes das demais frações também estejam atuando como sinergistas 
ao aumentarem a absorção pela membrana celular, potencializando a atividade dos inseticidas 
avaliados.  

Por fim, a diferença nos fatores de sinergismo entre a F1 e a fração de expressão sinérgica máxima 
(F7 ou F8), ou seja, aumentos de 1,5 x (de 1,9 a 3,1), 3 x (de 1,7 a 5,5) e 416 x (de 3,3 a 1.333,0), 
indica a importância da destilação fracionada na obtenção de formulações otimizadas para a 
expressão da atividade sinérgica. 

Conclusões

Por contato tópico verificou-se que a F7 do Oepa expressou maior efeito sinérgico quando combinada 
com imidacloprido e bifentrina, ou seja, a presença do dilapiol associado a outros compostos 
minoritários pode ser responsável pelas maiores atividades sinérgicas obtidas nessa fração.
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