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RESUMO

SILVA, Laryssa Barbosa Xavier da, D.Sc., Universidade Federal de Vigosa, janeiro
de 2025. Sorcao-dessorcao, efeito residual, eficacia do diclosulam no controle
e biologia de Borreria spinosa e Borreria verticillata. Orientador: Kassio Ferreira
Mendes. Coorientadora: Mariana Beatriz Teixeira Diniz.

O diclosulam é amplamente utilizado no manejo de plantas daninhas em fungéo da
sua agao na pré-emergéncia destas espécies. Este herbicida apresenta retencédo no
solo, processo que é governado pelos fatores de sorcao-dessorcao e efeito residual
no solo, os quais podem ser analisados por técnicas analiticas, como a
cromatografia, e por bioensaio com espécies sensiveis. No entanto, os resultados
obtidos por ambas as técnicas podem nao condizer entre si, resultando em injurias
em uma cultura sensivel e impactando o manejo de plantas daninhas, por exemplo.
Dentre as principais plantas daninhas na agricultura brasileira, destacam-se as
espécies de vassourinha-de-botao (Borreria spp.), como B. spinosa e B. verticillata,
as quais nao apresentam informagdes consolidadas sobre sua biologia, o que
impacta o controle destas espécies. Apesar do seu potencial, sd0 escassos 0s
estudos sobre a eficacia do diclosulam no manejo em pré-emergéncia dessas
espécies, bem como, informagdes sobre processos de germinacdo e emergéncia
destas espécies em diferentes condigdes ambientais. Dessa forma, o objetivo deste
estudo foi compreender aspectos relacionados biologia de B. spinosa e B. verticillata
em condicdes ambientais distintas, bem como avaliar a eficacia do diclosulam no
controle destas espécies e analisar o processo de sor¢ao-dessorcao e efeito residual
do diclosulam em solos com caracteristicas fisico-quimicas distintas. O experimento
de germinacédo de espécies de vassourinha-de-botédo foi realizado em camaras de
crescimento (B.O.D), dois regimes de luz (8h/16h luz e escuro, respectivamente, e
escuro constante) e cinco temperaturas (20, 25, 30, 35 e 20-30°C). O experimento
de emergéncia foi realizado em casa de vegetacdo, avaliando diferentes
profundidades de semeadura (0; 1; 2; 4; 6 e 8 cm). Os experimentos de eficacia de
controle foram realizados individualmente para cada espécie, com trés solos
distintos e dez doses de diclosulam (0 a 35¢g i.a. ha'). Os experimentos de sor¢io-
dessorgao, por cromatografia, foram realizados pelo método “batch equilibrium” com
diferentes concentracdes de diclosulam para a avaliagdo do coeficiente de sorcao-
dessorgao pelo modelo linear (K,) e de Freundlich (K/), além da normalizagdo dos
coeficientes pelo carbono orgénico do solo (K . e K, ). A estimativa de sorgao por
bioensaio possibilita o calculo da dose necessaria para obtencao de 50% de controle
(Csp) e da dose para reducao de 50%



de massa seca (GR,,), bem como a razdo de sor¢do (RS) destes parametros. O
efeito residual foi avaliado por bioensaio com girassol, a partir da dose maxima
recomendada para cultura da soja (35 g i.a. ha') e diferentes épocas de aplicagéo (0
a 240 dias), possibilitando o calculo do tempo de meia-vida residual (Residual
Lifetime - RL.,) e tempo necessario para redugao de 50% da massa seca (GR;). Os
resultados obtidos quanto ao estudo de germinagéao, demonstraram que B. spinosa
apresentou maior indice de velocidade de germinagédo (IVG) (12,59 e 12,15) e
primeira contagem (34 e 33%) nas temperaturas de 20°C e 25°C, na presencga de
luz, respectivamente. Para a B. verticillata, maior IVG foi observado em 20 e 25°C
(6,46 e 6,95, respectivamente). A emergéncia de B. spinosa e B. verticillata foi
reduzida com o aumento da profundidade de semeadura, sendo nula em
profundidades de 6 cm. Os resultados evidenciaram que ambas as espécies foram
influenciadas negativamente por temperaturas elevadas (>25°C), e apresentaram
comportamento fotoblastico positivo. A eficacia do diclosulam no controle para
ambas as espécies foi eficiente (>90%) na dose maxima registrada de 35 g i.a. ha™,
nos solos avaliados. Para o experimento de sorcdo-dessorcado por cromatografia, o
K, variou de 4,80 a 10,89 L Kg''; ja o K, variou de 6,80 a 14,96 mg (=" L' kg! com
porcentagem de sorcao entre 60,7% e 80,2%, enquanto a dessorcdo nao foi
quantificada. Para a estimativa de sorgéao por bioensaio com girassol, os valores de
C,, e GR,, variaram de 0,34 a 2,92 e de 0,86 a 6,23 g i.a. ha!, respectivamente.
Com base na analise de componentes principais, foi evidenciado que as técnicas
analiticas e biolégicas sao complementares, mas nao equivalentes. Em relacdo ao
efeito residual do diclosulam em girassol, foi observado RL., de 64,4 a 203,4 dias; e
GR,, variando de 66,6 a 214,2 dias nos solos avaliados. Assim, o entendimento dos
padrdes de germinacdo e emergéncia de plantas daninhas pode auxiliar nas
estratégias de manejo, bem como, o diclosulam pode ser uma alternativa de controle
de vassourinha-de-botdo em solos distintos. Ainda, os processos de sorcao-
dessorcdo e efeito residual sdo indispensaveis na avaliacdo da retencdo do
diclosulam em solos.

Palavras-chave: bioensaio; cromatografia liquida; carryover; vassourinha-de-botao;
pré-emergéncia.



ABSTRACT

SILVA, Laryssa Barbosa Xavier da, D.Sc., Universidade Federal de Vigosa, January,
2025. Sorption-desorption, residual effect, efficacy of diclosulam in the control
and biology of Borreria spinosa and Borreria verticillata. Adviser: Kassio Ferreira
Mendes. Co-adviser: Mariana Beatriz Teixeira Diniz.

Diclosulam is widely used for weed management due to its pre-emergence action of
weeds. This herbicide exhibits soil retention, a process governed by sorption-
desorption factors and its residual effect in the soil, which can be analyzed using
analytical techniques, such as chromatography and bioassays with sensitive species.
However, results obtained from these techniques may not always align, potentially
leading to injury in sensitive crops and impacting weed management strategies.
Thus, among the major hard-to-control weeds in Brazilian agriculture, false
buttonweed species (Borreria spp.), such as B. spinosa (false buttonweed) and B.
verticillata (shrubby false buttonweed), stand out. These species lack consolidated
biological information, which hinders their control. Despite its potential, studies on the
efficacy of diclosulam in the pre-emergence management of these species, as well
as on their germination and emergence processes under different environmental
conditions, are scarce. Thus, the objective of this study was to evaluate the sorption-
desorption process, residual effect, and efficacy of diclosulam in controlling B.
spinosa and B. verticillata in soils with distinct physicochemical characteristics, in
addition to understanding germination and emergence aspects of these species. The
germination experiment for Borreria species was conducted in growth chambers
(B.O.D) under two light regimes (8h/16h light/dark and constant darkness) and five
temperatures (20, 25, 30, 35 and 20-30°C). The emergence experiment was
conducted in a greenhouse, evaluating different sowing depths (0, 1, 2, 4, 6 and 8
cm). Control efficacy experiments were conducted individually for each species,
using three distinct soils and ten doses of diclosulam (0 to 35 g a.i. ha™). Sorption-
desorption experiments were performed using the batch equilibrium method with
various diclosulam concentrations to evaluate the sorption-desorption coefficients
based on the linear model (K,) and Freundlich model (K, as well as normalizing
these coefficients by soil organic carbon (K . and K, ). Sorption estimation through
bioassays allowed calculation of the dose required for 50% control (C,) and the dose
required to reduce dry mass by 50% (GR,,), along with the sorption ratio (SR) of
these parameters. The residual effect was assessed via a sunflower bioassay, using
the maximum recommended dose (35 g a.i. ha™') and various application times (0 to
240 days), enabling



calculation of the residual half-life (Residual Lifetime - RL)) and time required for a
50% reduction in dry mass (GR,,). The germination results for B. spinosa showed
higher germination speed index (GSI) values (12.59 and 12.15) and first counts (34
and 33%) at 20°C and 25°C under light conditions, respectively. For B. verticillata,
higher GSI values were observed at 20°C and 25°C (6.46 and 6.95%, respectively).
The emergence of B. spinosa and B. verticillata decreased with increased sowing
depth, becoming null at 6 cm depth. Results demonstrated that both species were
negatively affected by high temperatures (>25°C) and exhibited positive photoblastic
behavior. Diclosulam efficacy in controlling both species was above 80% at the
maximum registered dose of 35 g a.i. ha' in the soils evaluated. In the sorption-
desorption experiments, K, values ranged from 4.80 to 10.89 L kg™, while K values
ranged from 6.80 to 14.96 mg (="M L'n kg'| with sorption percentages between
60.7% and 80.2%. Desorption was not quantified. In the sunflower bioassay for
sorption estimation, C., and GR,, values ranged from 0.34 to 2.92 and 0.86 t0 6.23 ¢
a.i. ha', respectively. Principal component analysis revealed that analytical and
biological techniques are complementary but not equivalent. Regarding the residual
effect of diclosulam in sunflower, RL., values ranged from 64.4 to 203.4 days, while
GR,, values varied from 66.6 to 214.2 days. Thus, understanding germination and
emergence patterns of weeds can assist in developing management strategies, as
well as enhancing control efficacy of false and shrubby false buttonweed in different
soils. Moreover, sorption-desorption processes and residual effects are crucial for
assessing diclosulam retention in soils.

Keywords: bioassay; liquid chromatography; carryover; false buttonweed; pre
emergence
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13

INTRODUCAO GERAL

A vassourinha-de-botéo (Borreria spp.) € uma planta herbacea, de ciclo C3,
perene e com habito de crescimento semi-arbustivo. Em areas de sucessao soja-
milho, as espécies Borreria spinosa e Borreria verticillata destacam-se devido a sua
dificuldade de controle, alta capacidade de rebrota e pela lacuna de informagdes sobre
biologia e manejo destas plantas daninhas (MARTINS et al., 2010; CABRAL et al.,
2011; 1IZUOGU et al., 2020).

O conhecimento da biologia das plantas daninhas € importante para
compreensao da dinamica populacional e estabelecimento das espécies. O processo
de germinagcdo das sementes envolve uma série de atividades metabdlicas, como
reacoes quimicas e enzimaticas, as quais regulam o estabelecimento inicial das
espécies das plantas daninhas, sendo reguladas por fatores ambientais, como
temperatura e luminosidade (ORZARI et al., 2013; SOUZA et al., 2021).

A temperatura é importante pois atua diretamente na velocidade das reacdes
bioquimicas e na absorcdo de agua para o inicio do processo germinativo. Cada
espécie apresenta uma faixa adequada de temperatura para atingir a maxima
germinacdo num menor intervalo de tempo (YAMASHITA e GUIMARAES, 2011).

A luz tem relacdo direta com a atividade dos fitocromos (pigmentos
fotorreceptores), os quais apresentam duas formas nas plantas, sendo a primeira que
absorve luz no comprimento de 660 nm (vermelho) e a segunda com absorcéo
maxima a 730 nm (vermelho distante), a qual é a forma ativa para germinacao. Logo,
a germinacao de sementes pela luz ocorre devido a conversao de fitocromos inativos
para a forma ativa (VIVIAN et al., 2008).

As sementes que precisam de luz para germinar sdo classificadas como
fotoblasticas positivas; aquelas que germinam na auséncia de luz sdo denominadas
fotoblasticas negativas; e as cuja germinagao nao € afetada pela luz sédo consideradas
fotoblasticas neutras ou nao fotoblasticas (MAYER e POLJAKOFF MAYBER, 1989;
EL-KEBLAWY, 2017).

Aliadas a escassez de estudos para a compreensdo da germinacdo de B.
spinosa e B. verticillata, ambas apresentam tolerancia ao glyphosate; essa situacao é
agravada pela limitada disponibilidade de moléculas registradas para seu controle, a
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maioria das quais atua apenas na pés-emergéncia dessas espécies (KALSING et al.,
2020; AGROFIT, 2024).

Estudos para alternativas de manejo de vassourinha-de-botdo, sdo pouco
explorados, os quais, majoritariamente, abrangeram a aplicacdo de herbicidas em
pds-emergéncia, em areas de pastagem (CALDEIRA et al, 2014) ou milho
(ALBRECHT et al., 2022). Todavia a utilizagdo destas moléculas é dificultada em
sistemas de rotacao ou sucesséo de culturas e no manejo outonal, principalmente em
funcao do efeito residual e a seletividades destas moléculas das culturas.

A utilizacao de herbicidas na pré-emergéncia das plantas daninhas é uma
estratégia para manejo do banco de sementes e espécies tolerantes ou bibtipos
resistentes a glyphosate. Neste contexto, o diclosulam é uma das principais moléculas
utilizadas nos sistemas de producdo da soja no cenario agricola nacional. O
mecanismo de agao do diclosulam ocorre a partir da inibicdo da enzima acetolactato
sintase (ALS) (Grupo 2 — HRAC), responsavel pela producdo dos aminoacidos
essenciais: valina, leucina e isoleucina (DAYAN e DUKE, 2020).

No Brasil, o diclosulam é registrado para a cultura da soja e cana-de-agucar
(ROGRIGUES e ALMEIDA, 2018). Este herbicida possui amplo espectro de controle
desde plantas daninhas eudicotiledéneas, como buva (Conyza spp.), caruru
(Amaranthus spp.), corda-de-viola (lpomoea spp.), picao-preto (Bidens pilosa), erva-
quente (Spermacoce syn. Borreria latifolia) entre outras; podendo, em funcao da dose,
controlar plantas monocotiledbneas como capim-amargoso (Digitaria insularis) e
capim-colchéao (Digitaria horizontalis), além de espécies da familia Cyperaceae, como
tiririca (Cyperus rotundus) (MATTE et al. 2019; ZHANG et al. 2021; AGROFIT, 2024).
Mesmo com o registro do diclosulam para controle Borreria latifolia, sao escassos
estudos focados na eficacia de controle na pré-emergéncia de demais espécies do
género Borreria, como B. spinosa e B. verticillata.

A eficacia dos herbicidas aplicados em pré-emergéncia estd diretamente
relacionada a sua biodisponibilidade na solucao do solo (LIMA et al. 2024). Apés a
pulverizacao, os herbicidas estdo sujeitos a processos de transformacao, transporte e
retencdo, os quais determinam o destino final dessas moléculas no ambiente
(MENDES et al. 2024).
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O processo de retencdo de herbicidas no solo, é baseado nos processos de
sorcao, dessorcao e efeito residual, os quais regem a eficacia no controle de plantas
daninhas, sendo influenciados pelas caracteristicas fisico-quimicas do solo, do
herbicida e por condi¢des climaticas (MENDES et al. 2024). A sor¢cao € um processo
interfacial, que se refere a adesao ou atracdo de uma ou mais camadas iénicas ou
moleculares a uma superficie. Por outro lado, a dessorcéo € o retorno da substancia
sorvida a solugdo do solo ou sua liberagdo, enquanto o residuo ligado permanece
retido na forma n&o disponivel (LAVORENTI et al. 2003).

A avaliagdo do processo de sorcdo € baseada em parametros obtidos por
técnicas analiticas em laboratério, como a cromatografia liquida de alta eficiéncia, do
inglés High Performance Liquid Chromatography (HPLC) ou por estimativas em
condi¢cdes de campo ou casa de vegetagao a partir da condugéo de bioensaios. Em
laboratério, a sorcao é avaliada pelos parametros Kd € Koc, em Kg representa o
coeficiente de sorcao e o Koc € a sorcdo normalizada pelo carbono organico do solo
(CO) (MENDES et al. 2024).

Por outro lado, em condi¢cbes de campo, a sor¢cédo é estimada por técnicas de
bioensaio com espécies sensiveis aos herbicidas avaliados, possibilitando calcular a
dose necessaria para causar 50% de injuria (Cso) e 50% de reducao no acumulo de
massa seca (GRso), bem como a razdo de sorcao (RS), a partir de avaliagao visual
das injurias e da massa seca em espécies bioindicadoras nos solos e substrato inerte,
normalmente areia lavada (SILVA et al. 2022).

O efeito residual dos herbicidas tem como objetivo principal evitar e/ou reduzir
fluxos de emergéncia de plantas daninhas do banco de sementes no estabelecimento
inicial das culturas de interesse econémico (SANTOS et al. 2018). Por outro lado, o
efeito residual do herbicida no solo depende das interagdes do herbicida com o solo e
das condicoes climaticas do local, que afetam a degradagdo quimica, biolégica e
luminosa do herbicida (RECTOR et al. 2020). Uma pratica consolidada para avaliar o
efeito residual de herbicidas, é o bioensaio com espécies sensiveis. Essa técnica é
rapida e de baixo custo, sendo normalmente utilizada em detrimento as técnicas
analiticas, as quais necessitam de condi¢des controladas e equipamentos especificos
para sua realizacao.
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O diclosulam possui carater acido fraco (pKa = 4,09) e possui solubilidade em
agua (Sw) variando de 124 mg L (pH 7) a 117 mg L (pH 5) a 20°C, o que implica no
transporte deste herbicida no perfil do solo (RODRIGUES e ALMEIDA, 2018). Por
outro lado, o processo de sorgéo e dessor¢cao desses herbicidas no solo, desempenha
um papel crucial na regulacdo da sua biodisponibilidade no ambiente (GUL et al.
2020).

Tendo em vista a ampla diversidade de solos no Brasil, torna-se cada vez mais
necessario o estudo do comportamento do diclosulam em solos com caracteristicas
contrastantes, de modo a compreender como as caracteristicas dos solos influenciam
na eficacia de controle de plantas daninhas, bem como, os fatores relacionado com a
sorgao e nivel de injuria deste herbicida em solos com caracteristicas fisico-quimicas
contrastantes. Além disso, o estudo da germinagédo de espécies de vassourinha-de-
botdo sob diferentes condicbes ambientais é fundamental para compreender a
dindmica populacional dessas plantas.

A partir dessas informagdes, € possivel obter dados relevantes sobre as
interacdes ecoldgicas e, consequentemente, desenvolver estratégias de manejo para
0 controle dessas espécies em ambientes agricolas levando em consideracao o

comportamento de herbicidas no ambiente.
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OBJETIVOS

Objetivo geral

Avaliar a biologia de espécies de vassourinha de botao (Borreria verticillata e
Borreria spinosa), bem como a eficacia do diclosulam no controle destas espécies.
Além disso, avaliar os processos de sorcao-dessorcao do diclosulam (por HPLC e por
bioensaio via curva de dose-resposta) e seu efeito residual (por bioensaio) em solos
tropicais com caracteristicas distintas.

Objetivos especificos

e Compreender como a variacao de temperatura, regime de luz e profundidade
de semeadura influencia a germinacdo e emergéncia de duas espécies de
vassourinha-de-botao (Borreria spinosa € Borreria verticillata).

e Avaliar o nivel de controle de duas espécies de vassourinha-de-botdo (B.
spinosa e B. verticillata) em funcdo de doses de diclosulam em solos distintos, a partir
da obtencao das doses necessarias para promover 90% de controle (Cg90) e para
reduzir 90% do acumulo de massa seca (GRgo).

e Quantificar por HPLC a sorcao e dessorgéo do diclosulam aplicado em solos
agricultaveis com diferentes caracteristicas fisico-quimicas;

e Avaliar a sorgcado e dessorgao do diclosulam em solos distintos utilizando
modelos de Freundlich e Linear para calculo do coeficiente de sor¢ao (Kss) € Kas),
coeficiente de dessorcao (Kia) e Kad), porcentagem sorvida (S%) e porcentagem
dessorvida (D%).

e Estimar a Cso (dose necessaria para controle de 50%), a GRso (dose para
reducédo de 50% do acumulo de massa seca), bem como a razédo de sor¢ao (RS) do
diclosulam por meio de curvas-dose resposta em solos distintos a partir de bioensaio
com girassol.

e Correlacionar os parametros obtidos via cromatografia e por bioensaio com
as caracteristicas dos diferentes solos avaliados;

e Avaliar o efeito residual do diclosulam em solos com diferentes
caracteristicas, a partir da RLso com espécie bioindicadora (girassol) sensivel ao
herbicida.
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CAPITULO 1

BIOLOGIA DA GERMINAGCAO E EMERGENCIA DE Borreria spinosa e Borreria
verticillata
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RESUMO

As espécies de vassourinha-de-botdo, Borreria spinosa e B. verticillata, sédo plantas
daninhas de dificil controle em diversos sistemas de produgao agricola do Brasil. No
entanto, pouco se sabe sobre aspectos da biologia de germinagdo e emergéncias
destas espécies. Dessa forma, o objetivo com este trabalho foi avaliar a variagéo de
temperatura, regime de luz e profundidade de semeadura sob o processo de
germinagao e emergéncia de Borreria spinosa e Borreria verticillata. Cada espécie foi
avaliada de forma independente, totalizando 2.000 sementes avaliadas em dois
experimentos, com o primeiro em esquema fatorial 2x5, com quatro repeti¢cdes, dois
regimes de luz (8h/16h luz e escuro, respectivamente, e escuro constante) e cinco
temperaturas (20, 25, 30, 35 e 20-30°C). O segundo experimento, foi realizado em 6
profundidades de semeadura (0; 1; 2; 4; 6 e 8 cm) e quatro repeticbes. Para tanto,
foram avaliados a germinacao, o indice de velocidade de germinacao (IVG) e primeira
contagem de germinacao (PC) (experimento 1); e no experimento 2 avaliou-se a
emergéncia e o indice de velocidade de emergéncia (IVE). O aumento da temperatura
ocasionou decréscimo gradual em todas as variaveis avaliadas, independentemente
da espécie. As sementes de B. spinosa apresentaram maior IVG (12,59 e 12,15) e PC
(34 e 33) nas temperaturas de 20°C e 25°C, na presenca de luz, respectivamente. Em
relacdo a B. verticillata, maior IVG foi observado em 20°C e 25°C (6,46 e 6,95,
respectivamente). A presenca de luz foi responsavel por 88 e 69% da germinacgéo de
B. spinosa e B. verticillata a 25°C, respectivamente. A profundidade de semeadura
afetou a emergéncia das plantas com reducdo significativa em profundidades

superiores a 4 cm, sendo a emergéncia praticamente nula a partir de 6 cm.

Palavras-chave: Borreria spp., temperatura, luminosidade, fotoblastia.
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1.1 Introducgao

O género Borreria (syn. Spermacoce) engloba diversas plantas daninhas no
Brasil, dentre elas, a vassourinha-de-botdo. Em areas agricolas, as espécies B.
spinosa e B. verticillata representam maior preocupagao por apresentarem ciclo
perene, alta rusticidade frente a condigdes adversas e tolerancia ao glyphosate, sendo
necessaria a adocao de praticas de manejo complementares ao controle quimico
(VARGAS et al., 2018; KALSING et al., 2020).

As plantas de Borreria spinosa possuem ramos tetragonos, glabros ou
pubescentes com folhas pseudoverticiladas e inflorescéncia terminais e axilares com
2 a 5 glomérulos hemisféricos por ramo, flores com lobos do cdélice estreito-
triangulares, com sementes de até 4 mm; ja a Borreria verticillata apresenta ramos
cilindricos, ferrugineos, com folhas pseudoverticiladas pela presenca de braquiblastos
muito desenvolvidos, com inflorescéncia terminais, axilares e bilaterais com 1 a 3
glomérulos globosos, flores com lobos do célice linear-espatulados e sementes de
até 2,5 mm (NEPOMUCENO et al., 2018).

A germinacédo das sementes depende da interagcéo entre seu estado fisioldgico
e as condicbes ambientais, sendo que cada espécie apresenta necessidades
especificas, como disponibilidade de agua, temperatura, luz e profundidade de
semeadura, para que o processo de germinacao ocorra (MONDO et al. 2010). Estima-
se que uma planta de vassourinha-de-botéo produz até 90 mil sementes, as quais em
funcdo do tamanho reduzido séo facilmente dispersas no ambiente contribuindo com
sua longevidade no banco de diasporos do solo (MARTINS et al. 2010).

A temperatura do ambiente determina a velocidade das reacdes fisioldgicas
das plantas, sendo determinantes para o processo de germinagcdo e emergéncia. A
faixa de temperatura 6tima para a germinacado € caracterizada pela obtencédo do
maximo potencial de germinacdo em menor tempo (MAYER e POLJAKOFF MAYBER,
1989; ORZARI et al., 2013). Ja a luz pode promover ou inibir a germinacao, sendo
dependente da sua composicdo espectral e irradidncia, do estado fisiolégico das
sementes e de fatores ambientais (ARALDI et al, 2013; BATLLA e BENECH-
ARNOLD, 2014).

O estudo da germinacao e emergéncia de espécies de vassourinha-de-botao
sob diferentes condicdes ambientais € fundamental para compreender a dindmica
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populacional dessas plantas. A partir dessas informagdes, é possivel obter dados
relevantes sobre as interagdes ecoldgicas e, consequentemente, desenvolver
estratégias de manejo eficazes para o controle dessas espécies em ambientes
agricolas.

Dessa forma, o objetivo com este trabalho foi avaliar a influéncia da variagao
de temperatura, regime de luz e profundidade de semeadura na germinacao e
emergéncia de duas espécies de vassourinha-de-botéo (Borreria spinosa e Borreria
verticillata).

1.2 Material e Métodos

As sementes de Borreria spinosa e B. verticillata foram coletadas em areas de
cultivo de soja, pertencente a estacdo experimental Agro Cosmos, em Engenheiro
Coelho, Sao Paulo, Brasil (22° 30’ 26,5” S; 47° 10’ 37,3” O e 650 m de altitude). Apds
a coleta, as sementes foram beneficiadas manualmente e, posteriormente,

armazenadas em camara fria (10 °C) até o inicio dos experimentos.

1.2.1 Efeito da temperatura e luminosidade na germinagao de Borreria
spinosa e Borreria verticillata

Um experimento foi realizado individualmente por cada espécie, em laboratério
de pesquisa de sementes (GSem/UFV) em delineamento inteiramente casualizado
em esquema fatorial 5x2, com quatro repeti¢gdes. O primeiro fator representou cinco
temperaturas (20, 25, 30, 35 e 20-30°C). O segundo fator correspondeu aos regimes
de luz (8h/16h luz e escuro, respectivamente e escuro constante).

Cada unidade experimental foi composta por 50 sementes da respectiva
espécie (B. spinosa ou B. verticillata), as quais foram dispostas em caixas de plastico
tipo gerbox (11 x 11 x 3 cm), contendo duas folhas de papel germitest umedecido com
a quantidade de agua destilada equivalente a 2,5 vezes o peso do papel seco
(BRASIL, 2009).

Para a condigao de escuro foram utilizadas caixas gerbox pretas, uma vez que,
durante a montagem e avaliagdes, estas foram manuseadas em sala com luz verde
(KENDRICKS e FRANKLAND, 1983). Em seguida, as caixas gerbox foram
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acondicionadas em incubadoras B.O.D. (biological oxygen demand) reguladas para
os tratamentos de temperatura e regime de luz pré-determinados.

As avaliacbes de germinacao ocorreram diariamente por 30 dias apos a
instalagdo dos testes. As sementes que apresentaram protrusdo radicular foram
consideradas germinadas (maior que 2 mm) (BRASIL, 2009). As variaveis analisadas
foram a porcentagem de germinacao (G%) e o indice de velocidade de germinagéo
(IVG) (unidade adimensional) e primeira contagem de germinacao (PC%). A variavel
PC, que indica o vigor das sementes foi realizada apés 3 dias de instalacdo do
experimento (BRASIL, 2009); para G% utilizou-se a contagem com base no total

semeado e germinado; para IVG foi utilizada a equagao 1 (MAGUIRE, 1962):

IVG = G1/N1 + G2/N2 + ... Gn/Nn (Eq. 1)

Onde: IVG = indice de velocidade de emergéncia; G = numero radiculas
normais contabilizadas; e N = niumero de dias de semeadura no primeiro, segundo e

enésimo dia.

1.2.2 Impacto da profundidade de semeadura na emergéncia de Borreria
spinosa e Borreria verticillata

Os experimentos foram realizados de forma individual para cada espécie, em
delineamento inteiramente casualizado com quatro repetigdes. Os tratamentos
consistiram de seis profundidades de semeadura (0, 1, 2, 4, 6 e 8 cm). Para tanto,
cinquenta sementes foram semeadas por vaso (12 x 10 x 12 cm) com capacidade de
1 dm?3 de solo. O solo utilizado foi caracterizado como Latossolo Vermelho distrofico
com textura argilosa, coletado na cidade Vicosa/MG (20° 46' 08" S 42° 52' 09.8" O),
com as seguintes caracteristicas fisico-quimicas: pH (CaClz) = 5,8; P = 23,3 mg/dms;
K = 89 mg dms, Ca*? = 2,8 cmolc dm?; Mg*? = 1,1 cmolc dm?3; H + Al = 2,4 cmolc dm3,
CTC = 6,6 cmolc dm?; MO = 2,4%; Areia = 21,4%; Silte = 22,8% e Argila = 55,8%. As
analises de solo foram realizadas no laboratério de Analise de Solo Vicosa, a partir do
método Mehlich 1 para P, Na, K, Fe, Zn, Mn e Cu; extrator KCI 1 mol/L para Ca, Mg e
Al; extrator acetato de célcio 0,5 mol L - pH 7,0 para H+Al; extrator agua quente para
B; extrator fosfato monocalcico em &cido acético para S; matéria organica (MO) =
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carbono organico (CO) x 1,724, pelo método de Walkley-Black; e método da pipeta
para granulometria (areia, silte e argila)

As avaliag6es foram realizadas por 30 dias, sendo contabilizadas o numero de
plantulas emergidas (E%) e o indice de velocidade de emergéncia (IVE). O IVE foi
calculado a partir dos valores diarios obtidos do numero de plantas emergidas, do
primeiro ao ultimo dia de duragcdo do teste de emergéncia (MAGUIRE, 1962),

conforme a equacgao 2:

IVE = E1/N1 + E2/N2 + ... En/Nn (Eq. 2)

Onde: IVE = indice de velocidade de emergéncia; E = nimero plantulas normais
contabilizadas; e N = numero de dias de semeadura no primeiro, segundo e enésimo
dia.

Em cada avaliagao, as plantulas emergidas foram removidas dos vasos para
evitar interferéncia nas emergéncias subsequentes. Os vasos foram mantidos em

casa de vegetacao com irrigacao didria durante a realizagdo dos experimentos.

1.2.3 Analise estatistica

Os dados de ambos experimentos foram analisados de forma individual por
espécie, e posteriormente submetidos a andlise de variancia usando o teste F a 5%
de probabilidade e, quando significativos, as médias foram comparadas pelo teste de
Tukey a 5% de probabilidade com auxilio do software estatistico R Core Team versao
4.1.0 (R CORE TEAM, 2024).



1.3 Resultados e Discussao

1.3.1 Borreria spinosa
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Em todas as temperaturas avaliadas, com presenca de luz, foi observada

emergéncia de B. spinosa. A partir das analises realizadas, houve interagéo

significativa (p>0,05) entre os fatores temperatura e luminosidade para as variaveis

germinagao, indice de velocidade de germinagédo (IVG) e primeira contagem de

germinacao (PC%). (Figura 1.1).
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Figura 1.1 - Germinagéao (%) (A), indice de velocidade de germinagao (B) e primeira
contagem de germinagao (%) (C) de Borreria spinosa aos 30 dias apos a semeadura
em fungao de diferentes temperaturas e regimes de luz. Vigosa, MG, Brasil. As barras
representam as médias seguidas no topo + desvio padrao (DP) da média (n = 4).
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Letras iguais indicam que nao ha diferenca estatistica entre os tratamentos de acordo
com o teste de Tukey (p < 0,05).

Na presenca de luz, as sementes apresentaram taxas de germinacéo de 70 e
85%, respectivamente, enquanto na auséncia de luz a germinacéo ficou abaixo de 5%
(Figura 1.1A). As temperaturas alternadas estdo mais proximas das condi¢des de
campo, nas quais as temperaturas ndo sao constantes e variam ao longo do dia
(GALLON et al., 2018). Neste estudo, a germinacao de B. spinosa em temperatura
alternada (20/30°C) com a presenga de luz ndo apresentou diferenca estatistica
quando comparada com as temperaturas fixas de 20 e 25°C, respectivamente (Figura
1.1A).

Com o aumento de temperatura e com regime de luz, a germinagao apresentou
reducdo de 65% e 77% nas temperaturas de 30 e 35°C, respectivamente. Em
condicbes de escuro, ndo foram contabilizadas plantulas germinadas nestas
temperaturas (Figura 1.1A), ressaltando a necessidade de luz para a germinacéo
desta espécie. Em estudo realizado por Castilho et al., (2022), foi observado
comportamento fotoblastico positivo para a espécie S. densiflora (sinonimia de B.
spinosa), corroborando com o presente estudo.

O indice de velocidade de germinacado (IVG) (Figura 1.1B) foi maior nas
temperaturas de 20 e 25°C com luz. Em estudo realizado por Castilho et al., (2021), a
presenga de luz promoveu a germinagdo de 55% das sementes de Spermacoce
densiflora (sinonimia de Borreria spinosa) com temperatura alternada de 20-30°C,
diferindo dos outros tratamentos de temperatura.

A primeira contagem de germinagdo (PC) é um indicativo do vigor das
sementes (MARTINS et al., 2010). Valores elevados de PC representam maior vigor
das sementes (GARCIA et al., 2020). A PC (Figura 1.1C) realizada no terceiro dia
apds a montagem do experimento indicou comportamento semelhante a germinacgao,
com maior contagem de plantulas germinadas em condi¢cdes de temperatura de 20,
25 e 20/30°C com luminosidade. Logo, nestas condi¢cdes, a germinacao e emergéncia
da planta daninha ocorre de forma mais rapida, influenciando na competicdo e
agressividade com a cultura de interesse.

A desuniformidade de germinacdo € uma caracteristica importante de
agressividade das plantas daninhas, pois permite que essas plantas se perpetuem e


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0254629917312838#bb0020
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sobrevivam no ambiente (KUVA et al., 2001; CABRAL et al., 2011). Por exemplo, com
a aplicacéo de herbicidas na pos emergéncia das espécies, o controle é realizado de
forma pontual com a aplicagdo; com plantas daninhas que apresentam
desuniformidade de germinagao, uma alternativa para ampliar o controle € a utilizagao
de herbicidas aplicados na pré-emergéncia das plantas daninhas em fungao do efeito
residual do solo, possibilitando o manejo de fluxos diversos de emergéncia.

A emergéncia e o indice de velocidade de emergéncia (IVE) foram afetados
negativamente pelas profundidades de semeadura avaliadas, sendo observada uma
reducdo da emergéncia de plantulas com o aumento da profundidade de semeadura.

Os resultados referentes a emergéncia e IVE de Borreria spinosa estao representados

na Figura 1.2.
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Figura 1.2 - Emergéncia (%) (A), indice de velocidade de emergéncia (B) de Borreria
spinosa aos 30 dias apdés a semeadura, em fungao de diferentes profundidades de
semeadura. Vigosa, MG, Brasil. As barras representam as médias seguidas no topo *
desvio padrao (DP) da média (n = 4). Letras iguais indicam que nao ha diferenca
estatistica entre os tratamentos de acordo com o teste de Tukey (p<0,05).

A emergéncia de B. spinosa ocorreu em todas as profundidades testadas
(Figura 1.2A). A porcentagem de emergéncia de B. spinosa na superficie do solo (0
cm) foi aproximadamente 98% maior em comparagéo a maior profundidade avaliada
(8 cm).

O indice de velocidade de emergéncia foi maior para sementes posicionadas
na superficie do solo (0 cm), representando redugao de 20% em comparagao a 1 cm
e 99% em comparacao a profundidade de 8 cm (Figura 1.2B). Em estudo realizado
por Martins e Christoffoletti (2015), foi relatado que 1 cm de profundidade de
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semeadura de Borreria densiflora (sinonimia de Borreria spinosa) resultou em
auséncia de germinacao. No presente estudo, observou-se foi possivel calcular o IVE
em todas as profundidades avaliadas, a qual foi reduzido proporcionalmente com o
aumento da profundidade de semeadura (Figura 1.2B).

A emergéncia das plantas daninhas também é relacionada com o tamanho das
sementes. A semente de vassourinha-de-botdo é pequena (entre 1 a 3 mm de
comprimento) quando comparada com outras espécies infestantes como corda-de-
viola (lpomoea spp.) ou mamoma (Ricinus communis), por exemplo. Espécies com
sementes pequenas, normalmente necessitam de luz para a germinacao, em fungéo
na baixa reserva intrinseca destas espécies (MONDO et al., 2010).

Por conta da dimensdo reduzida, sementes de vassourinha-de-botdo
apresentam baixa reserva, as quais sao rapidamente mobilizadas para iniciar o
processo de germinacdo quando as condicbes sdo adequadas. Neste caso, em
maiores profundidades, mesmo com condicdes ambientais adequadas para a
germinagéo, isto ndo acontece em func¢ao da necessidade de estimulos luminosos, o0s
quais sdo necessdarios para a germinacdo de espécies fotoblasticas positivas
(TANVEER et al., 2013; BATLLA e BENECH-ARNOLD, 2014).

Assim, as respostas das espécies frente a condigcdes ambientais diversas, pode
ajudar a prever sua distribuicao e a desenvolver estratégias eficazes de manejo que

seu manejo seja realizado de forma assertiva.

1.3.2 Borreria verticillata

De acordo com as analises realizadas, foi observada interagéo significativa
entre temperatura e regime de luz para as variaveis avaliadas. A germinagéo de B.
verticillata foi maior nas temperaturas de 20 e 25 °C com a presenca de luz,
representando germinagao acima de 80% em ambas condigbes (Figura 1.3A).

Para a temperatura alternada (20/30°C), observou-se reducao de 17% da
germinagédo em relacdo as temperaturas fixas de 20 e 25°C. Em temperaturas mais
elevadas (30 e 35°C), houve germinacao apenas em com regime de luz. Em condi¢des
de auséncia de luz, a germinagao foi observada apenas nas temperaturas de 20 e
25°C, correspondendo a 96,5% de reducdo de germinagcdo em comparacao as
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mesmas temperaturas com a presenca de luz, evidenciando que temperaturas
elevadas e auséncia de luz influenciam diretamente na germinacao de B. verticillata
(Figura 1.3A).

100 Borreria verticillata A 15 Borreria verticillata B
Aa Aa B Lz [
[ ]Escuro [ |Escuro
80 Ba
9 10
= 60
g g Aa Aa
£ =
% 40
0] 5
Ba
20
Ca Ca
Ab Ab Ab
0 i e Ab Da Aa_ Ab o Ab 22 Aa Da Aa_ Ab
20 25 30 35 A 20/30 20 25 30 35 A 20/30
Temperatura (°C) Temperatura (°C)
0 Borreria verticillata C
B Luz
[ ]Escuro

530

Primeira Contagem (%
S
1

-
o
1

Aa
Ba
Ca
0 Aa Ab .ﬁ Aa _Ca Aa Ca Aa
T
20 25 30 35

A 20/30
Temperatura (°C)

Figura 1.3 - Germinacao (%), indice de velocidade de germinagéo e primeira contagem
(%) de germinacgéo de Borreria verticillata aos 30 dias apds a semeadura, em funcao
de diferentes temperaturas e regimes de luz. Vigosa, MG, Brasil. As barras
representam as médias seguidas no topo * desvio padrdao (DP) da média (n = 4).
Letras iguais indicam que n&o ha diferenca estatistica entre os tratamentos de acordo
com o teste de Tukey (p<0,05).

Ao avaliar a influéncia de luz e temperatura na germinacéo de S. verticillata
(sinonimia de B. verticillata), Castilno et al. (2021), relataram que a maior taxa de

germinacao foi observada na alternancia de temperatura (20/30°C), apresentando
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taxa de germinacdo de 67% (com luz) e 70% (escuro), diferindo em relacdo a
necessidade de luz observada no presente estudo.

O indice de velocidade de germinagao (IVG) (Figura 1.3B) variou de 6,95 (25°C)
a 0,99 (30°C) em condigbes de luminosidade, representando uma reducéo de 85%
entre as temperaturas avaliadas. Ainda, na mesma condigédo, ndo foi contabilizada
germinagado com 35°C e drastica reducdo de IVG em condigdes de escuro (Figura
1.3B). Neste estudo, os resultados de PC% foram influenciados pela temperatura e
luminosidade, ndo sendo observadas plantulas germinadas em todas as temperaturas
com auséncia de luz (Figura 1.3C).

Estudos focados na biologia com B. verticillata séo escassos, dessa forma, a
comparagdo com plantas semelhantes pode fornecer estimativas interessantes. Por
exemplo, Parreira et al., (2011) relataram que temperatura 6tima para germinacgéo foi
de 25°C em plantas de S. /atifolia (erva-quente), também da familia das Rubiaceas.

No entanto, ao avaliar a resposta de trés plantas daninhas da familia das
Rubiaceae (Borreria latifolia, Richardia brasiliensis e Galianthe chodatiana), Gallon et
al., (2018) observaram que temperaturas entre 20 e 30°C maximizaram a germinagao
final e o indice de velocidade de germinacao, no entanto, a fotoblastia das espécies
foi variavel, sendo B. latifolia e R. brasiliensis consideradas fotoblasticas positivas e
G. chodatiana sendo indiferente ao fotoperiodo. Dessa forma, o estudo individual de
plantas daninhas se faz necessario uma vez que mesmo se tratando de plantas
daninhas da mesma familia boténica, o comportamento frente a condicées ambientais
diversas é diferencial para cada espécie.

Em relagdo a profundidade de semeadura, a maiores taxas de emergéncia
foram observadas nas profundidades de 0 cm (superficie) e 1 cm, correspondendo a
96% e 87% de emergéncia (Figura 1.4A). As menores taxas de emergéncia foram
obtidas nas profundidades de 8 cm e 6 cm, correspondendo a 100% e 97% de
germinagao em comparagdao com a semeadura em superficie (0 cm) (Figura 1.4A).
Comportamento similar ao observado por Takahashi et al., (2022), em que os autores
relataram maior desenvolvimento de plantas de Spermacoce verticillata (sinonimia de
B. verticillata) foi observado com semeadura na superficie (0 cm) e a 0,5 cm de
profundidade.
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Figura 1.4 - Emergéncia (%) (A) e indice de velocidade de emergéncia (IVE) (B) de
Borreria verticillata aos 30 dias apds a semeadura em funcdo de diferentes
profundidades de semeadura. Vigosa, MG, Brasil. As barras representam as médias
seguidas no topo + desvio padrao (DP) da média (n = 4). Letras iguais indicam que
nao ha diferenca estatistica entre os tratamentos de acordo com o teste de Tukey
(p<0,05).

O IVE também foi afetado pela profundidade de semeadura, com redugéo de
100% entre a semeadura em superficie (0 cm) e 8 cm. No entanto, mesmo com
semeadura mais profunda foi observada emergéncia de B. verticillata, porém, com IVE
de 60% e 98% menor nas profundidades de 4 e 6 cm, respectivamente em
comparacao a semeadura na camada superficial (Figura 1.4B).

Assim, os resultados deste trabalho destacam que o entendimento da biologia das
espécies, como o fluxo de germinagdo e emergéncia de plantas daninhas em
diferentes condigcdes ambientais, € uma ferramenta para a compreensao da dindmica
populacional e competitiva destas espécies. O manejo integrado, baseado no controle
do banco de sementes do solo e na adogcédo de praticas culturais, pode ser uma
ferramenta promissora para minimizar a infestagdo dessas espécies em sistemas

agricolas.
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1.4 Conclusoes

A Borreria spinosa apresentou maior germinacao nas temperaturas 20/30°C,
20°C e 25°C; ja para Borreria verticillata, as temperaturas de 20°C e 25°C foram
favoraveis a ecologia da germinacao.

Ambas as espécies apresentaram comportamento fotoblastico positivo e alta
capacidade de emergéncia em na camada superficial do solo (0 e 1 cm), com redugéo
significativa em profundidades superiores a 4 cm, sendo a emergéncia praticamente
nula a partir de 6 cm.
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CAPITULO 2

EFICACIA DO DICLOSULAM NO CONTROLE DE DUAS ESPECIES DE
VASSOURINHA-DE-BOTAO CULTIVADAS EM SOLOS CONTRASTANTES
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RESUMO

O diclosulam é um dos principais herbicidas utilizados na pré-emergéncia das plantas
daninhas na cultura da soja, entretanto, ndo ha informagdes sobre a eficacia deste
herbicida no controle de espécies de vassourinha-de-botdo (Borreria spp., syn
Spermacoce). Além disso, poucos herbicidas séo registrados para o0 manejo em pré-
emergéncia desta planta daninha, os quais tem acao influenciada pelas caracteristicas
fisico-quimicas dos solos. Dessa forma, o objetivo com esse estudo foi avaliar a
eficacia de doses do diclosulam no controle em pré-emergéncia de duas espécies de
vassourinha-de-botdo (Borreria spinosa e Borreria verticillata) em solos com
caracteristicas fisico-quimicas distintas. Para tanto, dois experimentos foram
realizados em esquema fatorial 10x3, sendo o primeiro fator correspondendo dez
doses de diclosulam (0; 0,27; 0,54; 1,09; 2,18; 4,37; 8,75; 13,12; 17,5 € 35,00 g i. a.
ha') e o segundo fator representando os trés solos utilizados, sendo dois Latossolos
Vermelho distréfico (LVd1 e LVd2) e um Latossolo Vermelho-Amarelo distréfico
(LVAd), com quatro repetices. As avaliacbes de nivel de injuria (%) ocorreram aos
21, 35 e 55 dias ap6s a aplicacao (DAA), sendo estimada a dose necessaria para
controle de 50% e 90% da populacao de plantas (Cso e Coo, respectivamente). Aos 55
DAA, as plantas foram coletadas para determinacdo da dose necessaria para reducao
de 50% e 90% da massa seca (GRso e GRgo). Aos 55 DAA, os valores estimados de
Coo para B. spinosa foram de 12,3; 9,2 e 6,3 g i.a. ha™' de diclosulam nos solos LVd1,
LVd2 e LVAd, respectivamente. Para a espécie B. verticillata, as doses estimadas
foram de 5,29; 2,68 e 1,06 g de i.a. ha™! de diclosulam para nos solos LVd1, LVd2 e
LVAd, respectivamente. Assim, ambas as espécies foram sensiveis ao diclosulam,
com variabilidade nas doses dependentes caracteristicas fisico-quimicas dos solos,
no entanto, todas as doses estimadas estdo dentro da recomendacao maxima de bula

do diclosulam (35 g i.a. ha') para cultura da soja.

Palavras-chave: Borreria spinosa; Borreria verticillata; dose resposta; pré-
emergéncia.
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2.1 Introducao

No Brasil, plantas do género Borreria (syn. Spermacoce) totalizam 43 espécies
catalogadas e identificadas. As espécies de Borreria spp., conhecidas comumente
como vassourinha-de-botédo, poaia-botéo, poaia-rosario e/ou poaia-preta sdo plantas
herbaceas, pertencentes a familia Rubiaceae, tipicas de regides tropicais, com habito
de crescimento semi-arbustivo, altura variavel de 30 a 80 cm, inflorescéncia do tipo
glomérulos e reproducéao exclusivamente por sementes (NEPOMUCENO et al., 2018;
VARGAS et al., 2018).

A maior ocorréncia dessas espécies se da na regidao do planalto central
brasileiro, abrangendo os estados de Goias, Minas Gerais, Tocantins, Mato Grosso,
além do Distrito Federal (MIGUEL et al., 2015; NEPOMUCENO et al., 2018).

Os relatos de infestacdo de vassourinha-de-botao vao desde areas de arroz,
algodao, café, cana de acucar, mamona, milho, sorgo, soja, além de frutiferas e
pastagens (CERQUEIRA et al., 2013; CALDEIRA et al., 2014; MARTINS et al., 2014;
ALBRECHT et al., 2022). Em sistemas de sucessdo soja-milho por exemplo, as
espécies B. spinosa e B. verticillata representam maior preocupacao em funcao da
rusticidade frente a condicGes adversas, habito perene e pela tolerancia ao
glyphosate, aliado a escassez de moléculas registradas para controle, as quais, em
maioria, agem na pds emergéncia destas espécies (KALSING et al., 2020; AGROFIT,
2024). Dessa forma, a busca por alternativas de manejo a fim de reduzir o banco de
sementes e, consequentemente, a dispersao de plantas daninhas, sao necessarias.

A utilizacdo de herbicidas aplicados na pré-emergéncia pode ser uma
alternativa para o manejo plantas daninhas de dificil controle, reduzindo os periodos
de interferéncia dessas plantas com as culturas. Por exemplo, dentre os herbicidas
registrados no manejo em pré-emergéncia de plantas daninhas da cultura da soja, o
diclosulam é uma das principais moléculas devido a seu amplo espectro de controle e
seletividade para cultura (LEITE et al., 2000; RODRIGUES e ALMEIDA, 2018). Este
herbicida € indicado para controle de eudicotileddneas e algumas monocotiledéneas,
como capim-amargoso (Digitaria insularis) em pré-semeadura incorporada ou em pré-
emergéncia na cultura da soja (RODRIGUES e ALMEIDA, 2018).

A associagao do diclosulam na dessecacao pré semeadura da soja reduziu o

namero de pulverizacbes em pds emergéncia, possibilitando a realizacdo de uma



40

Unica aplicacao de glifosato no estadio V4 da soja, sendo suficiente para o manejo de
plantas daninhas na fase inicial da cultura (MINOZZI et al., 2014). Assim, a aplicacao
de herbicidas na pré-emergéncia das plantas daninhas pode reduzir a necessidade
de aplicagbes na pos-emergéncia. Entretanto, o conhecimento acerca do
comportamento deste herbicida no solo é importante para a eficacia de controle e
recomendacgao de segura destes herbicidas (PAULA et al., 2022).

Os herbicidas aplicados na pré-emergéncia, como o diclosulam, sao
influenciados pelos atributos fisicos e quimicos dos solos, passiveis aos processos de
transformacao, degradacao e retencao, os quais sao determinantes para a eficacia do
controle de plantas daninhas (PACHECO et al., 2023). Além disso, mesmo com o uso
consolidado na cultura da soja, ndao ha registro em bula desse herbicida para o manejo
das espécies de vassourinha-de-botao, independentemente da espécie (SOUZA et
al., 2020; AGROFIT, 2024). Assim, o objetivo deste estudo foi avaliar a eficacia de
doses de diclosulam no manejo em pré-emergéncia de duas espécies de vassourinha-

de-botao (B. spinosa e B. verticillata) em solos com caracteristicas distintas.

2.2 Material e métodos

2.2.1 Caracterizacao experimental e tratamentos

Os experimentos foram realizados em casa de vegetacdo pertencente ao
Departamento de Agronomia da Universidade Federal de Vigosa (Vigosa, Minas
Gerais, Brasil). Cada experimento foi realizado de forma independente para cada
espécie de vassourinha-de-botao (Borreria spinosa e Borreria verticillata).

O delineamento experimental em ambos experimentos foi de esquema fatorial
10x3 com quatro repeticdes. O primeiro fator consistiu das doses de diclosulam
(produto comercial Spider® 840 WG, 840 g i.a. kg, Corteva Agriscience™),
correspondendo a 0,27; 0,54; 1,09; 2,18; 4,37; 8,75; 13,12; 17,5 e 35 g i.a. ha, além
de um tratamento controle (sem aplicacao de herbicida) para cada solo. O segundo
fator, representou os trés diferentes solos com caracteristicas contrastantes. As
unidades experimentais consistiram de vasos plasticos (10 x 8 x 10 cm) com

capacidade de 0,35 dm?3 de solo. As amostras de solo foram secas ao ar por 10 dias
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e, em seguida, peneiradas em uma malha de 2,0 mm e armazenadas a temperatura
ambiente.

Os solos utilizados foram coletados de diferentes &reas agricultaveis na
camada 0-20 cm de profundidade, sem a utilizagdo de herbicidas por cinco anos,
classificados como Latossolo Vermelho distréfico — LVd1 (Vigosa, Minas Gerais, Brasil
20° 46' 08" S 42° 52' 09.8" O), Latossolo Vermelho distrofico — LVd2 (Rio Paranaiba,
MG, Brasil 19° 11' 39" S, 46° 14' 37" O) e Latossolo Vermelho-Amarelo distréfico —
LVAd (Trés Marias, Minas Gerais, Brasil, 18° 12’ 14”S, 45° 13’ 57” O). As analises de
solo foram realizadas no laboratério de Analise de Solo Vigosa, a partir do método
Mehlich 1 para P, Na, K, Fe, Zn, Mn e Cu; extrator KCI 1 mol/L para Ca, Mg e Al;
extrator acetato de calcio 0,5 mol L - pH 7,0 para H+Al; extrator agua quente para B;
extrator fosfato monocalcico em acido acético para S; matéria organica (MO) =
carbono organico (CO) x 1,724, pelo método de Walkley-Black; e método da pipeta
para granulometria (areia, silte e argila) (Tabela 2.1)

Tabela 2.1 - Caracteristicas fisico-quimicas dos solos utilizados nos experimentos.

Solo' Classe textural Areia Silte Argila
%

LVd1 Franco argilosa 41,6 10,6 47.8
LVd2 argilosa 9,0 38,5 52,5
LVAd arenosa 71,4 7,3 21,3

Classe opH K+ Ca* Mg* AP H+Al crtc MO
Solo textural

P e —— cmolc/dm? %

LVd1 Franco 58 89 280 1,17 0 24 668 24

argilosa
LVd2 argilosa 6,7 68 510 2,40 0 0,7 8,49 456
LVAd arenosa 4,2 9 026 003 0,2 3,0 331 09

'Latossolo Vermelho distrofico — LVd1 (Vigosa, MG), Latossolo Vermelho distrofico — LVd2
(Rio Paranaiba, MG) e Latossolo Vermelho-Amarelo distréfico — LVAd (Trés Marias, MG).
*Solos classificados pelo Sistema Brasileiro de Classificagao de Solos (Santos et al., 2018).
pH = potencial hidrogenidnico; K*= potéssio; Ca?= célcio; Mg?*= magnésio; Al**= Aluminio;
H+Al= hidrogénio + aluminio; CTC= Capacidade de trocas de céations; MO = matéria organica.
Fonte: Laboratério de Andlise de Solos Vigosa, Vicosa, MG, Brasil.

Apos a semeadura de 50 sementes de vassourinha-de-botao (B. spinosa e B.
verticillata), a aplicacdo das doses de diclosulam foi realizada com o uso de um
pulverizador costal pressurizado com COz2, equipado com duas pontas de leque plano
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modelo TeeJet® TT110.02, espacadas em 0,5 m com pressao de 200 kPa. A aplicagéo

foi realizada a 0,5 m de altura dos vasos, com volume de calda de 170 L ha™.

2.2.2 Avaliacoes de nivel de injuria e massa seca de parte aérea

As avaliagdes de nivel de injuria das plantas daninhas foram realizadas aos 21,
35 e 55 dias apods a aplicacao (DAA) de forma visual, por meio da escala percentual
de notas, em que 0 corresponde a nenhuma injuria e 100 a morte das plantas (SBCPD,
1995).

Aos 55 DAA, as plantas foram coletadas, armazenadas em sacos de papel
kraft, e acondicionadas em estufa de circulagdo forcada de ar (70 + 2°C) (FANEM,
modelo 320-SE, Sao Paulo, Brasil), até obtencdo de massa constante.
Posteriormente, foi determinada a massa seca de parte aérea (MSPA) das plantas em
balanca de precisao analitica (0,001 g) (SHIMADZU ATY 224, Sao Paulo, Brasil).

2.2.3 Analise estatistica dos dados

Os dados foram analisados por meio do teste F da andlise de variancia
(ANOVA). Tratamentos significativamente diferentes, foram analisados com o auxilio
de regressdes nao lineares do tipo log-logistico. A variavel nivel de injuria de controle
foi ajustada ao modelo proposto por Streibig et al., (1988) conforme a equacéo 3.

Em que y é a porcentagem de controle; x a dose do herbicida e a, b e ¢ sdo
parametros da curva, onde a é a diferenca entre o ponto maximo e minimo da curva,
b é a dose do herbicida que proporciona 50% de resposta da varidvel e ¢ é a
declividade da curva.

Para a variavel matéria seca, foi adotado o modelo proposto por Seefeldt et al.

(1995), conforme a equacéo 4.
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@ (Eq. 4)

Em que y é a porcentagem residual da massa seca; x é dose do herbicida e a,
b, c e d sdo parametros da curva, de modo que a € o limite inferior da curva, b é a
diferenca entre o ponto maximo e minimo da curva, ¢ é a dose do herbicida que
proporciona 50% de resposta da variavel e d é a declividade da curva.

Para calcular a dose de herbicida que proporciona 90% de controle (Ca0) € 90%
de reducao da matéria seca (GRoo), foi utilizada a equagao proposta por Carvalho et
al., (2005). Dessa forma foi possivel determinar a C9o € GRgo, substituindo y pelo valor

90, nas equacdes 5 e 6, respectivamente:

X =Dbx ;—1 (Eq. 5)

Por fim, tratamentos significativamente diferentes, foram analisados com o
auxilio de regressdes nao lineares do tipo log-logistico usando o software SigmaPlot,
(versédo 15.0 para Windows, Systat Software Inc., Point Richmond, Califérnia, EUA).
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2.3 Resultados e Discussao

2.3.1 Borreria spinosa

Houve interacao significativa entre solos e doses de diclosulam, possibilitando
o desdobramento das interagbes e ajuste das curvas de dose resposta entre as
avaliacOes de controle aos 55, 35 e 21 DAA e para a variavel reducédo de massa seca
(Figura 2.1A-D).
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Figura 2.1 - Nivel de injuria (%) de Borreria spinosa em func¢ao de diferentes doses de
diclosulam aplicado em pré-emergéncia das plantas daninhas, em Latossolo
Vermelho distréfico — LVd1 (Vicosa, MG), Latossolo Vermelho distréfico — LVd2 (Rio
Paranaiba, MG) e Latossolo Vermelho-Amarelo distrofico — LVAd (Trés Marias, MG),
aos 21 (A), 35 (B) e 55 (C) dias ap6s a aplicagdo (DAA) e massa seca aos 55 DAA
(D). As barras verticais representam os desvios padrao (+ DP) das médias (n=4). Os
parametros das equagdes estao descritos na tabela 2.2.
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Tabela 1.2 - Parametros das equages de estimativa doses para nivel de injaria (Cso
e Co0), reducdo de massa seca (GRso e GR9o) e coeficiente de determinagédo (R?) aos
21, 35 e 55 dias apds a aplicacdo de diclosulam na pré-emergéncia de Borreria
spinosa em trés solos contrastantes.

Nivel de injuria

Solos! 21 DAA Cso Coo
b c d R2 gi.a.ha’' p-valor
Lvd1 0,82 -0,44 131,28 0,98 7,23 23,01  <0,0001
LVd2 1,31 -2,39 99,95 0,96 2,06 17,01  <0,0001
LVAd 0,85 0,20 106,29 0,99 1,56 12,36 <0,0001
35 DAA
Lvd1 1,02 2,55 116,64 0,98 4,40 16,87  <0,0001
LVd2 0,51 -0,45 137,58 0,98 4,86 10,25  <0,0001
LVAd 0,78 -0,28 107,96 0,99 1,13 9,29 <0,0001
55 DAA
Lvd1 0,96 2,19 11225 0,98 2,25 12,36 <0,0001
LVd2 0,60 -0,11 11576 0,99 1,36 9,29 <0,0001
LVAd 0,61 0,22 111,67 0,99 0,65 6,35 <0,0001
Reducao de massa seca - 55 DAA GRso GRgo
b c d R2 gi.a.ha’' p-valor
Lvd1 -1,04 -3,62 100,61 0,99 0,78 4,79 <0,0001
LVd2 -0,62 2,72 99,98 0,99 0,04 9,99 <0,0001
LVAd -1,11 -0,55 99,98 0,99 0,30 0,99 <0,0001

b: inclinagéo da curva; climite inferior; d: limite superior. 'Latossolo Vermelho distréfico — LVd1
(Vigosa, MG), Latossolo Vermelho distrofico — LVd2 (Rio Paranaiba, MG) e Latossolo
Vermelho-Amarelo distrofico — LVAd (Trés Marias, MG).

Em solos de textura arenosa, como o LVAd, a menor disponibilidade de sitios
de ligacao de herbicidas, como complexos organicos como a MO e argila, contribuem
para uma maior biodisponibilidade do herbicida na solucao do solo (ASSIS et al.,
2011), justificando as menores doses de Cso, sendo de 1,56; 1,13 e 0,65 g i.a. ha™,
respectivamente aos 21, 35 e 55 DAA, comparado com os demais solos avaliados
(Tabela 2.2).

Aos 21 DAA, os valores de Coo estimados foram de 23,01; 16,87 e 12,36 g i.a.
ha' de diclosulam nos solos LVd1, LVd2 e LVAd (Tabela 2.2). O solo LVAd possui o
menor pH (4,2) (Tabela 2.1) em comparagcao aos demais solos (LVd1= 5,8 e LVd2=
6,2). Em condi¢des de pH do solo préximo ao pKa da molécula de diclosulam (pKa=
4,09) (PPDB, 2024) hd maior predominancia do herbicida na forma ionizada em
detrimento a forma molecular, ou seja, nessas condi¢des o herbicida tende a ficar mais

biodisponivel na solugao do solo para o controle de plantas daninhas, o que explica a
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menor Cso (0,65 g i.a. ha') estimada em relagcdo aos demais solos avaliados aos 55
DAA (Figura 2.1C).

A GRso variou de 0,04; 0,30 e 0,78 g i.a. de diclosulam para os solos LVd1,
LVAd e LVd2, respectivamente. No entanto, ha uma inversdo nos valores de GRoo,
sendo de 4,79; 9,99 e 0,99 g i.a. de diclosulam para os solos LVd1, LVd2 e LVAd
(Tabela 2.2), assumindo o comportamento esperado em funcao das caracteristicas
texturais (maior teor de argila e MO) e pH (6,7) em comparagcao com os demais solos
avaliados (Tabela 2.1).

Borreria spinosa

875 13,12 1750 3500 g ia ha

Figura 2.2 - Controle em pré-emergéncia de vassourinha-de-botao (Borreria spinosa)
em funcao de doses de diclosulam (0, 0,27, 0,54, 1,09, 2,18, 4,37, 8,75, 13,12, 17,50
e 35,00 g i a. ha') aos 55 dias apo6s a aplicacdo (DAA), em Latossolo Vermelho
distréfico 1 (LVd1 - Vigcosa, MG), Latossolo Vermelho distréfico 2 (LVd2 — Rio
Paranaiba, MG), Latossolo Vermelho-Amarelo distréfico (LVAd — Trés Marias, MG).

Em estudo realizado por Martins e Chistoffoletti (2014), foi avaliada a eficacia
de diclosulam no manejo em pré-emergéncia de Borreria densiflora, espécie sinonimia
a B. spinosa. Os autores relataram que o diclosulam apresentou controle satisfatério
(>80%) de Borreria densiflora com dose de 8,75 g i. a. ha' aos 60 DAA, representando
/4 da sua dose recomendada na bula comercial.

N&o ha na literatura cientifica, relatos da eficacia de diclosulam no controle de
B. spinosa, no entanto, informacées sobre o manejo de espécies da familia
Rubiaceae, podem fornecer diferentes panoramas na recomendacédo de herbicidas.
Em estudo conduzido por Gallon et al. (2019), os autores avaliaram diversos
herbicidas com diferentes mecanismos de acado aplicados na pré-emergéncia das
espécies rubiaceas erva-quente (Borreria latifolia) e poaia-branca (Richardia
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brasiliensis). Os autores relataram que os herbicidas inibidores da protoporfirinogénio
oxidase (PROTOX), sulfentrazone (600 g i.a. ha') e saflufenacil (60 g i.a. ha) e
inibidor de &cidos graxos de cadeira muito longa (AGCML), s-metolachlor (1.920 g i.a.
ha') reduziram a emergéncia de B. latifolia e R. brasiliensis, enquanto os herbicidas
inibidores da ALS, chlorimuron (22,5 g i.a. ha) e diclosulam (35 g i.a. ha™') foram
eficazes apenas no controle de R. brasiliensis, evidenciando a sensibilidade
diferencial entre as espécies da familia Rubiaceae.

Nesse estudo, as doses estimadas nos solos LVd1 e LVd2 estavam dentro da
recomendada na bula do diclosulam (AGROFIT, 2024), com doses de diclosulam
acima de 8,75 gi.a. ha' resultaram em controle satisfatério (>90%) em todos os solos
avaliados (Figura 2.2). O uso de doses abaixo da recomendada pela bula de
herbicidas aplicados na pré-emergéncia das plantas daninhas, pode resultar em
controle satisfatorio e menor custo de producao, além de proporcionar menor impacto
ambiental (PAULA et al., 2022).

Em estudo conduzido por Paula et al. (2022), os autores avaliaram a eficacia
de trés herbicidas (oxyfluorfen, linuron e flumioxazin) no manejo em pré-emergéncia
de botao-de-ouro (Galinsoga parviflora) em dois solos com caracteristicas distintas e
concluiram que a utilizacao de 20% das doses recomendadas na bula dos produtos,
resultaram em controle satisfatério (>90%).

Sendo assim, com base nos resultados deste trabalho, o diclosulam é uma
alternativa de controle eficiente para o0 manejo em pré-emergéncia de B. spinosa e B.
verticillata em solos com caracteristicas distintas, evidenciado pela alta sensibilidade
das espécies avaliadas as doses avaliadas.
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2.3.2 Borreria verticillata

Todas as doses aplicadas resultaram em maior controle e consequentemente,
menor acumulo de massa seca da planta daninha com redugao conforme o aumento
da dose (Figura 2.3A-D). A menor dose de diclosulam aplicada (0,279 i.a. ha™)
resultou em decréscimo de 70% no acumulo de massa seca em comparagao ao
tratamento sem herbicida nos LVAd, LVd1 e LVd2 em comparagao com o tratamento
sem herbicida (Figura 2.3D).
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Figura 2.3 - Nivel de injaria (%) de Borreria verticillata em fungéo de diferentes doses
de diclosulam aplicado em pré-emergéncia das plantas daninhas, em Latossolo
Vermelho distréfico — LVd1 (Vicosa, MG), Latossolo Vermelho distréfico — LVd2 (Rio
Paranaiba, MG) e Latossolo Vermelho-Amarelo distrofico — LVAd (Trés Marias, MG),
aos 21 (A), 35 (B) e 55 (C) dias ap6s a aplicagdo (DAA) e massa seca aos 55 DAA
(D). As barras verticais representam os desvios padrao (+ DP) das médias (n=4). Os
parametros das equagdes estao descritos na Tabela 2.3.
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Tabela 2.2 - Parametros das equacgdes de estimativa doses para nivel de injaria (Cso
e Ca0), reducao de massa seca (GRso e GRoo) e coeficiente de determinacao (R?) aos
21, 35 e 55 dias apds a aplicacdo de diclosulam na pré-emergéncia de Borreria
verticillata em trés solos contrastantes.

Nivel de injuria

Solos! 21 DAA Cso Coao
c d R2 gi.a. ha p-valor
Lvd1 1,09 5,11 127,16 0,97 9,08 30,86 <0,0001
LVd2 1,20 -0,84 103,15 0,98 1,06 5,29 <0,0001
LVAd 1,2 -0,58 99,58 0,99 0,60 3,62 <0,0001
35 DAA
Lvd1 0,70 0,81 134,76 0,96 0,70 25,85 <0,0001
LVd2 1,64 0,69 99,13 0,97 1,64 2,83 <0,0001
LVAd 1,73 -0,27 99,64 0,99 1,73 1,97 <0,0001
55 DAA
Lvd1 0,98 1,04 106,02 0,98 1,81 11,09 <0,0001

Lvd2 1,21 0,32 101,90 0,98 0,26 1,39 <0,0001
LVAd 0,98 0,02 100,71 0,98 0,08 0,72 <0,0001

Reducao de massa seca - 55 DAA GRso GRoo
b c d R2 gi.a. ha p-valor
LVd1 -1,81 0,61 93,15 0,98 1,37 5,29 <0,0001

Lvd2 -1,77 -2,11 94,06 0,97 0,81 2,68 <0,0001
LVAd -2,89 0,06 99,38 0,97 0,49 1,06 <0,0001
b: inclinacao da curva; climite inferior; d: limite superior. 'Latossolo Vermelho distréfico — LVd1
(Vigosa, MG), Latossolo Vermelho distrofico — LVd2 (Rio Paranaiba, MG) e Latossolo
Vermelho-Amarelo distrofico — LVAd (Trés Marias, MG).

Aos 21 DAA, a Cso foi de 9,08, 1,06 e 0,60 g i.a. ha™' correspondendo a uma
diferenga de 93% entre os solos LVd1 e LVAd, bem como uma variagdo de
aproximadamente 44% entre os solos LVd2 e LVAd (Tabela 2.3). Ainda, o LVAd
apresentou maior controle (>90%) com 0,54 g i.a. ha™' de diclosulam, cerca de 1,5%
da dose maxima recomendada na bula do produto. No mesmo periodo, a dose
necessaria para obtencéo de nivel de injuria semelhante no LVAd, foi de 13,12 g i.a.
ha'noLVdl e 2,18 gi.a. ha' no LVd2 (Figura 2.3A), com comportamento semelhante
observado aos 35 DAA (Figura 2.3B).

Aos 35 DAA foi evidenciada uma reducao de controle (Figura 2.3B), indicando
que praticas complementares de controle devem ser adotadas, como a aplicagao
sequencial de herbicidas ou a mistura de herbicidas visando estender o efeito residual
do herbicida. No entanto, essa pratica requer atencao principalmente quanto a
seletividade da cultura e controle da comunidade infestante, uma vez que, a mistura
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de diclosulam com imazetapyr, por exemplo, resultou em menor seletividade as
espécies eudicotileddneas e menor eficacia quando comparada com a aplicacao
isolada (VIDAL et al., 2010; SILVA et al., 2021).

Aos 55 DAA, a GRso foide 1,37;0,81 e 0,49 g i.a. ha™' para os solos LVd1, LVd1
e LVAd, respectivamente, correspondendo a uma diferenca entre doses de 64% entre
LVd1 e LVAd, bem como aproximadamente 40% entre os solos LVd2 e LVAd.

As menores Cso e GRso estimadas para o controle de B. verticillata no solo
LVAd, podem estar relacionadas ao desenvolvimento diferencial em fungdo das
caracteristicas dos solos avaliados neste estudo. A maior dose registrada (35¢g i.a. ha
) apresentou excelente controle (100%) de B. verticillata em todas as avaliagbes

independentemente dos solos avaliados (Figura 2.4).

Borreria verticillata

LWO.... 000 .0

0,27 0,54 1,09 2,18 4,37 8,75 13,12 1750 3500 g ia. hal

Figura 2.4 - Controle em pré-emergéncia de vassourinha-de-botdo (Borreria
verticillata) em funcédo de doses de diclosulam (0, 0,27, 0,54, 1,09, 2,18, 4,37, 8,75,
13,12, 17,5 e 35¢g i. i.a. ha') aos 55 dias apds a aplicagdo, em Latossolo Vermelho
distréfico 1 (LVd1 - Vigcosa, MG), Latossolo Vermelho distréfico 2 (LVd2 — Rio
Paranaiba, MG), Latossolo Vermelho Amarelo (LVAd — Trés Marias, MG).

Em estudo conduzido por Takahashi et al. (2022), foi evidenciado menor
desenvolvimento de plantas de B. verticillata em solos com textura média, o que
justifica 0 menor desenvolvimento observado no solo LVd2 que possui alto teor de
argila (55,8%) e MO (4,6%), bem como o0 menor desenvolvimento observado no solo
LVAd, que possui 0,9% de MO (Tabela 2.1).

A textura do solo é relacionada com o desenvolvimento de B. verticillata, uma
vez que apresenta maior emergéncia e crescimento inicial em solo de textura média

em comparag¢ao com solos de textura arenosa, como o LVAd. As doses abaixo de
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2,18 gi.a. ha'de diclosulam, ocasionaram controle insatisfatério (<90%) no solo LVd1
(Figura 2.4). Em relacdo ao solo LVd2, a dose de 1,09 g i.a. ha™' apresentou controle
satisfatorio, no entanto, o nivel de controle observado pode ser atribuido ao menor
desenvolvimento das plantas no LVd2 em comparagao ao solo LVd1 (Figura 2.4).

Além de influenciar no desenvolvimento de plantas de B. verticillata, a MO do
solo é diretamente relacionada com a biodisponibilidade de herbicidas acidos fracos,
como o diclosulam, os quais podem interagir com os grupamentos —COOH e —COOR
da MO por meio de ligagbes de hidrogénio, o que influencia na biodisponibilidade
deste herbicida (GEVAO et al., 2000).

Assim, a utilizacao do diclosulam na pré-semeadura da soja, pode reduzir o
namero de pulverizagdes em pos-emergéncia das plantas daninhas, sendo suficiente
para 0 manejo nos estagios iniciais de desenvolvimento da cultura. No Brasil, ha o
registro da formulagdo de diclosulam + halauxifen-methyl (inibidor da ALS +
mimetizador de auxinas) (Paxeo® ou Texaro®) (AGROFIT, 2024), a qual é uma
alternativa promissora e de maior amplitude de controle de plantas daninhas
eudicotiledéneas no cultivo da soja, como vassourinha-de-botdo (Borreria spp.),
podendo ser utilizado em estudos futuros.

Para controle de B. spinosa, no solo de textura arenosa (LVAd), a Cgo foi 32%
menor em relacdo ao solo de textura argilosa (LVd2) e 49% em relacao a textura
franca arenosa (LVd1). Da mesma forma, para controle de B. verticillata, no solo LVAd,
a diferenca entre doses foi de 93% e 48% menores em comparagao aos solos LVd1
e LVd2, respectivamente.

A diferenga entre as doses estimadas e solos avaliados mostrou que a
recomendacgao de diclosulam para manejo de vassourinha-de-botdo, deve considerar
as caracteristicas fisico-quimicas do solo para a obtengdo de controle satisfatério,
sendo indispensavel a analise de solo para a recomendacao de doses eficientes. Além
disso, os resultados deste trabalho evidenciam que ha diferenga no desenvolvimento
e na resposta de B. spinosa e B. verticillata em fungao das caracteristicas dos solos e
doses de diclosulam, o que também implica na recomendacéo de doses para controle.

Ainda, os resultados dessa pesquisa sugerem indiretamente que a utilizacédo
da agricultura de precisdo voltada para a tecnologia de aplicagdo de diclosulam na
pré-emergéncia de vassourinha-de-botao, pode ser uma alternativa para a aplicagao
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em taxa variavel em areas de grande extensdo em que ha diferencas em talhdes ou
alteracao nas caracteristicas dos solos, bem como nas diferengas observadas entre

as espécies avaliadas, visando a obtengao de niveis satisfatorios de controle.
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2.4 Conclusoes

O diclosulam foi eficaz no manejo das espécies de vassourinha-de-botao nos
solos avaliados, com a Cgo estimadas para controle de B. spinosa variando de 12,3;
9,2 e 6,3 g i.a. ha' para os solos LVd1, LVd2 e LVAd, respectivamente. Para B.
verticillata, a Ceo foi de 11; 1,39 e 0,72 g i.a. ha' de diclosulam nos solos LVd1, LVd2
e LVAd.

As caracteristicas dos solos afetaram o desenvolvimento das espécies,
influenciando a dose necessaria para controle. Assim, a aplicacdo de diclosulam em

taxa varidvel pode ser utilizada para um manejo eficiente e sustentavel.
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CAPITULO 3

SORCAO-DESSORCAO DO DICLOSULAM EM SOLOS TROPICAIS: ANALISE
POR HPLC E BIOENSAIO COM GIRASSOL
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RESUMO

O processo de sorcao-dessorcao de herbicidas no solo determina a biodisponibilidade
e eficiéncia de controle das plantas daninhas. No entanto, a avaliacdo destes
processos pode ser realizada por técnicas distintas que podem nao condizer entre si.
Assim, o objetivo com este estudo foi analisar a sor¢do-dessorcédo do diclosulam por
HPLC e por bioensaio com girassol (Heliantus annuus L.) em solos com caracteristicas
distintas e avaliar se ha equivaléncia entre as respectivas técnicas analiticas. Para
ambos os experimentos foram avaliados dez solos agricultaveis com caracteristicas
distintas, sendo o primeiro realizado em laboratério por HPLC, pelo método batch
equilibrium, possibilitando o calculo do coeficiente de sor¢do pelos modelos Linear
(Ka) e Freundlich (Kr). O segundo experimento foi realizado em casa de vegetacao,
com dez doses de diclosulam (0,00; 0,27; 0,54; 1,09; 2,18; 4,37; 8,75; 13,12; 17,5 ¢
35 g i.a. ha''), além de um tratamento adicional com areia lavada (substrato inerte).
As avaliacoes ocorreram aos 14, 21 e 28 dias ap6s a aplicacao (DAA), possibilitando
a estimativa dos parametros da dose necessaria para controle de 50% da espécie
bioindicadora (Cso), dose necesséria para reducéo de 50% do acumulo de massa seca
(GRso0), bem como as respectivas razdes de sorcao (RS) da Cso e GRso entre 0s solos
e a areia lavada. Por fim, ocorreu a analise de componentes principais dos parametros
calculados dos dois experimentos para compreender quais caracteristicas foram
determinantes para a sor¢do do diclosulam. Para as analises cromatogréaficas, o
modelo de Freundlich apresentou melhor ajuste (R? > 0,97) para todos os solos
avaliados. Para a sor¢éo, os valores de Kr foram de 6,80 a 14,96 mg (=" L'/nkg='. A
porcentagem sorvida de diclosulam, levando em consideragao a maior concentragao
(2,0 mg L"), variou de 60,7% a 80,2% nos solos avaliados. A dessorgao do diclosulam
no presente estudo ficou abaixo do limite de quantificacédo, impossibilitando o célculo
de histerese, resultando em 0% de dessorcéo nos solos em todas as concentragdes
avaliadas. Em relacdo ao bioensaio com girassol, a Cso variou de 0,34 a 2,92 g i.a. ha
1:enquanto a GRso foi de 0,86 a 6,23 g i.a. ha™' de diclosulam entre os solos avaliados.
A partir da analise de componentes principais, a sor¢ao por HPLC e por bioensaio ndo
foram equivalentes, ressaltando que tanto as metodologias de avaliacdo quanto as
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caracteristicas dos solos avaliados devem ser consideradas em conjunto para

compreensao da sor¢ao do diclosulam em solos agricolas.

Palavras chave: acido fraco; retencéo; herbicida; metodologias analiticas; PCA.
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3.1 Introducao

O manejo de plantas daninhas com herbicidas é comum em sistemas de
producdo em escala mundial (CLAPP, 2021; MEROTTO JR et al., 2022). Com a
frequéncia no surgimento de biétipos de plantas daninhas resistentes ao glyphosate,
principalmente em areas de soja RR (Roundup Ready® - resistente ao glyphosate), a
necessidade de estratégias para evitar a dispersdo destes bidtipos foi impulsionada.
Dentre as praticas envolvidas no manejo de plantas daninhas resistentes, pode-se
citar: rotacao de culturas, integracdo de métodos de controle, mistura e/ou aplicacéo
sequencial de herbicida com diferentes mecanismos de acédo e a utilizacdo de
herbicidas em pré-emergéncia (PETERSON et al., 2018; NUNES et al., 2022).

Neste contexto, o] diclosulam [N-(2,6-diclorofenil)-5-etoxi-7-fluor-
(1,2,4)triazolo(1,5-c)pirimidina-2-sulfonamida] € um herbicida residual e seletivo, de
acao sistémica, com mecanismo de acado descrito a partir da inibicdo da enzima
acetolactato sintase (ALS), responsavel pela producdo dos aminoacidos essenciais:
valina, leucina e isoleucina (DAYAN e DUKE, 2020).

Nas plantas, o diclosulam é absorvido pelas raizes de plantulas por meio da
radicula e caulicolo, sendo translocado para os meristemas apicais. Muitas plantas
sao controladas antes mesmo de emergirem; algumas conseguem emergir, mas logo
manifestam sintomas de injuria, como necrose nos pontos de crescimento, por conta
do rapido acumulo de herbicida no caule e nas folhas (SINGH e SHANER, 1995;
SOUZA et al., 2020).

A eficacia dos herbicidas aplicados em pré-emergéncia estd diretamente
relacionada a sua biodisponibilidade na solucao do solo (LIMA et al., 2024). Por outro
lado, o processo de sorcao e dessorcao desses herbicidas no solo, desempenha um
papel crucial na regulacdo da sua biodisponibilidade no ambiente (GUL et al., 2020).
Dentre as metodologias mais utilizadas para este propdsito, destacam a cromatografia
e a utilizacado de bioensaio com espécies sensiveis ao herbicida a ser avaliado.

A avaliacdo da sorcao-dessorcao por HPLC é realizada em condicoes de
laboratério, e possibilita a elaboragdo de isotermas de sorcéo, a partir de diversos
modelos como o linear (Kd) € Freundlich (Ks). Além disso, é possivel a normalizagcéao
destes em parametros pelo teor de carbono organico dos solos (CO), gerando os
coeficientes Koc € Kioc (BONFLEUR et al., 2022).



61

Por outro lado, a utilizagao do bioensaio para estimar a sor¢ao de herbicidas
no solo, é uma técnica rapida e de baixo custo, sendo normalmente utilizada em
detrimento das técnicas analiticas, como a cromatrografia e radiometria, as quais
necessitam de condi¢des controladas e equipamentos especificos para sua realizagao
(INOUE et al., 2022). A técnica de bioensaio com espécies sensiveis aos herbicidas,
possibilita calcular a Cso (dose necessaria para 50% de injaria), a GRso (dose
necessaria para a reducao de 50% de matéria seca) e a razao de sorcao (RS), a partir
da avaliacao visual das injurias observadas nas espécies bioindicadoras em solos e
substrato inerte (areia), bem como a avaliagdo da massa seca das espécies avaliadas
(SILVA et al., 2022).

No entanto, os parametros obtidos por ambas as técnicas podem néo condizer
entre si, ocasionando interpretagdes erréneas, resultando em injurias em uma cultura
sensivel e reducado de controle de plantas daninhas (PINTAR et al, 2020). A
compreensao do processo de sorgcédo-dessorcao do diclosulam em diferentes solos,
deve ser abordado para utilizagdo sustentavel, possibilitando assim a estimativa de
retencdo deste herbicida em diferentes solos, auxiliando no manejo de plantas
daninhas em condi¢cdes de campo. Porém, ndo ha estudos que correlacionem as
metodologias analiticas com a técnica de bioensaio, o que implica numa lacuna no
entendimento e aplicabilidade destes parametros em condicoes praticas.

Assim, o objetivo com este estudo foi analisar a sorcdo-dessorcdo do
diclosulam por HPLC e por bioensaio com girassol (Heliantus annuus L.) em solos
com caracteristicas distintas, além de avaliar se ha equivaléncia entre as respectivas

técnicas analiticas.
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3.2 Material e métodos

3.2.1 Coleta e caracterizacao fisico-quimicas dos solos utilizados

Os solos utilizados foram coletados da camada 0-20 cm de profundidade em
diferentes localidades do Brasil e Bolivia, sem a utilizagdo de herbicidas por cinco
anos (Tabela 3.1). As anadlises de solo foram realizadas no laboratério de Analise de
Solo Vigosa, a partir do método Mehlich 1 para P, Na, K, Fe, Zn, Mn e Cu; extrator KCI
1 mol/L para Ca, Mg e Al; extrator acetato de célcio 0,5 mol L - pH 7,0 para H+Al;
extrator agua quente para B; extrator fosfato monocalcico em acido acético para S;
matéria organica (MO) = carbono organico (CO) x 1,724, pelo método de Walkley-
Black; e método da pipeta para granulometria (areia, silte e argila) (Tabela 3.1).

As amostras de solo foram secas ao ar por 10 dias e, em seguida, peneiradas
em malha de 2,0 mm e armazenadas a temperatura ambiente até o inicio dos
experimentos. A irrigagcdo dos vasos ocorreu diariamente, de modo a garantir a

capacidade de campo, durante o periodo de condugao do experimento.



Tabela 3.1 - Caracterizagdo quimica e fisica dos solos utilizados nos experimentos.

Solo Local (cidade, estado, pal's e pH P K* Ca™ Mg*> AP H+ Al CTC
coordenadas geograficas) HoO oo MG M Berrmes  aememmemeememmemeee CMOlo AMNCememmemmememmemmemen
La Herradura, Santa Cruz, Bolivia
BOLI 19°30'20.5"S 63°30'51.4"W 69 1407 78 60 20 0 0,5 8,7
Oratérios, Minas Gerais, Brasil
BR1 00°24'15"S 42°48'51 &"W 5,8 25,8 65 1,4 0,3 0 0,9 2,9
Curitibanos, Santa Catarina, Brasil
BR2 07° 16' 58" S, 50° 35' 4" O 6,2 9,3 203 6,7 2,9 0 3,9 141
Vicosa, MG, Brasil
BR3 20°47'33" S 42950'24.3" W 4,7 1,9 39 0,4 0,1 0,3 3,9 4,6
Vicosa, MG, Brasil
BR4 20° 46' 08" S 42°52'09.8"W 56 233 8 28 11 0 2,4 6,6
Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil
BR5 19° 11'39" S, 46° 14' 37" O 6,7 217,6 68 5,1 2,4 0 0,7 8,4
Vicosa, MG, Brasil
BR6 0°46' 2" S, 42° 52' 13" O 6,2 99,2 350 4,86 1,28 0 2,97 10,0
Sao Geraldo, MG, Brasil
BR7 20°53' 1" S, 42° 47' 16" O 6,2 138,4 23 5,6 1,5 0 1,3 8,6
Trés Marias, Minas Gerais, Brasil
BR8 18°12' 14" S, 45° 13' 57" O 4,3 0,5 9 0,2 0,08 0,2 3,0 3,3
Vicosa, MG, Brasil
BR9 4.8 15,7 18 0,3 0,08 0,7 3,5 3,9

20° 44' 48" S, 42° 50' 34" O
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Solo Classe textural*
_________________________________________ L —
BOL1 Franco-argilo-arenosa 1,7 0,9 60,8 11,4 27,8
BR1 Franco-arenosa 0,4 0,2 76,1 8,0 15,9
BR2 Muito Argilosa 4,6 2,6 3,4 17,3 79,3
BR3 Argilosa 1,6 0,9 31,1 7,3 61,6
BR4 Argilosa 2,4 1,3 41,6 10,6 47,8
BR5 Argilosa 4,6 2,6 21,4 22,8 55,8
BR6 Argilo-arenosa 4,4 2,5 50,0 11,0 39,0
BR7 Arenosa 0,3 0,1 85,0 11,0 4,0
BR8 Franco-argilo-arenosa 0,9 0,5 71,0 14,0 27,0
BR9 Argilosa 1,9 1,1 33,1 13,5 53,4

*Solos classificados pelo Sistema Brasileiro de Classificagéo de Solos (SANTOS et al., 2018).

pH = potencial hidrogenidnico; P= fésforo; K*= potéssio; Ca® = calcio; Mg?*= magnésio; Al**= Aluminio; H+Al= hidrogénio + aluminio;
CTC= Capacidade de Troca Catidnica a pH 7,0; MO = matéria organica; CO = carbono orgénico. Fonte: Laboratério de Anélise de
Solos Vigosa, Vigosa, MG, Brasil.
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3.2.2 Estudo da sorcao e dessorcao do diclosulam em solos tropicais por
HPLC

3.2.2.1 Validacao do método cromatografico para deteccdo e
quantificacao do diclosulam

As analises cromatograficas foram realizadas via sistema de Cromatografia
Liquida de Alta Eficiéncia marca Shimadzu (Kyoto, Japao), modelo LC-20AT e
detector UV-Vis, modelo SPD — M20A. As condigbes de operacao de HPLC foram:
coluna Cis, VP — ODS (Shimadzu (Kyoto, Japao); temperatura do forno 35 °C, fase
mével de acetonitrila:agua (47:53) com 0,01% v/v H3PO4 no modo isocratico; fluxo de
1,0 mL/min e quantificacdo a 200 nm, utilizando um detector de arranjo fotodiodo.

O método foi validado de acordo com o Guia de Validacdo do INMETRO
(INMETRO, 2020), observando os seguintes parametros: seletividade, linearidade,
limite de detecgéo (LD), limite de quantificacao (LQ), precisédo e exatiddo do método,
0s quais constituem os parametros de confiabilidade do método a ser utilizado e estao

descritos a seguir.

3.2.1.1 Seletividade

A seletividade do procedimento analitico foi a avaliada a partir da comparagao
dos cromatogramas obtidos pela agitacao dos solos com 10,0 mL de solucao aquosa
de CaCl2 0,01 mol L"' com o cromatograma da solugao padrao de diclosulam (99% de
pureza, Dr. Ehrenstorfer/LGC Group, Londres, Inglaterra) a 5,0 mg L' em CaCl2 0,01

mol L.

3.2.2.1.2 Linearidade

A curva de calibracao foi elaborada com oito concentragées (0,1, 0,5, 1,0, 2,0,
4,0, 6,0, 8,0,10,0 mg/L) do padrdao analitico de diclosulam. A partir da curva foi
avaliada a linearidade do método por meio do coeficiente de determinacao (R?),
devendo este valor estar acima de 0,90 (INMETRO, 2020).
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3.2.2.1.3 Limite de Deteccao e Limite de Quantificacao
Os limites de deteccao (LD) e de quantificacao (LQ) foram calculados com base
nos resultados obtidos na curva analitica, a partir da utilizagdo das respectivas

equacbes 7 e 8:

33.
Lp =225 (Eq. 7)
a
10.
1o =102 (Eq. 8)

Onde “s” representa o desvio padrdo de trés amostra isenta de herbicida e “a

“corresponde ao coeficiente angular da curva analitica.

3.2.2.1.4 Precisao

A precisao foi calculada a partir dos parametros de repetibilidade e preciséo
intermediaria. A repetibilidade foi calculada, por meio do desvio padréao relativo (DPR),
correspondendo a (0,1, 1,0 e 10,0 mg/L), respectivamente, devendo o valor de DPR;j
estar abaixo de 15, 11 e 7,3%, respectivamente entre as concentracdes avaliadas
(INMETRO, 2020).

A precisao intermediéaria foi calculada para trés medicoes realizadas em dias
diferentes e em trés niveis de concentragdo (baixa, intermediaria e alta),
correspondendo a (0,1, 1,0 e 10,0 mg/L), respectivamente, avaliando se houve
diferenga significativa (teste F) do valor do desvio padrdo entre os dias avaliados
(INMETRO, 2020).

3.2.2.1.5 Exatidao

A exatiddo foi avaliada com experimentos de recuperacdo, a partir da
fortificacdo dos solos com diferentes de concentragdes de padrao analitico diclosulam
(0,1;1,0 e 10,0 mg/L) em triplicata, sendo calculada pela equagao 9.

Cl1—-C2

Eq. 9
—5—x 100 (Eq. 9)

Recuperacao(%) =
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Em que C1 representa a concentragéo do diclosulam na amostra fortificada; C2
representa a concentragao do diclosulam na amostra nao fortificada; e C3 representa

a concentracao do diclosulam na solugao adicionada a amostra fortificada.

3.2.2.2 Tempo de equilibrio

A determinacao do tempo de equilibrio do diclosulam nos diferentes solos foi
realizada pelo método “batch equilibrium” (OECD, 2000), o qual compreende duas
etapas a serem realizadas em triplicata. A primeira etapa consistiu do preparo de uma
solugdo contendo 5 mg L' de diclosulam proveniente de uma solugdo estoque de
1.000 mg L' do padrao analitico de diclosulam (em solugdo de CaCl2 0,01 mol L).
Em seguida, 10,0 mL da referida solucdo e 2,0 g de cada amostra de solo foram
adicionadas, em triplicata, a tubos de polipropileno tipo Falcon, com capacidade de 50
mL.

Os tubos foram vedados e colocados sob agitagdo vertical por diferentes
tempos (0; 0,25; 0,5; 1, 2, 4, 8, 16 e 24 h) em temperatura ambiente (25 + 2 °C) a 80
rom. Apés agitacdo, as amostras foram centrifugadas a 4000 rpm por 7 min em
centrifuga de bancada (KASVI, modelo K14-4000, Parana, Brasil). Em seguida, o
sobrenadante obtido foi filtrado em filtros de seringa tipo Milipore com membrana
PTFE de 0,45 um, colocados em “vials” com capacidade de 1,5 mL, para analise por
HPLC. Assim, o tempo de equilibrio foi considerado quando a concentracdo da

solucdo analisada permaneceu constante na solugao.

3.2.2.3 Isotermas de sorcao-dessorcao

A obtencéao das isotermas de sorcao ocorreu a partir de solugdes dos herbicidas
preparadas em CaClz2 0,01 mol L' nas concentragoes 0,5; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 e 10,0
mg L. As solugdes (10 mL) foram homogeneizadas com em tubos Falcon com 2 g de
solo, em triplicata, e agitadas no tempo de equilibrio estimado para cada solo,
conforme resultados obtidos na etapa anterior.

Posteriormente, as amostras foram centrifugadas a 4000 rpm por sete minutos.
O sobrenadante obtido foi filtrado em membrana PTFE (diametro de 25 mm e poros
de 0,45 um), diretamente para “vials” de 1,5 mL, os quais foram analisados por
cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC). Dessa forma, foi possivel a
determinacao das concentragdes do herbicida sorvido no solo (Cs), sendo calculada
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a partir da diferenca entre a concentracao da solucao padrao inicialmente adicionada
aos solos e a quantidade encontrada na solugédo em equilibrio (Ce).

3.2.3 Estimativa da sorcao em curva dose-resposta por bioensaio com
girassol

O experimento foi realizado em casa de vegetacdo em delineamento
inteiramente casualizado em esquema fatorial 11x10 com quatro repeti¢cdes. O
primeiro fator compreendeu onze diferentes substratos, sendo dez solos distintas e
areia lavada (substrato inerte). A areia foi peneirada em malha de 4 mm e lavada em
agua corrente para retirar o excesso de impurezas. Posteriormente, foi adicionada
solucao de acido cloridrico (10%) por 36 horas para eliminacdo da MO.

Os dez solos utilizados foram coletados da camada 0-20 cm de profundidade,
com historico de cinco anos sem a utilizagao de herbicidas, sendo 9 no Brasil e 1 na
Bolivia. As caracteristicas fisico-quimicas dos solos utilizados neste estudo estdo
descritas na Tabela 3.1.

O segundo fator representou as doses do diclosulam, na formulagédo comercial
Spider® 840 WG (840 g i.a. kg™!, Corteva Agriscience™), correspondendo a 0,27, 0,54,
1,09, 2,18, 4,37, 8,75, 13,12, 17,5 e 35 g i.a. ha' e um tratamento controle sem a
aplicacao de herbicida para cada solo. A aplicacdo do herbicida foi realizada
imediatamente apos a semeadura de cinco sementes de girassol (Helianthus annus
L.), espécie indicadora de residuos biodisponiveis de diclosulam no solo (DAN et al.,
2012). A aplicacéo foi realizada utilizando pulverizador costal pressurizado a COg,
equipado com duas pontas de leque plano modelo Teedet® TT110.02, espagados em
0,5 m mantidos a pressao de 200 kPa e com volume de calda de 170 L ha', mantendo-

se a 0,5 m de altura dos vasos.

3.2.3.1 Avaliacoes visuais e de massa seca de parte aérea

As avaliacGes de injaria das plantas de girassol foram realizadas aos 14, 21 e
28 dias apds a aplicacao (DAA) do herbicida, a partir da observacao do nivel de injuria
das espécies utilizando como base a escala visual recomendada pela Sociedade
Brasileira da Ciéncia de Plantas Daninhas (SBCPD,1995), em que 0% representa
auséncia de injuria e 100% equivale a morte das plantas.
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Aos 28 DAA, foram coletadas a parte aérea das plantas remanescentes para
avaliacao da massa seca de parte aérea (MSPA). As plantas foram armazenadas em
estufa com circulacédo de ar forcado a 70°C (FANEM, modelo 320-SE, Sao Paulo,
Brasil), durante um periodo de 72 h até a obtencado da massa constante e pesadas
em balanca de precisdo analitica (0,001 g) (SHIMADZU ATY 224, Sao Paulo, Brasil)
para se estabelecer uma relagcdo da massa seca entre o tratamento controle sem

aplicacéo e o com residuo do herbicida.

3.2.4 Analise estatistica dos dados

Os parametros de validacao analitica de seletividade, linearidade, limite de
deteccéo e quantificacdo foram analisados de forma descritiva, a partir da exposi¢ao
dos dados obtidos. Os dados de sorgao e dessor¢céao foram ajustados ao modelo das
isotermas linear e de Freundlich apresentadas nas equacdes 10 e 11.

K; = Cs/Ce (Eg. 10)
Cs = Ky x Ce'/" (Eq. 11)

Em que a Cs é a quantidade de diclosulam sorvido no solo (mg kg'); Kré a
coeficiente de sorgdo de Freundlich (mg -V L' kg); C. € a concentragdo de
diclosulam na solugao em equilibrio (mg L") e 7/n é o grau de linearidade da isoterma.

Para normalizar o Kq e Kt, 0os dados de carbono orgénico (CO) dos solos foram

considerados no calculo do Koc € Kioc € utilizando as equagdes 12 e 13.
Koo = K4 x 100/CO (%) (Eq. 12)
Kroc = Kr x 100/C0O (%) (Eqg. 13)
Em que Kq é o coeficiente de sorcao-dessorgédo (mL g'); Cs é a quantidade de

herbicida sorvido (mg Kg'); Ce é a concentracao do herbicida em equilibrio na solugao
(mg L7).
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O coeficiente de histerese (H) foi calculado pela formula (equagao 14) utilizando
os parametros derivados das isotermas de Freundlich para sorcdo e dessorcao
(BARRIUSO et al., 1994).

H = 1/ndessorcéo / 1/nsorgéo (Eq 14)

Além disso, foi calculada também a porcentagem sorvida (S%) de cada solo, a

partir da equagao 15:

C
S% = <_e) * 100 (Eqg. 15)
Cs

Os calculos das quantidades do diclosulam dessorvido (D%) foram
determinados pela diferenga entre a concentracao sorvida do herbicida no solo antes
da dessorcao, obtida no estudo de sorcao, e a concentragao obtida ao final do estudo
de dessorcéao.

Todos os modelos e demais parametros relacionados a sorcdo e dessorgcéao
foram expressos como média e desvio padréo (n = 3). As isotermas do modelo linear
e de Freundlich foram plotadas no software estatistico R Core Team versao 4.1.0 (R
CORE TEAM, 2024).

Os dados de nivel de injuria e massa seca foram transformados para
porcentagem de reducdo de MSPA em relacdo ao controle (sem aplicagcdo do
herbicida). Em seguida, foram analisados pelo teste F da ANOVA. A variavel nivel de
injuria de controle foi ajustada a partir do modelo proposto por Streibig et al. (1988)

conforme a equacao 16.

i+ ()] (Fa-19)

Em que y € a porcentagem de controle; x a dose do herbicida e a, b e ¢ séo
parametros da curva, em que a é a diferenga entre o ponto maximo e minimo da curva,
b é a dose do herbicida que proporciona 50% de resposta da variavel e ¢ é a
declividade da curva.
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Por outro lado, para a varidvel massa seca foi utilizado modelo proposto por
Seefeldt et al. (1995), conforme a equacao 17.

[1+ (%)d] (Eq. 17)

Em que y é a porcentagem residual da massa seca; x é dose do herbicida e a,
b, ¢ e d sdo parametros da curva, de modo que a é o limite inferior da curva, b é a
diferenga entre o ponto maximo e minimo da curva, ¢ é a dose do herbicida que
proporciona 50% de resposta da variavel e d é a declividade da curva.

Pelo ajuste da equagéo de regressao, ocorreu estimativa da dose do herbicida
que proporcionara 50% de injuria nas plantas de girassol (Cso), bem como a dose
necessaria para a reducao de 50% da massa seca das plantas (GRso). Em razéo
disso, foi adaptado pela inversao do modelo log-logistico, deixando-o em fungéo de y
(CARVALHO et al., 2005).

A partir dos dados obtidos de Cso e GRso nos solos e areia lavada em &cido, foi
possivel calcular as respectivas razées de sorcao (RS) do solo para cada parametro
estimado em relacdo a resposta obtida em areia para a espécie indicadora, a partir
das equacdes 18 e 19 (SILVA et al., 2022):

Csosolo — Cgpareia Eqg. 18
RS (C50) = C - (Eq )
soareia
GRsysolo — GRgpareia (Eg. 19)
RS (GR5p) =
(GRs0) GRspareia

Assim, tratamentos significativamente diferentes, foram analisados com o
auxilio de regressdes nao lineares do tipo log-logistico usando o software SigmaPlot,
(versédo 15.0 para Windows, Systat Software Inc., Point Richmond, Califérnia, EUA).

Por fim, a partir de técnicas de analise multivariada, especificamente a andlise

de componentes principais (PCA), foram estabelecidas as correlagdes entre as
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caracteristicas fisico-quimicas dos solos (Tabela 3.1) e os parametros obtidos por
HPLC e bioensaio respectivamente, com o auxilio do software Origin Pro® versao 16

(OriginLab Corporation, Northampton, MA, EUA).
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3.3 Resultados e Discussao

3.3.1 Validacao do método analitico para deteccao e quantificacao de
diclosulam em solos distintos

O método desenvolvido atendeu aos pressupostos de validagdo analitica
propostos pelo INMETRO (2020). O tempo de retengao nas condi¢des previamente
estabelecidas foi de 8,2 minutos. O método se mostrou seletivo em todos os solos
avaliados, com boa resolucdo dos cromatogramas e auséncia de interferentes que
prejudicassem a identificagdo do pico cromatografico do diclosulam (Figuras 3.1 e S1

— anexos).
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Figura 3.1 - Cromatograma de seletividade do solo BOL1 em solugéao de CaClz (sem
herbicida) e solucao de padrdo analitico de diclosulam. Os demais cromatogramas
estdo apresentados nos anexos ao final do documento (Figura S1 — anexos).

O método utilizado apresentou boa linearidade entre as concentracoes
avaliadas (0,1 a 10 mg/L de padrdao analitico de diclosulam), com coeficiente de
determinacao de R2? = 0,99 (Figura 3.1). Os limites de deteccado utilizados na
determinacao dos resultados variaram de 0,001 a 0,012 mg/L, enquanto os limites de
quantificagéo variaram de 0,005 a 0,037 mg/L de herbicida (Tabela 3.2).
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Figura 3.2 - Curva analitica de concentragbes de diclosulam (0,1, 0,5, 1,0, 2,0, 4,0,
6,0, 8,0 e 10 mg/L) em CaClz 0,01 mol L, obtida via cromatografia liquida de alta

eficiéncia (HPLC).

Tabela 3.2 - Limite de deteccao (LD) e limite de quantificagdo (LQ) do diclosulam em

solos agricultaveis.

Solo LD La
mg/L

BOL1 0,007 0,022
BR1 0,008 0,025
BR2 0,003 0,009
BR3 0,001 0,004
BR4 0,012 0,037
BR5 0,003 0,009
BR6 0,008 0,024
BR7 0,007 0,022
BRS8 0,009 0,027
BR9 0,002 0,005

Caracterizacao e descrigao dos solos conforme disposto na Tabela 3.1. (BOL1: La Herradura,
Bolivia; BR1: Oratérios, MG; BR2: Curitibanos, SC; BR3: Vicosa, MG; BR4: Vicosa, MG; BRS5:
Rio Paranaiba, MG; BR6: Vigosa, MG; BR7: Sao Geraldo, MG; BR8: Trés Marias, MG e BR9:

Vigosa, MG).

Em relacéo a precisdo do método avaliado, os valores aceitaveis para o desvio

padrao relativo (DPR) entre as concentracées de amostra sdo 15%, 11% e 7,3%,

respectivamente, para concentragées crescentes (INMETRO, 2020). No presente
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estudo, observou-se que os valores de DPR para as concentracées analisadas
ficaram dentro dos limites aceitaveis, sendo: 6,41% para 0,1 mg L', 2,54% para 1 mg
L' e 3,05% para 10 mg L', indicando alta precisdo das analises.

Para a exatidao os resultados foram de 89% para 0,1 mg L', 106% para 1 mg
L' e 98% para 10 mg L, refletindo uma recuperacéo satisfatéria e confirmando a

robustez dos métodos analiticos empregados para as concentracdes testadas.

3.3.2 Tempo de equilibrio

As curvas de tempo de equilibrio estao representadas na figura 3.3. A sorcéo
do diclosulam ocorreu rapidamente nos intervalos iniciais de agitagao (0,25; 0,5; 1, 2
horas), seguida por uma fase mais lenta, com um aumento gradual até a obtengéo de
um ponto de equilibrio. Outros autores também relataram comportamento semelhante,
com a ocorréncia de sorcao instantanea, seguida por um aumento lento subsequente
até a estabilizagcao (PASZKO, 2011; PIWOWARCZYK e HOLDEN, 2013).

3,5

SO - NP - S, -
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BR1
BR2
BR3
BR4
BRS5
BR6
BR7
BRS8
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Figura 3.3 - Estimativas de tempo de equilibrio de solugao de diclosulam (5 mg kg)
em diferentes solos agricultaveis (BOL1, BR1, BR2, BR3, BR4, BR5, BR6, BR7, BR8
e BR9) em fungéo de diferentes tempos de agitacao (0; 0,25; 0,5; 1, 2, 4, 8, 16 e 24
h). A linha vermelha representa o tempo de equilibrio (4 h) adotado para os
procedimentos analiticos do presente estudo.

Esse comportamento se deve a alta disponibilidade dos locais de ligagao
presentes nos solos no inicio do experimento. Uma vez que os sitios de ligacao
superficiais vao sendo ocupados, a sor¢ao se torna mais dificil, devido as forcas de
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repulsdo entre as moléculas do diclosulam que ja estdo sorvidas com aquelas em
solucado (LIU et al., 2010; MARINHO et al., 2018).

Em estudo realizado por Munhoz-Garcia et (2023), os autores avaliaram a
sorgao-dessorgcao do diclosulam em diferentes palhadas para coberturas de solo,
sendo nabo forrageiro (Raphanus sativus), trigo-sarraceno (Fagopyrum esculentum)
e aveia-preta (Avena strigosa). Os resultados obtidos indicaram que o diclosulam
apresentou rapida interagdo com as diferentes matrizes avaliadas, em que ~30-50%
dos herbicidas foram sorvidos nas primeiras 4 h. Dessa forma, o tempo de equilibrio
adotado para os solos avaliados neste estudo foi de 4 h de agitacéo.

3.3.3 Sorcao e dessorcao de diclosulam em solos tropicais por HPLC

A forma da isoterma de sorcdo fornece informacdes sobre 0os mecanismos
envolvidos neste processo. Neste estudo, as isotermas apresentaram comportamento
do tipo C para o modelo de Freundlich (Figura 3.4) e linear (Figura 3.5).

As isotermas do tipo C possuem particdo constante do soluto entre a solucéo e
0 adsorvente, apresentando curva de aspecto linear. Em estudo conduzido por
Mendes et al. (2019), ao avaliar o efeito do biochar natural na sorgdo-dessorcéo e
mobilidade de diclosulam no solo, os autores também relataram isoterma do tipo C,
corroborando com os resultados obtidos neste estudo.

Os parametros das isotermas de sorcao dos modelos de Freundlich (Kgd, Kt, Koc,
Kfoc € 1/n) e linear (Kq e Koc) do diclosulam nos diferentes solos avaliados (BOL1, BR1
BR2, BR3, BR4, BR5, BR6, BR7, BR8 e BR9) foram ajustados pelos modelos Linear

e de Freundlich, os quais estao descritos na tabela 3.3.
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Figura 3.4 - Isotermas de sor¢cdo do modelo de Freundlich do diclosulam aplicado em
dez solos agricultaveis (BOL1, BR1, BR2, BR3, BR4, BR5, BR6, BR7, BR8 e BR9).
As barras verticais e horizontais de cada simbolo representam o desvio padrao das
médias (x DP) (n = 3) de Ce (concentragdo em equilibrio) e Cs (concentragdo no solo),
respectivamente.
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Figura 3.5 - Isotermas de sor¢cao do modelo linear do diclosulam aplicado em dez solos
agricultaveis (BOL1, BR1, BR2, BR3, BR4, BR5, BR6, BR7, BR8 e BR9).As barras
verticais e horizontais de cada simbolo representam o desvio padrao das médias (+
DP) (n = 3) de Ce (concentragdo em equilibrio) e Cs (concentracdo no solo),
respectivamente.



Tabela 3.3 - Parametros das isotermas de sor¢do dos modelos de Freundlich e Linear para o diclosulam aplicado em dez solos
agricultaveis de texturas contrastantes.

Freundlich Linear Total Sorvido*
Kt Kfoc Kd Koc (%)

Solo (mg-1m L1n kg~1) 1/n Rz  p-valor (L kg™) Rz  p-valor

BOL1 10,8 £0,8 1097,2 1,00 0,96 0,001 10,1+x1,0 1027,3 0,96 0,002 67,7 0,5
BR1 13,3+0,6 5766,7 1,58 0,98 0,002 9,0+0,04 39134 0,99 <0,0001 76,9 £ 0,1
BR2 9,7+0,6 365,4 1,09 0,98 0,003 8,6 £0,4 323,0 0,99 0,003 65,5+ 0,6
BR3 14,9+0,8 1611,9 1,69 0,97 0,003 10,1+0,1 1089,3 0,99 10,0002 80,2 £ 0,1
BR4 14,4 £ 0,7 1038,7 1,68 0,97 0,002 9,6+0,08 691,0 0,99 <0,0001 79,5+0,2
BR5 13,8 £0,6 519,8 1,61 0,98 0,002 9,3+x0,03 350,7 0,99 <0,0001 77,9 £ 0,06
BR6 13,8 £0,7 540,7 1,31 0,98 0,002 10,8+x04 426,6 0,99 0,001 74,4 0,6
BR7 6,8 +0,7 3907,7 1,29 0,97 0,012 48+04 2758,4 0,98 0,009 60,7 1,1
BR8 8,6 +0,6 1655,0 1,26 0,98 0,005 6,503 1252,7 0,99 0,002 63,7 £ 0,1

BR9 14,1 +£0,7 1285,7 1,60 097 0,008 9,6+0,1 879,2 0,99 0,0002 78,4 £ 0,06

Média do valor de cada parametro + desvio padrdo da média (n = 3). * % sorvida da concentragdo intermediaria (2,0 mg/L).
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Os coeficientes de determinacéao (R?) das isotermas de sorcdo dos modelos de
Freundlich e Linear foram préximos de 1, variando de 0,96 a 0,99, representando que
ambos modelos sdo adequados para descrever os resultados obtidos (Tabela 3.3).
Os valores de 1/n variaram de 1,0 (BR1) a 1,69 (BR3) (Tabela 3.3), indicando que a
sorcdo de diclosulam nesses solos € menos eficiente em altas concentragdes,
possivelmente devido a saturacao dos sitios de sorcédo ou a diminuicao da afinidade
por sitios de sor¢éo restantes. Isso pode ser influenciado por fatores como o pH, a
matéria organica e a textura dos solos, que limitam a capacidade de sor¢ao (LIU et
al., 2010).

Os valores de Kq e Kt foram variaveis entre os diferentes solos, indicando que
as caracteristicas do solo tém influéncia no processo de sorcdo (Tabela 3.3). Os
maiores valores de Ki foram 14,96; 14,46 e 14,17 mg '-'/" LV kg~' para os solos BR3,
BR4 e BR9, respectivamente. Por outro lado, os menores Ks foram relatados nos solos
BR7, BR8 e BR2, com valores de 6,80; 8,64 e 9,75 mg (-'" L kg~' (Tabela 3.3).

Os valores de Kt variaram de 6,80 a 14,96 mg (=" Ln kg~' para os solos BR7
(textura arenosa) e BR3 (textura argilosa), respectivamente, correspondendo a uma
diferenca de 54,5% entre os solos avaliados. Para o modelo linear, os valores de Kq
variaram de 4,80 (BR7) a 10,89 L Kg' (BR6), representando uma variagdo de 56%
entre os solos avaliados (Tabela 3.3).

Os solos BR2, BR6 e BR7 apresentam pH de 6,2 (Tabela 3.1), considerando
apenas este parametro, o esperado seria a predominancia de diclosulam na forma
ionizada, resultando em menor sorcao. No entanto, os valores de Kr calculados foram
de 9,72; 13,80 e 6,80 mg (=" |V kg~ (Tabela 3.3) para os solos BR2, BR6 e BR7,
respectivamente, o que ressalta que mesmo se tratando de um herbicida acido fraco,
a contribuicdo do pH do solo nao foi determinante para a sorgdo do diclosulam nos
solos avaliados.

Ao levar em consideragao demais caracteristicas fisico-quimicas, a MO e argila
também estéo relacionadas com as diferencas observadas. A argila € o atributo com
maior atividade e capacidade de sorver pesticidas organicos, por conta de interacdes
com cargas negativas ou com os oxidos metélicos deste componente (CARNEIRO et
al., 2020). O solo BR3 foi caracterizado com 1,6% de MO e 61,6% de argila,
comparado com 0,3% de MO e 4,0% de argila do solo BR7 (Tabela 3.1). Em solos
argilosos, a MO é responsavel por 30 a 40% da capacidade de troca catidénica (CTC)
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e por 50 a 60% da CTC em solos arenosos (TAKESHITA et al., 2019), justificando os
valores de Kr observados.

O Koc do diclosulam variou de 323,06 a 3913,48 L Kg'', com valores de Kfoc
entre 365,41 a 5766,78 mg (-1 LVn kg1, para os solos BR2 e BR1, respectivamente
(Tabela 3.3). O Koc tem sido amplamente utilizado para prever a capacidade de sor¢éao
de varios herbicidas no solo em fungédo do CO do solo (MENDES et al., 2016; LIMA et
al., 2024).

Em solos com baixo teor de MO (<5%), conforme os solos deste estudo (Tabela
3.1), a sorgdo de herbicidas ionizaveis, como o diclosulam, depende frequentemente
de compostos da fracdo inorganica, que é predominantemente a fracdo argila
(COPAJA e GATICA-JERIA, 2021). Neste sentido, o solo BR1 apresenta argila 2:1, o
que implica em alta areas de superficie e capacidades de troca catidnica, bem como
alta reatividades quimicas de superficie da argila com o diclosulam, influenciando na
sorcao deste herbicida (LI et al., 2003).

A porcentagem de sorcdo (S%) de diclosulam nos diferentes solos e
concentragdes avaliadas estao apresentadas na Tabela 3.3. A menor concentracédo
de diclosulam avaliada (0,5 mg L) ndo foi quantificada na maioria dos solos
avaliados, levando em consideragéo a concentragao intermediaria (2,0 mg L), variou
de 60,7% no solo BR7 a 80,2% para o solo BR3 (Tabela 3.3). A menor porcentagem
sorvida no solo BR7 pode estar relacionada ao menor pH, teor de MO e areia desse
solo (Tabela 3.1).

A quantificacdo da porcentagem dessorvida apresentou resultados abaixo do
limite de quantificacdo (<LQ) (Tabela 3.2) nas concentracdes avaliadas em todos os
solos do presente estudo, logo, nao foi possivel realizar a ajuste de isotermas de
dessorgao e calculo de histerese (H). A ndo quantificacdo de diclosulam dessorvido
nao implica na auséncia de herbicida no solo; nesse caso, o LQ pode ter sido menor
que o minimo quantificavel pelo método proposto neste estudo (Tabela 3.2).

A auséncia da quantificacdo da dessorcdo sugere que o diclosulam é
fortemente sorvido no solo, 0 que pode reduzir seu transporte no ambiente,
minimizando o impacto ambiental do herbicida, mas pode diminuir o controle de
plantas daninhas.
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3.3.4 Estimativa de sorcao do diclosulam em solos distintos por bioensaio
com girassol

A germinacgao das plantas de girassol ocorreu 11 dias apés a semeadura. O
nivel de injuria observado foi crescente em fungéo das doses de diclosulam aplicadas
em todas as avaliagbes (14, 21 e 28 DAA), sendo caracterizado pela reducao no
crescimento e desenvolvimento. Além disso, foi possivel observar na areia, solos BR2,
BRS3, BR5, a presenca de plantas com folhas e caules encarquilhados e distorcidos.

O modo de acéo do diclosulam ocasiona amarelecimento, clorose e posterior
necrose nos tecidos afetados (RODRIGUES e ALMEIDA, 2018). A partir das avalicoes
realizadas, foi observado um comportamento diferencial do herbicida em cada

substrato, com o nivel de injuria variando com a dose e o tipo de solo (Figura 3.6).
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Figura 3.6 - Nivel de injuria (%) de girassol (Helianthus annuus) aos 14, 21 e 28 dias
apoés a aplicagéo (DAA) e reducao da massa seca (%) em relagdo ao controle (sem
aplicacao) em funcao de doses de diclosulam (0,27, 0,54, 1,08, 2,19, 4,37, 8,75, 13,12,
17 e 35 g i.a. ha'), cultivados em diferentes substratos. As barras verticais de cada
simbolo correspondem ao desvio padrao da média (£ DP) (n = 4). Os parametros das
equacodes estao descritos nas Tabelas 3.4 e 3.5.

Tabela 3.4 - Parametros das equacdes de nivel de injuria (b, c e d), estimativa de dose
necessaria (g i.a. ha') para reducdo de 50% de controle (e) e coeficiente de
determinacao (R?) de plantas de girassol (Helianthus annuus) aos 14, 21 e 28 dias
apoés a aplicacao (DAA) de doses de diclosulam em diferentes substratos (areia lavada
e 10 solos).

Parametros da equacao

Substrato 14 DAA
b c d e (Cso) R2 p-valor
Areialavada 0,68 1,56 117,84 1,76 0,98 <0,0001
BOLA1 0,74 -2,84 110,37 7,93 0,98 <0,0001
BR1 0,75 0,50 108,95 1,77 0,99 <0,0001
BR2 1,07 0,23 86,78 3,14 0,99 <0,0001
BR3 0,62 -0,18 133,13 5,67 0,99 <0,0001
BR4 1,14 1,90 98,15 3,42 0,99 <0,0001
BR5 1,06 -0,53 85,13 2,69 0,99 <0,0001
BR6 0,70 -2,03 143,77 15,30 0,99 <0,0001
BR7 2,05 -2,70 94,61 0,63 0,98 <0,0001
BR8 0,68 0,84 119,28 3,51 0,99 <0,0001
BR9 1,06 -0,53 85,13 2,69 0,99 <0,0001

21 DAA
b o d e (Cso) R2 p-valor
Areialavada 0,76 0,94 110,17 0,92 0,99 <0,0001
BOLA1 1,05 -2,34 100,59 2,50 0,98 <0,0001
BR1 0,70 0,86 112,83 1,04 0,99 <0,0001
BR2 1,11 0,14 98,14 2,72 0,99 <0,0001
BR3 0,64 -0,41 118,02 1,78 0,98 <0,0001
BR4 0,75 0,78 114,28 1,72 0,99 <0,0001
BR5 0,90 -1,21 98,88 1,95 0,98 <0,0001
BR6 1,22 2,17 111,29 4,41 0,98 <0,0001

BR7 1,61 -0,30 99,83 0,32 0,99 <0,0001
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BR8 0,85 0,82 101,42 0,75 0,99 <0,0001
BR9 0,90 -1,21 98,88 1,95 0,98 <0,0001
28 DAA

b c d e (Cso) R2 p-valor

Areia lavada 0,61 0,12 106,79 0,16 0,98 <0,0001
BOLA1 0,89 -1,84 110,19 2,21 0,98 <0,0001
BR1 0,55 0,37 112,60 0,34 0,97 <0,0001
BR2 0,91 0,06 112,95 2,40 0,98 <0,0001
BR3 0,82 0,17 106,38 0,63 0,99 <0,0001
BR4 1,14 -0,67 100,90 0,50 0,99 <0,0001
BR5 -0,87 -0,92 109,48 1,68 0,98 <0,0001
BR6 1,19 1,54 110,63 2,92 0,98 <0,0001
BR7 3,59 0,00 100,08 0,26 0,99 <0,0001
BR8 0,81 0,27 105,23 0,41 0,99 <0,0001
BR9 0,87 -0,92 109,48 1,68 0,98 <0,0001

Tabela 3.5 - Parametros das equacgdes para dose necessaria para reducao de 50%
de massa seca (e) (g i.a. ha') e coeficiente de determinacédo (R2) de plantas de
girassol (Helianthus annuus) aos 14, 21 e 28 dias ap6s a aplicacdao (DAA) de doses

de diclosulam em diferentes substratos (areia lavada e 10 solos).

Parametros da equacao

Substrato b c d  e(GRe)  R2 pvalor
Arcialavada 413 283 101,26 042 098  <0,0001
BOLA 2856 2856 9765 623 097  <0.0001
BR 160 234 10046  1.07 099  <0.0001
BR2 062 2427 10051  3.36 098  <0.0001
BR3 400 773 9849 142 099  <0.0001
BR4 .98 346 8759 255 097  <0.0001
BR5 401 10,61 10250 347 099  <0.0001
BR6 313 145 9895 468 099  <0.0001
BR7 425 340 9900 082 097  <0.0001
BRS 056 30,18  99.09 259 097  <0.0001
BRY 403 871 10239 333 099  <0.0001

O maior nivel de injuria da espécie bioindicadora observado mesmo em doses

mais baixas de diclosulam em areia lavada, ocorre em func¢ao da alta sensibilidade do

girassol ao herbicida (DAN et al., 2012), bem como pela natureza inerte deste

substrato, uma vez que todo o herbicida aplicado € considerado biodisponivel na

solucdo do solo para a absorcao via raiz, principalmente devido a auséncia de

componentes organicos, como argila e MO (GONCALVES et al., 2021). A Figura 3.7

representa as unidades experimentais deste estudo bem como o nivel de injaria

observado nas plantas de girassol em fungao das doses de diclosulam avaliadas.
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Figura 3.7 - Curva dose-resposta de plantas de girassol (Helianthus annus) em funcdo de doses de diclosulam
(C: controle sem herbicida, 0,27, 0,54, 1,09, 2,18, 4,37, 8,75, 13,12, 17,5 e 35,00 g de i.a. ha'') em areia lavada e dez solos
agricultaveis (BOL1, BR1, BR2, BR3, BR4, BR5, BR6, BR7, BR8 e BR9) aos 28 dias apds a aplicacdo (DAA).
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A contribuicdo dos componentes inorganicos do solo, como a fragédo argilosa,
também é significativa, principalmente em solos com baixo teor de MO (LIMA et al.,
2010). Nao somente a quantidade, mas o tipo de argila € relacionado com a sorgao
de herbicidas no solo (EASON et al., 2022). Por exemplo, o solo BOL1 apresenta
27,8% de argila (Tabela 3.1), o que se presumia menor Cso; no entanto, a argila deste
solo € considerada 2:1, possuindo maior superficie especifica e maior CTC em relacao
as argilas 1:1, resultando na predominancia da forma ionizada do diclosulam e,
consequentemente, em maior sor¢ao do herbicida, o que justifica a Cso de 2,21 g i.a.
ha™' de diclosulam (Figura 3.6C), sendo uma das maiores estimadas neste estudo.

O solo BOL1 teve o maior pH em relacao aos demais (6,9) (Tabela 3.1), neste
caso, espera-se que a sor¢ao do diclosulam diminua com o0 aumento do pH, pois esse
herbicida permanece predominantemente em sua forma anidnica no solo, causando
repulsdo dos anions nas superficies organicas e pelas argilas carregadas
negativamente do solo (LAVORENTI et al., 2003; OLOLADE et al., 2015).

Os solos avaliados neste estudo possuem valores comuns de pH em &reas
agricultaveis, variando de 4,2 a 6,9 (Tabela 3.1). Esta diferenca nos valores de pH
entre os solos € importante para o entendimento da retencéo do diclosulam no solo,
uma vez que este herbicida apresenta comportamento de acido fraco (pKa = 4,09)
(PPDB, 2024).

Os menores valores de pH dos solos foram de 4,2 (BR8) e 4,7 (BR3), os quais
resultaram em Cso de 0,41 e 0,34 g i.a. ha' de diclosulam e RS de 1,56 e 2,94,
respectivamente (Figuras 3.6S e 3.6l). No entanto, como a maioria dos solos deste
estudo apresenta pH>pKa do herbicida, a sor¢do do diclosulam é reduzida devido ao
predominio da forma aniénica do diclosulam na solu¢do do solo. Neste caso, o pH do
solo pode nao ser o unico fator determinante para a sor¢éo do diclosulam nos solos
avaliados. Em estudo realizado por Wang et al. (1999), foi relatado uma correlagao
positiva entre o decréscimo no pH e a maior matéria do solo com a sorcao de
imazapyr, também acido fraco e inibidor da ALS. Assim, os autores afirmaram que,
nao somente o pH, mas também a MO do solo foi relacionada com a maior sor¢éo de
imazapyr.

A importancia da MO tem sido amplamente enfatizada em relagao a outros
componentes do solo na retencéo ou dissipagcédo de herbicidas no solo (TAKESHITA
etal., 2019). O saflufenacil, também um acido fraco, teve sua sorgao influenciada pelo



88

teor de MO, em que demonstraram que essa propriedade aumentou a Cso de
saflufenacil, em solos tropicais de 1,79 g i.a. ha™ em solo com 0,65% de MO para
35,63 g i.a. ha™' em solo com 8,87% de MO (BARCELLOS JUNIOR et al., 2021). Fato
que corrobora com os resultados observados no presente estudo, uma vez que, com
excecao do solo BOL1, que possui 1,7% de MO, os solos BR2, BR5 e BR6
apresentam 4,6% (BR2 e BR5) e 4,4% de MO, o que também justifica as maiores
doses estimadas em relagdo ao demais solos avaliados (Tabela 3.4).

Os solos com alto teor de MO tendem a diminuir a biodisponibilidade dos
herbicidas na solugdao do solo por conta do aumento da sor¢cdo. Nesse estudo, as
maiores Cso estimadas aos 28 DAA foram de 2,92 (BR6 — Figura 3.60), 2,40 (BR2 —
Figura 3.6G), 2,21 (BOL1 - Figura 3.6C), 2,08 g i.a. ha™' (BR5 — Figura 3.6M). O teor
de MO sugere que, solos com teores mais elevados de MO podem ocasionar maior
sorcao de herbicida, com variacdo conforme as caracteristicas fisico-quimicas do
herbicida.

As menores Cso foram estimadas nos solos BR7, BR8 e BR3, correspondendo
a 0,26, 0,41 e 0,63 gi.a. ha™' de diclosulam (Tabela 3.4). Em relagdo a GRso, 0s solos
BR7, BR1 e BR3 apresentaram 0,82 (Figura 3.6R), 1,07 (Figura 3.6F) e 1,42 gi. a. ha
! (Figura 3.6J) de diclosulam (Tabela 3.5). As menores estimativas obtidas podem ser
relacionadas com a textura do solo, principalmente ao teor de argila dos solos (Tabela
3.1).

Em relacdo aos valores de GRso de plantas de girassol em areia lavada, foi de
0,42 gi.a. ha' aos 28 DAA (Figura 3.6B). O solo BOL1 apresentou a maior GRso entre
os solos avaliados sendo 6,23 g i.a. ha' de diclosulam aos 28 DAA (Figura 3.6D),
correspondendo a aproximadamente 15 vezes ao valor estimado em areia lavada
(0,42 g i.a. ha') (Figura 3.6B) (Tabela 3.6). Com excecéo ao solo BOL1, as maiores
GRso foram estimadas nos solos de textura argilosa e muito argilosa, correspondendo
a 4,68 no solo BR6 (Figura 3.6P), 3,33, BR9 (Figura 3.6V), 3,36 BR2 (Figura 3.6H) e
3,47 g i.a. ha' (Figura 3.6G) e BR5 (Figura 3.6N) (Tabela 3.6).
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Tabela 3.6 - Dose de diclosulam (g i. a. ha™) responséavel por 50% de injuria em plantas
de girassol (Cso), 50% de redugcdo de massa seca e suas respectivas razao de sor¢cao
(RS) em diferentes substratos (areia lavada e dez solos) aos 28 dias ap6s a aplicagao.

Substrato Cso(gi.a. ha') GRso(gi.a. ha') RS (Cso) RS (GRso)

Areia lavada 0,16 0,42 - -
BOL1 2,21 6,23 12,81 13,83
BR1 0,34 1,07 1,13 1,55
BR2 2,40 3,36 14,00 7,00
BR3 0,63 1,42 2,94 2,38
BR4 0,50 2,55 2,13 5,07
BR5 2,08 3,47 12,00 7,26
BR6 2,92 4,68 17,25 10,14
BR7 0,26 0,82 0,63 0,95
BR8 0,41 2,52 1,56 5,17
BR9 1,68 3,33 9,50 6,93

Caracterizacao e descricao dos solos conforme disposto na Tabela 3.1. (BOL1: La Herradura,
Bolivia; BR1: Oratérios, MG; BR2: Curitibanos, SC; BR3: Vicosa, MG; BR4: Vicosa, MG; BR5:
Rio Paranaiba, MG; BR6: Vigosa, MG; BR7: Sao Geraldo, MG; BR8: Trés Marias, MG e BR9:
Vigosa, MG).

O BR2 teve o maior teor de argila entre os solos avaliados neste estudo (79,3%)
e ainda assim apresentou menor Cso com teor de MO similar (BR6). Dessa forma, ndo
apenas a argila é relacionada com a retencao de diclosulam nos solos. Por exemplo,
o diclosulam pode ser sorvido por forcas eletrostaticas exercidas pelas particulas do
solo, que envolvem mecanismos especificos de ligacao covalente, como a troca de
ligantes e por pontes de ligagdo com cations monovalentes, como K*, ou bivalentes
como Ca?* e Mg?* (PASZKO, 2014).

As maiores Cso estimadas foram para os solos BR6 (Figura 3.60) e BR2 (Figura
3.6G) os quais apresentaram os maiores valores de K* dentre os solos avaliados
sendo 350 e 203 mg dm3, respectivamente (Tabela 3.1). Em estudo realizado por
Barcellos Junior et al. (2021), os autores relataram que o teor de cations trocaveis,
como o K+, resultou em maior razdo de sorcao de saflufenacil, também um herbicida
acido fraco, em solos contrastantes com adi¢cao de matéria orgéanica, o que ressalta a
importancia de se considerar os valores de K*, Ca?* e Mg?* como parametros
determinantes para a sorcédo de herbicidas nos solos.

O solo BR7 apresentou os menores valores de RS deste estudo (Tabela 3.6).
Levando em consideracdo as caracteristicas fisico-quimicas deste solo, o alto teor de
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areia juntamente com baixo teor de MO e argila (Tabela 3.1), podem explicar a menor
razdo de sorcao estimada. A razdo de sorcao da C50 (RS) variou de 0,63 a 17,25
entre os solos BR7 e BR6, respectivamente, indicando uma diferenca de 96% entre
os solos avaliados (Tabela 3.6). Ja a razao de sor¢cao da GRso (RSGRs0) do diclosulam
variou de 0,95 (BR7) a 13,83 (BOL1), representando uma diferenca de 93% entre os
solos avaliados (Tabela 3.6).

Nao ha na literatura estudos de razao de sor¢cdo com o diclosulam, no entanto,
ao avaliar a razao de sorgao do imazapyr, também inibidor da ALS e com carater 4cido
fraco, Firmino et al. (2008) corroboram que a RS foi maior em solos em fungéo da
textura do solo, sendo de 9,77; 2,73 e 1,68, para solos de textura muito argilosa,
franco-argilo-arenoso e areia, respectivamente, corroborando com os resultados
observados neste estudo.

Dessa forma, os resultados obtidos neste estudo sugerem que as
caracteristicas fisico-quimicas dos solos e sua interagdo com o diclosulam, devem ser
consideradas em conjunto, uma vez que, para estimativa da sor¢ao por bioensaio com
girassol, os fatores como, pH, matéria organica, teor e argila e céations trocaveis,
influenciaram os diversos solos avaliados neste estudo, ndo sendo possivel a
determinacdo de um componente isolado que justifique o comportamento do

diclosulam observado.



91

3.3.5 Analises multivariadas dos parametros de sorcao por HPLC e
bioensaio de diclosulam em dez solos

Os solos BOL 1 e BR7 foram agrupados de forma mais isolada no dendograma,
representando a maiores diferencas observadas (Figura 3.8). Os valores de Kr para
estes solos foram de 10,82 e 6,80 mg (=" LV kg~' para os solos BOL1 e BR7 (tabela
3.3). A Csodestes solos foi de 2,21 e 0,26 g i.a. ha™' de diclosulam, representando uma
diferenca de 88% entre doses, o0 que justifica o0 agrupamento (Figura 3.8).
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Figura 3.8 - Dendograma de agrupamento dos coeficientes de sor¢do por HPLC (K,
K, Kioc € Koc) € estimativa via bioensaio (Cso, GRso, RS) do diclosulam em dez solos
agricultaveis (BOL1, BR1, BR2, BR3, BR4, BR5, BR6, BR7, BR8 e BR9).

Por outro lado, os solos BR1 e BR7 foram agrupados pelo teor de areia, bem
como os parametros de Koc € Kroc (Figura 3.8). O agrupamento destes solos pode ser
explicado em funcéo do alto teor de areia, sendo de 76,1% (BR1) e 85% (BR7), além
do baixo teor de MO, 0,4% e 0,3%, respectivamente (Tabela 3.1).
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Os parametros Koc € Ktoc sd0 diretamente relacionados com o teor de matéria
organica do solo, no entanto, ndo ha consenso entre os pesquisadores sobre a
padronizacao do coeficiente de sorgao (Kdou Kr) em fungéao do teor de CO, uma vez
que a sorcao dos herbicidas na matéria organica ocorre de maneira heterogénea,
sendo variada em funcdo da fracdo organica envolvida no processo de sorcéao
(MENDES et al., 2016). Levando em consideracao apenas a textura do solo e
parametros de Koc € Kroc, 0 esperado seria baixo coeficiente de sor¢do. No entanto, os
valores de Kr uma diferenca de aproximadamente 51% entre os solos, bem como
aproximadamente 30% para Koc € 32,2% para Kioc.

Os solos BR2, BR5 e BR6 foram agrupados (Figura 3.9), possivelmente em
fungdo da similaridade entre o pH destes solos, na faixa de 6,2 a 6,7 e com
similaridade entre as Cso, variando de 2,08 a 2,92 g i.a. de diclosulam por hectare. No
entanto, apresentaram K distintas variando de 9,75; 13,87 e 13,80 mg (=" LV kg™,
Estes solos foram agrupados principalmente com os parametros de bieonsaio como
Cso, GRso e razao de sorcao (RSCso e RSGRso), 0s quais apresentaram alta relagao

entre si (Figura 3.9).
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Figura 3.9 - Andlise de componentes principais obtido pela combinacao das variaveis
da analise de solo: pH (potencial hidrogeniénico), H+Al (hidrogénio + aluminio), fésforo
(P), calcio (Ca), magnésio (Mg), potassio (K) matéria organica (MO), capacidade de
troca catidnica (CTC), areia, silte, argila; com os parametros das isotermas de sorcao
(Ka, Kt, Koc € Kfoc) € variaveis da estimativa de sor¢éao por bioensaio com girassol (Cso,
GRso, RS (Cs0) e RS (GRso)) relacionadas em dez solos agricultaveis (BOL1, BR1,
BR2, BR3, BR4, BR5, BR6, BR7, BR8 e BR9). As combinac¢des entre componentes
podem sobrepor os parametros avaliados.
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O parametro Al foi relacionado principalmente com os solos BR3, BR4, BR8 e
BR9 (Figura 3.9). O solo BOL1 teve influéncia principalmente da CTC, possivelmente
em funcdo da alta reatividade destas argilas (2:1) em comparagdo com os demais
solos avaliados, resultando numa influéncia maior dos parametros de pH, P, Ca®* e
Mg?+.

Assim, neste estudo nao foi observada uma equivaléncia entre os parametros
calculados por HPLC e via bioensaio para estudo da sor¢ao-dessorcao do diclosulam
em solos agricultadveis, mas sim, uma complementacdo entre as metodologias
descritas, indicando que a sorcdo do diclosulam é variavel em funcao de varias
caracteristicas dos solos avaliados.

Definir a biodisponibilidade de um herbicida requer uma compreensao da for¢a
de sua interagdo com o solo e da concentragdo do herbicida na solucédo do solo, os
quais sao explicados pela avaliacao por HPLC. No entanto, a agricultura moderna
muitas vezes nao considera a ampla variabilidade espacial das caracteristicas do solo,
se baseando apenas em fatores isolados, como pH ou matéria organica do solo, bem
como, o desenvolvimento da espécie bioindicadora, o que também influencia nas
estimativas de doses para controle e redugao de massa seca.

Dessa forma, esta pesquisa propde que os coeficientes de sor¢ao calculados
por HPLC e estimados bioensaio se complementam ao descrever a sor¢cao do
diclosulam no solo. Enquanto os parametros de HPLC fornecem um viés quantitativo
da retencdo do herbicida no solo, a avaliagdo por bioensaio demonstraram a
biodisponibilidade real do diclosulam, considerando as injarias observadas na espécie
bioindicadora.
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3.4 Conclusoes

A avaliacdo da sorgéo do diclosulam em solos agricultaveis foi eficiente tanto
por HPLC quanto por bioensaio com girassol. Na avaliagcdo por HPLC, o método
proposto foi capaz de detectar e quantificar a sor¢ao do diclosulam em solos distintos.
Os modelos Linear e de Freundlich apresentaram boa adequacéao dos coeficientes de
sorcao (Kd, Koc, Kt € Kroc) do diclosulam nos diferentes solos avaliados.

No estudo de sor¢ao por bioensaio, a biodisponibilidade do diclosulam foi
relacionada com as caracteristicas fisico-quimicas dos solos avaliados, sendo variavel
em funcao do solo avaliado e suas respectivas caracteristicas como pH, argila e areia
e cations trocaveis, como K+, Ca?*e Mg?*.

Logo, essas relagbes indicaram que ambos os métodos séo eficientes e uteis,
sendo que a conducdo em conjunto dessas praticas analiticas fornece um

entendimento mais preciso da sor¢ao do diclosulam em solos.
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RESUMO

A utilizagao de herbicidas com efeito residual, como o diclosulam, é uma estratégia de
manejo do banco de sementes de plantas daninhas no solo. A duragdo do efeito
residual é dependente, principalmente, das caracteristicas fisico-quimicas dos solos,
podendo ampliar o periodo de controle de plantas daninhas ou ocasionar o carryover,
impactando cultivos em sucesséo ou rotacdo. Assim, o objetivo com esse estudo foi
avaliar o efeito residual do diclosulam em dez solos distintos a partir de bioensaio com
girassol (Helianthus annuus). Para isso, um experimento foi conduzido em casa de
vegetagao, com delineamento inteiramente casualizado em esquema fatorial 10 x 10,
correspondendo a dez solos avaliados e dez épocas de aplicagéo de diclosulam (0, 7,
15, 30, 45, 60, 80, 120, 180 e 240 dias), além de controles sem herbicida para cada
solo e quatro repeticoes. Ap6s a ultima pulverizacao do herbicida (dia 0), foram
semeadas trés sementes de girassol, sendo realizadas avaliacées de injuria aos 14,
21 e 28 dias apo6s a emergéncia (DAE). O efeito residual do diclosulam no girassol
apresentou RLso entre 64,4 e 203,4 dias. A maior RLso foi estimada no solo de textura
franco-argilo-arenosa, maior pH em relagdao aos demais e com argilas do tipo 2:1. Nos
solos com alto teor de areia e baixo teor de matéria organica, nédo foi possivel a
estimativa em dias do efeito residual do diclosulam, em fungdo da morte da espécie
bioindicadora em todas as épocas avaliadas. Em relacao a GRso, 0os valores estimados
foram de 66,6 a 214,2 dias, sendo o maior valor estimado corroborando com a RLso,
no entanto, com o menor GRso sendo relacionado a solo de textura arenosa e com
baixo teor de matéria organica. Dessa forma, as caracteristicas fisico-quimicas dos
solos sdo relacionadas com a dindmica do efeito residual de diclosulam nos solos
avaliados, devendo ser levada em consideracado para estimar do efeito residual do
diclosulam para evitar o carryover ou mitigar seus efeitos, a partir da escolha de

espécies tolerantes a residuos de diclosulam nos solos.

Palavras-chave: biodisponibilidade; carryover; herbicida; Helianthus annuus.



101

4.1 Introducao

A interferéncia de plantas daninhas é um dos fatores condicionantes para
obtencéo de altas produtividades no cultivo de soja, principalmente em areas com a
presencga de bibtipos de dificil controle em pds emergéncia e/ou com caracteristicas
tolerantes ou resistentes ao principal herbicida utilizado no sistema de producao: o
glyphosate (ADEGAS et al., 2022).

No sistema de produgéo da soja, o diclosulam é uma das principais alternativas
para o controle de buva (Conyza ssp.) e capim-amargoso (Digitaria insularis)
resistentes ao glyphosate, principalmente pelo efeito residual deste herbicida
resultando no controle de plantas daninhas no manejo outonal e, consequentemente,
na pré-emergéncia da soja (MATTE et al., 2019; ALBRECHT et al. 2021). Mesmo com
a importancia do diclosulam no manejo de plantas daninhas na cultura da soja e das
plantas daninhas, entretanto, informacdes disponiveis na literatura ainda apresentam
inconsisténcias quanto a duracao do efeito residual e do periodo de caréncia afim de
evitar danos pelo carryover.

O uso de herbicidas na pré-emergéncia das plantas daninhas é dificultado em
funcdo da seletividade do herbicida a cultura de interesse, além da persisténcia destas
moléculas em cultivos subsequentes (GAZOLA et al, 2021). Por exemplo, o
diclosulam é seletivo para a cultura da soja, entretanto, pode causar carryover para
culturas sucessoras, como girassol (DAN et al., 2012). Mesmo com foco para o0 manejo
de plantas daninhas eudicotiledéneas, ha relatos de carryover em monocotiledéneas
como aveia preta (Avena strigosa) (BUSTOS-PAINII et al., 2021) e sorgo-doce aos 70
dias apods a sua aplicagéo (35 g i.a. ha') (CONCENCO et al., 2018).

Dentre as técnicas para analisar o efeito residual de herbicidas no solo, a
utilizacdo do bioensaio com espécie sensivel € uma pratica consolidada, de baixo
custo, facil repetibilidade e eficiente. Com a realizacdo do bioensaio € possivel
determinar o efeito residual (do inglés Residual Lifetime - RLso) do herbicida, a partir
do nivel de injuria observado em espécies sensiveis (MENDES et al., 2024).

Neste contexto, a utilizagdo de herbicidas na pré-emergéncia das plantas
daninhas representa uma estratégia para o manejo das espécies infestantes, porém
em funcdo das suas caracteristicas, como a persisténcia no solo, estes podem
interferir negativamente nas culturas sucessoras. A utilizacao de bioensaio se constitui

como uma forma rapida, de baixo custo e eficiente para a deteccao de residuos de
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herbicidas nos solos. Dessa forma, o o objetivo com esse estudo foi determinar a RLso
do diclosulam por bioensaio com espécie bioindicadora (girassol) sensivel ao

herbicida.

4.2 Material e métodos

O experimento foi realizado em casa de vegetagdo, com delineamento
inteiramente casualizado, em esquema fatorial 10x10 com 4 repeti¢cdes. O primeiro
fator compreendeu os dez solos utilizados (Tabela 4.1), os quais foram dispostos em
vasos plasticos (10 x 8 x 10 cm) com capacidade de 0,35 dm3. O segundo fator
correspondeu dez épocas de aplicacédo de diclosulam (0, 7, 15, 30, 45, 60, 80, 120,
180 e 240 dias), além de tratamentos controle sem aplicacédo de herbicida (um para
cada solo). A espécie bioindicadora utilizada foi o girassol (Helianthus annus), em
funcéo da alta sensibilidade desta espécie a residuos de diclosulam no solo (DAN et
al., 2012).

4.2.1 Coleta e caracterizacao fisico-quimicas dos solos utilizados

Os solos utilizados foram coletados da camada 0-20 cm de profundidade em
diferentes localidades do Brasil e Bolivia, sem a utilizacdo de herbicidas por cinco
anos (Tabela 4.1). As andlises de solo foram realizadas no laboratério de Analise de
Solo Vigosa, a partir do método Mehlich 1 para P, Na, K, Fe, Zn, Mn e Cu; extrator KClI
1 mol/L para Ca, Mg e Al; extrator acetato de calcio 0,5 mol/L - pH 7,0 para H+Al;
extrator agua quente para B; extrator fosfato monocalcico em acido acético para S;
matéria organica (MO) = carbono organico (CO) x 1,724, pelo método de Walkley-
Black; e método da pipeta para granulometria (areia, silte e argila) (Tabela 4.1).

As amostras de solo foram secas ao ar por 10 dias e, em seguida, peneiradas
em malha de 2,0 mm e armazenadas a temperatura ambiente até o inicio dos
experimentos. A irrigagdo dos vasos ocorreu diariamente, de modo a garantir a

capacidade de campo, durante o periodo de condugao do experimento.



Tabela 4.1 - Caracterizag&do quimica e fisica dos solos utilizados no experimento.

Solo Local (cidade, estado,, _pal's e pH P K* Ca* Mg> AP H + Al CTC
coordenadas geograficas) O e R OIOI /A emmeememeeeeeme
La Herradura, Santa Cruz, Bolivia
BOL1 19°30'20.5"S; 63°30'51.4"0 6,9 140,7 73 6,0 2,0 0 0,5 8,7
Curitibanos, Santa Catarina, Brasil
BR1 07° 16' 58" S: 50° 35' 4" O 6,2 9,3 203 6,7 2,9 0 3,9 141
Oratoérios, Minas Gerais, Brasil
BR2 00°24'15"S: 42°48'51.6"0 5,8 25,8 65 1,4 0,3 0 0,9 2,9
Vicosa, MG, Brasil
BR3 00°47'33" S: 42°50'24,3"0 4,7 1,9 39 0,4 0,1 0,3 3,9 4,6
Vicosa, MG, Brasil
BR4 20° 46' 08" S: 42°52'9.8"0 5,8 23,3 89 2,8 1,1 0 2,4 6,6
Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil
BR5 19° 11' 39" S: 46° 14' 37" O 6,7 217,6 68 5,1 2,4 0 0,7 8,4
Vicosa, MG, Brasil
BR6 0° 46' 2" S: 42°52' 13" O 6,2 99,2 350 4,86 1,28 0 2,97 10,0
Sao Geraldo, MG, Brasil
BR7 00°53' 1" S: 42° 47' 16" O 6,2 138,4 23 5,6 1,5 0 1,3 8,6
Trés Marias, Minas Gerais, Brasil
BR8 18°12' 14" S: 45° 13' 57" O 4,3 0,5 9 0,2 0,08 0,2 3,0 3,3
Vicosa, MG, Brasil
BR9 4.8 15,7 18 0,3 0,08 0,7 3,5 3,9

20° 44' 48" S; 42° 50' 34" O
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MO Areia Silte Argila

Solo Classe textural* = @ ————F—————— o

BOL1 Franco-argilo-arenosa 1,7 60,8 11,4 27,8
BR1 Muito Argilosa 4,6 3,4 17,3 79,3
BR2 Franco-arenosa 0,4 76,1 8,0 15,9
BR3 Argilosa 1,6 31,1 7,3 61,6
BR4 Argilosa 2,4 41,6 10,6 47,8
BR5 Argilosa 4,6 21,4 22,8 55,8
BR6 Argilo-arenosa 4,4 50,0 11,0 39,0
BR7 Arenosa 0,3 85,0 11,0 4,0
BR8 Franco-argilo-arenosa 0,9 71,0 14,0 27,0
BR9 Argilosa 1,9 33,1 13,5 53,4

*Solos classificados pelo Sistema Brasileiro de Classificacdo de Solos (SANTOS et al., 2018).

pH = potencial hidrogeniénico; P= fésforo; K*= potassio; Ca?*= célcio; Mg?*= magnésio; Al¥*= Aluminio; H+Al= hidrogénio +
aluminio; CTC= Capacidade de Troca Catidnica a pH 7,0; MO = matéria organica; CO = carbono organico. Fonte: Laboratério de

Analise de Solos Vigosa, Vigosa, MG, Brasil.

104



105

4.2.2 Tratamentos e avaliacoes

A pulverizagao de diclosulam ocorreu aos 0, 7, 15, 30, 45, 60, 80, 120, 180 e
240 dias previamente a semeadura da espécie bioindicadora, com a aplicagéo de
diclosulam na dose méaxima recomendada em bula (35 g i.a. ha™') para a cultura da
soja. A aplicacao foi realizada utilizando pulverizador costal pressurizado a COg,
equipado com duas pontas de leque plano modelo Teedet® TT110.02, espagados em
0,5 m com presséo de 200 kPa e com volume de calda de 170 L ha', mantendo-se a
0,5 m de altura dos vasos.

Apos a ultima pulverizagédo do herbicida (dia 0), foram semeadas trés sementes
de girassol, sendo realizadas avaliacées de injuria aos 14, 21 e 28 dias apés a
emergéncia (DAE). O nivel de injuria foi avaliado por meio da atribuicdo de notas
visuais, atribuindo notas em relacdo ao tratamento controle, sem aplicacdo do
herbicida, sendo considerada 0% a auséncia de sintomas e 100% a morte total da
planta (SBCPD, 1995).

A coleta das plantas ocorreu aos 28 DAE, sendo determinado a massa seca da
parte aérea das plantas. Para isso, as plantas foram seccionadas rentes ao solo,
acondicionadas em sacos de papel e alocadas em estufa de circulagcao for¢cada (70
2°C) (FANEM, modelo 320-SE, Sao Paulo, Brasil) até obtencao de massa constante.
Posteriormente, as amostras foram pesadas em balanga de precisdo analitica
(SHIMADZU, modelo AY220), para determinacdo da massa seca de parte aérea
(MSPA).

4.2.3 Analise estatistica
Para avaliar o estudar o efeito residual do diclosulam por bioensaio com
girassol, a RLso foi calculada a partir das equacdes 20 e 21:

Ct == CO e_kt

(Eq. 20)

In2

RLsy = — (Eq. 21)

Em que C: representa a concentragdo do herbicida no momento t, em fungéo
do nivel de injaria da espécie bioindicadora, Co representa a concentragao inicial
baseada no nivel de injaria e k é a constante da taxa de dissipa¢ao do herbicida em
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dias. Assim, a RLso, 0 tempo (f) correspondente a 50% do nivel de injuria do herbicida
no bioindicador foi determinada a partir do valor de k (LEWIS e TZILIVAKIS, 2017;
PAULA et al., 2023).

Os dados de porcentagem de injuria e de massa seca de parte aérea foram
ajustados as equacgdes de regressao (p<0,05) pelo teste de F, utilizando-se o modelo
log-logistico nao-linear proposto por Seefeldt et al. (1995), conforme a equagao 22.

1+ (Eq. 22)

Em que y é a porcentagem residual da massa seca; x € dose do herbicida e a,
b, c e d sdo parametros da curva, de modo que a € o limite inferior da curva, b é a
diferenca entre o ponto maximo e minimo da curva, ¢ é a dose do herbicida que
proporciona 50% de resposta da variavel e d é a declividade da curva.

Os dados foram submetidos a analise de variancia (ANOVA) e, quando
significativas, as médias foram comparadas usando o teste de Tukey (p<0,05) para
verificar a diferenca entre os tipos de solos. Assim, tratamentos significativamente
diferentes, foram analisados com o auxilio de regressées nao lineares do tipo log-
logistico usando o software SigmaPlot, (versdo 15.0 para Windows, Systat Software
Inc., Point Richmond, Califérnia, EUA).
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4.3 Resultados e discussao

A partir das analises realizadas, foi observada interacao significativa entre os
solos e as diferentes épocas de aplicacdo de diclosulam tendo girassol como espécie
bioindicadora (Figura 4.1). A emergéncia do girassol ocorreu aos 10 dias apds a
semeadura, 0 que pode justificar as menores injurias observadas aos 14 dias em
comparacao aos resultados observados aos 21 e 28 DAE (Tabela 4.2).

O modelo log-logistico nao linear apresentou boa adequacdo a maioria dos
solos avaliados, com coeficiente de determinacédo (R2) acima de 0,95, com excecao
dos solos BR7 (Figura 4.10) e BR8 (Figura 4.1Q) nas avaliacdes de RLso e solos BR6
(Figura 4.1N) e BR8 (Figura 4.1R) para avaliacao de GRso.
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Figura 3 Nivel de injuria (%) de girassol (Helianthus annuus) aos 14, 21 e 28 dias ap6s
semeadura (DAS) e reducdao da massa seca (%) em relacdo ao controle (sem
aplicacao) de diclosulam em fungéo de diversas épocas de aplicacéo (240, 180, 120,
80, 60, 45, 30, 15, 7 e 0 dias) em diferentes solos agricultaveis. As barras verticais de
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cada simbolo correspondem ao desvio padréo da média (x DP) (n = 4). Os parametros
das equagdes estao descritos nas Tabelas 4.2 e 4.3.

Tabela 4.2 - Parametros das equacgdes de nivel de injuria (b, ¢ e d), estimativa de dose
necessaria (g i.a. ha') para reducdo de 50% de controle (e) e coeficiente de
determinacao (R?) de plantas de girassol (Helianthus annuus) aos 14, 21 e 28 dias
apos a semeadura, em funcéo de diferentes épocas de aplicagcéo de diclosulam (35 g
i.a. ha') em diferentes solos agricultaveis.

Parametros da equacao

Substrato 14 DAA
b o ad e (RLso) R2 p-valor
BOL1 -0,8 -34,3 103,1 82,7 0,95 <0,0001
BR1 -1,6 -5,5 102,0 48,0 0,99 <0,0001
BR2 -1,1 -0,9 100,0 12,5 0,99 <0,0001
BR3 -1,2 -12,7 97,6 41,5 0,98 <0,0001
BR4 -1,2 -1,8 104,3 23,3 0,95 <0,0001
BR5 -1,4 -5,7 97,63 40,3 0,98 <0,0001
BR6 -25,7 -0,2 100,0 188,8 0,99 <0,0001
BR7 e Sem ajuste-------------m-mmmme oo
BR8 W Sem ajuste-----------------mmmmom oo
BR9 -0,9 -12,3 100,7 30,8 0,99 <0,0001

21 DAA
b o ad e (RLso) R p-valor
BOL1 -1,5 -19,5 103,2 99,2 0,96 <0,0001
BR1 -2,0 -2,1 102,0 58,1 0,99 <0,0001
BR2 -0,9 -9,4 100,55 28,0 0,99 <0,0001
BR3 -1,5 -7,1 99,4 63,1 0,98 <0,0001
BR4 -1,0 -8,8 103,8 39,3 0,97 <0,0001
BR5 -1,2 -6,1 99,2 50,5 0,95 <0,0001
BR6 -23,2 -0,6 100,0 193,1 0,99 <0,0001
BR7 Sem ajuste-----------------mmmmmmee oo
BR8 W Sem ajuste-----------------m-mm-mme oo
BR9 -1,6 4,2 98,5 46,9 0,97 <0,0001

28 DAA
b C d e (RLso) R p-valor
BOL1 -1,3 -76,3 102,8 203,4 0,97 <0,0001
BR1 -1,6 -9,5 103,3 87,7 0,96 <0,0001
BR2 -0,7 -42,3 101,2 92,3 0,98 <0,0001
BR3 -2,1 -5,5 102,1 93,0 0,97 <0,0001
BR4 -1,1 -36,5 104,0 107,7 0,96 <0,0001
BR5 -1,3 -6,0 100,2 64,4 0,95 <0,0001
BR6 -19,69 -2,8 100,0 200,2 0,99 <0,0001
BR7 Sem ajuste-------------mmmrm e
BR8 W e Sem ajuste-------------mmmrmme s

BR9 -1,6 -11,1 102,8 78,2 0,98 <0,0001
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Tabela 4.3 - Parametros das equagdes para dose necesséria para reducao de 50%
de massa seca (e) (g i.a. ha') e coeficiente de determinacdo (R2) de plantas de
girassol (Helianthus annuus) aos 14, 21 e 28 dias ap6s a emergéncia, em funcao de
diferentes épocas de aplicacdo de diclosulam (35 g i.a. ha') em diferentes solos
agricultaveis.

Parametros da equacao

Substrato

b o d e (GRso) R2 p-valor
BOL1 1,4 -1,4 182,87 2142 0,96 <0,0001
BR1 3,1 0,2 88,4 70,4 0,96 <0,0001
BR2 1,4 -1,8 114,4 69,4 0,97 <0,0001
BR3 1,5 -0,2 122,8 87,9 0,98 <0,0001
BR4 1,8 2,7 119,9 102,8 0,99 <0,0001
BR5 2,0 0,7 135,5 143,5 0,98 <0,0001
BR6 Sem ajuste------------------ oo
BR7 3,4 1,0 98,0 66,6 0,97 <0,0001
BR8 Sem ajuste------------------ oo
BR9 1,4 -3,8 109,7 67,4 0,96 <0,0001

Aos 14 DAE, as menores RLso foram de 12,5; 23,3 e 30,8 dias para os solos
BR2 (Figura 4.1E), BR4 (Figura 4.11) e BR9 (Figura 4.1S), respectivamente. Ainda, os
solos BR5, BR3 e BR1 apresentaram RLso semelhante, sendo de 40,3; 41,5 e 48 dias.
O solo BR6 apresentou RLso de 188,8 dias, sendo a maior RLso dentre os solos
avaliados aos 14DAE, cerca de 93% de incremento na persisténcia em comparagao
com o solo de menor RLso (BR2).

Aos 28 DAE, houve uma inversao da resposta observada na avaliagéo anterior,
sendo que maiores valores de RLso foram de 203,4 (BOL1) e 200,2 (BR6) dias (Tabela
4.2). Quando comparados com o0 menor RLso (BR5), corresponderam a um incremento
de 3 vezes no efeito residual em comparagdo com o solo BR5, o qual apresentou
RL50 de 64,4 dias (Tabela 4.2).

Os solos com textura argilosa (acima de 60%) neste trabalho foram, os solos
BR1 (79,3% de argila), com RLso de 87,7 dias e solo BR3 (61,6% de argila) com RLso
de 93 dias. Neste estudo, com excecao do solo BR6, os solos com elevado teor de
MO (4,6%) resultaram em RLso de 64,4 dias (BR5) e 87,7 dias (Tabela 4.2). Em solos
com alto teor de MO, a atividade microbiana é maior (TIRONI et al., 2009), portanto,
estima-se que a degradacao do herbicida seja mais rapida e a persisténcia mais curta
a medida que a MO do solo aumenta, sendo a degradagéao microbiana, a principal via
de degradacao de diclosulam no solo (LAVORENTI et al., 2003), o que pode explicar

as menores RLso estimadas.
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Em estudo conduzido por Zabik et al. (2001), os autores relataram que o0s
parametros que influenciaram na disponibilidade do diclosulam em solos com
diferentes texturas (arenosa, argilosa, franco-arenosa e argilo-siltosa), foram a
atividade microbiana e a degradagcdo quimica, via formagdo de metabdlitos
secundarios, hidrélise e fotdlise, o que influencia na persisténcia deste herbicida, por
exemplo.

Levando em considerac&o que o diclosulam é caracterizado como a acido fraco
(pKa = 4,09) (PPDB, 2024) a diferenca entre os valores de pH pode influenciar no seu
efeito residual. No entanto, o pH dos solos neste estudo varia de 6,9 a 4,7, ou seja,
acima do pKa do diclosulam. Todavia, em condi¢cdes diversas de manejo, o pH pode
influenciar na persisténcia do diclosulam. Por exemplo, Lavorenti et al. (2003)
avaliaram como o manejo do solo influencia a degradacao do herbicida diclosulam.
Neste estudo, os autores observaram tempo de meia-vida do diclosulam de 67 dias
para areas de sistema de plantio direto (SPD) e 87 dias para areas manejadas de
forma convencional (SC). Ainda, atribuiu-se ao maior pH do solo no SPD (pH 5) a
maior degradacéao do diclosulam, provavelmente por aumentar a atividade microbiana.

Aos 28 DAE, as injarias resultantes do efeito residual do diclosulam no girassol
foram mais evidentes (Figura 4.2). Tal fato se justifica principalmente pelo modo de
acao do diclosulam, uma vez que, se tratando de um herbicida inibidor da acetolactato
sintase (ALS) requer, em média, 7 a 14 dias para visualizacdo dos sintomas (Figura
4.2).

Neste periodo, os residuos de diclosulam no solo resultaram em plantas com
folnas encarquilhadas e com redugdo no crescimento e desenvolvimento,
corroborando com o relatado por Dan et al. (2012), em trabalho conduzido para avaliar

o efeito residual de diclosulam no cultivo de girassol.
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Figura 4.2 - Nivel de injiria decorrente do efeito residual de diclosulam (35g i.a. ha') em plantas de girassol aos 240, 180, 120, 80,
60, 45, 30, 15, 7 e 0 dias apds a aplicacdo (DAA) do herbicida em comparacdo com o tratamento de controle (C) em dez solos
agricultaveis (BOL1, BR1, BR2, BR3, BR4, BR5, BR6, BR7, BR8 e BR9) aos 28 dias apds a aplicacdo (DAA).
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Em relacdo a GRso, os valores estimados foram de 66,6 a 214,2 dias, para os
solos BR7e e BOL1, respectivamente. O maior valor de GRso estimado apresentou
comportamento semelhante a RLso; no entanto, o menor GRso foi estimado no solo
BR6, o qual textura arenosa e com baixo teor de matéria organica (Tabela 4.3).

Tao importante quanto o conhecimento do tempo da RLso, € a escolha de
culturas em sucessao ou em rotagao no sistema de producédo, uma vez que as culturas
apresentam tolerancia diferencial a residuos de diclosulam no solo. Por exemplo,
Matte et al. (2019) avaliaram os niveis de injuria em plantas de algodao semeadas
aos 112 dias apods a aplicacao do diclosulam na safra de soja antecessora. A partir
dos resultados obtidos, observou-se intoxicacao de aproximadamente 5% aos 14, 20
e 27 dias apdés a semeadura do algoddo, ndo sendo refletido em reducdo na
produtividade e na qualidade da fibra.

No entanto, a dose de 33,6 g ha™' de diclosulam reduziu estande da cultura de
girassol semeada 90 dias ap6s sua aplicagéo na soja (BRIGHENTI et al., 2002). Em
outro estudo, Dan et al. (2010) encontraram carryover de diclosulam (35 g i.a. ha™)
em plantas de sorgo cultivadas em sucessédo a soja no cerrado brasileiro 200 dias
apds a aplicacdo do herbicida, corroborando com os resultados observados neste
estudo.

Dessa forma, além do entendimento entre as caracteristicas dos herbicidas e
dos solos, a escolha de espécies também é relacionada com o potencial de carryover,
sendo uma alternativa para possibilitar a insergcao de herbicidas que apresentam efeito
residual no solo, evitando assim, injurias em culturas senivel ou de menor tolerancia.
O conhecimento da interacdo entre caracteristicas fisico-quimicas dos solos e do
diclosulam séo essenciais para a determinagéo do efeito residual deste herbicida no
solo. O uso do girassol foi uma étima alternativa para a avaliagdo de residuos de

diclosulam biodisponiveis no solo.



115

4.4 Conclusoes

O efeito residual do diclosulam em girassol resultou em RLso de 64,4 a 203,4
dias; e GRso variando de 66,6 a 214,2 dias, sendo influenciadas principalmente pelo
teor e tipo de argila dos solos.

Assim, além de compreender as caracteristicas dos herbicidas e dos solos, a
selecdo de espécies também estd ligada ao potencial de carryover, sendo uma
estratégia para viabilizar o uso de herbicidas com efeito residual no solo, como o

diclosulam, prevenindo danos em culturas sensiveis ou com menor tolerancia.
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CONSIDERAGOES FINAIS

A biologia das sementes de vassourinha-de-botdo foi influenciada pelas
condicbes ambientais avaliadas. Nos experimentos realizados, a germinacao de B.
spinosa e B. verticillata, foi prejudicada por temperaturas superiores a 25°C e
apresentaram comportamento fotoblastico positivo. Ainda, a emergéncia das espécies
foi negativamente afetada pelo aumento da profundidade de semeadura. Concluiu-se
que a semeadura na superficie do solo resulta em maiores taxas de germinagéao e
emergéncia, indicando que o enterrio das sementes e a presencga de cobertura na
superficie do solo, sdo estratégias eficazes de manejo para vassourinha-de-botéo.

Na avaliacdo da eficacia de controle de duas espécies de vassourinha-de-
botédo, o diclosulam apresentou controle satisfatorio dentro das doses avaliadas nos
experimentos de curva-dose resposta, com doses reduzidas em comparagdo a
maxima dosagem recomendada em bula, demonstrando que o diclosulam pode ser
uma opg¢ao para o controle em pré emergéncia de Borreria spinosa e Borreria
verticillata.

A sorcédo-dessorcdo do diclosulam foi dependente dos diferentes atributos
fisicos e quimicos dos solos e das interagbes entre eles, que muitas vezes sao
complexas, apresentando uma resposta diferencial nos diversos solos agricultaveis
avaliados. Os resultados dessa pesquisa, comprovaram que a sor¢ao do diclosulam,
foi influenciada ndo somente de um fator isolado, como o pH por exemplo, mas de
diversos fatores como o teor de argila, MO, CTC e, principalmente pela forma de
avaliacao, ndo sendo observada uma equivaléncia, mas sim uma associacao entre 0s
estudos por HPLC e bioensaio.

O efeito residual do diclosulam nos solos avaliados foi influenciado pelas
caracteristicas dos solos avaliados, com o tipo de argila e pH relacionados com a
maior RLso e GRso estimadas nos solos avaliados. Dessa forma, a compreensao do
efeito residual de herbicidas nos solos é relevante para prever como diferentes
praticas de manejo podem afetar a distribui¢ao final do mesmo herbicida no ambiente
para o mesmo tipo de solo.

O conhecimento do comportamento do herbicida nos solos, bem como da
biologia das plantas daninhas, é fundamental para a definicdo de estratégias de
manejo, como a diversificagdo de métodos de controle e a aplicacdo precisa de
herbicidas em pré-emergéncia. Os resultados deste estudo destacaram a importancia
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do mapeamento das caracteristicas fisico-quimicas do solo, permitindo a elaboracao
de mapas de sorcao e biodisponibilidade, por exemplo.

Tais abordagens podem otimizar a recomendacao de doses, promovendo
maior eficacia no controle, reducao de perdas econdmicas e minimizagao de impactos
ambientais. Além disso, o controle quimico pode ser complementado com praticas de
enterrio de sementes ou cobertura sob 0 solo, maximizando assim, 0 manejo de

espécies da vassourinha-de-botao.
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ANEXOS
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Figura S1: Cromatogramas de seletividade diferentes solos agricolas sendo BR1 (A),
BR2 (B), BR3 (C), BR4 (D), BR5 (E), BR6 (F), BR7 (G), BR8 (H) e BR9 (I) em solugéao
de CaClz (sem herbicida) e solugédo de padrao analitico de diclosulam.



