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RESUMO

O uso excessivo de pesticidas sintéticos tem levantado preocupagdes significativas devido aos
seus efeitos adversos ao meio ambiente e a saude, promovendo o interesse em alternativas
sustentaveis para o manejo de pragas. Oleos essenciais tém se destacado como candidatos
atraentes para biopesticidas, por oferecerem solugdes ecoldgicas para o controle de insetos.
Neste estudo, desenvolvemos prototipos de hidrogel impressos em 3D que combinam
Alginato de Sddio, Pectina e Pluronic F127 com sistemas de liberacdao lenta de Geraniol e
Eugenol encapsulados em nanoparticulas de Zeina. As nanoparticulas exibiram alta eficiéncia
de encapsulamento (> 99%), com didmetro médio de 318 + 28 nm, indice de polidispersdo de
0,41 + 0,05 e potencial zeta de 29 £ 2 mV, mantendo a estabilidade por mais de 60 dias. Os
dispositivos apresentaram estruturas homogéneas e boa estabilidade mecanica. Ensaios
biologicos utilizando Bemisia tabaci revelaram um efeito de atragcdo significativo,
especialmente em protdtipos a base de Pectina, que atingiram taxas de atracdo superiores a
50%. Essas descobertas demonstram o potencial dos 6leos essenciais nanoencapsulados em
dispositivos impressos em 3D como atrativos eficientes, contribuindo para o desenvolvimento

de ferramentas sustentaveis em programas de manejo integrado de pragas.

Palavras-chave: Hidrogel; 6leo essencial; nanotecnologia; controle de pragas; agricultura

sustentavel.

Resumo grafico: Esquema de preparagdo do hidrogel com formulagdes de nanoparticulas.
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ABSTRACT

The overuse of synthetic pesticides has raised significant concerns due to their adverse
environmental and health effects, fostering interest in sustainable alternatives for pest
management. Essential oils have emerged as attractive candidates for biopesticides, offering
eco-friendly insect control solutions. In this study, we developed 3D-printed hydrogel
prototypes that combine sodium alginate, pectin, and Pluronic F127 with slow-release
systems of geraniol and eugenol encapsulated in zein nanoparticles. The nanoparticles
exhibited high encapsulation efficiency (>99%), with an average diameter of 318 + 28 nm, a
polydispersity index of 0.41 + 0.05, and a zeta potential of 29 + 2 mV, maintaining stability
for over 60 days. The printed hydrogel prototypes showed homogeneous structures and good
mechanical stability. Biological assays using Bemisia tabaci revealed a significant attraction
effect, especially in pectin-based prototypes, which reached attraction rates exceeding 50%.
These findings demonstrate the potential of nanoencapsulated essential oils in 3D-printed
devices as efficient attractants, contributing to the development of sustainable tools in

integrated pest management programs.

Keywords: Hydrogel; essential oil; nanotechnology; pest control; sustainable agriculture.

Graphical Abstract. Preparation scheme of hydrogel containing nanoparticle formulations.
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1 INTRODUCAO

A agricultura desempenha um papel essencial na sociedade, pois € a principal
atividade responsavel pela producdo de alimentos e a base da economia global. Este setor
pode ser subdividido em diferentes tipos e sistemas de manejo, cada um com caracteristicas
especificas relacionadas ao uso de recursos e técnicas aplicadas (Melo et al., 2022).

As pragas agricolas, especialmente os insetos, representam uma das principais
ameacas a producdo agricola, pois podem causar danos econdmicos significativos. Essas
pragas reduzem a produtividade das culturas, alteram a qualidade da colheita e atuam como
vetores de doengas que afetam as plantas. Um exemplo notdvel ¢ a mosca-branca (Bemisia
tabaci), uma praga comum em diversas culturas.

Este inseto causa danos diretos, comprometendo o desenvolvimento vegetativo e
reprodutivo. Além disso, a mosca-branca ¢ vetor de diversos geminivirus, responsaveis por
grandes surtos de doengas virais em culturas, tornando-se uma das pragas agricolas mais
preocupantes do mundo (Villas Boas, Franga e Macedo, 2002). O controle dessa praga ¢
tradicionalmente realizado por meio de estratégias como armadilhas, controles bioldgicos e
principalmente, inseticidas quimicos (Cosmo e Galeriani, 2020).

Embora o uso de inseticidas sintéticos tenha sido eficaz no controle de pragas, esse
método gerou uma série de problemas ao longo do tempo (Paz Neto, 2016) O uso
indiscriminado de produtos quimicos sintéticos contribui para o desenvolvimento de
resisténcia a insetos, aumenta a contaminagdo ambiental e os custos de producdo, além de
resultar na perda de areas agricolas produtivas. Tais praticas também acarretam riscos
substanciais a saude humana e animal (Pellegrini e Fernandez, 2018).

Em resposta a esses desafios, surgiram métodos alternativos de controle eficazes,
ecologicamente corretos e sustentaveis. Nesse contexto, os biopesticidas surgiram como uma
alternativa promissora aos inseticidas sintéticos. Eles t€ém ganhado cada vez mais aten¢do por
serem derivados de fontes naturais e apresentarem menores impactos ambientais e riscos a
saude publica (Alba e Santos, 2016)

Oleos essenciais, amplamente reconhecidos por suas propriedades antifingicas,
bactericidas e virucidas, tornaram-se componentes essenciais em formulagdes de
biopesticidas. Exemplos notaveis sdo o Eugenol (2-metoxi-4-(2-propenil)-fenol) e o Geraniol
(2E-dimetilocta-2,6-dien-1-o0l), ambos amplamente encontrados na flora € com compostos que

exercem diversas atividades bioldgicas, incluindo propriedades repelentes e atrativas para
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insetos, cujos efeitos dependem da concentragdo do composto e do tipo de praga (Oliveira et
al., 2018).

Os beneficios desses compostos botanicos em comparagdo com os inseticidas
sintéticos incluem sua rapida degradacdo no ambiente e alta seletividade, o que pode ajudar a
retardar o surgimento de resisténcia em organismos-alvo, tornando-os ideais para uso seguro
em diversas aplicagdes praticas (Tavares et al., 2018).

No entanto, a utilizagdo desses compostos na agricultura ¢ dificultada por sua
suscetibilidade a luz, umidade, variagdes de temperatura e degradagao microbiana. Portanto,
ha a necessidade de criar formulagdes que aumentem a estabilidade e a eficdcia desses
compostos naturais em diferentes ambientes (Vancauwenberghe et al., 2019).

E dessa forma que o encapsulamento de 6leos essenciais em nanoparticulas tem se
mostrado uma solug¢ao promissora. Este processo permite uma liberagdo sustentada e gradual
dos ingredientes ativos ao longo do tempo, aumentando sua eficacia e estabilidade, reduzindo
a quantidade de insumos utilizados para produzir os sistemas de liberagdo e,
consequentemente, reduzindo custos (Cui et al., 2020).

Zhong e Jin (2009), sugerem que o uso de zeina, uma proteina extraida do milho, pode
ser uma alternativa eficaz para encapsular esses compostos bioativos, oferecendo maior
controle sobre sua liberacdo. Além disso, a incorporagdo de formulagdes nanocarreadoras em
filmes biopoliméricos demonstrou melhorar a eficiéncia antimicrobiana e antibacteriana de
biopesticidas, como visto no estudo de Santos (2020).

Os biopolimeros utilizados no encapsulamento apresentam vantagens em relacdo aos
polimeros sintéticos, como baixa toxicidade, biocompatibilidade, biodegradabilidade e origem
renovavel (Medeiros, 2020). O Alginato de Sodio, por exemplo, ¢ amplamente utilizado em
bioimpressao por extrusdo, permitindo a incorporagdao de moléculas bioativas em sua matriz
polimérica por interacdes eletrostaticas, essa caracteristica o torna uma opg¢do ideal para
sistemas de liberagado sustentada (Oliveira, 2023 ¢ Silva et al., 2010)

Em conjunto, a Pectina, um polissacarideo de origem vegetal, tem se destacado na
criacdo de sistemas aprimorados para carregamento e liberacdo de ingredientes ativos.
Hidrogéis, materiais poliméricos capazes de absorver e reter 4gua em sua rede tridimensional,
como aqueles a base de Pectina, sdo intensamente estudados na éarea de biomateriais,
apresentando grande potencial em diversas aplicacdes (Cui ef al., 2020 e Markov et al., 2017)

Da mesma forma, o Pluronic-F127, um copolimero em bloco, ¢ amplamente utilizado

devido a sua excelente biocompatibilidade e a capacidade de aumentar a estabilidade de
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proteinas, funcionando como um reservatorio eficiente para a liberacdo controlada de
substancias ativas (Gao et al., 2016).

Nesse contexto, a impressdao 3D emergiu como uma tecnologia inovadora que utiliza
biopolimeros, permitindo a criagdo eficiente e econOmica de prototipos de liberagao
controlada (Villarreal et al., 2023). Especificamente, a bioimpressdo por extrusdo permite a
deposicdo de biotintas com alta densidade celular e compatibilidade com diversos materiais e
viscosidades, oferecendo beneficios em termos de custo, tempo e desempenho (Oliveira,
2023).

Na literatura, observa-se que a nanotecnologia, aliada a pesticidas botanicos, pode ser
utilizada em sistemas de armadilhas, mostrando-se promissora para aplicagcdes no controle e
manejo de pragas agricolas, como no caso das nanoparticulas de Quitosana contendo
Geraniol, em estudo realizado por Oliveira et al. (2018), que demonstrou efeito atrativo
significativo para as moscas-brancas.

Conforme apresentado, a combinag@o do encapsulamento de 6leos essenciais baseado
em nanotecnologia com a impressao 3D de biomateriais oferece uma estratégia
ambientalmente vidvel para o controle de pragas, incluindo a mosca-branca Bemisia tabaci,
em sistemas agricolas.

Neste estudo, desenvolvemos protétipos de hidrogel impressos em 3D compostos por
biopolimeros naturais (Pectina, Pluronic F-127 e a Alginato de So6dio) carregados com
compostos botanicos encapsulados (Eugenol e Geraniol), com objetivo de avaliar a eficacia
desses sistemas no manejo sustentavel de pragas e identificar prototipos promissores dentre as

combinagoes testadas.
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2 MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados foram Geraniol (GRL, pureza >98%), Eugenol (EGL, pureza
>98%), zeina, Pectina (PEC), Pluronic F-68 e Pluronic-F127 (PF127), obtidos da Sigma-
Aldrich. O etanol foi adquirido da LabSynth. A acetonitrila (grau CLAE) foi obtida da JT
Baker. Filtros de membrana (0,45 pm) e unidades de filtracdo de celulose regenerada
Microcon (30 kDa ) foram adquiridos da Millipore. O Alginato de Sodio (AS) e o Cloreto de

Célcio (CaCly) foram adquiridos da Dindmica Quimica Contemporanea.

2.1 Preparacao de nanoparticulas e prototipos de hidrogel

2.1.1 Preparagdo de nanoparticulas

O método de precipitacdo por antissolvente, conforme descrito por Hu e McClements
(2014), foi utilizado para preparar misturas de oleos essenciais contendo nanoparticulas de
zeina (NP-Zeina) com pequenas modificacdes. Assim, uma fase orgéanica de zeina (2% p/v)
foi preparada e solubilizada em uma solu¢do hidroetanolica (85% v/v) sob agitacdo durante a
noite. A fase aquosa foi preparada usando Pluronic F-68 (2% p/v, pH 4) com agitacio
constante até que estivesse totalmente solubilizada. A solucdo de zeina foi purificada por
centrifugacao (30 min a 4500 rpm), tratamento térmico (15 min a 75 °C) e filtra¢do através de
uma membrana de 0,45 um (Millipore). As particulas foram preparadas adicionando 600 mg
de cada ingrediente ativo, Eugenol e Geraniol (2% p/v), a 10 mL de uma solu¢do de zeina . A
solu¢do de zeina foi entdo rapidamente adicionada a solucdo de Pluronic F-68 sob agitagdo
magnética por 30 minutos e colocada em um evaporador rotativo para remover o etanol até
um volume final de 30 mL. Apenas zeina e surfactantes foram adicionados as formulagdes de

controle, sem os ingredientes ativos.

2.1.2 Preparagdo dos prototipos

Esses polimeros foram selecionados para os prototipos devido a sua maleabilidade,
que permite a preparagao de hidrogéis de diversos formatos e tamanhos (Oliveira et al., 2018).
A impressora utilizada nesse estudo, foi a GenesisTM (3D Biotechnology Solutions),

desenvolvida para aplicacdo do método de extrusdo.
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Inicialmente, o projeto 3D foi criado utilizando o software 3D Printer Slicer v5.0.3, ¢ o

Gcode foi exportado para o Pronterface v3 para impressao dos dispositivos. Dois modelos de

protétipo foram desenvolvidos, conforme listado na Tabela 1.

Tabela 1 - Materiais utilizados para impressao 3D para os prototipos

Prototipo Matriz Polimérica Contenacao (p/v)
Alginato de sodio (AS) 15%
ASPEC ;
Pectina (PEC) 8%
Alginato de sodio (AS) 12%
PFAS -
Pluronic F-127 (PF127) 10%

Fonte: Autoria propria

Os prototipos foram divididos em dois grupos. Os do primeiro grupo foram deixados

para secar sem qualquer processo ou tratamento adicional; os do segundo grupo foram
reticulados com CaClz (2% m/v) por = 40 minutos para formar hidrogéis. Essa diferenciacao
teve como objetivo determinar como as caracteristicas fisicas, quimicas e estruturais,
influenciadas pelo uso de CaCl., afetam a adesdo das nanoparticulas e a liberacdo sustentada
dos ingredientes ativos.

Uma série de testes foi realizada com diferentes parametros de impressdo para cada
biotinta para determinar os mais eficazes para alcangar os melhores resultados, conforme

mostrado na Tabela 2 com os parametros finais de impressao.

Tabela 2 - Parametros de impressao 3D para prototipos

Parametros ASPEC PFAS
Dimensaoes (x,),z) (mm) 25x25x1,2 25x25x1,2
Camada (mm) 0,3 0,3
Preenchimento (%) 25 Grid 25 Grid

Fluxo (%) 130 110
Velocidade (%) 80 90

Fonte: Autoria propria
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2.2 Caracterizacoes de nanoparticulas e prototipos de hidrogel

2.2.1 Estabilidade do nanosistema

A estabilidade fisico-quimica das nanoparticulas de zeina controle (NPs-Zeina) e das
nanoparticulas de zeina com ingredientes de tivo (NPs-Zeina EGL+GRL) foram avaliadas em
termos de tamanho hidrodindmico, indice de polidispersao (PDI), potencial zeta (ZP) e
eficiéncia de encapsulamento (EE), nos periodos de 0, 7, 15, 30, 45 e 60 dias. As amostras
foram analisadas quanto a média e desvio padrao com n = 3 a 25 °C, pelo Zetasizer Nano
7590 (Malvern), em angulo fixo de 90 °, utilizando espectroscopia de espalhamento dindmico
de luz com comprimento de onda de saida de 532 nm, por meio do software Zetasizer Nano

v3.30.

2.2.2 Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)

As eficiéncias do EE foram determinadas colocando 400 pL da formulagdo ativa em
um microtubo com filtro de ultrafiltracdo de celulose (Millipore) e centrifugando por 10 min a
10.000 rpm. Uma coluna de fase reversa C18 Phenomenex Luna (150 x 4,6 mm, 3 pm) 100A
(Allcrom) foi utilizada para quantificacdo, e o sistema foi mantido a 25 °C. A fase movel
consistiu de uma mistura de agua-acetonitrila (1:1, v/v). As andlises foram realizadas a uma
vazdo de 1,0 mL/min, com deteccdo UV a 240 e 305 nm, usando um volume de inje¢do de
100 pL. A amostra foi entdo quantificada por CLAE. A concentragao do ativo encapsulado foi
calculada subtraindo-se a concentrag¢do adicionada (considerando 20.000 pg/mL como 100% )

da concentragdo obtida na leitura do ultrafiltrado.

2.2.3 Propriedades Reoldgicas

A estabilidade dos hidrogéis foi avaliada pela determinag¢do de suas propriedades
reolodgicas utilizando um redmetro oscilatério Malvern Kinexus (Malvern Instruments, Reino
Unido). Cada medi¢ao foi realizada utilizando a geometria cone-placa, com uma folga de 0,1
mm entre a placa e a geometria. Além disso, para verificar o efeito da ponta, todas as amostras

foram testadas em duplicata, com e sem a ponta. As etapas de avaliacao foram as seguintes:
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- Andlise de G', G" e viscosidade em fun¢do da temperatura: para analisar o efeito da
temperatura na estruturacdo dos materiais, as amostras foram submetidas a variagdes de
temperatura entre 10 °C e 50 °C, a 1 Hz e pressao de 1 Pa.

- Curva de fluxo: foram testadas a resisténcia e a estabilidade das amostras, medidas
em termos de tensdo de tracdo o e viscosidade 1, variando-se a taxa de cisalhamento y. A faixa
de taxa de cisalhamento é de 0 a 200 s™!, a 25 °C. A seguinte lei de poténcia foi utilizada para
obter os valores de consisténcia K e indice de espalhabilidade n (Equagao 1), segundo Vigato

et al., (2022) e Sepulveda et al. (2023):
(Equacao 1)

As interagdes entre os componentes do material foram testadas usando o modelo Cross,

conforme descrito na equacao 2 de Rothammer et al. (2021):

No — N

ot T E o 2
+ T+ ™ (Equagéo 2)

ny)=n

Onde n, € a viscosidade de cisalhamento quando y = 0, 1., € a viscosidade de cisalhamento no
infinito, C ¢ a constante de tempo e m ¢ o indice de Cross.

- Andlise de G' ¢ G" em fungdo do cisalhamento (ou amplitude de varredura): a
estabilidade dos materiais quando submetidos ao cisalhamento foi estudada variando o

cisalhamento entre 0,001% e 200%, a 25 °C.

2.2.4 Microscopia eletronica de varredura (MEV) e de forga atdmica (AFM)

Essas microscopias foram utilizadas para caracterizar a estrutura superficial dos
prototipos e nanoparticulas, bem como sua composicao e topologia. Para tanto, utilizou-se o
equipamento modelo JEOL JSM-6010, e as amostras foram preparadas utilizando uma
metalizacdo Sputter Setpoint de 30 mA com tempo de processo de 60 segundos. As
caracteristicas utilizadas foram um feixe SEI (secundario) com tensdao de 11 kV, tamanho de
ponto (SS) de 30 e ampliagdes de 100x, 300x, 500x e 1000x. A analise foi realizada utilizando
um microscopio Easyscan 2 (Nanosurf, Sui¢a) operado no modo sem contato com cantilevers

TapAl-G (BudgetSensors, Bulgaria) a uma taxa de varredura de 90 Hz.
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2.2.5 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

A caracterizacdo estrutural foi realizada por Espectroscopia de Infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR) em um espectrometro Cary 630 da Agilent Technologies no
modo Reflectancia Total Atenuada (ATR). As varreduras foram realizadas a 128, com

resolucdo nominal de 4,0 cm™', na faixa de 4.000 a 400 cm™.
2.3 Atividade biologica
2.3.1 Criacao de Bemisia tabaci MEAM 1

Adultos de Bemisia tabaci MEAMI1 foram obtidos do Laboratério de Virologia
Vegetal, Departamento de Fitopatologia, Universidade de Sao Paulo (USP/ESALQ),
Piracicaba, Brasil. A colonia foi mantida em couve (Brassica oleracea) sob condi¢des
ambientais controladas: 28°C, 55% de umidade relativa e fotoperiodo claro:escuro de 14:10 h.
Moscas-brancas adultas de ambos os sexos, com idades variadas, foram utilizadas em todos

0S ensaios.

2.3.2 Bioensaios de duas opgdes: preferéncia do dispositivo ao longo do tempo

Os bioensaios em arena de dupla escolha foram projetados de acordo com Schlaeger et

al. (2018), com adaptagoes (Figura 1).

Figura 1 - Representacao esquematica da arena de bioensaio de duas opgoes

Central
opening

I

10 mm \

@5 100 mm ' ' 5 100 mm

Fonte: Autoria propria
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Os experimentos foram realizados em arenas construidas a partir de placas de Petri
seladas com plastico Parafilm®, conectadas por um tubo plastico de 10 mm de didmetro. O
tubo apresentava uma abertura central por onde os insetos eram introduzidos e posicionados
equidistantemente a 5 cm de cada placa de Petri. Em cada ensaio, 20 moscas-brancas adultas
foram liberadas na abertura central e tiveram a oportunidade de escolher entre dois estimulos,
colocados individualmente em cada placa.

Os experimentos foram conduzidos em condi¢des ambientais controladas: 24 °C, 60%
de umidade relativa e luz continua. As combinag¢des de estimulos variaram entre os ensaios e
incluiram comparagdes entre os dispositivos de tratamento e de controle, dispositivos de
controle e placas vazias, folhas e placas vazias, e configuragdes vazias e vazias.

Os insetos foram observados em intervalos de 15, 30, 60, 120 e 180 minutos apds a
liberacdo. Em cada momento, o nimero de moscas-brancas que se fixaram em cada estimulo

foi registrado. Cada combinagdo de estimulos foi testada em trés réplicas independentes.

2.3.3 Bioensaios de duas opg¢des: folha vs. dispositivo

Um conjunto separado de bioensaios foi conduzido para avaliar a preferéncia da
mosca-branca entre uma folha destacada de tomateiro (Solanum Ilycopersicum) e um
dispositivo sintético, seja um tratamento ou com seu controle correspondente.

O delineamento da arena e as condi¢des experimentais foram consistentes com 0s
descritos anteriormente. Cada ensaio consistiu em uma folha posicionada em uma placa e um
dispositivo ou estimulo de controle posicionado na placa oposta.

Tratamentos de controle adicionais incluiram folha versus folha (para avaliar a
tendéncia lateral inata ou a simetria do estimulo) e vazio versus folha (para estabelecer a
atragdo basal apenas pela folha). Em todos os experimentos, moscas-brancas adultas foram
soltas no centro da arena e tiveram que responder por 180 minutos.

Ao final do periodo de exposi¢do, o numero de insetos que se fixaram em cada
estimulo foi registrado. Cada tratamento foi replicado trés vezes, utilizando grupos

independentes de insetos.
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2.3.4 Anélise estatistica

Para a caracterizacdo das nanoparticulas, a analise de dados e a geragdao de graficos
foram realizadas usando o OriginLab 8, incluindo distribui¢cdo de tamanho de particula, indice
de polidispersdo (PDI), potencial zeta e eficiéncia de encapsulamento (EE). Para a
caracterizagdo morfoldgica dos prototipos impressos em 3D, imagens de superficie e
morfologia foram processadas e analisadas utilizando o software Gwyddion v2.0. As andlises
de dados de bioensaios foram conduzidas usando o R versao 2025.05.0 Build 496 (R Core
Team, 2025). Nos bioensaios de curso temporal, as comparacdes estatisticas concentraram-se
no ponto de tempo final (180 minutos), onde se esperava que as preferéncias dos insetos se
estabilizassem. Para cada par de tratamentos, o niumero total de insetos que escolheram cada
opgao entre as trés réplicas (20 insetos por repeti¢do) foi somado e analisado utilizando testes
qui-quadrado de Pearson (tabelas de contingéncia 2x2). As diferengas foram consideradas
estatisticamente significativas quando p < 0,01 e sdo indicadas por um asterisco (*) nos
painéis de figuras correspondentes. Nos bioensaios folha vs. dispositivo, a propor¢ao de
insetos que selecionaram cada opgao foi calculada por réplica, expressa como média + erro
padrao da média, e visualizada por meio de graficos de barras horizontais empilhadas. A
visualizacdo dos dados e a plotagem estatistica foram realizadas com o pacote ggplot2 em R.
Nenhuma corre¢do para comparacdes multiplas foi aplicada, e todos os valores de p foram

relatados para facilitar a interpretagao.
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3 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Estabilidade fisico-quimica das nanoparticulas

A caracterizagdo fisico-quimica das nanoparticulas controle e ativas considerou os

seguintes parametros: tamanho médio (nm), PDI, ZP (mV), pH e EE (%) (Tabela 3).

Tabela 3 - Valores de tamanho médio, PDI, ZP, pH e EE durante 60 dias de analise

Tamanho
Formulacao PDI ZP (mV) pH EE (%)
médio (nm)
NPs-Zeina 128 £ 22 0,16 £0,03 | 2894+394 | 3,95+0,12 -
GRL
NFs- 99,92 + 0,15
Zeina EGL+ 318 +£28 0,43 +0,05 | 30,28 +1,47 | 3,42+0,12
GRL EGL
99,96 + 0,20

Fonte: Autoria propria

Ao longo da avaliacdo de 60 dias, as NPs-Zeina exibiram um aumento leve, mas
consistente, no tamanho, permanecendo abaixo de 150 nm, e apresentaram um diametro
hidrodindmico médio de 128 + 22 nm, enquanto as NPs-Zeina EGL+GRL demonstraram uma
diminui¢do gradual no tamanho das particulas de 318 + 28 nm para aproximadamente 280 nm
no 60° dia (Figura 2a). Essa reducdo no tamanho pode estar associada ao rearranjo ou
relaxamento da matriz encapsulada ao longo do tempo. Analogamente, quando comparadas as
imagens obtidas por AFM, a analise das nanoparticulas revelou um formato arredondado com
didmetro médio variando de 300 a 450 nm, confirmando o tamanho médio aproximado
registrado pela espectroscopia de espalhamento de luz dindmico. Comparado a literatura, o
tamanho médio das nanoparticulas esta dentro da faixa tipica para sistemas baseados em zeina
(10-500 nm) (Goémez-Gaete, 2014).

Em relacdo a polidispersdo (Figura 2b), as NPs-Zeina mantiveram um PDI baixo e
estavel (0,16 + 0,03), indicando distribuicio homogénea de particulas ao longo do
armazenamento. Em contraste, as NPs-Zeina EGL+GRL apresentaram inicialmente um PDI

mais alto (0,43 £ 0,05), que diminuiu ligeiramente ao longo do tempo, sugerindo uma reducao



21

na variabilidade do tamanho das particulas e no potencial interacdo entre os 6leos e a matriz
polimérica. Em outros estudos publicados, os valores de PDI para NPs-Zeina sdo consistentes
com a faixa esperada para sistemas monodispersos (0,13-0,19) (Hu e McClements, 2014).

Os valores do potencial zeta (Figura 2¢) permaneceram consistentemente acima de 25
mV para ambas as formulagdes, que € o limite geralmente associado a estabilidade coloidal.
NPs-Zeina exibiram um pequeno declinio no potencial zeta ao longo do tempo (28,9 + 3,9
mV), enquanto NPs-Zeina EGL+GRL mantiveram ou melhoraram sua carga de superficie
(30,3 = 1,5 mV), refor¢ando a boa estabilidade coloidal dos sistemas encapsulados durante o
armazenamento prolongado, indicando adequada estabilidade coloidal devido a repulsao
eletrostatica suficiente, sugerindo tendéncias de agregacdo reduzidas, visto que valores

absolutos mais elevados se correlacionam com estabilidade melhorada (Campos ef al., 2015).

Figura 2 — Estabilidade de tamanho, PDI, ZP (mV) e distribuicao de tamanho para

nanoparticulas de controle e com ativo ao longo de 60 dias
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b) PDI
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A eficiéncia de encapsulamento foi superior a 99% para NPs-Zeina EGL+GRL,
demonstrando a eficicia da zeina como matriz nanocarreadora para oOleos essenciais. Os
calculos de eficiéncia foram baseados nas curvas de calibragdo para ambos os compostos
ativos. As equacdes da curva de calibragdo obtidas para EGL e GRL foram y = 7,46x + 0,55
(R?=0,97443) e y = 4,16x — 0,26 (R* = 0,99036), respectivamente, conforme demonstrado

nas curvas da Figura 3.

Figura 3 — Curvas de calibragdo de Geraniol e Eugenol
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Fonte: Autoria propria
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Esses resultados confirmaram a estabilidade fisico-quimica de ambos os sistemas de
nanoparticulas ao longo de 60 dias, com NPs-Zein EGL+GRL mostrando uma tendéncia
interessante de reducdo de tamanho e uma carga de superficie estavel, o que pode influenciar

positivamente sua aplicacao como sistemas de entrega de dleos essenciais.

3.2 Estabilidade fisico-quimica de hidrogéis

As biotintas foram impressas em 3D com sucesso a partir dos pardmetros definidos na
Tabela 2, seguindo o esquema de amostragem ilustrado na Figura 4. Para cada biotinta, foram
avaliadas duas concentragdes de compostos ativos (300 mg GRL + 358 mg EGL e 251 mg
GRL + 300 mg EGL), juntamente com dois formatos de dispositivos: com e sem tratamento

de reticulagao com CaCl..

Figura 4 - Representacao esquematica dos sistemas nanocarreadores testadas para avaliacao

biologica de ASPEC e PFAS
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Fonte: Autoria propria

Ao longo do processo de impressdo, tanto a qualidade da deposi¢do quanto a
estabilidade estrutural foram monitoradas, desde a extrusdo até a pds-impressao, para avaliar a
printabilidade e a integridade do prototipo. A Figura 5 apresenta imagens representativas dos

prototipos durante as diferentes etapas do processo.
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Figura 5 — Prot6tipos impressos em 3D do sistema ASPEC e PFAS, sob diferentes condi¢des

experimentais

b) PFAS
i) ii) iii)

iv)

Fonte: Autoria propria
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Conforme a figura, podemos ver o dispositivo recentemente impresso imediatamente
depois extrusdo (i), o0 mesmo tipo de dispositivo apds tratamento de reticulagio com CaClz
aplicado para ambos os lados da superficie (ii e iii), respectivamente, ilustrando mudangas
superficiais de textura e opacidade. E a diferencas quando nao reticulado (iv e v), servindo
como controle de tratamento. As fotografias enfatizam a influéncia de reticulagdo sobre as
caracteristicas fisicas e estruturais do biopolimérico, particularmente em relacdo a estabilidade
dimensional, na qual forma retengdo e uma superficie uniforme.

Os prototipos a base de PEC apresentaram maior resisténcia mecanica e robustez
estrutural, embora exigissem periodos de secagem mais prolongados, independentemente do
tratamento de reticulagdo. Apos a secagem, observou-se uma redugdo perceptivel no tamanho,
no entanto, as estruturas finais permaneceram rigidas e faceis de manusear. Esse
comportamento de encolhimento ¢ atribuido a contracdo da cadeia polimérica apos a
reticulag¢do induzida por CaCl. (Vancauwenberghe et al., 2019), que estéd associada a perda de
agua da rede de hidrogel e resulta em um volume de impressao reduzido.

Em contraste, a biotinta a base de PF127 apresentou maior fluidez inicial e tendéncia a
formacdo de bolhas, que foram tratadas por centrifugacdo com repeti¢des de 10 minutos a
1500 rpm até atingir a homogeneizacdo. Os prototipos impressos com essa biotinta
apresentaram maior facilidade de espalhamento durante a impressao, resultando em uma leve
deformacdo das estruturas. No entanto, apos a secagem e reticulacdo, as amostras obtiveram
consisténcia e firmeza. Esse comportamento ¢ consistente com relatos anteriores que
descrevem as formulagdes de PF127 como tendo uma consisténcia pastosa que facilita a
extrusdo, mas pode comprometer a fidelidade da forma inicial (Fitzsimmons et al., 2018)

O tratamento de reticulagio com CaCl: também causou alteragdes na cor dos
protétipos. Com o uso de PEC, os prototipos apresentaram coloragao amarelada, semelhante a
relatada em outros estudos (Vancauwenberghe et al., 2019). Ao mesmo tempo, a biotinta
PF127 apresentou tom esbranquicado, sugerindo que as alteragdes de cor estavam
relacionadas a composicao dos materiais utilizados.

Além disso, a reticulagao melhorou a flexibilidade mecanica de ambos os prototipos,
reduzindo a fragilidade e aprimorando suas propriedades de manuseio. Diferencas claras na
textura da superficie foram observadas entre os protdtipos reticulados e ndo reticulados,
independentemente do sistema polimérico, com os dispositivos reticulados apresentando uma

estrutura mais densa e coesa, indicando uma rede polimérica reforgada (Pereira et al., 2017).
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3.3 Propriedades reologicas

Para comparar o efeito da ponta na estrutura do material, foram realizadas medicdes
reologicas antes e depois da aplicagdo da ponta, a fim de compreender as propriedades

reoldgicas e mecanicas dos hidrogéis (Tabela 4 e Figura 6).

Tabela 4 - Dados reologicos das amostras a 25 °C antes e depois do uso da ponta, calculados a

partir das equacgdes 1, 2

Amostra ASPEC PFAS
Pardametros Sem ponta Com ponta Sem ponta Com ponta
G/G” 1,05 1,08 1,40 1,37
n (Pa.s) 127.9 132,8 132,8 158,7
K (Pa.s™) 212,8+11,7 2288+ 11,0 217,4+10,9 157,6+1,2
n 0,45+0,01 0,44+0,01 0,35+0,01 0,36+0,01
R? 0, 9945 0,9946 0,9898 0,9998
N (Pa.s) 11,4+0,8 10,8+1 4,9+0,2 6,2+0,6
N (Pa.s) 89,8 £2,1 78,4+2,6 95,0+0,6 66,5+1,7
C(s) 0,054+0,003 0,054+0,003 0,053+0,001 0,054+0,003
M 1,6+0,1 1,5+0,1 1,9+0,1 1,5+0,1
R? 0,9963 0,9932 0,9997 0,9967

Fonte: Autoria propria
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Figure 6 - Graficos das propriedades reologicas das biotintas ASPEC e PFAS, considerando a

ponta utilizada no processo de impressao por extrusao
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Fonte: Autoria propria

Assim, a amostra de PEC apresenta um aumento na razao G'/G" e na viscosidade a
partir de 40 °C, e observou-se que, apos as medigdes, o material tornou-se mais solido. Na
amostra de PF127, o material apresentou melhor estrutura, passando do estado de solugdo
para o estado de gel a partir de aproximadamente 14 °C, devido a presencga do composto.

Em relagdo a consisténcia das amostras, apds passagem por uma ponteira a 25 °C,
demonstram que a presenca de PEC pode promover maior estruturacao e rigidez ao sistema,
com altos valores de viscosidade e consisténcia, além de maior estabilidade, com relagao
G'/G" > 1.

O estudo demonstrou que espalhabilidade nas amostras apresentou valores de n entre
0,23 e 0,66, resultando em maior espalhabilidade para o prototipo com PF127, devido a
presenca do composto.

A andlise do biomaterial para impressdo deve apresentar condi¢cdes de viscosidade

adequadas para permitir a extrusdo controlada através dos bicos e promover a secagem em um
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curto periodo apds a impressao. A viscosidade dos materiais apresenta um padrdo semelhante
ao da viscosidade quando submetida a variagdo de temperatura. Assim, a amostra contendo
PF127 apresentou maior viscosidade para PEC.

As boas propriedades reologicas e mecanicas observadas sao atribuidas principalmente
ao fato de ambas as composi¢cdes poliméricas fornecerem espaco interno suficiente,
aumentando assim a densidade de reticulacdo dos hidrogéis. Garantindo vantagens na
melhoria da capacidade e precisao de impressao (Oliveira, 2023).

No entanto, células encapsuladas t€m um impacto mais significativo nas propriedades
mecanicas do prototipo impresso do que bolhas de ar, visto que estas ndo interrompem a
continuidade da matriz (Vancauwenberghe ef al., 2019). Consequentemente, analises
reoldgicas adicionais sao essenciais para compreender as interagdes entre a formulagdo e os

hidrogéis.

3.4 Microscopia eletronica de varredura (MEV) e de forca atomica (AFM)

A caracterizagao morfoldgica dos hidrogéis impressos em 3D foi realizada por meio de
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Microscopia de Forca Atdmica (AFM) para
avaliar tanto a arquitetura interna quanto a topografia da superficie dos dispositivos. Essas
caracteristicas sdo indicadores-chave do comportamento fisico-quimico e do potencial para
atividade biologica dos prototipos (Oliveira, 2023).

A andlise MEV (Figura 7(i) e (ii)) revelou diferencas distintas entre os prototipos

baseados em PEC e PF127. Os protdtipos PFAS exibiram uma estrutura interna altamente
porosa com tamanhos de poros maiores e maior espagamento, indicando uma biotinta inicial
mais fluida e a formacao de bolhas associada durante a extrusao. Em contraste, os prototipos
ASPEC exibiram uma estrutura interna mais densa e homogénea, caracterizada por tamanhos
de poros reduzidos, o que contribuiu para maior resisténcia mecanica e rigidez.
Essas observacdes sdo consistentes com a literatura, onde hidrogéis a base de PF127 sao
conhecidos por gerar redes porosas interconectadas que podem aumentar a densidade de
reticulagdo, mantendo a flexibilidade (Oliveira, 2023). Enquanto isso, formulacdes ricas em
PEC tendem a formar estruturas mais compactas com integridade mecanica superior.

A andlise de superficie por AFM corroborou os achados de MEYV, mostrando
superficies rugosas com variacdes topograficas evidentes (Figuras 7(iii) e 3(iv)). Ambas as
formulacdes apresentaram picos e depressoes de altura localizados, no entanto, as amostras de

PFAS exibiram irregularidade de superficie e variacdo de altura significativamente maiores,
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conforme evidenciado por valores RMS e de rugosidade média mais altos (40,63 nm RMS
para PFAS vs. 76,99 nm RMS para ASPEC) e diferengas de altura maxima (493,9 nm para
PFAS vs. 763,7 nm para ASPEC). Apesar das alturas méximas maiores das amostras de PEC,
o PFAS exibiu caracteristicas de superficie mais descontinuas e irregulares na escala
micrométrica.

Esses resultados combinados indicam que, enquanto os hidrogéis PF127 geram
microestruturas mais porosas e irregulares, os dispositivos ASPEC exibem estruturas mais
suaves € compactas, com resisténcia mecanica potencialmente superior.

E essencial observar que as imagens de MEV foram obtidas de amostras reticuladas,
enquanto as medi¢des de AFM foram realizadas em prototipos ndo reticulados para minimizar
irregulariedades relacionadas as descontinuidades de altura introduzidas pelo tratamento com
CaCl.. Essa distingdo metodologica ndo comprometeu a analise comparativa, visto que ambas
as técnicas revelaram consistentemente as caracteristicas morfologicas intrinsecas de cada
sistema de biotinta.

Em conclusdao, a escolha do biopolimero influenciou as morfologias interna e
superficial dos dispositivos impressos em 3D, fornecendo discussdes sobre suas propriedades
fisico-quimicas e potencial influéncia nas interagdes bioldgicas. No entanto, essas diferengas
ndo se traduziram em variagdes significativas no desempenho bioldgico, como confirmado
pelos resultados do bioensaio discutidos posteriormente.

Tal discussao ¢ possivel observar na Figura 7, onde a MEV ¢ apresentada em duas
ampliacdes, de (i) 300x, mostrando caracteristicas gerais da superficie, e (ii) 1000x,
destacando detalhes estruturais mais finos. Em complemento, com analises de AFM, na qual
sdo as imagens (iii) e (iv) da mesma area escaneada), em um cendario de superficie 2D e 3D de

menor escala.
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Figura 7 — Comparag¢ado da superficie morfologia do hidrogel de ASPEC e PFAS, utilizando

técnicas complementares de microscopia

a) ASPEC b) PFAS
1) 1) 1) 1)

Fonte: Autoria propria

3.5 Caracterizacio por espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier

A analise dos espectros de FTIR dos hidrogéis e da formulagdo forneceu percepcdes
sobre as interagdes entre os componentes das biotintas e os elementos presentes na
formulagdo. No espectro da zeina, observam-se bandas caracteristicas, como CH> (3800
cm'), ligagdes CO (1650 cm™ e 1100 cm™) e NH (1300 cm™), tipicas de proteinas e
aminoacidos (Villarreal et al., 2023). Da mesma forma, esses compostos aparecem em todo o
espectro dos ativos e do PF127, exceto na banda OH (3250 cm™), que se apresenta como
diferencial (Figura 8).

Nos espectros das nanoparticulas contendo o principio ativo, foi possivel identificar as
bandas caracteristicas de cada componente, evidenciando uma sobreposicao das bandas de
zeina, PF127, EGL e GRL, indicando o encapsulamento do principio ativo.

As principais bandas observadas nos hidrogéis foram semelhantes as encontradas nas
nanoparticulas (Figura 8b e 8c), confirmando a consisténcia entre 0s compostos presentes na
formulacao e nas biotintas. Além disso, ao analisar os dispositivos tratados com reticulacao, o
espectro apresentou algumas alteragdes, como diminui¢do das bandas detectadas e
deslocamento dos picos, indicativos de interagdes com os compostos quimicos do tratamento

entre as biotintas e as nanoparticulas em ambos os sistemas (Oliveira et al., 2020).



Figura 8§ - Espectros de FTIR dos componentes individuais das nanoparticulas da (a)

formulagdo e das matrizes poliméricas impressas em 3D
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Fonte: Autoria propria

3.6 Avaliacao da atividade bioldgica

Este estudo teve como objetivo compreender a relagdo entre os protdtipos e o
comportamento das pragas agricolas avaliadas e explorar os potenciais aplicacdes desta
tecnologia no manejo agricola sustentavel. Resultados graficos da avaliagdao da atividade
bioldgica (Figuras 9 e 10) foram obtidos com base na aplicagdo dos prototipos descritos na

Figura 4.

3.6.1 Bioensaios de duas opgoes: preferéncia do dispositivo ao longo do tempo

Primeiramente, grupos de moscas-brancas (20 individuos por réplica) foram
introduzidos em arenas, onde puderam escolher entre ambientes contendo os prototipos
(verde), dispositivos de controle (azul) e arenas vazias (preto), para entender se o biomaterial
isoladamente influéncia a atracdo de insetos em comparacdo com a presenga de um
dispositivo com formulagao ativa.

Os bioensaios de duas escolhas foram conduzidos com base nos dados coletados das
respostas dos insetos ao ambiente escolhido, medidos pela contagem do nimero de insetos
que selecionaram cada estimulo em intervalos de tempo de 15, 30, 60, 120 e 180 minutos, e

realizados em triplicata para cada combinacao (n = 3).
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Testes estatisticos aplicados aos resultados mostraram que os seguintes bioensaios
foram significativos ao longo do tempo (Figura 9). Asteriscos (*) aos 180 minutos indicam
diferencas estatisticamente significativas no numero de insetos entre os pares de estimulos, de

acordo com os testes qui-quadrado (%?), com um limiar de significancia de p <0,01.

Figura 9 - Combinacdes significativas de bioensaios
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e) ASPEC2 vs. ASPEC (32 = 6,969, p = 0,0083)
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g) Folha vs arena vazia (y* = 50,700, p = 0,0001)
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Fonte: Autoria propria

Uma avaliagdo inicial confirmou a atratividade de ambas as biotintas que compdem os
prototipos, visto que resultados significativos de atracdo foram observados ao comparar a
arena vazia com o PFAS e o ASPEC, com respostas semelhantes atraindo entre 40 e 50
insetos durante o periodo de andlise.

Em ambientes contendo protdtipos formulados com a biotinta PF127, o dispositivo
PFAS1 Ret atraiu o maior nimero médio de insetos, com um resultado em torno de 50
individuos registrados no intervalo final de 180 minutos. Indicando uma forte resposta de
atracdo, no entanto, foi uma resposta isolada. Uma vez que, apenas essa combinagao produziu
uma resposta estatisticamente significativa em comparagdo com outros testes envolvendo esse
biomaterial, que atrairam uma menor quantia de insetos.

Em relacdo aos testes conduzidos com os prototipos de PEC, observa-se que o
ASPECI1 e ASPEC2 atrairam em torno de 30 individuos, demonstrando uma resposta atrativa
consistente no periodo de 180 minutos. De maneira semelhante, o dispositivo ASPEC2 Ret
demonstrou o melhor desempenho, atraindo na média 50 individuos durante o mesmo
periodo.

Além disso, a resposta do inseto a um ambiente sem dispositivos foi testada na
presenca de uma folha de tomateiro para verificar sua atracdo pela vegetacdo estudada. Um
resultado estatisticamente significativo foi obtido, com uma taxa de atracdo superior a 70

insetos em dire¢do ao ambiente foliar durante o periodo de estudo (Figura 9g).
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3.6.2 Bioensaios de duas escolhas: folha vs. dispositivo

No segundo bioensaio, a propor¢ao média de moscas-brancas que escolheram entre
uma folha de tomateiro e o dispositivo foi estudada em um cenario de dupla escolha. Os
resultados sdo mostrados na Figura 10, onde cada barra representa uma propor¢ao
significativa (erro padrdo da média) de insetos que selecionaram o dispositivo (azul) ou a
folha (verde) ap6s 180 minutos. Um total de n = 3 réplicas foram utilizadas, com 20 insetos

por réplica.

Figura 10 - Propor¢ao média de moscas-brancas que escolheram entre os ambientes em dupla

escolha
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Fonte: Autoria propria

Assim, a maioria dos dispositivos testados apresentou indice de atragdo acima de 50%,
enquanto outros variaram entre 30 e 50%, demonstrando positivamente a eficiéncia dos
sistemas em todas as combinagdes testadas.

Ao comparar ambientes contendo prototipos com ambientes de controle, evidencia que
os dispositivos com ativo atrairam consistentemente uma propor¢do maior de insetos. Na

maioria das andlises, os valores associados aos dispositivos foram consistentemente maiores.
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Isso sugere que a presenga de compostos de biotinta desempenha um papel significativo no
aumento da atracdo de insetos medida.

Conforme visto, o dispositivo PFAS apresentou uma taxa de atra¢do de 50%, enquanto
o ASPEC apresentou uma proporc¢ao superior a 75%. Em relacdo a presenca de compostos
ativos nas formulas, o PFAS1 Ret atraiu em média 80% dos insetos, e os prototipos PEC se
destacaram, com o ASPECI atraindo 95%, o ASPEC2 atraindo 90% e o ASPEC2 Ret
atraindo 80%.

De modo, que os melhores resultados foram observados para os protdtipos sem o
tratamento de reticulacdo em ambos os casos. No contexto das dosagens da formulagdo ativa,
¢ possivel concluir que a primeira combinagdo de 300 mg de GRL e 358 mg de EGL foi mais
eficaz, embora a segunda combinagdo tenha apresentado respostas semelhantes para
dispositivos de PEC.

Com base na literatura, espera-se que sistemas com taxas de liberagdo mais lentas
produzam efeitos atrativos mais pronunciados, pois essa atividade ¢ influenciada
principalmente pela concentragdo de compostos ativos. Além disso, ativos nanoencapsulados
em hidrogéis podem proporcionar efeitos mais duradouros do que sistemas emulsificados,
facilitando uma atracdo mais efetiva (Oliveira et al., 2020). Assim, o comportamento das
pragas agricolas analisadas em relacdo aos protétipos pode ser explicado pelo perfil de
liberagdo ser muito lento em baixas concentragdes de Oleos essenciais, resultando na liberagao
sustentada dos compostos, conforme por Oliveira et al. (2018), que permanece dentro de uma
faixa de concentracdo que causa atragao.

Ademais, esse resultado pode estar relacionado a alta eficiéncia de encapsulamento e a
interagdo da formulagdo com as malhas obtidas nos protétipos poliméricos produzidos por
impressao 3D, o que pode ter influenciado a analise.

Em ultima andlise, pode-se concluir que os hidrogéis de PEC contendo compostos
botanicos encapsulados apresentam desempenho superior, exibindo altas taxas de atragdo e
contribuindo para a redu¢do da degradagdo do ingrediente ativo ao longo do tempo. Isso
evidenciou seu potencial como ferramenta eficaz para o manejo sustentavel de pragas. Além
disso, os perfis de liberagcdo sustentada observados, a alta eficiéncia de encapsulamento e a
interagdo entre a formulagdo encapsulada e a estrutura dos protdtipos contribuiram para o
aumento da atividade bioldgica vista, especialmente nos dispositivos sem tratamento de

reticulacao.
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3.7 Comparacao entre os sistemas obtidos
O Quadro 1 apresenta os principais resultados obtidos para os hidrogéis preparados
neste estudo. A partir dela, € possivel verificar as semelhangas e diferencas entre os prototipos

e compreender sua influéncia nos resultados bioldgicos obtidos.

Quadro 1 - Principais caracteristicas dos hidrogéis preparados

ASPEC PFAS
Morfologia Biotinta com rigidez e Maior espacamento interno, com
homogeneidade presenga de bolhas na estrutura
Viscsoidade Maior espalhabilidade Firmeza e boa estruturacao

Fonte: Autoria propria

O dispositivo PFAS apresentou poros maiores em compara¢ao ao ASPEC, o que pode
ter contribuido para sua maior capacidade de intumescimento e potencial para imobilizagdo de
nanoparticulas. No entanto, essa caracteristica ndo se traduziu em maior atracdo bioldgica,
visto que foi observada menor taxa de atragdo aos insetos em comparacdo ao ASPEC
(Vancauwenberghe et al., 2019).

Além disso, como mencionado anteriormente, estruturas porosas uniformes e
interconectadas foram observadas nos hidrogéis PF127, o que pode aumentar a densidade
de reticulagao do dispositivo e compactar sua estrutura interna (Oliveira, 2023).

Este dispositivo também demonstrou boa resisténcia com base nos resultados
reoldgicos, com deformagdo minima apds a impressao e um tempo de secagem prolongado,
resultando em dispositivos firmes e de facil produgdo. Porém, com menor impacto ao ensaio
de atragao bioldgica em comparagao aos prototipos ASPEC.

Os dispositivos baseados em ASPEC exibiram uma estrutura mais homogénea,
caracterizada por menor rugosidade superficial e maior flexibilidade de impressdao. O menor
tamanho de poro do ASPEC pode facilitar uma liberacdo mais controlada e sustentada de
compostos ativos, em consonancia com a atragdo significativamente maior por insetos
observada em bioensaios, particularmente em dispositivos sem tratamento de reticulacao

(Machado, 2010).
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De um modo geral, a avaliagdo das impressdes revelou que ambas as biotintas
demonstraram consisténcia semelhante, respostas comparaveis ao tratamento de reticulacdo e
um odor caracteristico associado a incorporagdo de 6leos essenciais.

No entanto, os resultados bioldgicos revelaram uma clara diferenca na eficacia entre os
prototipos. Sugerindo que a presenca de PEC na formulacdo da biotinta pode desempenhar
um papel fundamental no aumento da atragdo da mosca-branca, tornando-a um componente
promissor para o desenvolvimento de dispositivos atrativos para o manejo de pragas. Na qual,
essa analise ¢ corroborada pelos resultados dos demais testes realizados com dispositivos
baseados em ASPEC, que resultaram numa maior eficiéncia de atracdo em comparagdo com

dispositivos baseados em PFAS.
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4 CONCLUSAO

Este estudo demonstrou o desenvolvimento bem-sucedido de protdtipos de hidrogel
impressos em 3D incorporando 6leos essenciais encapsulados em nanoparticulas de zeina,
alcangando excelente estabilidade fisico-quimica com eficiéncias de encapsulamento
proximas a 100% e mantendo a integridade estrutural por pelo menos 60 dias. A combinagao
de biopolimeros (AS, PEC e PF127) com uma formulagdo nanoencapsulada de liberagao lenta
permitiu a geracao de protdtipos consistentes com bom suporte mecanico e capacidade de
impressao reprodutivel.

Ensaios bioldgicos confirmaram o potencial de atragdo desses sistemas aplicados a
espécie Bemisia tabaci com dispositivos a base de PEC, particularmente o prototipo ASPECI,
que atraiu em torno de 100% dos insetos em 180 minutos, na analise dos bioensaios de dupla
escolha. Tal atratividade forte estd ligada ao comportamento de liberagdo controlada dos
prototipos, impulsionado por sua estrutura interna compacta e homogénea.

Concluindo, os resultados ressaltam o potencial dos 6leos essenciais nanoencapsulados
combinados com a impressdao 3D como uma ferramenta promissora para atracdo de insetos,
abrindo caminho para o desenvolvimento de sistemas sustentaveis de iscas e armadilhas.
Além disso, os prototipos oferecem vantagens na reducdo da degradag¢do de ingredientes
ativos e representam uma estratégia eficaz para programas de manejo integrado de pragas,

visando minimizar o uso de pesticidas sintéticos e suas problematicas associadas.
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