UNIVERSIDADE FEDERAL DO CEARA
CENTRO DE CIENCIAS
DEPARTAMENTO DE QUIMICA

EMYLLY LOBO VIEIRA CRUZ

DESENVOLVIMENTO E ESTABILIDADE FiSICO-QUIMICA DE INSETICIDA COM
FORMULAGCAO DO TIPO SUSPENSAO CONCENTRADA

Fortaleza
2025



EMYLLY LOBO VIEIRA CRUZ

DESENVOLVIMENTO E ESTABILIDADE FiSICO-QUIMICA DE INSETICIDA COM
FORMULACAO DO TIPO SUSPENSAO CONCENTRADA

Trabalho de Conclusdo do Curso
apresentado ao curso de Bacharelado em
Quimica do Departamento de Quimica
Analitica e Fisico-quimica da
Universidade Federal do Ceara como
requisito basico para obtencao do Titulo
de Bacharel em Quimica com habilitacao
industrial.

Orientador pedagdgico: Maria das
Gracas Gomes

Orientador profissional: Augusto
Gongalves dos Anjos

Fortaleza
2025



Dados Internacionais de Cataloga¢éo na Publicagao
Universidade Federal do Ceara
Sistema de Bibliotecas
Gerada automaticamente pelo moédulo Catalog, mediante os dados fornecidos pelo(a) autor(a)

C961d  Cruz, Emylly Lobo Vieira.
Desenvolvimento e estabilidade fisico-quimica de inseticida com formulagao do tipo
suspensao concentrada / Emylly Lobo Vieira Cruz. — 2025.
33 f. :il. color.

Trabalho de Conclusao de Curso (graduacgao) — Universidade Federal do Ceara, Centro
de Ciéncias, Curso de Quimica, Fortaleza, 2025.

Orientagao: Prof. Dr. Maria das Gragas Gomes.

Coorientagao: Prof. Dr. Augusto Cesar Goncalves.

1. Defensivos agricolas. 2. Desenvolvimento de pesticida. 3. Suspensao concentrada. .
Titulo.

CDD 530




EMYLLY LOBO VIEIRA CRUZ

DESENVOLVIMENTO E ESTABILIDADE FiSICO-QUIMICA DE INSETICIDA COM
FORMULACAO DO TIPO SUSPENSAO CONCENTRADA

Trabalho de Conclusdgo do Curso
apresentado ao curso de Bacharelado em
Quimica do Departamento de Quimica
Analitica e Fisico-quimica da
Universidade Federal do Ceara como
requisito basico para obtencao do Titulo
de Bacharel em Quimica com habilitacdo

industrial.

Aprovado em 06 de margo de 2025.

BANCA EXAMINADORA

Prof. Dra. Maria das Gracas Gomes (Orientadora Pedagdgica)
Universidade Federal do Ceara (UFC)

Prof. Dr. Paulo Naftali da Silva Casciano
Universidade Federal do Ceara (UFC)

Dr. Augusto Cesar Gongalves
Coordenador de desenvolvimento de produto (Sumitomo Chemical Latin America)



AGRADECIMENTOS

A minha familia inteira, especialmente a minha mae, que sempre acreditou
em mim e esteve ao meu lado em cada passo desta caminhada. Seu amor
incondicional, sua for¢a e seu incentivo foram essenciais para que eu chegasse até
aqui. Nada disso teria 0 mesmo significado sem vocé.

Aos meus tios, Dario, Lia, Natdlia e Constantino, que, de tantas formas,
estiveram presentes ao longo da minha graduacao. Suas palavras de incentivo, seu
carinho e apoio fizeram toda a diferenca nos momentos em que mais precisei.

A minha avé, Arlete, cuja energia contagiante ilumina qualquer ambiente. Seu
amor e suas palavras sempre tiveram o poder de me arrancar sorrisos, mesmo nos
dias mais dificeis.

Aos meus irmaos, Rhyan, Arthur e Heitor, que, mesmo distantes, nunca
deixaram de demonstrar carinho e apoio. Cada ligacdo e mensagem, sempre cheias
de afeto e alegria, foram um impulso a mais para seguir firme nessa caminhada.

Aos meus primos, Léo, Leticia e Constantino, que sdo mais que familia, sao
irmaos de vida. Compartilhar essa jornada com vocés tornou tudo mais leve e
especial. Obrigada por todas as conversas, risadas e momentos inesqueciveis.

Ao meu namorado, Ricardo, que esteve ao meu lado em cada desafio e
conquista. Seu carinho, paciéncia e apoio incondicional foram fundamentais para
gue eu chegasse até aqui. Obrigada por acreditar em mim e por ser meu porto
seguro.

Aos meus sogros, Elilde e Ricardo, pelo acolhimento e carinho desde o
primeiro momento. Sentir-me parte da familia de vocés é um presente pelo qual sou
imensamente grata.

Aos meus amigos e colegas de graduacdo, que dividiram essa trajetoria
comigo, tornando os desafios mais leves com boas risadas e trocas enriquecedoras.
A convivéncia com vocés foi essencial para que essa caminhada fosse ainda mais
especial.

A minha orientadora, Maria das Gragas, por todo o conhecimento
compartilhado e pela dedicacado ao meu crescimento académico e profissional. Suas
licdes, especialmente no Programa de Educacdo Tutorial (PET) da Quimica,
continuarédo sendo referéncia para mim.

A equipe do LAIC e da empresa Sumitomo Chemical, especialmente ao meu
coordenador, Augusto César, e ao meu gerente, Rodrigo, por toda a confianga e
pelos ensinamentos que tanto contribuiram para minha formagéo.

Por fim, a todos que, de alguma forma, fizeram parte dessa jornada, seja com
palavras de incentivo, apoio ou simplesmente acreditando em mim: essa conquista
também é de vocés.

Meu sincero e profundo muito obrigada!



“‘As Dbibliotecas estavam cheias de ideias, talvez a mais
perigosa e poderosa de todas as armas.” MAAS. Sarah
J.(2013)



RESUMO

A populagdo mundial tem crescido cada vez mais. Assim, a industria de defensivos
agricolas tem desempenhado um papel crucial no que tange a seguranca alimentar.
Cada vez mais sao necessarios o desenvolvimento de novas formulacdes devido a
resisténcia das pragas. Diante deste contexto, o trabalho apresenta o
desenvolvimento de uma formulacao do tipo suspensao concentrada (SC) contendo
duas moléculas com fungéao inseticida. Os métodos utilizados para a definicdo do
seu prazo de validade consistiram em analises fisico-quimicas, antes e apés a
avaliacao de estabilidade térmica. Os parametros fisico-quimicos avaliados foram:
pH, viscosidade, tamanho médio de particulas, peneiramento, densidade e espuma
persistente. Os critérios de aceitacdo foram baseados em normas globais e
brasileiras.

Palavras-chave: defensivos agricolas; desenvolvimento de pesticida; suspensao

concentrada; andlises fisico-quimicas.



ABSTRACT

The global population has been increasing steadily. As a result, the agricultural
pesticide industry plays a crucial role in ensuring food security. The development of
new formulations is increasingly necessary due to pest resistance. In this context, this
study presents the development of a concentrated suspension (CS) formulation
containing two insecticidal molecules. The methods used to determine its shelf life
consisted of physicochemical analyses before and after thermal stability evaluation.
The physicochemical parameters assessed included pH, viscosity, mean particle
size, sieving, density, and persistent foam. The acceptance criteria were based on
global and Brazilian standards.

Keywords: agrochemicals; pesticide development; suspension concentrate;
physicochemical analyses.
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1. REFERENCIAL TEORICO

O setor de agroquimicos tem tido um papel muito importante para a
populagdo mundial, que aumenta cada vez mais, para a garantia de seguranca
alimentar. Desde 2011, foram estimados 7 bilhées de habitantes na terra com um
aumento previsto de 9 bilhdes até 2050(OECD - FAO AGRICULTURAL, 2010).
Assim, o setor agricola enfrenta desafios cada vez maiores para aumentar a
producéo de alimentos com solugdes sustentaveis.

Segundo a lei dos agrotéxicos (Lei Federal no 7.802, de 11 de julho de
1989, atualmente regulamentada pelo Decreto 4.074, de 4 de janeiro de 2002), tem-

se por definicdo que essas substancias séo:

Os produtos e os agentes de processos fisicos, quimicos ou biologicos,
destinados ao uso nos setores de produgdo, no armazenamento e
beneficiamento de produtos agricolas, nas pastagens, na protegdo de
florestas, nativas ou implantadas, e de outros ecossistemas e também de
ambientes urbanos, hidricos e industriais, cuja finalidade seja alterar a
composi¢éo da flora ou da fauna, a fim de preserva-las da acado danosa de
seres vivos considerados nocivos bem como substancias e produtos
empregados como desfolhantes, dessecantes, estimuladores e inibidores
do crescimento. (BRASIL, 1989)

Atualmente os agrotoxicos sao principalmente utilizados como herbicidas,
inseticidas e fungicidas. Na Figura 1 mostra-se a respeito do volume de distribuicéo
comercial de cada tipo de pesticida, sendo a herbicida a mais comprada no mercado
brasileiro:

Figura 1: Tipos de pesticidas com suas respectivas vendas no mercado

CONSUMO DE AGROTOXICOS NO BRASIL

Outros
994

Inseticidas
22%

Herbicidas

\ 47%
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Fonte: SINDIVEG, 2023

Com o uso continuo e massivo de agrotdxicos, ocorre a resisténcia das
pragas, doencas e ervas aos ativos pesticidas. Isto pode ser explicado pela pressao
da seleg&o natural, onde determinada linhagem de um organismo consegue resistir
a maiores doses comparado a outros seres da sua espécie (POLLETI e OMOTO,
2003). Um exemplo deste fato é a abamectina, ingrediente ativo que vem perdendo
cada vez mais sua eficacia (SATO MARIO, SILVA MARCOS, RAGA ADALTON,
SOUZA MIGUEL, 2005).

1.1 Formulacao: Suspensao Concentrada (sc)

Diante das diferentes tecnologias desenvolvidas para estabilizar féormulas
contendo os ativos, tem-se a SC (suspensdo concentrada), onde um ingrediente
ativo sélido permanece insoluvel em uma fase aquosa continua (agua). Este tipo de
formulacdo é bastante popular, pois apresentam agua em sua composicao, nao
sendo necessario solventes (muitas vezes toxicos). Além disso, sua aplicacdo no
campo € simples. Segundo Knowles em seu livro “Quimica e tecnologia das

formulagbes agroquimicas” uma SC deve conter os seguintes componentes:

¢ Ingrediente ativo:

Este componente deve ser sélido e apresentar solubilidade minima em
agua. Durante a formulacao e armazenagem em todas as condi¢des de temperatura
deve permanecer no estado sélido. Assim, um desafio para este tipo de formulagéo
é evitar problemas de crescimento de cristais, por isso é preciso adicionar na
formulacao dispersantes (KNOWLES, 1998).

Este trabalho diz respeito ao desenvolvimento de uma formulacéo
contendo os ingredientes ativos A e B que atuam com acao inseticidas, e outros
componentes presentes para estabilizar os ingredientes ativos.

e Dispersantes:
Sao capazes de prevenir a floculacdo dos ativos na suspensao
concentrada. Sao classificados em nao ibnicos ou poliméricos, catibnicos e

aniénicos. Os catibnicos apresentam carga positiva e, portanto, sdo eficientes em
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sistemas onde materiais com cargas negativas estdo presentes (MENDONCA
ARLINDO). Um exemplo desta classe séo sais de amdnio quaternario como: Cloreto
de cetiltrimetilamonio e cloreto de beheniltrimetilaménio (ZAGO GABRIELA).

Os poliméricos sao caraterizados por apresentarem uma cadeia longa
composta por varios monémeros, possuindo uma parte hidrofilica e lipofilica (DECIO
DALTIN). Por exemplo, tem-se os do tipo copolimero acrilico.

Os anidnicos tém carga negativa. Um exemplo comum desta classe sao
os lignosulfonatos, derivados da lignina, sendo extraidos de biomassas e
classificados como dispersantes anionicas. Estas substancias tém grupos sulfénicos
em sua estrutura, o que os torna capazes de interagirem com a agua devido a sua
capacidade interagir com compostos polares, e assim diminuir a tensdo superficial.
Os tipos mais comuns de lignosulfonatos sao os sais de sulfito que contém sodio,
célcio, magnésio e amoénio (LIMA,2018). Na figura 2 temos um exemplo de estrutura

quimica de lignosulfonato de sédio:

Figura 2: Estrutura de lignosulfonato de sodio

Fonte: BARBOSA, 2018

o Agente umectante/Codispersante:

Para uma formulacdo SC o tamanho de particula dos ingredientes ativos
ndao podem ser grandes, sendo assim necessario um processo de moagem para
diminui-los. Durante a moagem com a geracdo de novas superficies, estas
particulas tendem a se aglomerar novamente, causando um possivel blogueio no
moinho, pois este aparelho funciona por meio do cisalhamento de esferas com o
produto. Dessa forma, pode-se adicionar umectantes, moléculas anfifilicas capazes

de reduzir tensbes superficiais entre suas superficies, evitando aglomeracdes
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(FARIAS, 2006). Ou seja, sdo moléculas dinamicas atuando adicionalmente com os
dispersantes, por isso as vezes ndo chega a ser necessario. Ademais, umectantes
promovem molhabilidade ao sistema permitindo que uma gota de liquido se espalhe
mais facilmente sobre a superficie das folhas de uma planta, aumentando o potencial
de cobertura da formulacdo quando aplicada via pulverizagdo. (DECIO DALTIN).
Existem trés classes de umectantes: os inorganicos, como o cloreto de calcio; os
metal-inorgénicos, como o lactato de sédio; e os organicos, como propilenoglicol e
glicerina (CORREA, 2012).

e Agentes anticongelantes:

Sao moléculas que apresentam o grupo funcional &lcool, como
monoetilenoglicol (MEG) e monopropilenoglicol (MPG). E preciso que o ingrediente
ativo nao seja solivel com o agente anticongelante, pois isto pode ocasionar
problemas com formagdes de cristais (KNOWLES, 1998).

o Espessantes:

O objetivo dos espessantes é prevenir a sedimentacao por meio da
estabilizacdo gravitacional e manté-lo, assim, em suspensdo. Goma xantana é
bastante utilizada nas formulacdes, e sua eficacia pode ser mensurada com medidas
de viscosidade no decorrer do tempo, de forma que se a viscosidade cair muito,
pode-se aferir que o ingrediente ativo esta rapidamente sedimentando com o tempo.
Solugdes contendo goma xantana pode ser degradada por bactérias, por isso é
importante também que seja adicionado ao produto um biocida (KNOWLES, 1998).

e Agentes antiespumantes:

E caracteristico de formulagées SC a ocorréncia de espumas, sendo
necessario um antiespumante para evitar que isto ocorra (KNOWLES, 1998). E
caracteristico de formulagdes SC a ocorréncia de espumas, sendo necessario um
antiespumante para evitar que isto ocorra (KNOWLES, 1998), pois uma grande
quantidade de espuma pode ocasionar no transbordamento do produto durante a

sua aplicagao. Por exemplo, tem-se o polidimetilailoxano.

1.2 Método de aplicacao no campo
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Normalmente, o produto é diluido em agua de acordo com as doses
recomendas pelo fabricante e € colocado em maquinas pulverizadoras. Estas
maquinas permitem que o liquido seja transformado em pequenas gotas por meio de
bicos de pulverizagdo (AZEVEDO E CHAGAS, 2006). Na Figura 3, é possivel

observar os bicos de pulverizacao em funcionamento:

Figura 3: Implemento agricola realizando a pulverizagédo de calda fitossanitaria

através de bicos de pulverizagao

Fonte: Agroreceita, 2024

Dessa forma, é importante que a formulacdo apresente tamanhos de
particulas pequenos e que ndo haja formacdo de cristais para que os bicos de

pulverizacao utilizados nao sejam entupidos.

1.3 Normas para o mercado de agroquimicos

¢ Normas internacionais:

A entidade Conselho Colaborativo Internacional de Analise de Pesticidas
(CIPAC) rege normas globais para garantir a qualidade dos produtos agroquimicos
comercializados.

Sua histéria comegou em 1952 no IlI® Congresso Internacional de
Protecado de Cultivos em Paris, onde uma resolucéo foi aprovada e um comité de
guimicos analiticos oficiais foi formado para padronizar métodos de andlises para o
estudo da eficacia de pesticidas. Ap0s isto, outro congresso foi realizado em 1957,
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onde um comité europeu foi criado composto por especialistas de varios paises da
Europa. Apds um periodo de pesquisas, os resultados deste comité foram publicados
em 1960. (site CIPAC, 2022)

O progresso foi constante e em 1970 a CIPAC langou seu primeiro livro
apresentando métodos analiticos, testes fisicos, reagentes e preparacdo de
pesticidas puros. No decorrer do tempo seu livro comegou a ser reconhecido por
outros érgaos internacionais como: FAO, OMS, AOAC, UNIDO e GIFAP, agora
GCPF. (site CIPAC, 2022)

Atualmente o CIPAC é uma empresa limitada no Reino Unido sem fins
lucrativos, fundada em 1971. Desde entdo, segue sendo lider na area de
padronizacdo de métodos de analises para formulagbes de pesticidas. Seus
métodos sdo publicados com regularidades e exigidos por autoridades de registro,
pela Unido Europeia e pelas especificacoes da FAO e da OMS. (site CIPAC, 2022).

¢ Normas brasileiras:

Para uma empresa obter permisséo para a comercializagao de pesticidas,
€ preciso fazer um registro, processo intitulado em 1989. Segundo a Lei n. ¢ 7.802,
de 11 de julho de 1989, é preciso que o produto passe pela andlise de trés érgaos
brasileiros: o Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA), a Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) e o Ministério do Meio Ambiente, por
intermédio do Instituto Brasileiro do Meio Ambiente e dos Recursos Naturais
Renovaveis (IBAMA). Neste contexto o Mapa avalia a seguranca no contexto
agron6émico, a Anvisa os aspectos relacionados a saude publica e o Ibama examina
os impactos para o meio ambiente. (MORAES, 2019)

Dessa forma, as solicitacoes de registro devem atender as normas
estabelecidas pela associacdo brasileira de normas técnicas (ABNT). O 6rgao
estabelece padrdes fisico-quimicos aceitdveis para cada tipo de formulacgéo,
garantindo, assim, a qualidade dos pesticidas utilizados no Brasil.
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2. OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivo principal o desenvolvimento de

uma formulacéo inseticida estavel do tipo suspenséo concentrada (SC), contendo os

ativos que serdo apresentados como “A” e “B”, por motivos de sigilo. A avaliagdo de

sua estabilidade foi avaliada por meio de andlises fisico-quimicas. Para isso, foram

estabelecidos o0s seguintes objetivos especificos:

Desenvolvimento de uma formulacao inseticida estavel:

(o]

Criar uma composicdo eficiente baseada na tecnologia de suspensao
concentrada (SC), garantindo a dispersdao homogénea dos ingredientes ativos A
e B.

Selecionar e testar diferentes agentes dispersantes, umectantes, espessantes e
estabilizantes para assegurar a estabilidade fisico-quimica da formulacao.
Avaliar o comportamento da suspensao em diferentes condigdes de temperatura
e armazenamento, prevenindo sedimentacdo, separacdo de fases ou

degradacao dos ativos.

Avaliacao da estabilidade e do prazo de validade do produto:

O

Realizar ensaios fisico-quimicos como pH, viscosidade, tamanho de particula,
peneiramento, densidade e espuma persistente, conforme normas técnicas
internacionais e nacionais.
Submeter a formulacdo a testes de estabilidade acelerada para prever seu
comportamento ao longo do tempo e estimar seu prazo de validade.
Comparar os parametros fisico-quimicos das amostras armazenadas sob
diferentes condi¢des de temperatura para verificar a manutencao da qualidade
e eficacia do produto ao longo do tempo.

Com a execucdo dessas etapas, a pesquisa visa contribuir para o

desenvolvimento de um defensivo agricola eficiente, seguro e de alta qualidade,

alinhado as exigéncias regulatérias e as necessidades do setor agroquimico.
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3. METODOLOGIA

O presente estudo foi conduzido no laboratério de pesquisa e
desenvolvimento da empresa Sumitomo Chemical, que atua na América Latina no
desenvolvimento e comercializacdo de pesticidas, fungicidas e herbicidas. A
metodologia empregada neste trabalho foi dividida em trés etapas principais:

formulagé@o do produto, testes de estabilidade e andlises fisico-quimicas.
3.1 Ensaios preliminares e processo de formulacao

A metodologia aplicada esta voltada para o desenvolvimento de um novo
agroquimico estavel. O planejamento experimental seguiu as etapas descritas

abaixo:

1. Pesquisa interna sobre formulac¢des ja desenvolvidas por pesquisadores da

Sumitomo Chemical.

2. Formulacao com os componentes quimicos propostos.
3. Submissao das amostras a testes de estabilidade térmica.
4. Realizacdo de ensaios fisico-quimicos para avaliagdo da estabilidade,

visando definir o prazo de validade e a resisténcia a variagées de temperatura.

Inicialmente, foram analisadas formulacbes internas que continham
apenas o ativo A, encontrando-se uma composicao estavel. Com o objetivo de incluir
o ativo B e obter uma formulacdo igualmente estavel contendo ambos os ativos,
foram realizados seis testes.

Os ensaios foram conduzidos a partir da formulacao original que continha
apenas o ativo A, variando as concentracées dos ativos e outros componentes da
formulacdo. As bases testadas continham &agua e outros componentes como
umectantes, dispersantes, antiespumantes, anticongelantes e biocidas.

Para a mistura dos componentes, utilizou-se um agitador mecéanico modelo
Ika Microstar, acoplado a uma haste agitadora modelo R1300 (Figura 4). A agitacao
foi realizada em temperatura ambiente (cerca de 25 °C) e foi encerrada com a

homogeneizacao da base.



Figura 4: Agitador Mecanico de Hélice IKA Microstar Control e haste agitadora

modelo R1300

Fonte: Biovera, 2025
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Em seguida, para promover uma melhor dispersdo dos ativos solidos, a

formulacdo passou por um processo de agitacdo em um misturador de alto

cisalhamento modelo Silverson L4R, operando a 6800 rpm por 5 minutos (Figura 5)

em temperatura ambiente (cerca de 25 °C).

Figura 5: Misturador de alto cisalhamento, Modelo Silverson L4R

Fonte: Gemini, 2025.

Apos a disperséo, a moagem foi realizada em um moinho modelo Minizeta

da marca Netzsch, com rotacédo de 2500 rpm, por um periodo de 50 minutos. A cada

10 minutos, amostras foram coletadas para medi¢cdo do tamanho de particula até

atingir o padrao ideal. A medicao foi feita utilizando um analisador de particulas por

difracéo a laser, modelo Mastersizer 3000E (Figura 6).
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Figura 6: Medidor de tamanho de particula via difracao a laser, modelo Mater Sizer
3000E — Malvern

Fonte: Malvern Panalytical, 2025.

Na etapa final, foi preparada uma goma estabilizante altamente viscosa,
que foi incorporada a formulacdo para aumentar a estabilidade da suspenséo
concentrada. Como a goma contém acgucares, foi necessario adicionar biocidas para
evitar contaminagao microbioldgica.

A formulagéo final foi submetida a testes de estabilidade acelerada,
simulando condigdes de armazenamento ao longo do tempo. Para isso, as amostras
foram armazenadas em:

« Estufa a 542C por 14 dias
o Freezer a 0°C por 7 dias

Os resultados foram comparados com a amostra inicial (RT — Room
Temperature) que permaneceu em temperatura ambiente laboratorial proximo a
25°C. Seguindo as diretrizes da CIPAC (MT 46.4), caso a amostra armazenada a
54°C permanecesse estavel em relagdo a RT, a validade projetada do produto seria
estipulada em dois anos (CIPAC, 2017).

3.2 Analises fisico-quimicas e condicoes ideais
pH

A medicao do pH foi realizada utilizando um pHmetro da marca Metrohm.
Cada amostra foi homogeneizada antes da medicédo, e a variagdo aceitavel foi
limitada a 1 unidade de pH entre as amostras, conforme padrao interno da empresa.
Esse paradmetro foi avaliado para detectar possiveis reacoes quimicas indesejadas
e degradacéao dos ativos.
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Viscosidade

A viscosidade foi medida utilizando um viscosimetro Brookfield DV3T
(Figura 7). O objetivo dessa analise foi verificar a eficacia da goma estabilizante ao
longo do tempo, garantindo a homogeneidade da formulagdo. Essa analise também
permite verificar se a goma é consumida no decorrer do tempo por bactérias, pois
com uma diminuicdo acentuada da viscosidade, ha sedimentacdo do produto e
ineficacia da goma xantana. A variagdo maxima aceitavel entre as amostras foi de
25% (CIPAC, MT 192, 2017).

Figura 7: Viscosimetro DV3T, marca Brookfield

Fonte: Braseq.

Antes da medicao, as amostras foram peneiradas com uma malha de 75
micrdmetros para remocao de bolhas de ar. Foram testados os spindles 62 e 63

(Figura 8) para a leitura.

Figura 8: Spindles 62 e 63

Fonte: Gemini, 2025
Tamanho de Particula
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O tamanho de particula foi aferido utilizando um analisador Mastersizer
3000E, que emprega a técnica de difracao a laser. Durante a analise, a amostra foi

gotejada em 500 mL de &gua ultrapura, e foram obtidos os seguintes valores:

Dx10 — Diametro correspondente a 10% da distribuicao granulométrica.

Dx50 — Diametro correspondente a 50% da distribuicdo granulométrica.

Dx90 — Diametro correspondente a 90% da distribuicdo granulométrica.

Dx98 — Diametro correspondente a 98% da distribuicao granulométrica.
Peneiramento
O peneiramento foi realizado para simular os bicos de pulverizacao,
utilizando peneiras de 100 e 200 mesh. Cerca de 50 g de cada amostra foram
pesadas e peneiradas, e os residuos retidos foram analisados. Os limites aceitaveis
de residuo foram:
e 0,01% na peneira de 100 mesh
e 0,20% na peneira de 200 mesh
AplGs a separacao, as peneiras foram secas em estufa a 70°C por 15
minutos e posteriormente armazenadas em dessecador por 1 hora antes da
pesagem final (CIPAC, MT 185).
Densidade
A densidade foi determinada com o densimetro Anton Paar, modelo DMA
1001 (Figura 9). Como o equipamento é sensivel a bolhas de ar, as amostras foram
previamente peneiradas com uma malha de 75 micrémetros (200 mesh). A variagéo
maxima permitida foi de 0,01 unidades entre as amostras.
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Figura 9: Anton Paar DMA 1001

=
@ P Anton Paar

;
=1

DA 1001 -

Fonte: Anton Paar, 2025

Espuma Persistente

A formacao de espuma foi avaliada conforme a norma ABNT NBR 13451
(2016). Para isso, preparou-se uma solugao a 1% do produto em agua de dureza 20
ppm de CaCO;, totalizando 250mL de solucdo utilizando uma proveta graduada de
250mL. A solugéao foi submetida a 30 inversGes e mantida em banho termostatico a
30°C por 5 minutos. A altura da espuma foi medida com régua, sendo o limite maximo
aceitavel de 3 cm.

A metodologia aplicada permitiu a obtencado de dados precisos sobre a
estabilidade da nova formulacao agroquimica. Os testes fisico-quimicos forneceram
informacgdes fundamentais para prever a validade do produto e garantir sua eficiéncia
em condigdes de armazenamento e uso. Os resultados obtidos ser&o utilizados para
aprimorar a formulacdo e definir parametros de controle de qualidade industrial.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo, apresentamos os resultados obtidos durante o
desenvolvimento da formulagdo inseticida em suspensdo concentrada (SC),
destacando as principais anélises realizadas e suas implicacdes na estabilidade e
eficacia do produto. Seréo discutidos aspectos como o processo de formulacao, os
ajustes necessarios para a otimizacdo da composigéo e a avaliagéo fisico-quimica
da formulagéo final. Os dados obtidos foram analisados de forma comparativa,
buscando validar a robustez da formulacdo diante das exigéncias técnicas e

regulatérias.
4.1 Processo de formulacao

Com base nos ensaios realizados, foi determinada a composi¢cao mais
estavel para a formulacdo inseticida em suspensao concentrada (SC), conforme
apresentado na Tabela 1. A formulacéao foi desenvolvida considerando a estabilidade
dos ingredientes ativos A e B, a compatibilidade dos excipientes e o0 comportamento

reoldgico da suspensao.

Tabela 1 — Composicao quimica da formulacao otimizada

O;?i?(;: © Componente Funcao Conc(t;r/llt_;agéo MassaojoMassa

1 Solvente Meio dispersante 374,94 34,52
2 Umectante Reducao de tensao interfacial 25 2,3
3 Dispersante 1 Estabilizagao de particulas 20 1,84
4 Anticongelante | Protegao contra variages térmicas 100 9,19
s | sem | Peemsmwmmem |, | o
6 Dispersante 2 Melhoria da estabilidade coloidal 15 1,38
7 Antiespumante Controle de formacéo de espuma 5 0,46
8 Ativo A Ingrediente ativo inseticida 510,2 46,91
9 Ativo B Ingrediente ativo inseticida 31,96 2,94
10 Slz;gsnn;)or Controle reoldgico e estabilidade 1,5 0,1

Total - - 1087,6 100%

Fonte: Elaborado pela autora (2025)



26

4.1.1 Ajuste da Formulacao e Diluicao

Apos a incorporacao dos componentes, a mistura inicial foi submetida ao
processo de moagem para garantir uma distribuicdo homogénea dos ingredientes
ativos e evitar a sedimentacao. Durante esse processo, verificou-se uma reducao na
massa total da formulacao, exigindo ajustes na diluicdo para atingir a concentracao

alvo dos ativos A e B.
Os calculos foram realizados conforme descrito abaixo:

1. Determinacao do volume da base antes da moagem:

_ Massa 980g
" Densidade ~ 1,0876 g/mL

=901,07mL
2. Calculo da concentragao inicial do ativo A na base de moagem:

Massa adicionada do ativoA _ 500g
Volume ~ 0,90107L

= 554,90 g/L (Concentracdo 1)

3. Calculo do volume da base moida:

927,69

= Tosreg/mL — 80289 mL (Volume 1)

4. Ajuste da diluicao para a concentracao alvo de 500 g/L:

CixVi=Cax V2
554,90 g/L x 852,89mL = 500 g/L x V2
V2= 946,54 mL
Assim, foi necesséria a adicao de 94,25 mL de agua para ajustar a

concentracao do ativo A.

5. Determinacao da massa de goma xantana necessaria para

estabilizacao da suspensao:

Concentragao alvo 1,5g/L
Volume T 0,94654L

Massa: = 1,429 de goma xantana (Kelzan AP)

A goma foi dissolvida em 92,83 g de agua antes da incorporacado a
formulacdo, garantindo a estabilidade reolégica e prevenindo sedimentacao ao longo

do tempo.
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4.2 Avaliacao fisico-quimica da formulacao
4.2.1 Teste de Estabilidade Térmica

As amostras submetidas a 0°C permaneceram homogéneas, sem
cristalizacao ou separacao de fases. Ja as amostras expostas a 54°C por 14 dias
nao apresentaram degradacao visivel, sedimentacéo significativa ou alteragdo de

coloragao, indicando boa estabilidade térmica.
4.2.2 Analise de pH

O pH da formulagédo foi avaliado como um indicativo da estabilidade

quimica dos ativos:
Amostra pH
RT (inicial) 7,40
54°C (14 dias) 7,27

A variacdo observada foi minima e dentro do limite estabelecido pela
empresa, sugerindo que nao houve degradacao quimica dos ingredientes ativos,
pois em reagdes quimicas é comum a liberacdo de ions H3O* que séo lidos pelo
eletrodo.

4.2.3 Analise de Viscosidade

A viscosidade da suspenséo foi avaliada para verificar a estabilidade
coloidal. O critério adotado foi uma variagdo maxima de 25% em relagao a amostra
inicial (RT). Por exemplo, para o resultado da amostra RT a 6rpm, foram ent&o feitos
0s seguintes célculos:

Resultado da amostra RT a 6 rpm = 3640 cp
25% do valor: 3640 x 0,25 = 910 cp
Faixa de variagéo permitida para amostra 54°C a 6 rpm:
3640cp — 910cp = 2730cp
3640cp + 910cp = 4550 cp
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Ou seja, o valor da amostra 54°C poderia variar entre 2730 a 4550 cp a
6 rpm.

O spindle escolhidos para as analises foi 0 63, pois 0 spindle 62
apresentou resultados muito préximos do seu limite de detecgao.

Os resultados obtidos para a amostra RT e 54°C com suas faixas de

variacdes permitidas foram:

Rotacao (rpm) RT (cp) 54°C (cp) Faixa aceitavel (cp)
6 3640 4400 2730 - 4550

20 1584 1938 1188 - 1980

Os valores medidos permaneceram dentro da faixa aceitavel, garantindo
a adequada disperséo dos ativos e a homogeneidade do produto ao longo do tempo.

4.2.4 Analise Granulométrica (Tamanho de Particula)

A distribuicao do tamanho de particula foi determinada por difracao a
laser, garantindo que a formulacdo mantivesse um perfil adequado para aplicacao

sem entupimento de bicos pulverizadores.
Amostra RT:

Tabela 2 — Resultados de tamanho de particula para amostra RT

Dx 10 Dx 50 Dx 90 Dx 95 Dx 98
(m) (m) (km) (km) (um)
Medida 1 0,830 2,25 6,07 7,80 10,0
Medida 2 0,830 2,25 6,12 7,90 10,2
Medida 3 0,831 2,26 6,19 8,01 10,4
Medida 4 0,831 2,26 6,27 8,15 10,6
Medida 5 0,831 2,27 6,33 8,26 10,8
Média 0,831 2,26 6,19 8,02 10,4
Desvio | 0,000720 | 0,00742 0,108 0,185 0,307

Fonte: Elaborado pela autora (2025)



29

Amostra 54°C:

Tabela 3: Resultados de tamanho de particula para amostra de 54°C

Dx 10 Dx 50 Dx 90 Dx 95 Dx 98

(m) (um) (m) (m) (m)
Medida 1 0,925 2,76 7,17 9,01 11,3
Medida 2 0,924 2,76 7,11 8,90 11,1
Medida 3 0,925 2,76 721 9,08 11,4
Medida 4 0,923 2,77 7,26 9,17 11,6
Medida 5 0,924 2,77 7,30 9,24 11,7
Média 0,924 2,76 7,21 9,08 11,4
Desvio | 0,000829 | 0,00411 0,0768 0,135 0,238

Fonte: Elaborado pela autora (2025)

A leve variacdo observada para as amostras mantidas a 54°C
permaneceu dentro dos padrdes aceitaveis, indicando estabilidade da dispersao
coloidal. Além disso, os resultados obtidos foram precisos, com um baixo desvio
padrao.

4.2.5 Peneiramento (Simulacao de Obstrucao de Bicos)

O processo de peneiramento foi realizado utilizando malhas de 100 e 200
mesh para avaliar a quantidade de residuo retido.

Amostra Residuo 100 mesh (%) Residuo 200 mesh (%)
RT(inicial) 0,0044 0,0084
54°C (14 dias) 0,0048 0,015

Ambos os valores ficaram dentro dos limites estabelecidos, confirmando
a viabilidade da formulagao para aplicagdo em pulverizadores agricolas sem risco de
entupimento.
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4.2.6 Densidade

A densidade da formulagao foi monitorada para verificar a consisténcia da

mistura.
Amostra Densidade (g/mL)
RT (inicial) 1,08159
54°C (14 dias) 1,08237

A pequena variagdo confirma a manutencdo da composi¢do e a auséncia

de alteragOes estruturais significativas.
4.2.7 Teste de Formacao de Espuma

A espuma persistente foi avaliada para verificar a estabilidade da

formulacéo durante a diluicdo e aplicacao.
Amostra Espuma (cm)
RT 1,6
54°C 1,4

Ambos os valores ficaram abaixo do limite maximo de 3 cm,
demonstrando que o sistema antiespumante funcionou conforme esperado. Os
resultados obtidos confirmam que a formulacao desenvolvida atende aos critérios de
estabilidade fisico-quimica e viabilidade para aplica¢do agricola.

Foram realizados também analises de teor em outro laboratério interno da
empresa. Os resultados demonstraram a auséncia de degradacao dos ativos e a
manutencao das propriedades coloidais, avaliadas no teste de estabilidade térmica,
sugerem um prazo de validade estimado de 2 anos, conforme os critérios adotados.

Recomenda-se a realizagdo de testes adicionais sob diferentes condigbes
ambientais para complementar a validacdo da formulacdo antes da introdugcéao no

mercado.
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5. CONCLUSAO

O presente estudo demonstrou que a formulagéo inseticida desenvolvida,
contendo os ativos A e B em uma suspensao concentrada (SC), atende aos critérios
de estabilidade fisico-quimica exigidos para sua viabilidade comercial. A inclusao do
ativo B em uma formulacgao ja existente foi realizada com sucesso, sem comprometer

a homogeneidade, a dispersdo dos ativos ou a estabilidade coloidal do sistema.

Os testes de estabilidade acelerada indicaram que a formulagdo manteve
suas propriedades essenciais apds exposicao a condi¢des extremas de temperatura
(0°C e 54°C), sem degradagao significativa dos ativos, alteracdo de pH,
sedimentacdo excessiva ou separagdo de fases. Os parametros analisados,
incluindo viscosidade, tamanho de particula, densidade e formacdao de espuma,
permaneceram dentro das especificagdes estabelecidas, permitindo a estimativa de

um prazo de validade de dois anos para o produto, conforme normas da CIPAC.

Embora os resultados obtidos sejam promissores, recomenda-se a
realizacdo de estudos complementares de estabilidade sob diferentes condigdes
ambientais, para validar completamente o desempenho do produto em longo prazo.
Além disso, é fundamental o acompanhamento periddico da formulacao ao longo dos
6, 12, 18 e 24 meses de armazenamento, garantindo que a estabilidade observada
nos testes acelerados se reflita nas condicdes reais de uso.

A formulacao desenvolvida representa um avanco na area de defensivos
agricolas, oferecendo uma solugéo tecnicamente robusta e alinhada as exigéncias

regulatérias e de mercado.
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