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Resumo — O 6leo essencial de Piper aduncum L. (Oepa) possui em sua composi¢ao compostos
considerados sinérgicos pertencentes aos grupos quimicos: fenilpropanoides, monoterpenos e
sesquiterpenos. Para avaliar o efeito sinérgico das diferentes composi¢cées de suas fragdes (F)
utiliza-se a destilagao fracionada ou retificacdo para a separagédo. O objetivo deste trabalho foi
avaliar a eficacia sinérgica das fracoes do Oepa, combinadas com inseticidas quimicos clorpirifos
(fosforado) por contato topico e residual e lufenuron (benzoilureia) por contato topico. Os bioensaios
foram conduzidos no Laboratério de Entomologia da Embrapa Acre, sendo utilizadas lagartas de
terceiro instar de Spodoptera frugiperda (J. E. Smith) (Lepidoptera: Noctuidae) em todos eles.
Por contato topico nenhuma das fracbes do Oepa, quando combinadas com o principio ativo
clorpirifés, apresentou efeito sinérgico significativo. A maioria das fragdes do Oepa sinergizou,
por contato residual, o principio ativo clorpirifés, independentemente da concentracido subletal da
CL,, considerada. Por contato tépico todas as fragdes do Oepa avaliadas apresentaram efeito
sinérgico significativo quando combinadas com o principio ativo lufenuron. Por contato topico
F4 (terpénica) e F22 (fenilpropanoica) tomadas nas doses subletais 2 e 2 das respectivas DL,
apresentaram expressiva magnitude sinérgica quando combinadas com o principio ativo lufenuron.

Termos para indexacéo: dilapiol, sinergismo, terpenos.

Introducao

Piperaceas como Piper aduncum L. sdo abundantes no estado do Acre, sendo o0 processo de
industrializacao semelhante ao utilizado para obtengao do 6leo rico em safrol, a partir de Piper
hispidinervum C. DC. (Fazolin et al., 2006). O 6leo essencial dessa espécie (Oepa) é composto,
majoritariamente, pelo fenilpropanoide dilapiol (Fazolin et al., 2007), cuja estrutura quimica apresenta
o grupo metilenodioxifenil a dois grupos metoxila (OCH3).

Os compostos considerados sinérgicos presentes no Oepa pertencem aos grupos quimicos:
fenilpropanoides, monoterpenos e sesquiterpenos. Para avaliar as diferentes composi¢des das
fragdes do Oepa a destilacao fracionada ou retificacdo € a mais indicada, sendo o processo de
separagao mais aplicado industrialmente para o fracionamento de 6leos essenciais.

Aacéaodosinergista minimiza a quantidade de inseticida quimico necessaria para o controle de insetos,
pois age como um substrato alternativo, interferindo negativamente na destoxificagéo. Inseticidas
seletivos como os inibidores de biossintese de quitina, particularmente as benzoilfenilureas como o
lufenuron, sao opgdes de interesse aos produtores, pois, mesmo apresentando acao lenta quando
comparados a inseticidas neurotoxicos, atuam principalmente na cuticula do inseto, exercendo agao
toxica sobre as formas imaturas, especialmente durante a ecdise, quando as anomalias sobre a
deposicado de quitina podem acarretar muitas vezes dificuldades para liberacdo da exuvia o que
causa a morte do inseto (Beeman, 1982).
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Como a resisténcia aos inseticidas reguladores de crescimento esta geralmente relacionada, dentre
outros fatores, a outros grupos quimicos de principios ativos, é esperada a curto prazo a evolugao
da resisténcia da lagarta-do-cartucho-do-milho, Spodoptera frugiperda (J. E. Smith) (Lepidoptera:
Noctuidae), também ao triflumuron no Brasil. A posicdo dominante de butdxido de piperonila no
mercado tem sido atribuida a diversos fatores, dentre os quais uma alta eficacia como sinergista
das principais classes de inseticidas piretroides, carbamatos, organofosforados e reguladores de
crescimento de insetos (Adams, 1995; Tozzi, 1999).

Com isso, os resultados aqui obtidos poderao, no futuro, servir de referéncia na formulagéo de um
produto comercial com uma composi¢cado determinada eficaz como inseticida de origem vegetal,
mantendo os padrdes de qualidade quimica exigidos pelo mercado de agroquimicos.

Tais resultados apontam a potencialidade desses compostos como sinérgicos de inseticidas
convencionais, motivando assim a investigagao da potencialidade de uso das fragdes do Oepa para
tal finalidade, o que constitui o objetivo da presente proposta.

O objetivo deste trabalho foi avaliar a eficacia sinérgica das fragdes do Oleo essencial de
P. aduncum, ricas em monoterpenos, sesquiterpenos e fenilpropanoides, associadas aos principios
ativos inseticidas clorpirifés e lufenuron, por contato topico e residual em lagartas de terceiro instar
de S. frugiperda.

Material e métodos

Os experimentos foram conduzidos no Laboratério de Entomologia da Embrapa Acre, no municipio
de Rio Branco, Acre. Em todos os bioensaios, lagartas de terceiro instar de S. frugiperda foram
utilizadas, sendo criadas em laboratério em dieta artificial, conforme metodologia proposta por
Cruz (2000). Os principios ativos utilizados, clorpirifés (fosforado) e lufenuron (benzoilureia), foram
adquiridos na Sigma-Aldrich.

Para obtencdo do d6leo essencial, plantas de P. aduncum foram coletadas em area de producéao
da Embrapa Acre, separando-se somente as folhas e talos finos para secagem. O 6leo essencial
foi obtido em um extrator, utilizando o principio de arraste de vapor em um sistema de caldeira
aquecida a diesel, adaptada de Pimentel e Silva (2000). O armazenamento ocorreu em recipientes
de vidros ambar em sala refrigerada entre 22 °C-25 °C (para minimizagao da perda de compostos
volateis antes das analises).

Os oleos essenciais obtidos foram redestilados por meio do sistema de retificagao fracionada,
utilizando coluna de recheio. O processo teve a duracédo de 4 horas e a cada 15 minutos houve as
coletas das fragcoes de Oepa para posterior estudo biolégico e de caracterizagdo quimica. Para a
identificagdo e quantificacdo dos constituintes quimicos (6leos essenciais, fracdes e metabdlitos
isolados), foram realizadas analises em cromatografia gasosa utilizando detector DIC acoplado ao
espectrémetro de massa (CG-EM).

As avaliagdes toxicologicas foram realizadas por meio de bioensaios preliminares ou definitivos. Os
testes preliminares foram realizados com o propésito de determinar os padrées ideais dos seguintes
fatores: tempo de exposicéo dos insetos aos compostos, volume do produto a ser utilizado e numero
de insetos por tratamento. Em seguida, foram estabelecidas entre cinco e sete concentragbes de
cada composto e das combinagdes com dilapiol, além de um controle (solvente acetona). Todas as
concentracoes foram usadas nos bioensaios definitivos de curva de concentragcdo-mortalidade e
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determinag&o da concentragéo ou dose com probabilidade de causar 50% de mortalidade (CL,, e
DL,,) para cada composto testado.

Em todos os bioensaios definitivos, lagartas de terceiro instar de S. frugiperda foram confinadas
isoladamente em placas de Petri (5,0 cm x 1,5 cm) mantidas em camara climatizada a temperatura
de 25 °C £ 1 °C, umidade relativa de 70% + 5% e fotofase de 12 horas, até o momento da avaliagao
da mortalidade dos individuos. O tempo de exposi¢ao dos insetos aos tratamentos foi de 24 horas
considerando-se a mortalidade cumulativa no periodo.

O efeito sinérgico das combina¢des de ingrediente ativo + fragdes do Oepa foi avaliado em relagéo
a combinagao ingrediente ativo + butéxido de piperonila. Foi considerado significativo quando néo
houve sobreposi¢éo dos intervalos de confianga a 95% das CL,, ou DL,, das combinagGes de
inseticida com as fracbes de Oepa comparadas aquela combinacao de inseticida com butéxido de
piperonila.

Resultados e discussao

Nas fracbes consideradas mistas (F7 e F9), ou seja, em que ha pelo menos dois grupos quimicos
com teores acima de 20%, observou-se que a F9 apresenta o maior valor de terpenos (70,7%).

No contato tépico das combinagdes das fragdes do Oepa com o inseticida clorpirifés, mesmo
considerando a baixa magnitude dos valores dos fatores de sinergismo (FS) em todas as combinacdes
sinérgicas, incluindo a combinagao com o PBO, n&o houve significancia desses valores entre as
fracdes avaliadas e o inseticida clorpirifés.

No contato residual das combinacdes das fragdes do Oepa com o inseticida clorpirifés, a Unica
fragdo que nao apresentou efeito sinérgico significativo, quando combinada com o clorpirifés, foi
a F9 dose subletal 74 da sua CL,, cujo valor do fator de sinergismo (FS) foi de 2,2. As demais
fracOes apresentaram efeito significativo quando comparadas ao butéxido de piperonila. Destaca-se
a F34 dose subletal da sua CL, 'z e 74, que apresentou, além da significancia, valores de FS com
magnitude elevada em relagdo aos demais tratamentos (73,0 e 109,7, respectivamente).

Na avaliagao por contato tépico das combinacdes das fragdes do Oepa com o inseticida lufenuron,
todas as fragdes, independentemente das doses subletais utilizadas na combinagao, sinergizaram
significativamente o inseticida lufenuron. As F4 e F22, nas doses subletais 74 e V2 das respectivas
DL,,, apresentaram valores do fator de sinergismo com magnitude expressiva em relagéo as demais
combinacdes de fragdes com esse inseticida.

Esse cenario de eficacia foi totalmente modificado ao se observar os valores significativos de FS
quando a contaminagao das larvas foi realizada por contato residual, utilizando-se as mesmas fracdes
do Oepa com clorpirifés. Por outro lado, tanto a F7 considerada mista como a F34 considerada
fenilpropanoica apresentaram, além da significAncia sinérgica, valores expressivamente elevados
de FS. No caso da F7 esse resultado pode estar relacionado a um suposto efeito aditivo que ocorreu
concomitantemente ao efeito sinérgico.

Ja para a F22 o expressivo efeito sinérgico de sua combinagado com o lufenuron pode ser atribuido a
predominancia em sua composic¢ao dos fenilpropanoides (dilapiol e miristicina), uma vez que existe
consideravel volume de avaliagbes experimentais que apontam esses compostos como inibidores
de uma ou mais familias de enzimas destoxificativas de insetos (Lichtenstein et al., 1974; Bernard
et al., 1990, 1993; Qin et al., 2010).
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Conclusoes

Por contato tépico nenhuma das fragbes do Oepa, quando combinadas com o principio ativo
clorpirifés, apresentou efeito sinérgico significativo.

Com excegdo da F9 (mista), concentragédo subletal %4 da sua CL,, as demais frages do Oepa
sinergizaram, por contato residual, o principio ativo clorpirifés, independentemente da concentragéo
subletal da CL,, considerada.

Por contato residual a F7 (mista) e a F34 (fenilpropanoica), ambas na concentragéo subletal 2 da

CL,,, apresentaram expressivo sinergismo quando combinadas com o principio ativo clorpirifos.

Por contato topico todas as fracdes do Oepa avaliadas apresentaram efeito sinérgico significativo
guando combinadas com o principio ativo lufenuron.

Por contato topico a F4 (terpénica) e F22 (fenilpropanoica), nas doses subletais V4 e /2 das respectivas
DL,,, apresentaram expressiva magnitude sinérgica quando combinadas com o principio ativo
lufenuron.
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