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RESUMO 
 
 
BESSA, Lorena Alves de Melo, M.Sc., Universidade Federal de Viçosa – Campus de 
Rio Paranaíba, março de 2022. Membranas poliméricas contendo hectorita 
sintética e fungicidas para o revestimento de bulbilhos de alho: nanocompósitos 
para o controle da Podridão Branca. Orientador: Jairo Tronto. Coorientador: 
Eduardo Seiti Gomide Mizubuti. 
 

Os materiais híbridos orgânico-inorgânicos possuem uma gama de aplicações em 

diversos setores da indústria, apresentando propriedades orgânicas e inorgânicas em 

um mesmo composto. A aplicação desses materiais na agricultura traz alternativas 

para a liberação controlada de nutrientes no solo, revestimento de sementes, 

transporte de herbicidas e o tratamento de doenças de plantas. Dessa forma, o 

presente estudo procurou investigar o uso de fungicidas incorporados às membranas 

poliméricas no pré-tratamento de bulbilhos de alho expostos ao patógeno Stromatinia 

cepivora, causador da Podridão Branca. Os revestimentos poliméricos foram 

selecionados por teste de germinação, a partir do índice de brotação de bulbilhos. As 

membranas poliméricas que apresentaram melhores resultados foram selecionadas 

para o teste de inibição de crescimento micelial, realizado em incubadora a 17 ºC e 

fotoperíodo de 12 h. Os revestimentos foram avaliados quanto à porcentagem de 

inibição do crescimento micelial (ICM) , sendo selecionados os que apresentaram 

maiores índices de inibição. Por fim, as membranas poliméricas escolhidas, foram 

utilizadas em bioensaios conduzidos em incubadora a 17 ºC. Os bulbilhos revestidos 

foram plantados em amostras de solo contendo três diferentes densidades de 

Stromatinia cepivora: 0,1 g; 1,0 g e 10 g de escleródio/L de solo. As membranas 

contendo CMC a 2% e Laponita® a 2% incorporadas ao fungicida tebuconazol (3,6 

mg/L) e à combinação dos ativos tebuconazol (36 mg/L) e  triadimenol (62 mg/L) 

apresentaram índice total de brotação e índices nulos de incidência de sintomas e 

mortalidade em suas repetições. As membranas poliméricas foram caracterizadas por 

meio de diversas técnicas, dentre elas: DRXP, FTIR-ATR, TGA-DSC-MS, 

Espectroscopia Raman e Microscopia de luz. A partir da caracterização foi possível 

confirmar a presença dos fungicidas incorporados às membranas poliméricas.  

Algumas concentrações de fungicidas utilizadas foram baixas o suficiente para não 

serem detectadas em todas as análises realizadas. Isso permite afirmar, que mesmo 

a baixas concentrações, os fungicidas incorporados às membranas poliméricas 



 

 

garantiram caráter protetivo aos bulbilhos em relação ao fungo S. cepivora presente 

no solo, sendo uma possibilidade de pré-tratamento antifúngico com redução potencial 

da concentração utilizada.  

 

Palavras-chave: Materiais orgânico-inorgânicos. Fungicidas. Podridão Branca.  

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 



 

 

ABSTRACT 
 
 
BESSA, Lorena Alves de Melo, M.Sc., Universidade Federal de Viçosa – Campus de 
Rio Paranaíba, March, 2022. Polymeric membranes containing synthetic hectorite 
and fungicides for coating garlic cloves: nanocomposites for the control of white 
rot. Advisor: Jairo Tronto. Co-advisor: Eduardo Seiti Gomide Mizubuti. 
 

Organic-inorganic hybrid materials have a range of applications in several areas of 

industry, considering the presence of organic and inorganic properties in the same 

compound. Their application in agriculture brings alternatives for the controlled release 

of nutrients in the soil, seed coating, and the transport of herbicides and treatment of 

plant diseases. Thus, the aim of the present study was to investigate the use of 

fungicides incorporated into polymeric membranes in the pre-treatment of garlic bulbils 

exposed to the pathogen Stromatinia cepivora, which causes White Rot. The polymeric 

coatings were selected by germination test, based on the bulbil sprouting index. The 

polymeric membranes that presented the best results were selected for the mycelial 

growth inhibition test, carried out in an incubator at 17 ºC and photoperiod of 12 h. The 

coatings were evaluated in terms of the percentage of inhibition of mycelial growth 

(ICM), and those with the highest inhibition rates were selected. Finally, the chosen 

polymeric membranes were used in bioassays conducted in an incubator at 17 ºC. The 

coated bulbils were planted in soil samples containing three different densities of 

Stromatinia cepivora: 0.1 g; 1.0 g and 10 g of sclerotium/L of soil. Membranes 

containing 2% CMC and 2% Laponita® incorporated into the fungicide tebuconazole 

(3.6 mg/L) and the combination of the actives tebuconazole (36 mg/L) and triadimenol 

(62 mg/L) showed a total rate of sprouting. and null indices of incidence of symptoms 

and mortality in its repetitions. The polymeric membranes were characterized by 

means of several techniques, among them: DRXP, FTIR-ATR, TGA-DSC-MS, Raman 

Spectroscopy and Light Microscopy. From the characterization it was possible to 

confirm the presence of the fungicides incorporated into the polymeric membranes. 

Some concentrations of fungicides used were low enough not to be detected in all 

analyzes performed. This allows us to state that, even at low concentrations, the 

fungicides incorporated into the polymeric membranes guaranteed a protective 

character to the bulbils in relation to the fungus S. cepivora present in the soil, being a 

possibility of antifungal pre-treatment with a potential reduction of the concentration 

used. 
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1. INTRODUÇÃO 
 

Os materiais híbridos, por definição, consistem em uma gama de materiais 

formados pela mistura de compostos distintos em escala molecular, sendo 

comumente, um composto inorgânico e um de natureza orgânica (KICKELBICK, 

2007). Seguindo esta premissa, estes materiais podem ser preparados por uma 

infinidade de combinações de compostos (JOSÉ; PRADO, 2005). 

Embora sejam de caráter inovador, a origem dos materiais híbridos é bem 

remota. Há evidências de tintas híbridas em pinturas pré-históricas desde 13.000 a.C., 

em que diferentes argilas e óxido de ferro eram misturados a compostos orgânicos 

para produção das cores nos afrescos (FAUSTINI et al., 2018). 

Atualmente, estudos buscam desenvolver novos materiais, aliando à estrutura 

sintetizada pela combinação de compostos com propriedades que agreguem ao 

material obtido aplicações inovadoras (SAVELENA et al., 2019; SANCHEZ et al., 

2011). Nesse contexto, muitos setores têm buscado estes materiais como alternativa 

para otimizar seus processos produtivos, bem como para solucionar problemas 

advindos destes processos (ALI et al., 2016). 

A agricultura, um dos setores mais importantes para a economia do Brasil, 

sofre anualmente inúmeras perdas devido à ação de insetos, patógenos e plantas 

daninhas associadas a diversas culturas (CARDOSO et al., 2006). Além do 

desenvolvimento de tecnologias que reduzam os prejuízos advindos de agentes 

bióticos comumente presentes nas plantações, outros problemas como, por exemplo, 

a utilização de volumes excessivos de agroquímicos utilizados na mitigação e 

prevenção de pragas demandam solução. 

Segundo Saikia et al. (2017), o uso de agentes químicos intercalados a 

nanocompósitos para liberação controlada de substâncias em cultivos diminui a 

volatilização, fotodegradação e possíveis danos ambientais causados pelo uso 

excessivo de agroquímicos na agricultura, além de aumentar a produtividade das 

culturas. Além disso, segundo Lima (2018), como os programas de melhoramento de 

plantas resistentes a pragas e doenças apresentam grande complexidade, o 

tratamento de sementes é uma possibilidade mais simples, rápida e com resultados 

mais promissores. 

Frente a isso, o Brasil, embora tradicional produtor mundial de alho (Allium 

sativum L.), vem sofrendo dificuldades para suprir a demanda interna e alcançar a 
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autossuficiência na produção dessa hortaliça (ANDRÉ, 2011). Entre os empecilhos, 

os preços competitivos e a qualidade oferecida pela importação têm prejudicado o 

mercado interno de alho. A melhoria na qualidade dos bulbos produzidos, a redução 

nos custos de produção e, principalmente, a mitigação de pragas e doenças 

recorrentes nas hortaliças têm sido desafios complexos para o êxito no mercado de 

alho (VILELA; HENZ, 2000; REIS; OLIVEIRA, 2013). 

Dentre as doenças que acometem a cultura do alho, a podridão branca, 

causada pelo fungo Stromatinia cepivora (syn. Sclerotium cepivorum Berk.) é uma das 

doenças que apresenta maior potencial destrutivo (MARCUZZO E LUIZ., 2017). 

Segundo Utkhede (1982), lavouras acometidas pelo fungo tem perdas que variam 

entre 5 a 50% do rendimento total da produção e em condições propícias à doença as 

perdas podem ser totais. No Brasil são relatadas perdas que variam de 2 a 100 % 

dependendo da época de plantio, sendo os meses de março, abril e maio, o ‘período’ 

do ano com maior incidência da doença, devido a temperatura mais amena (PINTO et 

al., 1998).  

Segundo Reis e Oliveira (2013), atualmente não há cultivares resistentes 

geneticamente à podridão branca. O controle por via química é oneroso e muitas 

vezes não apresenta resultados positivos. Além disso, para os cultivares de alho, 

existem poucos registros de moléculas de fungicidas no Ministério da Agricultura, 

Pecuária e Abastecimento (MAPA). Assim, o manejo desta doença deve ser realizado 

com a adoção de medidas de prevenção. 

A síntese de materiais híbridos orgânico-inorgânicos para revestimento de 

sementes tem sido largamente pesquisada para utilização com caráter profilático no 

manejo de pragas e doenças como também para complementação nutricional do solo 

e dos tecidos vegetais (LIMA, 2018). 

Um exemplo de estudo envolvendo a utilização de membranas poliméricas é 

a síntese para o revestimento de sementes de feijão (Phaseolus vulgaris L.), a partir 

de materiais híbridos orgânico-inorgânicos, incorporando ácido 1-naftalenoacético 

(ANA), como promotor de crescimento, o que apresentou bons resultados nas 

características fisiológicas da planta, melhorando seu desenvolvimento (CASTRO, 

2020). 

Outro exemplo tem sido a aplicação do uso de materiais híbridos orgânico-

inorgânicos no revestimento de microtoletes de cana-de-açúcar, com o objetivo de 

reduzir o percentual de colmos utilizados no processo de plantio da cultura (GOMES, 
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2021). 

O presente trabalho buscou investigar a preparação de membranas híbridas 

orgânico-inorgânicas sintetizadas com a incorporação de fungicidas diversos em 

diferentes concentrações, para serem aplicados como membranas de revestimento 

para sementes de alho (A. sativum), como proposta de tratamento em pré-germinação 

para o controle da podridão branca nesses cultivares. 

 

2. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
 

2.1. A produção de alho no Brasil 
 

O alho (Allium sativum L.) é uma das espécies de hortaliças mais cultivadas 

da família Alliaceae (FAO, 2005). Em 2018, a produção mundial de alho foi de 28,4 

milhões de toneladas, sendo a China responsável por 78,4% deste total, com 

produção de 22,3 milhões de toneladas. O Brasil figurou como o 16º maior produtor 

mundial de alho no mesmo ano (2018), com produção de 118,8 mil toneladas (FAO, 

2020). 

No entanto, embora no Brasil a cultura do alho possua grande importância 

socioeconômica, ainda é necessária a importação para suprir a demanda do mercado 

interno (LOURENÇO JUNIOR, 2017). Segundo o boletim agropecuário da Epagri 

(2020), entre os anos de 2018 e 2020, o Brasil importou cerca de 55% do alho 

consumido no país. Em 2017, o Brasil produziu 125 mil toneladas de alho, o que 

correspondeu a 45% do consumo da hortaliça no mesmo ano. Sendo assim, 160 mil 

toneladas – 55% do alho consumido no país foi importado (RESENDE, 2018). 

Goiás, Santa Catarina, Rio Grande do Sul e Minas Gerais produzem cerca de 

98% do alho no Brasil, sendo que nos dois últimos estados a produção pode ser 

bastante comprometida pela ocorrência da doença conhecida como podridão branca 

(CONAB, 2020). 

 

2.2. A Podridão Branca  
 

A podridão branca, causada pelo fungo Stromatinia cepivora (Berk.) Whetzel 

(syn. Sclerotium cepivorum Berk.), é uma doença muito destrutiva nas espécies da 

família Alliaceae, afetando principalmente as culturas de alho e cebola, mas que 

também pode ocorrer em alho poró (Allium porrum), cebolinha comum (Allium 
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schoenoprasum) e cebolinha francesa (Allium schoenoprasum) (PEREIRA, 

OLIVEIRA; PINHEIRO; 2014). Esta doença é cosmopolita e causa grandes perdas 

nos locais infestados quando o patógeno encontra condições favoráveis para sua 

instalação (REIS; OLIVEIRA, 2013; PEREIRA; OLIVEIRA, 2013). No Brasil, sua 

incidência centraliza-se nas regiões serranas do estado de São Paulo, nos estados de 

Minas Gerais, Santa Catarina e Rio Grande do Sul (NUNES; KIMATI, 1997; DE 

QUEIROZ et al., 2016).  

Os sintomas da podridão branca são inicialmente visíveis na parte aérea das 

plantas, comprometendo o crescimento da mesma e causando o amarelecimento e a 

senescência das folhas maiores. No estágio seguinte, é observada a morte da planta 

e o apodrecimento dos bulbos produzidos (NUNES; KIMATI, 1997). Como o próprio 

nome da doença sugere, com a presença de umidade, a parte do caule mais próxima 

do solo é afetada, produzindo-se uma camada de micélio branco, de aspecto 

cotonoso, conhecida como podridão branca, que representa a parte vegetativa do 

fungo (PEREIRA; OLIVEIRA, 2013).  

Com o tempo, o crescimento micelial esbranquiçado desenvolve estruturas de 

resistência do fungo, conhecidas como escleródios, que são esferas de coloração 

preta que juntamente com o micélio permitem o diagnóstico assertivo da doença 

(NUNES; KIMATI, 1997; PEREIRA; OLIVEIRA, 2013). Os escleródios servem de 

reserva alimentar para condições extremas, o que possibilita a sobrevivência do fungo 

no solo por um intervalo de tempo de aproximadamente 20 anos, mesmo sem 

presença de hospedeiro (COLEY-SMITH et al., 1990; COOKE, 2006). 

Essas estruturas de resistência do fungo podem ficar em estado de dormência 

no solo por grandes períodos. O processo de germinação se inicia em forma de tufos 

de micélios assim que ocorre a liberação de compostos voláteis de plantas do gênero 

Allium, como os sulfóxidos alquilo e alilcisteína. Geralmente, a liberação destes 

compostos ocorre no período de bulbificação e em presença de solo úmido com 

temperatura variando entre 13ºC e 18ºC. Estas substâncias são metabolizadas pela 

microbiota do solo e produzem os compostos voláteis di-n-propil dissulfureto (DPDS) 

e dissulfeto de dialila (DADS), responsáveis pelo princípio da germinação dos 

escleródios (COLEY-SMITH; KING, 1969; COLEY-SMITH, 1987). O processo de 

germinação pode ocorrer a partir de qualquer ponto do escleródio (CROWE, 1980; 

NUNES; KIMATI, 1997). 
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O micélio do S. cepivora se espalha pelas raízes e bulbos da planta, podendo 

crescer cerca de 1 a 2 cm a fim de alcançar raízes próximas. Assim, o fungo consegue 

se disseminar rapidamente em uma linha de plantio, sendo transmitido de planta para 

planta (WORDELL FILHO et al., 2006). Outras formas conhecidas de disseminação 

da doença são o trânsito de máquinas agrícolas, ferramentas contaminadas, 

trabalhadores e animais entre lavouras; água diretamente contaminada pelo fungo ou 

por meio do escoamento de chuvas e irrigação de áreas contaminadas; restos 

vegetais de plantas infestadas como bulbilhos e mudas de alho (PEREIRA; OLIVEIRA, 

2013).  

Devido as diversas formas de disseminação e à capacidade do fungo de 

resistir a longos períodos no solo, o manejo da doença nas culturas da família 

Alliaceae possui caráter essencialmente preventivo (WORDELL FILHO et al., 2006). 

As culturas aliáceas também não possuem resistência ao fungo para que seja 

empregado o controle genético (PEREIRA; OLIVEIRA, 2013). 

Uma alternativa para manejo da podridão branca tem como objetivo reduzir 

as condições favoráveis ao patógeno, dificultando desta forma sua instalação na 

cultura. Uma estratégia é o cultivo em épocas com condições climáticas desfavoráveis 

ao patógeno, quando as temperaturas superam 18 °C, no periodo da bulbificação 

(RABINOWITCH, 2018;  PINTO et al., 2000). O uso de alguns fungicidas 

dicarboximidas como procymidone, vinclozolin e iprodione têm apresentado 

resultados positivos no controle químico quando administrados em mudas e bulbilhos 

para posterior plantio. Ademais, estudos têm sido realizados sugerindo o uso de 

fungicidas eficazes no controle de outros patógenos que produzem escleródios, para 

sua utilização no manejo do fungo S. cepivora, como por exemplo, fluazinan, 

Tebuconazol e diniconazole (NUNES; KIMATI, 1997).  

 

2.3. Materiais híbridos orgânicos-inorgânicos 
 

Desde a década de 1980, a pesquisa sobre materiais híbridos orgânico-

inorgânicos vem crescendo, motivada pelo interesse em incorporar polímeros à 

compostos inorgânicos, para obtenção de propriedades físico-químicas 

complementares. Por definição, os materiais híbridos orgânico-inorgânicos são 
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constituídos por componentes orgânicos e inorgânicos, que podem formar um sistema 

homogêneo com escala de comprimento de nanométrico até micrométrico (CHUJO, 

1996; SANCHEZ et al., 2005; JOSÉ; PRADO, 2005). 

Há uma infinidade de materiais híbridos produzidos pela natureza por meio de 

processos de biomineralização durante a evolução. Naturalmente, biopolímeros como 

o colágeno, açúcares, quitina e proteínas, têm se combinado a substâncias 

inorgânicas como sílica, óxidos, carbonatos, fosfatos e oxalatos, por milhões de anos, 

produzindo biominerais que compõe diversas estruturas em seres vivos como ossos, 

conchas, marfim, cocólitos, ferritina, dentes, entre outros (FAUSTINI et al., 2018).  

Estes materiais não possuem apenas propriedades que provém 

individualmente de seus constituintes, mas também da sinergia da interface híbrida 

orgânica-inorgânica criada, de forma que uma diversidade de propriedades pode ser 

agregada ao material (ópticas, mecânicas, elétricas, magnéticas, maior resistência 

mecânica, maior estabilidade térmica e química, entre outras) (ESTEVES et al. 2004; 

FAUSTINI et al., 2018). Por esta razão, eles apresentam grande versatilidade, 

possibilitando agregar propriedades físicas e químicas na elaboração de produtos 

mais sustentáveis e com alto valor agregado (SANCHEZ et al., 2005). 

Embora muitas vezes, os materiais híbridos orgânico-inorgânicos sejam 

designados como nanocompósitos, o uso destes termos como sinônimos é feito 

equivocadamente. Segundo Mark e Kroschwitz (1985), os compósitos são materiais 

provenientes de misturas de componentes macroscopicamente, em que um destes 

componentes se encontra em maior quantidade e que os demais são adicionados em 

menor proporção, a fim de agregar ao material produzido, propriedades físico-

químicas adicionais. Em contrapartida, os materiais híbridos, como dito anteriormente, 

possuem ligações em nível molecular que permitem que os materiais resultantes 

apresentem propriedades distintas daquelas existentes em seus constituintes (JOSÉ; 

PRADO, 2005; KICKELBICK, 2007). 

Para a classificação dos compósitos em escala nanométrica é observada a 

quantidade de dimensões dispostas nessa grandeza. Assim sendo, os 

nanocompósitos podem ser classificados em unidimensionais, como, exemplo, as 

moléculas de sílica, em nanocompósitos contendo duas dimensões nanométricas 

como os nanotubos de carbono e por último, os nanocristais em camadas de 

polímeros, que possuem apenas uma camada nanométrica e formam compostos em 
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lâminas conhecidos como lamelares (ALEXANDRE; DUBOIS, 2000; JOSÉ; PRADO, 

2005; LIMA, 2018). 

Para a classificação dos materiais híbridos são considerados os tipos de 

ligações realizadas entre as partes orgânica e inorgânica dos constituintes. Assim, os 

materiais híbridos de Classe I são obtidos por meio de fracas interações entre as 

fases, como de ligações de Hidrogênio, forças intermoleculares de Van der Waals ou 

ligações iônicas. Os materiais híbridos de Classe II, por sua vez, são compostos 

através de ligações fortes entre seus componentes, como ligações covalentes ou 

iônico-covalentes. (ESTEVES et al. 2004; JOSÉ; PRADO, 2005; BENVENUTTI, 2009; 

ROCHA, 2015). 

Na síntese de materiais híbridos orgânico-inorgânicos, nanocompostos como 

as argilas e os silicatos têm sido largamente utilizados, tendo em vista suas 

propriedades como alta superfície de contato e capacidade de troca iônica, 

entumecimento, biocompatibilidade, maior resistência, menor expansão térmica e 

permeabilidade a gases, entre outras características (ALEXANDRE; DUBOIS, 2000; 

KICKELBICK, 2007). 

 
 

2.3.1. Síntese de materiais híbridos orgânicos-inorgânicos 
 

A preparação de materiais híbridos orgânico-inorgânicos pode ser realizada 

principalmente a partir de duas metodologias distintas: pela mistura dos componentes 

ou pela formação in situ dos componentes, o que pode ocorrer pela síntese das 

nanopartículas in situ ou pela polimerização da matriz in situ (ESTEVES et al. 2004; 

KICKELBICK, 2007). A Figura 1 apresenta uma representação esquemática das 

estratégias de síntese de nanocompósitos. 

Na síntese a partir da mistura dos componentes, também conhecida como 

“building block approach”, ou seja, “abordagem de blocos de construção”, a formação 

do material híbrido não afeta integralmente as unidades estruturais, o que permite que 

propriedades comuns dos componentes sejam preservadas e transferidas para 

produto (KICKELBICK, 2007). Este tipo de síntese é comumente utilizada na 

preparação de compósitos em escala industrial, sendo preferencialmente realizada 

com cargas que possuam estrutura lamelar ou em camadas, como o argilomineral 

montomorilonita (MMT) (ESTEVES et al. 2004). 
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Figura 1 – Representação esquemática de estratégias de síntese de 
nanocompósitos.Fonte: Esteves; Barros-Timmons; Trindade. (2004). 

 
Por outro lado, a síntese por formação in situ dos componentes, depende da 

transformação química para a produção do material híbrido, com o processo de 

obtenção e sua otimização devendo ser feitos cuidadosamente a fim de se obter a 

estrutura desejada inicialmente (KICKELBICK, 2007). 

Entre os métodos de obtenção de materiais híbridos existentes, um dos mais 

conhecidos e empregados, é o método sol-gel (JOSÉ; PRADO, 2005). Nele, 

basicamente, moléculas a partir de uma policondensação orgânica formam estruturas 

poliméricas (KICKELBICK, 2007). Sendo assim, por definição, o termo sol representa 

as partículas coloidais suspensas em um líquido, na escala nanométrica, e o termo 

gel, representa a fase gelificada que imobiliza a fase líquida em seus espaços (JOSÉ; 

PRADO, 2005). Este método confere alta pureza e homogeneidade aos materiais 

híbridos obtidos, utilizando temperaturas baixas, o que impede a degradação 

polimérica (ESTEVES et al. 2004). 

Outro método muito utilizado, principalmente, quando o componente 

inorgânico é uma argila, é o método de esfoliação ou adsorção. O presente estudo faz 

uso deste método para a obtenção dos materiais híbridos sintetizados. No processo, 

a esfoliação ocorre com a adição de outros componentes entre as camadas do 

componente inorgânico, como, por exemplo, do argilomineral hectorita. Este método 

é especialmente vantajoso para a preparação de materiais híbridos quando o polímero 

é solúvel no mesmo solvente em que o composto orgânico é esfoliado (ESTEVES et 

al. 2004; JOSÉ; PRADO, 2005). 
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2.3.2. Componentes orgânicos utilizados na preparação dos materiais 
híbridos 

 

Os polímeros ao serem incorporados na síntese de materiais híbridos 

orgânico-inorgânicos conferem a estes materiais propriedades como isolamento 

térmico ou elétrico, baixa densidade, resistência à corrosão etc (KICKELBICK, 2007). 

Entre os diversos polímeros utilizados no preparo de materiais híbridos 

destacam-se os hidrogéis, em que o agente de intumescimento é a água (ALEMÁN et 

al., 2007). Nesse contexto, o uso de alginatos, como o alginato de sódio, é largamente 

empregado tendo em vista ser um componente extremamente biocompatível e 

gelificante (ALMEIDA, 2010). 

O alginato de sódio foi descoberto pelo químico Edward C. C. Stanford em 

1881, sendo comumente encontrado nas paredes celulares de algas marrons 

(Ascophyllum nodosum (L.) Le Jolis) e em polissacarídeos na constituição de bactérias 

do solo (GACESA, 1988). É definido como um polissacarídeo formado pela repetição 

de dois monômeros de glicano: o ácido gulurônico (G) e o ácido manurônico (M), 

sendo que a relação M / G influência nas propriedades do composto: o alto teor de 

ácido manurônico, faz dos hidrogéis mais macios e com maior elasticidade enquanto, 

o alto teor de ácido gulurônico, torna os hidrogéis fortes, porém quebradiços 

(FARRÉS; NORTON, 2014). A Figura 2 apresenta uma representação esquemática 

da estrutura do alginato. 

 

Figura 2 – Representação estrutural do Alginato. 
Fonte: Stephen; Phillips (2016). 

Embora muito presente na indústria de alimentos, como estabilizante e agente 

gelificante de sorvetes, pudins e bebidas, o uso do alginato de sódio tem se destacado 

na biotecnologia, no desenvolvimento de nanomateriais para sistemas biológicos, 

devido sua estrutura química biocompatível e biodegradável, como por exemplo, no 

revestimento de células vivas (ALMEIDA, 2010; FERNANDO et al., 2020). 

Além do alginato de sódio, outro polímero utilizado neste estudo, é a 

carboximetilcelulose sódica (CMC), um éter resultante da reação da celulose com o 
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hidróxido de sódio e, posteriormente, do produto com ácido monocloroacético (agente 

eterificante). A carboximetilcelulose é obtida pela substituição parcial de grupos 

hidroxilas da glicose pelo grupo –CH2-COOH, o que confere à molécula solubilidade 

e viscosidade o que contribui para a hidratação da molécula (CERRUTTI; FROLLINI, 

2009). A Figura 3 apresenta uma representação esquemática da estrutura da 

carboximetilcelulose sódica. 

 

Figura 3 – Representação estrutural da Carboximetilcelulose Sódica. 
Fonte: STEPHEN; PHILLIPS (2016). 

A carboximetilcelulose sódica é largamente utilizada em processos industriais 

devido sua alta viscosidade, favorecendo seu uso como agente estabilizador e 

espessante em diversos setores como alimentício, farmacêutico, petrolífero, entre 

outros (YANG; ZHU, 20017). Por ser um composto biodegradável, sua utilização como 

matriz polimérica no preparo de nanocompósitos tem sido largamente estudada 

(VANGINKEL; GAYTON, 1996; DE MOURA et al., 2013). 

 
2.3.3. Componentes inorgânicos utilizados na preparação de materiais híbridos 
 

Para a formação de materiais híbridos se faz necessária a combinação de um 

composto orgânico e um inorgânico. Nesse contexto, muitos trabalhos têm reportado 

o uso de Laponita® como material inorgânico para formação desses materiais. A 

Laponita® é um composto inorgânico sintético com características químicas e 

estruturais semelhantes ao argilomineral hectorita, formado por silicatos de sódio 

combinados à sais de sódio, magnésio ou lítio. Sua estrutura tem formato de discos 

em escala nanométrica sendo duas camadas tetraédricas de sílica e uma intercamada 

octaédrica de óxido de magnésio, além de hidroxilas e átomos de oxigênio presentes 

na composição (CUMMINS, 2007; TOMÁS et al., 2018). Os átomos de magnésio, 

presentes em sua constituição, podem ser substituídos pelos de átomos de lítio o que 
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leva a formação de cargas negativas, na estrutura. Assim, as cargas negativas se 

concentram nas superfícies das plaquetas, enquanto as cargas positivas estão 

localizadas nas bordas, produzidas pela presença de cátions sódio interlamelares. 

Estes cátions são responsáveis pelo balanceamento de cargas da estrutura 

(RUZICKA; ZACCARELLI, 2011). 

Entre as principais características da Laponita®, se destacam a alta 

capacidade de entumecimento (absorção de grandes quantidades de água) e troca 

catiônica, bom controle de sua reologia quando utilizada em revestimentos, alta 

superfície de contato e biocompatibilidade, sendo por essa razão muito utilizada como 

modificadora de reologia ou formadora de membranas (TOMÁS et al., 2018). 

 

3. OBJETIVOS 
 
3.1. Objetivo Geral  

 

Investigar o comportamento de membranas híbridas orgânico-inorgânicas 

sintetizadas com o uso de fungicidas no revestimento de bulbilhos de alho (Allium 

sativum L.)  visando o manejo de S. cepivora, causador da podridão branca.  

 

3.2. Objetivos Específicos  
 

O presente trabalho teve como objetivos:  

1) Definir as melhores condições de revestimento para as sementes, a partir de testes 

nos bulbilhos de alho com diferentes concentrações tanto de polímero, de argila 

quanto dos fungicidas utilizados. 

2) Confirmar a presença e a interação dos ativos fungicidas, polímeros e argila 

utilizados na síntese das membranas poliméricas a partir da caracterização por 

meio das seguintes técnicas: Difratometria de raios X em Pó (DRXP), 

Espectrofotometria na Região do Infravermelho com transformada de Fourier e 

acessório de reflectância total atenuada (FTIR-ATR), Espectroscopia Raman, 

Microscopias de Luz, Análises Termogravimétricas (TGA-DSC-MS). 

3) Avaliar a atividade do escleródio Stromatinia cepivora  na presença de bulbilhos 

revestidos com as membranas pré-selecionadas e com fungicidas incorporados 

em teste de inibição de crescimento micelial. 
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4) Avaliar o comportamento inibitório das membranas poliméricas no revestimento de 

bulbilhos de alho cultivados em solos infestados a diferentes concentrações por S. 

cepivora. 

 

4. MATERIAL E MÉTODOS 
 

4.1. Reagentes 
 

Todos os reagentes utilizados no presente trabalho apresentam grau de 

pureza analítica e foram utilizados sem a realização prévia de purificação. 

A água utilizada na realização dos experimentos para o preparo das soluções 

foi obtida a partir do sistema Millipore MiliQ®. Para a síntese dos materiais híbridos 

orgânico-inorgânicos foram utilizados os seguintes reagentes: Laponita® (Buntech, 

100%), Alginato de Sódio (Êxodo, 90,8-106%), Carboximetilcelulose (Sigma-Aldrich, 

100 %), Tebuconazol (Sigma-Aldrich, 100%), Triadimenol (Sigma-Aldrich, 100%), 

Boscalida (Sigma-Aldrich, 100%), Nitrato de Cálcio (ACS, 99,0-103,0 %). 

 
4.2. Experimental 
 
4.2.1. Síntese das membranas sintetizadas de materiais híbridos orgânico-
inorgânicos 
 

Foram realizados testes preliminares de revestimento dos bulbilhos de alho a 

fim de verificar a uniformidade na formação das membranas sintetizadas a partir de 

materiais híbridos orgânico-inorgânicos. Os experimentos foram conduzidos no 

Laboratório de Compostos Lamelares na Universidade Federal de Viçosa, Campus de 

Rio Paranaíba. 

Foram preparadas três soluções contendo Laponita® nas proporções (1:100), 

(2:100) e (4:100) no volume de 100 mL de H2O deionizada. As misturas foram 

mantidas em agitador magnético e aquecidas em manta aquecedora a 80°C até 

completa solubilização das soluções (GHADIRI et al., 2013). 

Também foram preparadas três soluções utilizando a combinação do polímero 

alginato de sódio e Laponita®, nas proporções de Laponita®/Alginato (1:2), (2:1) e 

(2:2); e duas soluções contendo os polímeros Carboximetilcelulose e Alginato de sódio 

nas proporções de Alginato/Carboximetilcelulose (1:2) e (2:2). Ademais foi preparada 

uma solução contendo apenas Carboximetilcelulose na proporção de (2:100) no 
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volume de 100 mL de água deionizada. 

Para a síntese, as soluções foram mantidas em agitador magnético para 

homogeneização da fase (GHADIRI et al., 2013). As soluções sintetizadas e suas 

respectivas composições estão apresentadas na Tabela 1.  

Tabela 1 - Composição das membranas sintetizadas. 
Filmes Laponita®(mg) Alginato (mg) Carboximetilcelulose (mg) V (L) 

A1 
A2 
A3 
A4 
A5 
A6 
A7 
A8 

1000 
2000 
4000 
1000 
4000 
2000 

- 
- 

- 
- 
- 

2000 
2000 
2000 
2000 
2000 

- 
- 
- 
- 
- 
- 

1000 
2000 

0,1 
0,1 
0,1 
0,2 
0,2 
0,2 
0,2 
0,2 

 
4.2.2. Revestimento dos bulbilhos de alho para avaliação do índice de brotação 
e da formação da parte aérea e do sistema radicular das plantas 
 

O teste de germinação foi conduzido no Laboratório de Compostos Lamelares 

da Universidade Federal de Viçosa, Campus de Rio Paranaíba. 

O plantio dos bulbilhos de alho de cultivar Ito foi realizado em bandejas plásticas 

contendo solo do tipo Latossolo arenoso previamente lavado, peneirado esterilizado 

em estufa de secagem a 120°C por 20 min. O solo foi resfriado à temperatura 

ambiente e disposto nas bandejas para o plantio dos bulbilhos revestidos. 

Foram sintetizadas as soluções apresentadas na Tabela 2, para a utilização 

no revestimento dos bulbilhos no teste de germinação. 

Os bulbilhos coletados estavam em estado de dormência, ou seja, condição 

indesejável para o plantio, que se inicia com a formação das folhas e desenvolvimento 

da gema de brotação e pode se estender até 70 dias após a colheita dos bulbilhos. 

Para determinar o período ideal de plantio, o estado de dormência foi acompanhado 

pelo Índice Visual de Dormência (IVD), por meio de cortes longitudinais em bulbilhos 

escolhidos aleatoriamente, até que se observassem gemas de brotação com 50% do 

comprimento das folhas de brotação (EMBRAPA HORTALIÇAS, 2017). 

Em seguida, os bulbilhos foram vernalizados a 4ºC e à umidade relativa (UR) 

entre 65 e 70% por 45 dias. O  processo de vernalização consiste em um tratamento 

pré-plantio que possibilita à planta sua diferenciação e estimula a formação de bulbos 

mesmo em locais que não ofereçam condições de fotoperíodo e temperatura 

adequadas à cultura (EMBRAPA HORTALIÇAS, 2016). Após este período, os 



31 

 

bulbilhos foram retirados da refrigeração e mantidos em temperatura ambiente por 24 

h antes do plantio. Para o experimento, foram selecionados apenas bulbilhos que não 

apresentavam defeitos. 

Os bulbilhos de alho foram imersos nos géis descritos na Tabela 2. Em 

seguida, os bulbilhos revestidos com as soluções que continham alginato de sódio em 

sua composição foram imersos em solução de Ca(NO3)2 a 5,0% por 10 s para a 

formação de hidrogel nas membranas sintetizadas (DA SILVA et al., 2017). Os 

bulbilhos revestidos permaneceram em temperatura ambiente para secagem por 2 h 

antes do plantio.  

O plantio foi realizado em caixas de areia e a disposição dos bulbilhos foi feita 

em linha, considerando que em cada bandeja contivesse um bulbilho de cada 

tratamento. Os bulbilhos foram plantados em profundidade de 2 a 3 cm e posicionados 

na direção vertical observando a gema de brotação voltada para cima, e dispostos em 

três fileiras com cinco bulbilhos cada. O delineamento experimental foi inteiramente 

casualizado com sete repetições. 

Tabela 2 - Composição das membranas sintetizadas para o teste de germinação. 
Filmes Laponita®(mg) Alginato (mg) Carboximetilcelulose (mg) V (L) 

A1 
A2 
A3 
A4 
A5 
A6 
A7 
A8 
A9 

A10 
A11 
A12 
A13 
A14 
A15 
A16 
A17 
A18 
A19 
BR 

- 
- 
- 
- 

1000 
2000 
5000 
1000 
2000 
5000 
1000 
2000 
5000 
1000 
2000 
5000 
1000 
2000 
5000 

- 

2000 
5000 

- 
- 
- 
- 
- 

2000 
2000 
2000 
5000 
5000 
5000 

- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 

- 
- 

1000 
2000 

- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 

1000 
1000 
1000 
2000 
2000 
2000 

- 

0,1 
0,1 
0,1 
0,1 
0,1 
0,1 
0,1 
0,2 
0,2 
0,2 
0,2 
0,2 
0,2 
0,2 
0,2 
0,2 
0,2 
0,2 
0,2 
- 

 

Após o plantio, foi adicionado um volume de 500 mL de água para umedecer 

o solo e diariamente pelo período de 15 dias as bandejas foram regadas, de acordo 

com a necessidade, para a manutenção da umidade do solo. 
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Para a quantificação do índice de brotação foi realizado o acompanhamento 

diário das brotações, verificando a ocorrência da germinação por tipo de revestimento 

utilizado nos bulbilhos. Após 15 dias de cultivo, as raízes e a parte aérea das plantas 

foram lavadas e secas. Em seguida, foi realizada a medição das partes aéreas das 

mudas e da raiz principal correspondente a cada repetição. As raízes foram 

digitalizadas por meio de scanner para determinar o volume, área superficial e 

comprimento das raízes a partir do software Safira. 

Em seguida, quantificou-se a massa fresca da parte aérea e raízes e levadas 

à estufa, em sacos de papel kraft, a 65ºC por 72 h. Após a secagem, quantificou-se a 

massa seca e de água das raízes e parte aérea das plantas.  

 
4.2.3. Análise estatística sobre índices de brotação e massas secas e frescas 
 
A análise de componentes principais e de cluster dos dados de altura, massa fresca 

das raízes e partes aéreas e massa seca das raízes e partes aéreas foi realizada 

utilizando o programa R versão 4.0.4 (R Core Team, 2021).  

 

4.2.4. Teste piloto de revestimento dos bulbilhos de alho com fungicidas 
associados a materiais orgânico-inorgânicos sobre o crescimento micelial de  
Stromatinia cepivora 

 
Os testes de inibição de crescimento micelial foram conduzidos no Laboratório 

de Fitopatologia e Plantas Daninhas, no Centro Integrado de Pesquisas (CIP), na 

Universidade Federal de Viçosa, Campus de Rio Paranaíba.  

Inicialmente, realizou-se um teste piloto para analisar a infecção de bulbilhos 

de alho revestidos com membranas poliméricas com fungicidas incorporados. 

Escleródios de Stromatinia cepivora utilizados para iniciar a produção de micélio foram 

obtidos de solo naturalmente infestado coletado no município de Rio Paranaíba. 

Realizou-se a desinfestação dos escleródios utilizando álcool etílico 50% ABV (Álcool 

por Volume) nos escleródios por um período de 30 s, seguido de imersão em 

hipoclorito de sódio a 0,5% por 180 s e enxágue em H2O deionizada. Em seguida, 

para a formação da colônia do fungo, cinco escleródios foram transferidos de forma 

equidistante em 10 placas de Petri contendo batata dextrose ágar (BDA). As placas 

foram mantidas a 18°C com fotoperíodo de 12 h de luz até a formação da colônia (5 a 

10 dias). 

Discos de micélio contendo escleródios de Stromatinia cepivora foram 
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colocados em placas contendo meio BDA, posicionado na extremidade oposta a que 

continha um (01) bulbilho de alho tratado. Para o teste piloto utilizou-se apenas o 

revestimento com o fungicida Triadimenol como ativo, na concentração de 0,001875 

mg/L. Este ativo segundo Domingos et al. (2018), apresentou bons resultados na 

inibição de crescimento micelial dos escleródios em relação a outros fungicidas 

independente da concentração de calda utilizada em seu estudo. 

Neste teste piloto de inibição de crescimento micelial foram avaliadas as áreas 

de crescimento das colônias do fungo a partir do software ImageJ® 2006 versão 

1.43.3.67, utilizando os registros fotográficos feitos a cada intervalo de 72 h até o final 

do experimento. Calculou-se também a porcentagem de ICM - Inibição do 

Crescimento Micelial para cada tratamento, a partir da fórmula: ICM = [(C – N) /C] x 

100, onde C é a área da colônia do controle e N é a área da colônia no tratamento 

com o fungicida. 

O controle positivo foi realizado utilizando o fungicida iprodiona (Magic®, 500 

g/L), tradicionalmente utilizado na cultura de alho, a fim de verificar o efeito inibitório 

do mesmo no crescimento micelial. Os controles negativos foram realizados para 

análise de interferentes e possíveis contaminações, sendo respectivamente: meio de 

cultura BDA sem fungicida e sem disco de micélio de S. cepivora (CNM); meio de 

cultura BDA com disco de micélio (CNMB) para avaliar o crescimento do fungo no 

meio e meio de cultura BDA contendo bulbilho sem revestimento sendo feitas duas 

repetições (CN1 e CN2) para observar possíveis contaminações nos bulbilhos 

utilizados. As condições de tratamento utilizadas nos bulbilhos e o controle positivo 

estão dispostos na Tabela 3. 

Previamente a montagem do experimento, os bulbilhos de alho utilizados 

foram lavados em H2O corrente e secos a temperatura ambiente. Em seguida, foram 

imergidos durante 120 s em uma solução de hipoclorito de sódio a 2% para 

desinfecção dos mesmos e lavados novamente em H2O corrente. 

Os cinco bulbilhos a serem utilizados no controle positivo foram pesados e a 

partir da massa obtida foi calculada a massa da dose do ativo Iprodiona, seguindo a 

recomendação para uso comercial de 1,00 kg de Iprodiona para 100 kg de bulbilhos 

de alho. A massa de Iprodiona encontrada foi convertida em volume, em mililitros, a 

partir da densidade do ativo Iprodiona. O volume obtido, 0,175 mL, foi pipetado em 

pipeta automática e acondicionado em frasco de vidro esterilizado. Em seguida, o 

volume foi diluído em H2O deionizada em quantidade suficiente para cobrir os 
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bulbilhos. Os mesmos foram deixados no interior do frasco 30 minutos sob agitação. 

 

Tabela 3 - Tratamentos realizados para Teste Piloto de Inibição de Crescimento 
Micelial 
Fungicida utilizado  Concentração 

utilizado de 
fungicida (mg/L) 

Tratamentos Composição dos 
Revestimentos 

Triadimenol 1875 AR1 a AR5 Solução de Alginato a 
2% e Laponita® a 2% 

Triadimenol 1875 CMCR1 a 
CMCR5 

Solução de 
Carboximetilcelulose a 
2% e Laponita® a 2% 

Magic®  
(Ativo: Iprodiona) 

5,0 x 106 +R1 a +R2 Solução de Iprodiona 
(Controle Positivo) 

 

A solução de BDA - batata dextrose ágar foi preparada a partir 39 gramas de 

Batata Ágar Dextrose dissolvidas em 1,00 litro de água deionizada. A solução foi 

acondicionada em dois erlenmeyers de 500 mililitros de volume e levados à fervura 

para dissolver completamente. Em seguida, o volume foi esterilizado em autoclave a 

121 ° C por 15 minutos. 

O experimento foi realizado em capela de fluxo laminar (Veco, Campinas, SP, 

Brasil) após limpeza com álcool 70% ABV e luz ultravioleta ligada pelo período de 30 

min para a esterilização do ambiente e uma manipulação com menor risco de 

contaminação. 

Após o resfriamento, foram dispostos 10 mL de meio BDA em placas de Petri 

de 9 cm de diâmetro e as mesmas foram mantidas em capela de fluxo laminar até o 

que o meio BDA se solidificasse nas placas para início da montagem do experimento. 

Os discos de micélio das bordas da colônia do fungo com crescimento ativo 

foram obtidos com um furador de rolha (5 mm de diâmetro). Em seguida, um disco de 

micélio foi introduzido no meio BDA de cada placa de Petri e no lado oposto foi 

acomodado um bulbilho de alho com seu respectivo tratamento. 

Após a montagem do experimento e dos controles negativo e positivo, as 

placas de Petri foram embaladas, cada par individualmente, em plástico tipo filme e 

levadas à estufa BOD – demanda bioquímica de oxigênio e mantidas entre 13ºC e 

18ºC, intervalo ideal para o crescimento micelial do fungo Stromatinia cepivora. As 

placas foram observadas até que a placa contendo o controle negativo com o disco 

de micélio foi completamente tomada pelo crescimento do micélio. 

Em seguida, o experimento foi desmontado, sendo então as placas de Petri 



35 

 

acondicionadas em sacos plásticos e levadas em autoclave a 121ºC por 15 minutos. 

Após a autoclavagem, os resíduos de meio BDA e crescimento do fungo e do bulbilho 

de alho foram descartados e as placas foram lavadas e secas em estufa a 100 ºC por 

5 minutos. 

O experimento foi montado em delineamento inteiramente casualizado com 5 

repetições. Uma repetição foi considerada como uma placa de Petri contendo um 

disco de micélio de S. cepivora e um bulbilho de alho revestido. As variáveis área de 

colônia e porcentagem de inibição de crescimento micelial - PIC foram analisadas por 

meio de estatística descritiva dos dados, com ênfase em boxplots.  

4.2.5. Teste final de revestimento dos bulbilhos de alho com fungicidas 
associados a materiais orgânico-inorgânicos sobre a inibição do crescimento 
micelial de  Stromatinia cepivora 
 

Para o estudo de inibição de crescimento micelial foram utilizados três ativos 

fungicidas Tebuconazol, Triadimenol e Boscalida devido a eficiência apresentada na 

mitigação do S. cepivora em estudos anteriores e no manejo da doença em alguns 

países (LOPES,1994; VILLALTA et al., 2012; DOMINGOS, 2015; DOMINGOS, L. B. et 

al., 2018). 

Nesta etapa do estudo foram avaliadas 4 condições distintas: 

- O efeito inibitório dos revestimentos sem a utilização de ativos fungicidas 

incorporados; 

- O efeito inibitório dos revestimentos contendo ativos fungicidas 

incorporados; 

- O efeito inibitório do ativo fungicida Iprodiona, utilizado como controle 

positivo do estudo; 

- O comportamento de discos de micélio em placas de controle negativo, a fim 

de avaliar: possíveis contaminações no meio BDA, nos bulbilhos utilizados e o 

crescimento do fungo a partir do disco de micélio. 

Foram preparadas soluções a partir das concentrações de solubilidade em 

água apresentadas pelos fungicidas para serem utilizadas como base para a síntese 

das membranas sintetizadas. Sendo elas: solução de Triadimenol a 62 mg/L, solução 

de Boscalida a 4,6 mg/L e solução de Tebuconazol a 36 mg/L. 

O delineamento experimental foi inteiramente casualizado (DIC) com quatro 

repetições. Uma repetição constitui de uma placa contendo um disco de micélio de S. 

cepivora e um bulbilho de alho.  Os tratamentos encontram-se descritos na Tabela 4. 



36 

 

O preparo da solução do fungicida Iprodiona foi feito da mesma forma descrita no 

tópico 4.2.4. assim como, a síntese da solução de BDA – batata ágar dextrose, o 

procedimento de desinfecção prévia dos bulbilhos de alho e a esterilização do 

ambiente para a montagem do experimento.  

As placas foram mantidas em incubadora tipo BOD a 17 °C com fotoperíodo 

de 12 horas, após a preparação das placas, conforme tratamentos descritos na Tabela 

4. O crescimento micelial do fungo foi acompanhado diariamente. O experimento foi 

finalizado quando o patógeno cresceu em toda a placa no tratamento contendo 

apenas discos de micélio e meio BDA (Tratamento 23, Tabela 4). 

Tabela 4 - Composição das membranas sintetizadas para o teste final de inibição de 
crescimento micelial. 

Fungicida 
Concentração 
de fungicida 

(mg/L) 
Tratamento Composição do Tratamento 

Sem fungicida  - 1.1 a 1.4 Bulbilho de alho não tratado 

Sem fungicida - 2.1 a 2.4 Solução de Alginato de sódio a 2% 

Sem fungicida - 3.1 a 3.4 Solução de Carboximetilcelulose a 

2% 

Sem fungicida - 4.1 a 4.4 Solução de Alginato de sódio a 2% 

e Laponita® a 2% 

Sem fungicida - 5.1 a 5.4 Solução de Carboximetilcelulose a 

2% e Laponita® a 2% 

Triadimenol 62,0 6.1 a 6.4  Bulbilho de alho não tratado 

Triadimenol 62,0 7.1 a 7.4 Solução de Alginato de sódio a 2% 

Triadimenol 62,0 8.1 a 8.4 Solução de Carboximetilcelulose a 

2% 

Triadimenol 62,0 9.1 a 9.4 Solução de Alginato de sódio a 2% 

e Laponita® a 2% 

Triadimenol 62,0 10.1 a 10.4 Solução de Carboximetilcelulose a 

2% e Laponita® a 2% 

Boscalida 4,6 11.1 a 11.4 Bulbilho de alho não tratado 

Boscalida 4,6 12.1 a 12.4 Solução de Alginato de sódio a 2% 

Boscalida 4,6 13.1 a 13.4 Solução de Carboximetilcelulose a 

2% 

Boscalida 4,6 14.1 a 14.4 Solução de Alginato de sódio a 2% 
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e Laponita® a 2% 

Boscalida 4,6 15.1 a 15.4 Solução de Carboximetilcelulose a 

2% e Laponita® a 2% 

Tebuconazol 36,0 16.1 a 16.4 Bulbilho de alho não tratado 

Tebuconazol 36,0 17.1 a 17.4 Solução de Alginato de sódio a 2% 

Tebuconazol 36,0 18.1 a 18.4 Solução de Carboximetilcelulose a 

2% 

Tebuconazol 36,0 19.1 a 19.4 Solução de Alginato de sódio a 2% 

e Laponita® a 2% 

Tebuconazol 36,0 20.1 a 20.4 Solução de Carboximetilcelulose a 

2% e Laponita® a 2% 

Iprodiona 5,0 x 106 21.1 a 21.4 Bulbilho de alho não tratado 

(Controle) 

- - 22 Placa de Petri contendo meio BDA 

(Controle) 

- - 23 Placa de Petri contendo meio BDA 

e disco de micélio (Controle) 

- - 24 Placa de Petri contendo meio BDA 

e bulbilho de alho não tratado 

(Controle) 

 

As áreas das colônias foram mensuradas em todos os tratamentos pelo 

software ImageJ®, utilizando os registros fotográficos feitos a cada intervalo de 72 h 

até o final do experimento. Calculou-se também a porcentagem de Inibição do 

Crescimento Micelial (ICM) para cada tratamento, a partir da fórmula: ICM = [(C – N) 

/C] x 100, onde C é a área da colônia do controle e N é a área da colônia no tratamento 

com o fungicida. 

As variáveis área de colônia e porcentagem de inibição de crescimento 

micelial - PIC foram analisadas por meio de estatística descritiva dos dados, com 

ênfase em boxplots. 

4.2.6. Teste de Patogenicidade para avaliação da infestação de bulbilhos de alho 
por meio de discos de micélio de Stromatinia cepivora presentes em solo 
 

O experimento foi conduzido no Laboratório de Fitopatologia e Plantas 



38 

 

Daninhas, da Universidade Federal de Viçosa, no Campus de Rio Paranaíba. 

Foram coletados e peneirados seis litros de latossolo vermelho nas 

proximidades do campus, nas coordenadas 19°13'04.9"S 46°13'28.1"W. O latossolo 

foi acondicionado em sacos plásticos e autoclavado a 120ºC por 60 minutos. O mesmo 

foi mantido em descanso por 24 h e novamente autoclavado nas mesmas condições. 

Para o teste de patogenicidade, além dos bulbilhos de alho (Allium sativum 

L.), foram utilizadas também sementes de cebola (Allium cepa L.), tendo em vista que 

o fungo Stromatinia cepivora acomete ambas as culturas, seria possível observar a 

infestação em outra cultura, também muito afetada pelo escleródio. 

Para a montagem do experimento, foram utilizados copos descartáveis com 

volume de 500 mL para o plantio de sementes de cebola e bulbilhos de alho. 

Previamente, foram feitos três orifícios na base de cada copo para drenagem da água. 

O solo anteriormente autoclavado, foi acondicionado nos copos descartáveis 

mantendo cerca de ¼ do volume do recipiente vazio.  

Cada tratamento teve seis repetições e foram dispostos de forma inteiramente 

casualizada. Em cada copo, foram colocadas sete sementes de cebola ou três 

bulbilhos de alho. Cinco discos de micélio de S. cepivora com 15 dias de idade foram 

adicionados em metade dos copos utilizados.  

Os copos foram dispostos em bandejas plásticas armazenadas em 

incubadora BOD a 17 °C com fotoperíodo de 12 h. As bandejas foram embebidas pelo 

volume de 1000 mL de água destilada cada, de forma que a água infiltrasse no solo 

por capilaridade. A umidade foi verificada diariamente, sendo adicionado volume de 

1000 mL de água destilada em cada bandeja assim que o solo absorvia toda a água 

disposta na bandeja.  

Após a germinação das sementes e bulbilhos, as mudas em excesso em cada 

copo foram removidas para que apenas uma plântula desenvolvesse em cada copo. 

A Tabela 5 apresenta os códigos e as condições de plantio realizadas.  

Tabela 5 - Experimentos realizados no Teste de Patogenicidade. 

Códigos Composição do Experimento 

CM1 a CM6 
CS1 a CS6 
AM1 a AM6 
AS1 a AS6 

Solo com sementes de cebola e presença de discos de micélio. 
Solo com sementes de cebola e ausência de discos de micélio. 
Solo com bulbilhos de alho e presença de discos de micélio. 
Solo com bulbilhos de alho e ausência de discos de micélio. 

 

O experimento foi mantido até o aparecimento dos sintomas característicos 
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da podridão branca. 

4.2.7. Efeito do revestimento de bulbilhos de alho com fungicidas incorporados 
a membranas poliméricas na incidência de podridão branca 

 
O bioensaio foi conduzido no Laboratório de Fitopatologia e Plantas Daninhas, 

da Universidade Federal de Viçosa, Campus de Rio Paranaíba.  

Foram coletados e peneirados vinte e sete litros de latossolo vermelho nas 

proximidades do campus nas coordenadas 19°13'04.9"S 46°13'28.1"W. O latossolo 

foi acondicionado em sacos plásticos e autoclavado a 120 ºC por 60 minutos. O 

mesmo foi mantido em descanso por 24 h e novamente autoclavado nas mesmas 

condições.  

Os escleródios de Stromatinia cepivora utilizados no experimento foram 

obtidos de solo naturalmente infestado, coletado no município de Rio Paranaíba.  Para 

desinfestação dos mesmos, os escleródios foram imersos em álcool etílico 50% 

(Álcool por Volume) por 30 segundos, seguido de imersão em hipoclorito de sódio a 

0,5% v/v por 60 segundos seguido de enxágue em água deionizada e secagem em 

papel de germinação autoclavado. Os escleródios foram mantidos acondicionados por 

três meses, enterrados para quebra de dormência constitutiva. 

Antes do experimento, os bulbilhos de alho foram lavados em água corrente 

e secos a temperatura ambiente. Em seguida, foram imersos durantes 120 segundos 

em uma solução de hipoclorito de sódio a 2% para desinfestação superficial dos 

mesmos, lavados em água destilada autoclavada e dispostos em papel germinativo 

previamente esterilizado a 100 °C por 60 minutos.  

Para a montagem do experimento, copos plásticos de 500 mL de capacidade 

foram preenchidos com 300 gramas de latossolo autoclavado. O preenchimento 

ocorreu em duas etapas: na primeira, o solo foi adicionado até a metade do copo; na 

segunda, 3,30 ou 300 escleródios foram misturados ao restante do solo e colocados 

no copo o restante do solo para que se completasse o volume de 300 mL de solo por 

copo.  

 Os copos foram dispostos em bandejas plásticas e levados à incubadora do 

tipo BOD para posterior plantio dos bulbilhos de alho revestidos. A descrição dos 

tratamentos encontra-se na Tabela 6. Os bulbilhos foram revestidos nas membranas 

e embebidos nas soluções preparadas por 60 segundos cada e mantidos para 

secagem por 120 minutos a temperatura ambiente. 
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Ao final do período de secagem, foram plantados dois bulbilhos por copo, e 

as bandejas levadas à incubadora BOD a 17 °C ± 2 °C com fotoperíodo de 12 h de 

luz. As bandejas foram preenchidas com 2 litros de água destilada cada e verificadas 

a cada 72 h para reposição de água e verificação do crescimento. 

O experimento foi montado em delineamento inteiramente casualizado com 

três repetições cada unidade experimental. Uma repetição foi considerada como um 

copo contendo duas plantas. 

Tabela 6 - Revestimentos usados para proteção à planta de alho contra Stromatinia 
cepivora. 
Concentração 
de escleródio 
no solo (escl. 
/g de solo) 

Concentração 
de princípio 
ativo fungicida 
(mg/L) 

Tratamento Composição do Tratamento 

0,01 

- 1.1 a 1.3 Bulbilho de alho não tratado 
- 2.1 a 2.3 Solução de 

Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% 

62,0 3.1 a 3.3 Bulbilho de alho embebido em 
solução de Triadimenol  

62,0 4.1 a 4.3 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% a partir de 
solução de Triadimenol (62 
mg/L) 

36,0 5.1 a 5.3 Bulbilho de alho embebido em 
solução de Tebuconazol 

36,0 6.1 a 6.3 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% a partir de 
solução de Tebuconazol (36 
mg/L) 

62,0 
36,0 

7.1 a 7.3 Bulbilho de alho embebido  
em solução combinada 
 de Triadimenol (62 mg/L) e 
Tebuconazol (36 mg/L) 

62,0 
36,0 

8.1 a 8.3 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% a partir de 
solução combinada de 
Triadimenol (62 mg/L) e 
Tebuconazol (36 mg/L) 

1 kg de 
ativo/100 kg de 

alho 

9.1 a 9.3 Bulbilho de alho embebido  
em solução de Iprodiona 
(Controle Positivo) 

- 10.1 a 10.3 Solo sem bulbilho de alho 
(Controle Negativo) 
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0,1 

- 11.1 a 11.3 Bulbilho de alho não tratado 
- 12.1 a 12.3 Solução de 

Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% 

62,0 13.1 a 13.3 Bulbilho de alho embebido em 
solução de Triadimenol 

62,0 14.1 a 14.3 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% a partir de 
solução de Triadimenol (62 
mg/L) 

36,0 15.1 a 15.3 Bulbilho de alho embebido em 
solução de Tebuconazol 

36,0 16.1 a 16.3 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% a partir de 
solução de Tebuconazol (36 
mg/L) 

62,0 
36,0 

17.1 a 17.3 Bulbilho de alho embebido  
em solução combinada 
 de Triadimenol (62 mg/L) e 
Tebuconazol (36 mg/L) 

62,0 
36,0 

18.1 a 18.3 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% a partir de 
solução combinada de 
Triadimenol (62 mg/L) e 
Tebuconazol (36 mg/L) 

1 kg de 
ativo/100 kg de 

alho 

19.1 a 19.4 Bulbilho de alho embebido  
em solução de Iprodiona 
(Controle Positivo) 

- 20.1 a 20.3 Solo sem bulbilho de alho 
(Controle Negativo) 

1,0 

- 21.1 a 21.3 Bulbilho de alho não tratado 
- 22.1 a 22.3 Solução de 

Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% 

62,0 23.1 a 23.3 Bulbilho de alho embebido em 
solução de Triadimenol 

62,0 24.1 a 24.3 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% a partir de 
solução de Triadimenol (62 
mg/L) 

36,0 25.1 a 25.3 Bulbilho de alho embebido em 
solução de Tebuconazol 

36,0 26.1 a 26.3 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% a partir de 
solução de Tebuconazol (36 
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mg/L) 
62,0 
36,0 

27.1 a 27.3 Bulbilho de alho embebido  
em solução combinada 
 de Triadimenol (62 mg/L) e 
Tebuconazol (36 mg/L) 

62,0 
36,0 

28.1 a 28.3 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% a partir de 
solução combinada de 
Triadimenol (62 mg/L) e 
Tebuconazol (36 mg/L) 

1 kg de 
ativo/100 kg de 

alho 

29.1 a 29.3 Bulbilho de alho embebido  
em solução de Iprodiona 
(Controle Positivo) 

- 30.1 a 30.3 Solo sem bulbilho de alho 
(Controle Negativo) 

 

Os dados das variáveis índice de brotação, índice de incidência de sintomas 

e índice de mortalidade dos bulbilhos foram submetidos à análise dos dados, 

utilizando o software R versão 4.1.2 e sujeitos à análise de variância (ANOVA). 

 
4.3. Caracterização estrutural dos materiais híbridos orgânico-inorgânicos  
 
4.3.1. Difração de Raios X no pó (DRXP) 
 

Para a análise via difratometria de raios X no pó (DRXP) foi utilizado um 

difratômetro de raios X Shimadzu modelo XRD-6000. O equipamento possui um 

monocromador de cristal de grafite que seleciona a radiação utilizada de Cu-Kα1 com 

λ = 1,5406 Å. A corrente elétrica da fonte e o potencial utilizados foram 

respectivamente, de 30 mA e de 30 kV. Os difratogramas resultantes da análise, foram 

obtidos entre a faixa de varredura (2θ) de 4° a 70°, com passo de 1,0° por minuto. 

Para o preparo das amostras, as soluções foram aplicadas em placas de Petri 

individualmente e mantidas em dessecador com sílica gel, sem o uso de vácuo e com 

proteção da luz, até que a água contida nas placas evaporasse e houvesse a formação 

das membranas sintetizadas. Em alguns casos, as membranas tiveram de ser refeitas 

em superfícies de vidro esterilizado previamente com álcool 70° ABV, deixados para 

secagem à temperatura ambiente, para que o filme formado se desprendesse melhor 

das superfícies em que foi aplicado, para posterior análise. 
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4.3.2. Espectrofotometria de absorção molecular na região do infravermelho 
com transformada de Fourier e acessório de reflectância total atenuada (FTIR-
ATR) 
 

Para a análise via espectrofotometria na região do infravermelho com 

transformada de Fourier e acessório de reflectância total atenuada (FTIR-ATR) foi 

utilizado o espectrofotômetro Jasco modelo FTIR 4100 com acessório de ATR 

acoplado. Os espectros obtidos pela análise foram resultantes de 256 varreduras com 

resolução de 4 cm-1 e intervalo de comprimento de onda de 4000 a 400 cm-1. 

A espectrofotometria na região do infravermelho com transformada de Fourier 

e acessório de reflectância total atenuada (FTIR-ATR) foi utilizada para a análise dos 

modos vibracionais característicos dos constituintes dos materiais híbridos, como por 

exemplo, da matriz lamelar. 

 
4.3.3. Análise termogravimétrica com calorimetria exploratória diferencial e 
espectrometria de massas (TGA-DSC-MS) 
 

As análises termogravimétricas foram realizadas utilizando termobalança 

Netzsch STA 409 PC – Luxx para análise simultânea de TG-DSC acoplado a um 

espectrômetro de massas Netzsch modelo QMS 403 C – Aeölos para a detecção dos 

gases liberados da amostra. Para a análise foram utilizados aproximadamente 5 mg 

de amostra, dispostas em porta amostra de alumina. 

As amostras foram submetidas a uma taxa de aquecimento de 10 ºC min-1 em 

fluxo de ar sintético (80% N2 e 20% O2) de 100 cm3 min-1, e intervalo de temperatura 

de 30 ºC a 1000 ºC, com fluxo de gás passando pela amostra de 50 mL min-1, de ar 

sintético. 

 
4.3.4. Espectroscopia vibracional Raman 
 

As análises de espectroscopia vibracional Raman foram conduzidas no 

Laboratório de Nanoestruturas Plasmônicas (LabNano), da Universidade Federal de 

Juiz de Fora.  

As membranas, previamente sintetizadas, foram dispostas em finas camadas 

em uma superfície esterilizada e deixadas para secagem à temperatura ambiente. 

Em seguida, as membranas foram maceradas para posterior análise.  

As análises foram realizadas em Espectrômetro FT-Raman, modelo RFS-

100/S da Bruker Optics, utilizando laser Nd:YAG com excitação em 1064 nm. A 
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potência utilizada foi de 100 mW, com resolução de 4 cm-1 e 1024 scans. 

 
4.3.5. Microscopia de luz  
 

As análises de microscopia de luz foram realizadas utilizando um microscópio 

estereoscópico (marca Physis) com aumento de 40 vezes e as imagens obtidas 

foram registradas com câmera de celular. Foi utilizado o software Imagej® para o 

cálculo da espessura dos revestimentos.  

Os bulbilhos utilizados foram revestidos com os materiais híbridos 

selecionados e então mantidos em temperatura ambiente por 24 h para completa 

secagem do revestimento. Em seguida, foram feitas secções longitudinais nos 

bulbilhos, à mão livre, com lâmina de aço, para a observação dos revestimentos 

formados a partir dos materiais híbridos sintetizados, com o auxílio de microscópio 

estereoscópico. Os cortes obtidos foram dispostos em papel quadriculado para 

melhor visualização.  

 
5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

Os resultados são apresentados em cinco subseções, como disposto a seguir: 

I  –  Efeito do revestimento dos bulbilhos de alho no índice de brotação e na formação 

da parte aérea e do sistema radicular das plantas.  

II – Efeito do revestimento dos bulbilhos de alho com fungicidas associados a materiais 

orgânico-inorgânicos sobre a inibição do crescimento micelial de  Stromatinia 

cepivora. 

III – Avaliação da infestação de bulbilhos de alho por meio de discos de micélio de 

Stromatinia cepivora presentes em solo 

IV – Caracterização dos materiais híbridos orgânico-inorgânicos pela análise dos 

resultados obtidos a partir das técnicas de DRXP (Difratometria de raios X em pó), 

FTIR-ATR (Espectrofotometria na região do infravermelho com transformada de 

Fourier e acessório de reflectância total atenuada), TGA-DSC-MS (Análises 

termogravimétricas), Espectroscopia Raman e Microscopia de luz. 

V – Avaliação do efeito inibitório dos revestimentos contendo ativos fungicidas 

incorporados em bulbilhos de alho cultivados em solo infestado pelo Stromatinia 

cepivora. 
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5.1. Efeito do revestimento dos bulbilhos de alho no índice de brotação e na 
formação da parte aérea e do sistema radicular das plantas 
 

Após 15 dias do plantio, a partir do acompanhamento diário dos cultivares foi 

possível determinar os índices de brotação para cada um dos tratamentos. A Tabela 

7 apresenta os índices de brotação verificados a partir de cada tratamento. 

Dentre os tratamentos utilizados para revestimento nos bulbilhos de alho 

apresentados no tópico 4.2.1, cinco tratamentos foram descartados previamente ao 

revestimento, uma vez que continham soluções supersaturadas de Laponita® a 5%. 

Como não se completou a solubilização, o uso das mesmas no revestimento dos 

bulbilhos foi descartado, restando, portanto, 15 tratamentos que obtiveram resultados 

satisfatórios em relação à cobertura dos bulbilhos e uniformidade dos revestimentos, 

sendo logo, utilizados nos testes de germinação. Os cinco tratamentos descartados 

aparecem na Tabela 7 sem valores de índice de brotação.  

 
Tabela 7 - Composição dos tratamentos e índices de brotação dos bulbilhos de alho 
revestidos. 

Tratamentos Filmes Composição dos tratamentos Índice de 
Brotação (%) 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 
10 
11 
12 
13 
14 
15 
16 
17 
18 
19 
20 

A1 
A2 
A3 
A4 
A5 
A6 
A7 
A8 
A9 
A10 
A11 
A12 
A13 
A14 
A15 
A16 
A17 
A18 
A19 
BR 

Alginato de sódio 2% 
Alginato de sódio 5% 
Carboximetilcelulose 1% 
Carboximetilcelulose 2% 
Laponita® 1% 
Laponita® 2% 
Laponita® 5% 
Alginato de sódio 2% + Laponita® 1% 
Alginato de sódio 2% + Laponita® 2% 
Alginato de sódio 2% + Laponita® 5% 
Alginato de sódio 5% + Laponita® 1% 
Alginato de sódio 5% + Laponita® 2% 
Alginato de sódio 5% + Laponita® 5% 
Carboximetilcelulose 1% + Laponita® 1% 
Carboximetilcelulose 1% + Laponita® 2% 
Carboximetilcelulose 1% + Laponita® 5% 
Carboximetilcelulose 2% + Laponita® 1% 
Carboximetilcelulose 2% + Laponita® 2% 
Carboximetilcelulose 2% + Laponita® 5% 
Sem revestimento 

86 
43 

100 
100 
100 
100 

- 
83 
71 
- 

29 
86 
- 

100 
100 

- 
86 

100 
- 

71  
 

Analisando os dados da Tabela 7, as membranas que continham Laponita® 

e/ou Carboximetilcelulose, em sua composição foram as que apresentaram os 

maiores índices de brotação (variando de 86% a 100%). No entanto, também foi 
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avaliada a uniformidade, viscosidade e escoamento na superfície dos bulbilhos, 

previamente ao plantio, a fim de determinar as melhores membranas para incorporar, 

posteriormente, os fungicidas para a realização das próximas etapas do trabalho. 

Para isto, todos os revestimentos foram constituídos de argila Laponita®, dos 

polímeros Alginato de sódio ou Carboximetilcelulose e de suas combinações, sendo 

que as concentrações dos tratamentos foram definidas a partir de testes preliminares 

de revestimentos na superfície dos bulbilhos, bem como pela revisão de trabalhos 

como o de DÁVILA; D’ÁVILA (2017), em que foram testadas concentrações 

semelhantes.  

Com base nos maiores índices de brotação e na uniformidade das membranas 

sintetizadas, foram selecionados para experimentos posteriores os tratamentos 

contendo alginato de sódio a 2% (A1), carboximetilcelulose a 2% (A4), alginato de 

sódio a 2% e Laponita® a 2% (A9) e carboximetilcelulose a 2% e Laponita® a 2% (A18).   

 

Figura 4 – Germinação (4a) e comprimento de parte aérea (4b) de alho cultivar 
Ito revestido com: A1 = alginato de sódio a 2%, A4 = carboximetilcelulose a 2%, A9 = 
alginato de sódio a 2% e Laponita® a 2%, A18 = carboximetilcelulose a 2% e Laponita® 
a 2% e BR = Controle. (P < 0,05), (n=5). 

 
Plântulas oriundas de bulbilhos revestidos com materiais orgânico-inorgânicos 

apresentaram maiores comprimentos da parte aérea em comparação com o controle. 

O revestimento de bulbilhos de alho com carboximetilcelulose a 2% e Laponita® a 2% 

(A18) aumentou em 49,6% o crescimento da parte aérea em relação ao controle 

(Figura 4b). 

Em relação ao percentual de germinação, todos os bulbilhos revestidos com 

os tratamentos carboximetilcelulose a 2% (A4) e carboximetilcelulose a 2% e 

Laponita® (A18) germinaram e se desenvolveram. A menor porcentagem de 

germinação entre as membranas selecionadas foi verificada no tratamento de alginato 

de sódio a 2% e Laponita® a 2% (A9) e no controle, em que 29% dos bulbilhos não 

germinaram. 

(a) (b) 
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Este resultado sugere que a proteção oferecida ao bulbilho por meio do 

revestimento tenha corroborado no processo de germinação, bem como no 

crescimento da parte aérea em relação aos bulbilhos de controle que não receberam 

nenhum tipo de tratamento. Como descrito na literatura, o revestimento de sementes 

pode auxiliar significativamente no aumento do vigor da semente, refletindo no 

crescimento dos cultivares e fornecendo proteção à semente e à manutenção da 

cultura (ZENG; SHI, 2009). 

 

5.2. Efeito do revestimento dos bulbilhos de alho com fungicidas associados a 
materiais orgânico-inorgânicos sobre a inibição do crescimento micelial de  
Stromatinia cepivora 
 

A Tabela 8 apresenta as áreas de crescimento micelial e as porcentagens de 

inibição de crescimento (PIC) para cada tratamento realizado. 

Tabela 8 - Áreas de colônia e porcentagens de inibição de crescimento (PIC). 
Fungicida 
utilizado  

Tratamentos Composição dos 
Tratamentos 

Área (cm²) PIC (%) 

- 1.1 a 1.4 Bulbilho de alho não tratado 192,05 0,0 
- 2.1 a 2.4 Solução de Alginato de 

sódio a 2% 
192,05 0,0 

- 3.1 a 3.4 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% 

192,05 0,0 

- 4.1 a 4.4 Solução de Alginato de 
sódio a 2% e Laponita® a 
2% 

192,05 0,0 

- 5.1 a 5.4 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% 
e Laponita® a 2% 

192,05 0,0 

Triadimenol 6.1 a 6.4  Bulbilho de alho não tratado 131,5 31,5 
Triadimenol 7.1 a 7.4 Solução de Alginato de 

sódio a 2% 
133,7 30,4 

Triadimenol 8.1 a 8.4 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% 

116,9 39,1 

Triadimenol 9.1 a 9.4 Solução de Alginato de 
sódio a 2% e Laponita® a 
2% 

161,5 15,9 

Triadimenol 10.1 a 10.4 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% 
e Laponita® a 2% 

145,7 24,1 

Boscalida 11.1 a 11.4 Bulbilho de alho não tratado 192,05 0,0 
Boscalida 12.1 a 12.4 Solução de Alginato de 

sódio a 2% 
192,05 0,0 

Boscalida 13.1 a 13.4 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% 

192,05 0,0 
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Boscalida 14.1 a 14.4 Solução de Alginato de 
sódio a 2% e Laponita® a 
2% 

192,05 0,0 

Boscalida 15.1 a 15.4 Solução de  
Carboximetilcelulose a 2% 
e Laponita® a 2% 

192,05 0,0 

Tebuconazol 16.1 a 16.4 Bulbilho de alho não tratado 110,7 42,4 
Tebuconazol 17.1 a 17.4 Solução de Alginato de 

sódio a 2% 
114,7 40,4 

Tebuconazol 18.1 a 18.4 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% 

88,0 54,2 

Tebuconazol 19.1 a 19.4 Solução de Alginato de 
sódio a 2% e Laponita® a 
2% 

141,2 26,5 

Tebuconazol 20.1 a 20.4 Solução de 
Carboximetilcelulose a 2% 
e Laponita® a 2% 

68,3 64,5 

Iprodiona 21.1 a 21.4 Bulbilho de alho não tratado 
(Controle Positivo) 

23,7 87,7 

- 22 Placa de Petri contendo 
meio BDA (Controle 
Negativo) 

0,5 99,8 

- 23 Placa de Petri contendo 
meio BDA e disco de 
micélio (Controle Negativo) 

192,0 0,00 

- 24 Placa de Petri contendo 
meio BDA e bulbilho de 
alho não tratado (Controle 
Negativo) 

0,00 100,0 

 
Segundo os dados dispostos na Tabela 8, os bulbilhos de alho revestidos 

apenas com os materiais híbridos orgânico-inorgânicos, sem a presença de fungicidas 

não inibiram o crescimento micelial de S. cepivora (Tabela 8). Da mesma forma, 

nenhuma inibição foi observada a partir dos revestimentos contendo o fungicida 

Boscalida (Tabela 8), o que pode estar relacionado à baixa concentração utilizada (4,6 

mg/L) e sua baixa fixação nos revestimentos em que foi incorporado. 

Os bulbilhos de alho analisados no controle positivo com o ativo fungicida 

Iprodiona apresentaram efeito inibitório de 87,7% utilizando para o tratamento dos 

bulbilhos a dose comercial de 1 kg de produto para 100 kg de bulbilhos, 

proporcionalmente. Dentre os tratamentos utilizados, o revestimento contendo 

carboximetilcelulose a 2%, Laponita® a 2% e tebuconazol a 36 mg/L foi o que 

apresentou a maior porcentagem de inibição de crescimento - PIC (64,5%), bem como 

menor área de colônia de S. cepivora (68,3 cm²), tendo um comportamento inibitório 

significativo tendo em vista a baixa concentração de ativo fungicida adicionado ao 
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revestimento (36 mg/L).  

Além disso, os tratamentos à base do ativo tebuconazol foram os que 

obtiveram maiores porcentagens médias de inibição do crescimento micelial e 

permitiram menor crescimento médio dos discos de micélio nas placas em relação aos 

demais ativos fungicidas testados. Isso se deve, ao caráter antifúngico do 

tebuconazol, fungicida triazólico muito utilizado para o controle do S. cepivora na 

família Allium (MARÍN et al, 2013). Segundo Domingos et al. (2018), comparando 

resultados do uso de tebuconazol com outros fungicidas em testes de inibição de 

crescimento micelial, constatou-se que o tebuconazol apresentou maior eficiência 

inibitória o que pode estar relacionado com a estrutura molecular do ativo. 

A Figura 5 apresenta a análise descritiva por gráficos tipo “boxplot” dos 

tratamentos utilizados no teste de inibição de crescimento micelial em relação à área 

de colônia observada ao final do experimento.  

 

Figura 5 – Gráfico tipo “boxplot” sobre os tratamentos utilizados no teste de 
inibição de crescimento micelial e a área de colônia observada ao final do 
experimento.  
 

Observando a Figura 5, é possível confirmar que o revestimento de 

carboximetilcelulose a 2%, Laponita® a 2% e tebuconazol a 36 mg/L foi o que 

apresentou maior efeito inibitório para o crescimento micelial do S. cepivora, seguido 

pelos revestimentos de carboximetilcelulose a 2% e tebuconazol a 36 mg/L (54,2%) e 

alginato de sódio a 2% e tebuconazol a 36 mg/L (40,4%).  
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Já os revestimentos contendo os ativos Triadimenol apresentaram 

similaridade nos resultados de inibição, sendo verificado um crescimento micelial 

superior a 50% de área de colônia em todas as amostras, tendo um percentual de 

inibição de crescimento micelial médio de 28,2%.  

 A Figura A.1, no apêndice A apresenta as placas dos tratamentos que 

apresentaram os maiores resultados de PIC e o controle positivo realizado com o ativo 

iprodiona, todos, ao final do teste de inibição de crescimento micelial. Uma das placas 

de repetição do tratamento 20 (carboximetilcelulose a 2%, Laponita® a 2% e 

tebuconazol a 36 mg/L) apresentou contaminação pelo fungo Penicillium sp., o que 

impediu seu registro.  

Cabe lembrar que a concentração utilizada do ativo tebuconazol na síntese 

dos revestimentos (36 mg/L) foi 5555,5 vezes inferior a utilizada comercialmente (200 

g/L). Sendo assim, caso comprovado seu comportamento inibitório em bioensaios, o 

estudo desta concentração de ativo aplicado em materiais híbridos orgânico-

inorgânicos pode sugerir uma possível redução da dose utilizada do produto 

comercial. 

 
5.3. Avaliação da infestação de bulbilhos de alho por meio de discos de micélio 
de Stromatinia cepivora presentes em solo 
 

O teste de patogenicidade foi realizado com o objetivo de verificar a incidência 

da doença Podridão Branca em condições favoráveis para o fungo, estabelecidas em 

câmara BOD, utilizando solo infestado com discos de micélio na concentração de 5 

escleródios/100 g de solo utilizando sementes de cebola (Allium cepa L.) e bulbilhos 

de alho (Allium sativum L.) sem quaisquer tratamentos prévios.  

O teste foi finalizado assim que se perceberam sintomas característicos da 

Podridão Branca, em 08 plântulas de Allium sativum L, sendo elas, tanto provenientes 

de solo infestado com discos de micélio de S. cepivora, quanto de solo sem adição 

dos escleródios, o que permite concluir que os bulbilhos ou o próprio solo utilizado 

estivessem contaminados com S. cepivora antes do preparo do experimento. 

Entre os sintomas característicos da doença, alguns deles são o 

amarelecimento e morte das folhas mais velhas, apodrecimento dos bulbos, presença 

de escleródios, ou seja, pontos enegrecidos na superfície dos bulbos e no 

pseudocaule, bem como a facilidade com que as plântulas se desprendem do solo 

assim que a doença as acomete (REIS; OLIVEIRA, 2013).  
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Na Figura 6, os pontos escuros evidenciados pelas setas vermelhas indicam 

os escleródios desenvolvidos na superfície dos bulbilhos. 

 

Figura 6 – Bulbilhos e raízes acometidos pelo S. cepivora durante teste de 
infestação.  
 
5.4. Caracterização dos Materiais Híbridos Orgânico-Inorgânicos  
 

Dentre as membranas híbridas sintetizadas e descritas na Tabela 4 foram 

selecionadas aquelas que apresentaram maior inibição de crescimento micelial de S. 

cepivora para a realização da caracterização dos revestimentos. Além delas, avaliou-

se também as membranas produzidas sem incorporação de fungicidas (controles). 

 
5.4.1. Análises por difração de raios X no pó (DRXP) 
 

A técnica Difração de Raios X no Pó (DRXP) permitiu a identificação de fases 

cristalinas nos materiais híbridos orgânico-inorgânicos sintetizados bem como a 

avaliação do processo de esfoliação, analisando o arranjo estrutural no interior das 

lamelas. Ou seja, a partir da difratometria de raios X é possível inferir sobre a 

esfoliação do material tomando como premissa que o grau de organização do sólido 

esfoliado é muito inferior ao observado nos sólidos lamelares precursores (SILVÉRIO, 

2009). 

Nos difratogramas da argila Laponita® pura (Figuras 7b, 8b, 9b e 10b) 

observa-se a presença um pico largo, referente à difração do plano de átomos (001), 

em 2θ igual a 6,78°. A largura apresentada por este pico é justificada pela baixa 

organização estrutural na direção (eixo c) de empilhamento das lamelas da 

Laponita®(PINTO, 2016; GONZAGA, 2020). Segundo Baumhardt Neto (2003), os 

materiais com baixa cristalinidade geram picos pequenos e largos no difratograma. 

Nos difratogramas do polímero carboximetilcelulose sódica (Figuras 8c e 10c) 
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há um pico característico do polímero na região de 2θ igual a 20° (BURGARDT, 2012). 

Já o alginato de sódio apresenta estrutura amorfa, caracterizada pela ausência de 

picos de difração e a presença de uma alta linha de base, como evidenciado nas 

Figuras 7c e 9c. Ambos os compostos, alginato de sódio e a carboximetilcelulose 

sódica, apresentaram caráter predominantemente amorfo, ao não ser possível 

observar picos característicos de fases cristalinas (Figuras 7c,d,e; 8c,d,e; 9c,d,e; 10 

c,d,e). 

Nos difratogramas 7(d), 7(e), 8(d), 8(e), 9(d), 9(e), 10(d) e 10(e), são 

observados picos de alta cristalinidade, assinalados pelo símbolo (*), característicos 

da presença de alumínio metálico proveniente do porta-amostra do equipamento 

(GOMES, 2021). Também é perceptível diminuição da intensidade dos picos 

característicos dos materiais precursores, possivelmente em razão do efeito de 

diluição da matriz polimérica e da interação entre os componentes do revestimento. 

Tal ocorrência pode ser ilustrada pela redução dos picos referentes a Laponita® pura, 

carboximetilcelulose sódica e triadimenol (Figura 8d). 

Outra possibilidade para o  não aparecimento dos picos de difração de 

tebuconazol e triadimenol nos difratogramas dos materiais híbridos, pode ser 

justificada por uma interação destes com os demais precursores das membranas, o 

que justificaria a mudança encontrada nos perfis dos espectros Raman (apresentados 

posteriormente) (SANTOS, 2002; POFFO, 2012).   

Nos difratogramas das Figuras 7(a) e 8(a) para o triadimenol são observados 

inúmeros picos de difração, principalmente na região 2θ entre 5º e 45º. Como visto no 

tebuconazol, os picos são intensos com uma estreita relação na largura na meia altura, 

característica de materiais cristalinos. Nos difratogramas das Figuras 7(d), 7(e), 8(d) 

e 8(e), em que há a mistura de triadimenol com os demais precursores, os picos de 

difração foram  menores e mais alargados, característicos de materiais amorfos.  
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Figura 7 – Difratogramas para (a) triadimenol; (b) Laponita®; (c) alginato de 
sódio; (d) Membrana composta por alginato de sódio a 2%, Laponita® a 2% e 
triadimenol a 62 mg/L; (e) Membrana composta por alginato de sódio a 2% e 
triadimenol a 62 mg/L. 

 

Figura 8 – Difratogramas para: (a) triadimenol; (b) Laponita®; (c) 
carboximetilcelulose sódica; (d) Membrana composta por carboximetilcelulose sódica 
a 2%, Laponita® a 2% e triadimenol a 62 mg/L; (e) Membrana composta por 
carboximetilcelulose sódica a 2% e triadimenol a 62 mg/L. 
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Figura 9 – Difratogramas para: (a) tebuconazol; (b) Laponita®; (c) alginato de 
sódio; (d) Membrana composta por alginato de sódio a 2%, Laponita® a 2% e 
tebuconazol a 36 mg/L; (e) Membrana composta por alginato de sódio a 2% e 
tebuconazol a 36 mg/L. 

 

 

Figura 10 – Difratogramas para:: (a) tebuconazol; (b) Laponita®; (c) 
carboximetilcelulose sódica P.A.; (d) Membrana composta por carboximetilcelulose 
sódica a 2%, Laponita® a 2% e tebuconazol a 36 mg/L; (e) Membrana composta por 
carboximetilcelulose sódica a 2% e tebuconazol a 36 mg/L. 

 
Os difratogramas do fungicida tebuconazol (Figuras 9a e 10a) apresentam 
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picos bem definidos característicos da cristalinidade do composto. Os principais picos 

de difração ocorrem em 2θ no intervalo entre 15° e 45º.  Nos difratogramas das Figuras 

9(d), 9(e), 10(d) e 10(e), cujos compostos possuem o ativo presente na composição, 

os picos de difração característicos do tebuconazol e dos demais precursores 

desaparecem, o que evidencia a possibilidade de amorfização dos materiais 

sintetizados e, ou, baixa concentração dos ativos no filme, inviabilizando a detecção 

das fases cristalinas dos fungicidas nas membranas poliméricas em que foram 

incorporados.  

 

5.4.2. Análises por espectrofotometria de absorção molecular na região do 
infravermelho com transformada de Fourier e acessório de reflectância total 
atenuada (FTIR-ATR) 
 

Os espectros FTIR-ATR foram discutidos separadamente em relação ao 

fungicida incorporado aos materiais híbridos e aos materiais precursores utilizados 

para na composição das membranas sintetizadas. Na Tabela 9 são apresentadas as 

atribuições das bandas nos espectros de FTIR-ATR dos materiais precursores 

utilizados. 

  Tabela 9 - Atribuição de bandas para os precursores Carboximetilcelulose, Laponita® 
e Alginato de sódio presente nas membranas.  

Disponível em:  
https://edisciplinas.usp.br/pluginfile.php/5152720/mod_resource/content/1/TABELA%20DE%20VALO
RES%20DE%20ABSOR%C3%87%C3%83O%20NO%20INFRAVERMELHO.pdf.  Acesso em: 05 
nov. 2021. 
 

Nos espectros do alginato de sódio é verificada uma banda ampla de 

intensidade média na região de 3401 cm-1 que corresponde à presença de ligações -

OH na estrutura do polímero (Figuras 11c e 13c) (SÃO PAULO, 2021). A banda na 

região de 2928 cm-1 está associada a vibrações de alongamento de -CH2. 

Carboximetilcelulose Sódica Laponita® Alginato de sódio 

Ligação Nº de onda 
(cm-1) 

Ligação Nº de onda 
(cm-1) 

Ligação Nº de onda 
(cm-1) 

O-H 
C-H 
COO-assim. 

C-O 
C-O 
C-O 
C-OH 
C-H 

3416 
2900 
1609 
1414  
1320 
1288 
1070 
896 

Mg-OH 
O-H 
O-H 
Si-O 
Mg-OH-Mg 
Si-O-Mg/ 
Si-O-Si 
- 

3675 
3438 
1641 
960 
652 
425 
425 
- 

O-H 
-CH2 
COO-assim. 

COO- sim. 
-CO 
CO-Cmanur. 
-CO gulur. 

-CO gulur. 

3401 
2928 
1597 
1406 
1298 
1079 
1018 
809 
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Respectivamente, as bandas nas proximidades de 1597 cm-1 e 1406 cm-1 são 

características de vibrações assimétricas e simétricas de alongamento do grupo COO 

(XIAO, 2014). A banda em 1298 cm-1 se refere a vibrações de estiramento de ligações 

-CO. Já as bandas em 1079 cm-1 e 1018 cm-1, são características de vibrações de CO 

e CO-C presentes nos monômeros manurônico e gulurônico, respectivamente. Por 

fim, em 809 cm-1 uma banda característica da presença de monômeros de ácido 

gulurônico na estrutura do alginato de sódio, também é observada (DERKACH et al., 

2019; GOMES, 2021). 

Nos espectros FTIR-ATR da Laponita ® se observa uma banda de absorção 

em 3675 cm-1 com baixa intensidade, característica de vibrações de alongamento de 

grupos MgOH (Figuras 11b, 12b, 13b e 14b). As bandas localizadas em 3438 cm-1 e 

1641 cm-1 correspondem às vibrações de alongamento características de grupos 

hidroxila (OH-) na molécula da Laponita®, correspondentes as moléculas de água 

adsorvidas pela argila no processo de hidratação. Uma banda de forte intensidade 

evidenciada em 960 cm-1, corresponde as vibrações de alongamento das ligações Si-

O presentes na molécula. Em 652 cm-1, uma banda de intensidade média ocorre 

devido à presença de vibrações de alongamento características de ligações do tipo 

Mg-OH-Mg na estrutura. Por fim, uma banda em 425 cm-1 é atribuída à presença de 

ligações do tipo Si-O-Mg e Si-O-Si pela estrutura devido à proximidade e sobreposição 

das bandas no espectro (PÁLKOVÁ et al., 2010; GOMES, 2021). 

Os espectros de triadimenol apresentam uma banda forte em 3315 cm-1 

(Figuras 11a e 12a), característica da presença de heteroaromático na estrutura, uma 

vez que o cloro está diretamente ligado ao anel aromático na molécula de triadimenol, 

além de nitrogênios cíclicos na composição da molécula. Na região de 2959 cm-1, uma 

banda de média intensidade evidencia a presença de carbonos alifáticos na estrutura. 

O triadimenol é um fungicida da classe dos triazóis, com estrutura caracterizada pela 

presença de ligações cíclicas compostas por nitrogênios, apresentando, portanto, uma 

forte banda em 1489 cm-1 (ARAÑA et al., 2008). Por se tratar de um éter aromático, 

uma banda de intensidade forte é evidenciada em 1232 cm-1 e outra em 1015 cm-1, 

características da presença de ligações C-O em éteres (SÃO PAULO, 2021). Devido 

as duas substituições no anel aromático serem na posição para, verifica-se uma banda 

de intensidade forte em 823 cm-1 (SÃO PAULO, 2021).  
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Figura 11 – Espectros FTIR-ATR para: (a) triadimenol P.A.; (b) Laponita®.; (c) 
alginato de sódio; (d) Membrana composta por alginato de sódio a 2%, Laponita® a 
2% e triadimenol a 62 mg/L; (e) Membrana composta por alginato de sódio a 2% e a 
62 mg/L. triadimenol.  

 

Figura 12 – Espectros FTIR-ATR para (a) triadimenol; (b) Laponita®; (c) 
carboximetilcelulose sódica; (d) Membrana composta por carboximetilcelulose sódica 
a 2%, Laponita® a 2% e triadimenol a 62 mg/L; (e) Membrana composta por 
carboximetilcelulose sódica a 2% e triadimenol a 62 mg/L. 
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Figura 13 – Espectros FTIR-ATR para (a) tebuconazol; (b) Laponita®; (c) 
alginato de sódio; (d) Membrana composta por alginato de sódio a 2%, Laponita® a 
2% e tebuconazol a 36 mg/L; (e) Membrana composta por alginato de sódio a 2% e 
tebuconazol a 36 mg/L. 

 

Figura 14 – Espectros FTIR-ATR para: (a) tebuconazol; (b) Laponita®; (c) 
carboximetilcelulose sódica; (d) Membrana composta por carboximetilcelulose sódica 
a 2%, Laponita® a 2% e tebuconazol a 36 mg/L; (e) Membrana composta por 
carboximetilcelulose sódica a 2% e tebuconazol a 36 mg/L. 

 
Nos espectros de carboximetilcelulose sódica, a forte banda em 3416 cm-1 

indica vibrações de estiramento de ligações -OH. intra e intermoleculares das 

moléculas de carboxilmetilcelulose (Figuras 12c e 14c). Na região de 2900 cm-1, 
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verifica-se uma banda de intensidade baixa característica de ligações C-H (TONG; 

XIAO; LIM, 2008). Já a banda de forte intensidade na região de 1609 cm-1 ocorre 

devido à presença carboxilado de sódio (COO-Na+) na molécula (LII et al., 2002). As 

bandas vizinhas em 1414 cm-1 e 1320 cm-1 são características da presença de 

ligações C-O nos grupos de ácidos carboxílicos da molécula (SÃO PAULO, 2021). A 

banda larga de média intensidade na região de 1070 cm-1 caracteriza-se pela ligação 

entre C-OH e em 896 cm-1, por ligações de C-H (BURGARDT, 2012).  

Os espectros FTIR-ATR do tebuconazol indicam vibrações relacionadas a 

presença de ligação -OH na molécula na região de 3291 cm-1 (Figuras 13e, 

14e)(CAMPOS et al., 2015).  Também apresentam estiramentos de ligações C-H com 

o anel aromático em 3137 cm-1 e estiramentos simétricos referentes a grupos metil (-

CH3) na banda em 2975 cm-1 (MARTINS, 2014). Na região de 1509 cm-1 ocorre uma 

vibração característica de ligação entre anel benzeno e ligações de carbonos 

(CAMPOS et al., 2015; QIAN et al., 2013). A banda forte evidenciada em 1486 cm-1 

se refere a vibração dos carbonos presentes no anel aromático, fenômeno conhecido 

como skeleton vibration (QIAN et al., 2013). 

 
5.4.3. Análise termogravimétrica com calorimetria exploratória diferencial e 
espectrometria de massas (TGA-DSC-MS)  
 

As análises termogravimétricas foram utilizadas para a verificação das 

mudanças físicas e químicas registradas nos materiais híbridos durante o programa 

de controle de temperatura estabelecido. 

As curvas TG-DSC-MS estão apresentadas nas Figuras 15, 16, 17 e 18, e são 

referentes às membranas com os polímeros alginato de sódio e carboximetilcelulose 

sódica com os fungicidas triadimenol e tebuconazol incorporados.  

A Figura 15 apresenta o gráfico de TG-DSC-MS para a amostra de filme de 

alginato de sódio a 2% e triadimenol a 62 mg/L. É possível notar inúmeros eventos de 

decomposição de massa. Entre a temperatura ambiente e 200oC é possível notar uma 

decomposição de massa de aproximadamente 10%, nesta faixa de temperatura a 

curva DSC mostra a presença de um evento endotérmico, característico do alginato 

de sódio (LIMA, 2006) e a curva de massas apresenta a perda de H2O (m/z = 18).  
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Figura 15: TG-DSC-MS - Amostra de filme de alginato de sódio a 2% e 

triadimenol a 62 mg/L 
 
Os eventos mais pronunciados ocorrem entre as temperaturas de 200 oC até 

500 oC e de 500 oC até 700 oC. Entre 200 oC e 500 oC a perda de massa foi de 

aproximadamente 42%, nesta faixa de temperatura, a curva DSC apresenta eventos 

exotérmicos de baixa intensidades onde, por meio das curvas de massas, é possível 

notar a liberação de H2O (m/z = 18) e CO2 (m/z = 44), este último bastante intenso 

devido a decomposição dos compostos orgânicos do polímero e do ativo. Entre 500oC 

e 700oC a perda de massa foi de aproximadamente 15%, com a ocorrência de um 

evento exotérmico, com a liberação de CO2, como pode ser verificado na curva de 

massas (m/z = 44). Nesta faixa está a temperatura de fusão para o filme de alginato 

de sódio a 2% e triadimenol a 62 mg/L. 

A Figura 16 apresenta o gráfico de TG-DSC-MS para a amostra de filme de 

carboximetilcelulose sódica a 2% e triadimenol a 62 mg/L. Como na Figura 15, 

também são observados diversos eventos de decomposição de massa. Entre a 

temperatura ambiente e 200 oC, a decomposição de massa é de aproximadamente 

10%, nesta faixa de temperatura a curva DSC evidenciando evento endotérmico.  
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Figura 16: TG-DSC-DTG-MS - Amostra de filme de carboximetilcelulose 

sódica a 2% e triadimenol a 62 mg/L. 
 

Os demais eventos nas temperaturas de 200 oC até 400 oC e de 500 oC até 

600 oC, são característicos da liberação de matéria orgânica, devido processos de 

oxidação e/ou decomposição, que podem estar relacionados à presença do polímero 

carboximetilcelulose sódica (SILVA, 2016). Entre 200 oC e 400 oC a perda de massa 

foi de aproximadamente 40%, nesta faixa de temperatura, a curva DSC apresenta 

eventos exotérmicos de baixa intensidades onde, por meio das curvas de massas, é 

possível notar a liberação de H2O (m/z = 18) e CO2 (m/z = 44), este último com forte 

intensidade devido a decomposição dos compostos orgânicos do polímero e do ativo. 

Entre 500 oC e 600 oC a perda de massa foi de aproximadamente 20%, com a 

ocorrência de um evento endotérmico, com a liberação de H2Oe de CO2, como pode 

ser verificado, respectivamente, nas curvas de massas (m/z = 18) e (m/z = 44).  

A Figura 17 apresenta o gráfico de TG-DSC-MS para a amostra de filme de 

alginato de sódio a 2% e tebuconazol a 36 mg/L. Entre a temperatura ambiente e 200 
oC é possível notar, uma decomposição de massa de aproximadamente 10%, nesta 

faixa de temperatura a curva DSC mostra a presença de um evento endotérmico, 

característico do alginato de sódio (LIMA, 2006). Os eventos mais significativos 

ocorreram entre as temperaturas de 200 oC até 300 oC e de 550 oC até 650 oC. Entre 

200 oC e 300 oC a perda de massa foi de aproximadamente 35%, nesta faixa de 

temperatura, a curva DSC apresenta eventos endotérmicos de baixa intensidades 

onde, por meio das curvas de massas, é possível notar a liberação de H2O (m/z = 18) 
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e CO2 (m/z = 44), este último novamente com forte intensidade devido a 

decomposição polimérica nas membranas. Entre 550 oC e 650 oC a perda de massa 

foi de aproximadamente 25%, com a ocorrência de um evento endotérmico, com a 

liberação de H2Oe de CO2, como pode ser verificado, respectivamente, nas curvas de 

massas (m/z = 18) e (m/z = 44). É possível verificar, que como em Lisboa (2011), a 

presença do alginato no filme gera 4 eventos de perda de massa.  

 
Figura 17: TG-DSC-DTG-MS - Amostra de filme de alginato de sódio a 2% e 

tebuconazol a 36 mg/L. 
 

A Figura 18 apresenta o gráfico de TG-DSC-MS para a amostra de filme de 

carboximetilcelulose sódica a 2% e tebuconazol a 36 mg/L. Entre a temperatura 

ambiente e 200 oC é possível notar, uma decomposição de massa também de 

aproximadamente 10% e na faixa de temperatura na curva DSC, um evento 

exotérmico. Os eventos mais expressivos estão nas temperaturas de 200 oC até 300 
oC e de 500 oC até 600 oC. Entre 200 oC e 300 oC a perda de massa foi de 

aproximadamente 40%, nesta faixa de temperatura, a curva DSC apresentando 

eventos endotérmicos de baixa intensidades onde, por meio das curvas de massas, é 

possível também notar a liberação de H2O (m/z = 18) e CO2 (m/z = 44), esta última, 

característica da decomposição polimérica nas membranas. Entre 500 oC e 600 oC a 

perda de massa foi de aproximadamente 30%, com a ocorrência de um evento 

endotérmico intenso e liberação de H2Oe de CO2, como pode ser verificado, 

respectivamente, nas curvas de massas (m/z = 18) e (m/z = 44).  
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Figura 18: TG-DSC-DTG-MS - Amostra de filme de carboximetilcelulose 

sódica a 2% e tebuconazol a 36 mg/L. 
 

De modo geral, as curvas apresentadas nos termogramas revelaram tanto as 

membranas sintetizadas com alginato de sódio como as com carboximetilcelulose 

sódica apresentaram dois grandes eventos de decomposição importantes cada um, 

durante o programa de aquecimento realizado (de 30 °C a 1000 °C). 

O primeiro evento apresentou-se entre 200 e 300 °C, característico da 

decomposição de compostos por volatilização. A partir da análise pelo espectrômetro 

de massas acoplado, foi possível sugerir, a partir da massa molar encontrada 

(m/z=18) que houve a perda de moléculas de água da amostra como produtos desta 

decomposição. Nesta etapa, houve perda de aproximadamente 40% da massa das 

amostras analisadas.   

O segundo evento observado ocorreu no intervalo entre 500 e 700ºC, 

característico da decomposição de “negro de fumo”. Pela massa molar evidenciada 

pelo espectrômetro de massas, m/z=44, houve perda de moléculas de CO2 em ambas 

as estruturas dos polímeros, nesse intervalo de temperatura. Também neste intervalo, 

houve perda de aproximadamente 30% em massa das amostras analisadas.  

Analisando as curvas obtidas por DSC – Calorimetria Exploratória Diferencial, 

verificou-se que o fluxo de calor foi predominantemente endotérmico, ou seja, o calor 

é fornecido para a amostra para manter nula a diferença de temperatura entre a 

amostra e a referência.  

As curvas DTG apresentadas indicaram as temperaturas de início das reações 
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de decomposição e os instantes em que as velocidades de reação se tornaram 

máximas durante o processo. Como é visto nas imagens evidenciadas nas figuras 

15,16,17 e 18, os picos agudos das curvas DTG ocorreram nas mesmas temperaturas 

dos principais eventos de decomposição apresentados nas curvas TG. 

A partir de 700 °C houve a etapa de decomposição dos resíduos, em que se 

ocorre geralmente a formação dos óxidos de zinco e alumínio. 

A partir das curvas termogravimétricas foi possível avaliar a estabilidade 

térmica dos materiais constituintes, o teor de água nos compostos e a determinação 

da composição química das amostras.  

 

5.4.4. Análises por espectroscopia vibracional Raman 
 

A espectroscopia vibracional Raman foi utilizada para a caracterização dos 

materiais híbridos sintetizados através do espalhamento inelástico da luz. A diferença 

de energia entre o fóton incidente e o fóton espalhado corresponde a um quantum de 

energia vibracional da molécula. Esta técnica permite a identificação de componentes 

e a caracterização de interações intermoleculares através dos valores de frequência 

das bandas vibracionais no espectro Raman.  

O espectro Raman da Laponita® pura apresenta uma banda de forte 

intensidade em 684 cm-1 devido às vibrações simétricas das redes de SiO4 presentes 

na estrutura da argila sintética (Figuras 19b, 20b, 21b e 22b) (CUNHA et al., 2017). 

Outras bandas de menor intensidade são observadas no espectro da Laponita® 

como, por exemplo, em 1087 cm-1, associada à presença de ligações assimétricas 

Si-O; 362 cm-1, proveniente de modos vibracionais característicos de ligações Si-O 

e Mg-O e 188 cm-1, oriunda de vibrações de grupos MgLiO6, presentes na 

intercamada octaédrica da argila (ITURRIOZ-RODRIGUEZ et al., 2021). 

Os espectros dos materiais híbridos apresentam a banda em 684 cm-1, 

característica da Laponita® confirmando a presença da argila (Figuras 19d, 21d e 

22d).  

 



65 

 

 

Figura 19 – Espectros Raman para: (a) triadimenol P.A.; (b) Laponita® P.A.; 
(c) alginato de sódio P.A.; (d) membrana composta por alginato de sódio a 2%, 
Laponita® a 2% e triadimenol a 62 mg/L; (e) membrana composta por alginato de sódio 
a 2% e triadimenol a 62 mg/L.  
 

 

Figura 20 – Espectros Raman para: (a) triadimenol P.A.; (b) Laponita® P.A.; 
(c) carboximetilcelulose Sódica P.A.; (d) membrana composta por 
carboximetilcelulose sódica a 2%, Laponita® a 2% e triadimenol a 62 mg/L; (e) 
membrana composta por carboximetilcelulose sódica a 2% e triadimenol a 62 mg/L. 
 

O espectro Raman do triadimenol é apresentado nas Figuras 19(a) e 20(a). 

Como o triadimenol também pertence ao grupo químico dos triazóis, uma banda de 

forte intensidade é esperada entre 1500 cm-1 e 1600 cm-1, como visto no ativo 

tebuconazol. Assim, em 1596 cm-1, se verifica uma banda referente às ligações 



66 

 

cíclicas de nitrogênio. O ativo também apresenta bandas de forte intensidade entre 

1200 cm-1 e 1300 cm-1, características do éter aromático presente na estrutura. Na 

região de 1373 cm-1 se verifica a presença de uma banda de intensidade forte 

caracterizada pela posição -para das substituições do anel aromático do triadimenol. 

Também se verificam outras bandas características do ativo em 1120 cm-1 e no 

intervalo de 950 cm-1 a 600 cm-1 (BURGER; VAN DER BOOM, 2000). 

O espectro Raman do polímero alginato de sódio apresentado nas Figuras 

19(c) e 21(c), possui duas bandas, em 1416 cm-1 e 1614 cm-1, características de 

vibrações de estiramento das ligações carboxílicas COO-. Em 1096 cm-1, uma banda 

de forte intensidade evidencia a presença de vibrações de estiramento C-C, ligações 

glicosídicas C-O-C e vibrações de estiramento simétricas conhecidas como “ring 

breathing” (CAMPOS-VALLETTE et al., 2010).  

Nos espectros 19(d), 19(e), 21(d) e 21(e), é possível observar bandas nas 

proximidades de 1600 cm-1, 1400 cm-1 e 1100 cm-1 referente a presença do alginato 

de sódio após a síntese dos materiais híbridos. A banda 1614 cm-1, na Figura20(c), 

sofreu um deslocamento para 1608 cm-1 quando observada em 19(e). Isso pode ser 

justificado pelas interações moleculares entre o polímero e o ativo fungicida 

triadimenol. O mesmo foi observado no espectro da Figura 21(c), com a banda 1614 

cm-1 que se deslocou para 1594 cm-1 na Figura 21(e), em relação a interação do 

alginato de sódio com o ativo fungicida tebuconazol. 

Da mesma forma, na Figura 21(d) foi observado o aparecimento da banda em 

1052 cm-1, referente a um deslocamento da banda original, 1096 cm-1, presente em 

21(c). Este deslocamento pode estar associado a um enfraquecimento das ligações 

glicosídicas C-O-C e às interações entre alginato de sódio, Laponita® e tebuconazol 

(SCHMID et al., 2008).  

A espectro Raman para a carboximetilcelulose sódica é apresentado nas 

Figuras 20(c) e 22(c), com  bandas características das ligações também verificadas 

na molécula do alginato de sódio, como os modos vibracionais de alongamento 

simétrico e assimétrico do íon carboxilato, respectivamente, verificadas em 1415 cm-

1 e 1599 cm-1. Da mesma forma, uma banda em 1099 cm-1 evidencia a presença de 

vibrações de alongamento C-C, ligações glicosídicas C-O-C e as vibrações de 

estiramento simétricas de “ring breathing” (CAMPOS-VALLETTE et al., 2010). 
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Figura 21 – Espectros Raman para: (a) tebuconazol P.A.; (b) Laponita® P.A.; 
(c) alginato de sódio P.A.; (d) membrana composta por alginato de sódio a 2%, 
Laponita® a 2% e tebuconazol a 36 mg/L; (e) membrana composta por alginato de 
sódio a 2% e tebuconazol a 36 mg/L. 

 

Figura 22 – Espectros Raman para: (a) tebuconazol P.A.; (b) Laponita® P.A.; 
(c) carboximetilcelulose sódica P.A.; (d) membrana composta por carboximetilcelulose 
sódica a 2%, Laponita® a 2% e tebuconazol a 36 mg/L; (e) membrana composta por 
carboximetilcelulose sódica a 2% e tebuconazol a 36 mg/L. 
 

O espectro Raman do tebuconazol é apresentado nos nas Figuras 21(a) e 

22(a). As bandas características do fungicida estão reunidas na região entre 1590 

cm-1 e 1800 cm-1. Nos espectros aqui apresentados, uma banda de forte intensidade 

em 1596 cm-1 evidencia a presença do composto (MARTINS, 2014). A banda entre 

1500 cm-1 e 1600 cm-1 é característica do grupo dos triazóis, compostos 
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heterocíclicos formados pela presença de 3 átomos de nitrogênio em um mesmo 

núcleo cíclico (FREITAS et al., 2011).  

Como foi dito anteriormente, os fungicidas foram incorporados aos materiais 

híbridos em doses muito baixas em comparação àquelas utilizadas no uso comercial. 

Portanto, apesar da ausência de sinal Raman referente às moléculas dos fungicidas 

nos espectros dos materiais híbridos, provavelmente pela baixa concentração destes 

nos compósitos, mudanças nos perfis dos espectros das membranas sintetizadas 

contendo fungicidas foram observadas em relação àqueles sem fungicidas. Essas 

mudanças sutis nos perfis sugeriram que, mesmo que os fungicidas estivessem em 

baixas concentrações, havia interação entre os ativos fungicidas e os polímeros nas 

membranas. 

Dessa forma, esta técnica permitiu também a confirmação das interações 

entre os precursores dos materiais híbridos orgânico-inorgânicos e dos fungicidas 

incorporados a partir da análise dos espectros dos compostos P.A. (concentração 

pura para análise) e pós-sínteses. 

 

5.4.5. Análises por microscopia de luz 
 

As análises foram realizadas em bulbilhos de alho previamente revestidos 

com membranas à base do polímero carboximetilcelulose e a Laponita®, conforme 

descrito na Tabela 6 do item 4.2.7. Os tratamentos à base do polímero 

carboximetilcelulose foram selecionados para melhor visualização da membrana 

formada, uma vez que os tratamentos à base do polímero alginato de sódio 

apresentaram membranas menos espessas e mais aderidas à superfície dos 

bulbilhos, o que dificultaria sua visualização. 

Na Figura 23 são apresentadas as imagens feitas dos bulbilhos a partir do 

estereomicroscópio. Como é possível verificar na Figura 23(a), o revestimento com 

carboximetilcelulose confere um aspecto de brilho à superfície da semente 

(OLIVEIRA et al., 2007).  

(a) 

 

(b) 

 

(c) 

 

(d) 
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Figura 23 – Imagens dos revestimentos em estereomicroscópio (ampliação de 
40 vezes o tamanho real): (a) Bulbilho revestido com membrana à base de 
Carboximetilcelulose a 2% e Laponita® a 2%; (b) Bulbilho revestido com membrana à 
base de Carboximetilcelulose a 2%, Laponita® a 2% e solução de Triadimenol a 62 
mg/L; (c) Bulbilho revestido com membrana à base de Carboximetilcelulose a 2% e 
Laponita® a 2% e solução de Tebuconazol a 36 mg/L; (d) Bulbilho revestido com 
membrana à base de Carboximetilcelulose a 2% e Laponita® a 2% e solução 
combinada de Triadimenol a 62 mg/L e Tebuconazol a 36 mg/L. 
 

A partir das imagens com o auxílio do software Imagej® foi realizada a medição 

da espessura do revestimento. Os filmes apresentaram espessura média de 67,5 

±11,5 µm. A espessura do revestimento está relacionada com a quantidade de 

substâncias sólidas presentes na composição do filme, assim quanto maior a 

presença de sólidos, maior a espessura observada no revestimento (MOHAMMADI, 

KAMKAR, MISAGHI, 2018).  

Em Santos (2021), são apresentados valores de espessuras inferiores às 

observadas neste estudo para filmes híbridos contendo o polímero 

carboximetilcelulose na composição do revestimento. Isso deve estar relacionado à 

adição da argila Laponita®, houve adição de solução contendo os ativos fungicidas 

Tebuconazol e Triadimenol, o que deve estar relacionado ao aumento da espessura 

do filme obtido. 

 

5.5. Avaliação do efeito inibitório dos revestimentos contendo ativos fungicidas 
incorporados em bulbilhos de alho cultivados em solo infestado pelo 
Stromatinia cepivora 

 
Nesta etapa do estudo, o objetivo foi verificar a eficácia dos tratamentos 

realizados nos bulbilhos em relação aos índices de brotação, de incidência de 

sintomas característicos da podridão branca e de mortalidade durante o bioensaio.  

A Tabela 10 apresenta os tratamentos utilizados, a concentração de 

escleródio no solo (g/ L de solo) e os percentuais de brotação, incidência e mortalidade 
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verificados durante o experimento.   

Tabela 10 - Condições utilizadas para o Bioensaio final em câmara BOD. 

Tratamentos Concentração 
de escleródios 
(g/L de solo) 

Composição 
dos 
Tratamento
s 

Índice de 
Brotação 

(%) 

Incidência 
de 

sintomas 
(%) 

Índice de 
mortalidade 

(%) 

1.1 a 1.3 0,1 Bulbilho de 
alho não 
tratado 

100,00 0,00 0,00 

2.1 a 2.3 0,1 Solução de 
Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% 

66,67 16,67 0,00 

3.1 a 3.3 0,1 Bulbilho de 
alho 
embebido 
em solução 
de 
Triadimenol  

100,00 0,00 0,00 

4.1 a 4.3 0,1 Solução de 
Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% a partir 
de solução 
de 
Triadimenol 
(62 mg/L)   

50,00 0,00 0,00 

5.1 a 5.3 0,1 Bulbilho de 
alho 
embebido 
em solução 
de 
Tebuconazo
l 

100,00 0,00 0,00 

6.1 a 6.3 0,1 Solução de 
Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% a partir 
de solução 
de 
Tebuconazo
l (36 mg/L) 

66,67 0,00* 0,00 

7.1 a 7.3 0,1 Bulbilho de 100,00 0,00 0,00 
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alho 
embebido  
em solução 
combinada 
 de 
Triadimenol 
(62 mg/L) e 
Tebuconazo
l (36 mg/L) 

8.1 a 8.3 0,1 Solução de 
Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% a partir 
de solução 
combinada 
de 
Triadimenol 
(62 mg/L) e 
Tebuconazo
l (36 mg/L) 

83,33 16,67 0,00 

9.1 a 9.3 0,1 Bulbilho de 
alho 
embebido  
em solução 
de Iprodiona 
(Controle 
Positivo) 

100,00 0,00 0,00 

10.1 a 10.3 0,1 Solo sem 
bulbilho de 
alho 
(Controle 
Negativo) 

- - - 

11.1 a 11.3 1,0 Bulbilho de 
alho não 
tratado 

66,67 33,33 16,67 

12.1 a 12.3 1,0 Solução de 
Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% 

100,00 50,00 
 

0,00 

13.1 a 13.3 1,0 Bulbilho de 
alho 
embebido 
em solução 
de 
Triadimenol  

83,33 100,00 16,67 

14.1 a 14.3 1,0 Solução de 83,3 50,0 16,67 
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Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% a partir 
de solução 
de 
Triadimenol 
(62 mg/L)   

15.1 a 15.3 1,0 Bulbilho de 
alho 
embebido 
em solução 
de 
Tebuconazo
l 

66,67 33,33 0,00 

16.1 a 16.3 1,0 Solução de 
Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% a partir 
de solução 
de 
Tebuconazo
l (36 mg/L) 

100,00 16,67 0,00 

17.1 a 17.3 1,0 Bulbilho de 
alho 
embebido  
em solução 
combinada 
 de 
Triadimenol 
(62 mg/L) e 
Tebuconazo
l (36 mg/L) 

66,67 33,33 0,00 

18.1 a 18.3 1,0 Solução de 
Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% a partir 
de solução 
combinada 
de 
Triadimenol 
(62 mg/L) e 
Tebuconazo
l (36 mg/L) 

83,33 0,00 0,00 

19.1 a 19.4 1,0 Bulbilho de 100,00 16,67 0,00 
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alho 
embebido  
em solução 
de Iprodiona 
(Controle 
Positivo) 

20.1 a 20.3 1,0 Solo sem 
bulbilho de 
alho 
(Controle 
Negativo) 

- - - 

21.1 a 21.3 10,0 Bulbilho de 
alho não 
tratado 

33,33 100,00 100,00 

22.1 a 22.3 10,0 Solução de 
Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% 

33,33 100,00 83,33 

23.1 a 23.3 10,0 Bulbilho de 
alho 
embebido 
em solução 
de 
Triadimenol  

66,67 100,00 50,00 

24.1 a 24.3 10,0 Solução de 
Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% a partir 
de solução 
de 
Triadimenol 
(62 mg/L)   

100,00 16,67 16,67 

25.1 a 25.3 10,0 Bulbilho de 
alho 
embebido 
em solução 
de 
Tebuconazo
l 

100,00 100,00 0,00 

26.1 a 26.3 10,0 Solução de 
Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% a partir 
de solução 

100,00 0,00 0,00 
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de 
Tebuconazo
l (36 mg/L) 

27.1 a 27.3 10,0 Bulbilho de 
alho 
embebido  
em solução 
combinada 
 de 
Triadimenol 
(62 mg/L) e 
Tebuconazo
l (36 mg/L) 

100,00 33,33 16,67 

28.1 a 28.3 10,0 Solução de 
Carboximetil
celulose a 
2% e 
Laponita® a 
2% a partir 
de solução 
combinada 
de 
Triadimenol 
(62 mg/L) e 
Tebuconazo
l (36 mg/L) 

100,00 0,00 0,00 

29.1 a 29.3 10,0 Bulbilho de 
alho 
embebido  
em solução 
de Iprodiona 
(Controle 
Positivo) 

100,00 33,33 0,00 

30.1 a 30.3 10,0 Solo sem 
bulbilho de 
alho 
(Controle 
Negativo) 

- - - 

 

O índice de brotação de alho foi menor principalmente nos bulbilhos que não 

receberam revestimento por membranas poliméricas, e foram apenas imersos em 

solução dos ativos fungicidas ou plantados sem nenhum tipo de pré-tratamento.  

Cabe ressaltar, que todos os bulbilhos tratados com o fungicida Iprodiona 

usado como controle positivo, apresentaram índice total de brotação. Isso pode ter 

relação com a atividade do iprodiona sobre a comunidade microbiana do solo, 

reduzindo a biomassa fúngica presente nas amostras (MIÑAMBRES, 2010).   
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Sobre o percentual de incidência de sintomas característicos da Podridão 

Branca, os experimentos com concentração de 0,1 g de escleródio/ L de solo foram 

os que apresentaram a menor média de incidência (8,33%) que deve estar relacionado 

à baixa concentração do fungo S. cepivora no solo, o que pode ter contribuído para o 

não aparecimento de sintomas nas plântulas. 

Nos experimentos realizados na concentração de 1 g de escleródio/ L de solo, 

o revestimento constituído pela combinação dos fungicidas tebuconazol a 36 mg/L e 

triadimenol a 62 mg/L incorporados em CMC a 2% e Laponita® a 2% foi o único que 

não apresentou evidências de infestação pelo S. cepivora nas raízes e bulbilhos. 

Na maior concentração de escleródio testada (10 g de escleródio/ L de solo), 

dois revestimentos impediram a incidência de sintomas, sendo eles: CMC 2% e 

Laponita® 2% com Tebuconazol incorporado a 36 mg/L e CMC 2% e Laponita® 2% 

com incorporação dos fungicidas Tebuconazol a 36 mg/L e Triadimenol a 62 mg/L. 

Correlacionando estes resultados com os obtidos no teste de inibição de crescimento 

micelial, a presença do fungicida tebuconazol na composição das  membranas 

poliméricas acarretou maior efeito antifúngico que os demais ativos fungicidas 

utilizados.  

A mortalidade dos bulbilhos, ocorrência comum em plantas acometidas pela 

Podridão Branca, apresentou o maior percentual médio (26,67%) quando os bulbilhos 

se desenvolveram em solo com alta concentração de escleródio (10 g de escleródio/ 

L de solo).  

Os dados do bioensaio foram analisados por meio da análise de variâncias 

(ANOVA) com o auxílio do software R versão 4.1.2. As Figuras 24, 25 e 26 apresentam 

os gráficos de interação obtidos por meio da relação entre a densidade de escleródio 

no solo (g de escleródio/ L de solo) e os índices de brotação, incidência e mortalidade, 

respectivamente.  

Observando a Figura 24, que mostra a interação entre o percentual de 

brotação e a densidade de escleródio, é possível afirmar que todos os tratamentos 

apresentaram índice de brotação superior a 33,33% nas concentrações de escleródio 

no solo analisadas, exceto o controle negativo (Tratamento 10 - Solo sem bulbilho de 

alho). O controle positivo realizado com o ativo Iprodiona (Tratamento 9 - Bulbilho de 

alho embebido em solução de Iprodiona), como dito anteriormente, apresentou índice 

total de brotação em todas as densidades de escleródio.  

Os tratamentos 4 (CMC 2% e Laponita® a 2% a partir de solução de 
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Triadimenol (62 mg/L)), 6 (CMC a 2% e Laponita® a 2% a partir de solução de 

Tebuconazol (36 mg/L)) e 8 (CMC a 2% e Laponita® a 2% a partir de solução 

combinada de Triadimenol (62 mg/L) e Tebuconazol (36 mg/L)) apresentaram índice 

de brotação superior a 83,33% nas densidades de 1,0 e 10,0 g de escleródio/ L de 

solo, sendo os revestimentos que obtiveram melhores resultados nestas densidades 

de escleródio no solo. Isso pode ter relação com a interação formada entre os ativos 

fungicidas incorporados e as membranas poliméricas compostas por CMC a 2% e 

Laponita® a 2%. 

Para os tratamentos 1 (Bulbilho de alho não tratado)  e 2 ( CMC a 2% e 

Laponita® a 2%), ambos sem incorporação de fungicidas, foi verificado um 

comportamento similar nos índices de brotação, incidência e mortalidade, onde 

apenas à baixa densidade de escleródio (0,1 g de escleródio/L de solo) houve 

desenvolvimento das plântulas.  

 
Figura 24 – Gráfico de interação entre a densidade de escleródio no solo (g de 

escleródio/ L de solo) e os índices de brotação observados no bioensaio.  
 

A Figura 25, apresenta a interação entre o percentual de incidência de sintomas da 

Podridão Branca em relação a densidade de escleródio no solo. Observando as membranas 

poliméricas que melhor impediram o aparecimento dos sintomas característicos da doença, 

novamente os tratamentos 4, 6 e 8 se destacaram, apresentando incidência  de 16,67% 

(Tratamento 4) e 0% (Tratamentos 6 e 8) na densidade de 10,0 g de escleródio/L de solo, 

percentuais inclusive superiores ao verificado no controle positivo (Tratamento 9), que na 

(g de escleródio/L de solo) 
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mesma densidade (10,0 g de escleródio/L de solo) apresentou 33,33% de incidência.  

Na figura 26, são apresentados os índices de mortalidade das plantas, como 

evolução dos sintomas da Podridão Branca. Na densidade de 0,1g de escleródio/L de solo, 

todos os tratamentos impediram a ocorrência de mortalidade pela doença nas plântulas em 

desenvolvimento. Já na concentração de 1,0 g de escleródio/g de solo os tratamentos 

apresentaram um índice de mortalidade médio de 5% das plântulas acometidas pela Podridão 

Branca. Na densidade de 10 g de escleródio/L de solo, apenas os tratamentos 6 e 8 

apresentaram índice nulo de mortalidade das plântulas, em comparação com os demais 

tratamentos realizados, o que sugere um potencial antifúngico maior destas  membranas 

poliméricas em relação às demais.  

 

Figura 25 – Gráfico de interação entre a densidade de escleródio no solo (g de 
escleródio/ L de solo) e os índices de incidência observados no bioensaio.  

 

Figura 26 – Gráfico de interação entre a densidade de escleródio no solo (g de 
escleródio/ L de solo) e os índices de mortalidade observados no bioensaio.  

(g de escleródio/L de solo) 

(g de escleródio/L de solo) 
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Dessa forma, é possível observar que as membranas poliméricas sintetizadas 

com a combinação de CMC e Laponita® apresentaram uma maior interação com os 

ativos fungicidas Triadimenol e Tebuconazol, resultando em um maior efeito inibitório 

para a atividade do fungo S. cepivora nos bulbilhos de alho.  

A biocompatibilidade e atoxidade dos materiais híbridos orgânico-inorgânicos 

que compõe o revestimento (ALMEIDA, 2022), juntamente com a baixa concentração 

de fungicidas utilizada na composição da membrana polimérica confere ao material 

um caráter inovador para o tratamento de bulbilhos de alho pré-plantio. Além disso, o 

uso de materiais híbridos antifúngicos aumenta a área superficial de tratamento do 

bulbilho, enquanto potencializa o efeito inibitório apesar das quantidades e 

concentrações reduzidas (AZEREDO et al., 2009).   

Cabe lembrar, que os bulbilhos se desenvolveram em incubadora BOD em 

condições de temperatura e fotoperíodo favoráveis ao fungo S. cepivora durante todo 

o experimento. A presença de água, temperatura adequada, umidade e fotoperíodo 

de luz, entre outras características, tornam o ambiente favorável para o 

desenvolvimento e crescimento fúngico (TRIPATHI; DUBEY; 2004).  

 

6. CONCLUSÕES 
 

O uso dos fungicidas triadimenol e tebuconazol incorporados à síntese de 

membranas poliméricas no revestimento de bulbilhos de alho (Allium sativum L.) 

auxiliaram na mitigação da ocorrência da Podridão Branca causada pelo fungo  

Stromatinia cepivora nos experimentos realizados.  

O revestimento contendo CMC a 2%, Laponita® a 2% e tebuconazol a 36 mg/L 

foi o que apresentou a maior porcentagem de inibição de crescimento micelial de S. 

cepivora - PIC (64,5%) e também os melhores índices de brotação (86% a 100%) 

verificados durante os ensaios.  

As técnicas de caracterização utilizadas durante este estudo confirmaram a 

presença das membranas poliméricas nas superfícies dos bulbilhos de alho (Allium 

sativum L.), bem como a interação entre os ativos fungicidas e as membranas 

poliméricas constituintes do revestimento dos bulbilhos. 

Nos difratogramas de DRXP e espectros de FTIR-ATR e Raman, os materiais 

híbridos não apresentaram de forma intensa sinais da presença dos ativos fungicidas 
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incorporados, evidenciando apenas deslocamentos sutis, que inferem a interação 

polímero-argila e fungicida. Isso se justifica pelas baixas concentrações utilizadas e 

incorporadas aos filmes, o que não permitiu suas apresentações nos difratogramas e 

espectros. 

Embora os ativos fungicidas tenham sido incorporados em concentrações 

baixas, quando comparadas às utilizadas comercialmente, eles apresentaram efeito 

inibitório no crescimento micelial do fungo S. cepivora, evitando o aparecimento de 

sintomas tanto na etapa do teste de inibição de crescimento micelial - ICM quanto no 

bioensaio conduzido em BOD. 

A análise térmica das membranas poliméricas permitiu verificar a estabilidade 

térmica das membranas evidenciando dois eventos principais de decomposição, um 

na faixa de 200 a 300 ºC responsável pela perda de água das moléculas e um 

posterior, na faixa de 500 a 700 ºC, responsável pela perda de carbono, das cadeias 

poliméricas do material. 

Por meio do bioensaio conduzido em BOD se confirmou o efeito inibitório da 

incorporação dos ativos fungicidas nas membranas poliméricas sobre o fungo S. 

cepivora, sendo os revestimentos sintetizados com CMC a 2% e Laponita® a 2% e 

incorporados ao tebuconazol a 36 mg/L e solução combinada de tebuconazol a 36 

mg/L e triadimenol a 62 mg/L, os tratamentos que apresentaram índice médio de 

brotação de 100% e índices de incidência de sintomas e mortalidade nulos.   

 Além disso, em solos infestados à concentração de 10 g de escleródio/ L de 

solo, ambos os revestimentos (tratamentos 6 e 8) sugeriram proteção no aparecimento 

de sintomas e mortalidade por Podridão Branca utilizando concentrações de ativo 

muito inferiores às utilizadas comercialmente.  

Entre algumas das limitações encontradas no estudo, a baixa solubilidade em 

água dos ativos fungicidas levou o trabalho a investigar o comportamento inibitório 

dos ativos nestas concentrações, o que foi afortunadamente positivo. Outra limitação 

foi o estudo estatístico realizado no teste piloto de ICM, que não forneceu um 

direcionamento de quais membranas híbridas e quais concentrações deveriam ser 

utilizadas no teste de ICM final, o que levou à seleção das membranas poliméricas 

para uso no bioensaio a partir dos percentuais de inibição de crescimento -  PIC 

observados. 

Os resultados apresentados neste estudo abriram uma discussão sobre a 

possibilidade de reduzir potencialmente as concentrações de ativos fungicidas 
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atualmente utilizadas para mitigação da doença Podridão Branca, partindo do uso 

associado de membranas poliméricas no pré-tratamento de bulbilhos de alho (Allium 

sativum L.) e de outras culturas potencialmente afetadas, o que implica na 

necessidade de estudos futuros que investiguem o comportamento desse pré-

tratamento em situações de acometimento de lavouras pelo fungo S. cepivora. 

A validação do uso deste método em casas de vegetação pode permitir a 

redução das concentrações de ativos fungicidas aplicados no controle do S. cepivora, 

tendo em vista o uso das membranas poliméricas para o revestimento dos bulbilhos e 

sementes, o que impactaria positivamente na redução dos custos de produção e na 

redução do uso de fungicidas nas culturas em que forem aplicadas. 
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APÊNDICE A – IMAGENS DOS EXPERIMENTOS 
 
 

 
Figura A.1 – Bulbilhos revestidos com carboximetilcelulose a 2% e fungicida 

Tebuconazol (Experimentos 18.1 a 18.4); Bulbilhos revestidos com Iprodiona na dose 
proporcional 1 kg de produto :100 kg de bulbilhos - Controle Positivo (Experimentos 21.1 a 
21.4); Bulbilhos revestidos com membranas poliméricas compostas por Solução de 
carboximetilcelulose a 2% e Laponita® a 2% e fungicida Tebuconazol (Experimentos 20.1 a 
20.3). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 


