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GRANDI, Maria Julia Ranucci de. Sintese, Caracterizacao e Avaliagao de
Nanoparticulas de Prata Imobilizadas em Caulinita para o Controle de
Fitopatégenos. 2026. 90 Paginas. Dissertacdo Mestrado em Engenharia Ambiental
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RESUMO

A nanotecnologia tem se destacado como uma alternativa promissora e sustentavel
para a agricultura, especialmente no desenvolvimento de estratégias inovadoras
para o controle de doengas causadas por fungos fitopatogénicos. Neste trabalho,
nanoparticulas de prata (AgNPs) foram sintetizadas e imobilizadas em particulas de
caulinita, visando a obtencdo de materiais com atividade antifungica frente aos
fungos Botrytis cinerea, Corynespora cassiicola e Fusarium sp. As nanoparticulas
foram obtidas por reducédo quimica a partir de nitrato de prata, utilizando a caulinita
purificada como suporte mineral. As analises realizadas confirmaram a formacgao e a
incorporagao eficiente das AgNPs na matriz argilosa, sem alteragdes estruturais
significativas no mineral. As micrografias obtidas por microscopia eletrénica de
transmissao evidenciaram a presenca e a distribuicao das nanoparticulas de prata
associadas as particulas de caulinita, enquanto a analise por espectroscopia de
energia dispersiva de raios X confirmou a presenca e a quantidade de prata nos
materiais sintetizados. A atividade antifungica foi avaliada por meio de ensaios in
vitro de inibicdo do crescimento micelial em diferentes concentracdes, sob condicdes
com e sem exposicao a radiacao UV. Os resultados demonstraram atividade
antifingica dos materiais sintetizados, com destaque para B. cinerea, que
apresentou até 81,5% de inibicdo do crescimento micelial. Observou-se ainda
elevada eficiéncia mesmo em baixas concentragdes de prata. A formulagéo
contendo 0,4% de Ag apresentou resultado expressivo, onde uma concentragéo de
apenas 6,4 pg/mL de prata foi capaz de promover 75,5% de inibigdo do crescimento
fungico. Por outro lado, C. cassiicola e Fusarium sp. apresentaram menor
sensibilidade aos tratamentos, indicando diferengas na resposta entre as espécies
avaliadas. De modo geral, os resultados obtidos indicam que os materiais baseados
em AgNPs suportadas em caulinita apresentam elevado potencial para aplicagdo no
controle de fitopatégenos, constituindo uma alternativa promissora para o manejo de
doencas fungicas em sistemas agricolas, com possibilidade de reducédo da
quantidade de agente ativo necessaria.

Palavras-chave: Nanotecnologia; Nanocompdsitos; Atividade antifungica; Fungos
fitopatogénicos; Agricultura sustentavel.
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ABSTRACT

Nanotechnology has emerged as a promising and sustainable alternative for
agriculture, particularly in the development of innovative strategies for the control of
diseases caused by phytopathogenic fungi. In this study, silver nanoparticles
(AgNPs) were synthesized and immobilized on kaolinite particles in order to obtain
materials with antifungal activity against the fungi Boftrytis cinerea, Corynespora
cassiicola, and Fusarium sp. The nanoparticles were obtained by chemical reduction
of silver nitrate, using purified kaolinite as a mineral support. The analyses performed
confirmed the formation and efficient incorporation of AgNPs into the clay matrix,
without significant structural changes in the mineral. Transmission electron
microscopy micrographs revealed the presence and distribution of silver
nanoparticles associated with the kaolinite particles, while energy-dispersive X-ray
spectroscopy analysis confirmed the presence and amount of silver in the
synthesized materials. The antifungal activity was evaluated through in vitro assays
of mycelial growth inhibition at different concentrations, under conditions with and
without exposure to UV radiation. The results demonstrated antifungal activity of the
synthesized materials, with emphasis on B. cinerea, which showed up to 81.5%
inhibition of mycelial growth. High efficiency was also observed even at low silver
concentrations. The formulation containing 0.4% Ag showed a remarkable result, in
which a concentration of only 6.4 pg/mL of silver was sufficient to promote 75.5%
inhibition of fungal growth. In contrast, C. cassiicola and Fusarium sp. showed lower
sensitivity to the treatments, indicating differences in the response among the
evaluated species. Overall, the results indicate that materials based on AgNPs
supported on kaolinite present high potential for application in the control of
phytopathogens, representing a promising alternative for the management of fungal
diseases in agricultural systems, with the possibility of reducing the amount of active
agent required.

Keywords: Nanotechnology; Nanocomposites; Antifungal activity; Phytopathogenic
fungi; Sustainable agriculture.
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1 INTRODUGAO

A nanotecnologia tem se consolidado como um campo estratégico da ciéncia
ao possibilitar a investigagdo e a manipulagdo de materiais em escala nanomeétrica
(1-100 nm), promovendo avangos significativos em diferentes setores produtivos,
incluindo a agricultura (Adebayo et al, 2021; Rai et al.,, 2021; Tabassum et al.,
2024). No contexto agricola, o interesse por essa abordagem decorre da
necessidade de aprimorar a eficiéncia dos insumos utilizados no manejo de culturas,
especialmente frente as limitacdes associadas aos métodos convencionais de
controle fitossanitario (Adebayo et al., 2021; Khan et al., 2023).

A agricultura moderna ainda depende fortemente do uso intensivo de
fertilizantes e pesticidas quimicos para atender a crescente demanda alimentar
global. Estima-se que a produgdo anual de alimentos ultrapasse trés bilhdes de
toneladas, exigindo o consumo aproximado de 187 milhdes de toneladas de
fertilizantes e cerca de quatro milhdes de toneladas de pesticidas em escala mundial
(Kah; Tufenkji; White, 2019; Khan et al., 2023). Embora esses insumos apresentem
elevada eficiéncia agronémica, seu uso continuo e, em muitos casos, indiscriminado
tem sido associado a impactos negativos ao ambiente e a saude humana e animal,
além de favorecer a selegao de organismos resistentes (Usman et al., 2020).

Entre os principais fatores responsaveis pelas perdas agricolas estdo os
fitopatdogenos, que incluem fungos, bactérias, virus e nematoides, tradicionalmente
controlados por produtos quimicos sintéticos (Kah; Tufenkji; White, 2019; Tariq et al.,
2022). No entanto, a eficacia dessas estratégias tem sido progressivamente
reduzida em funcdo do desenvolvimento de resisténcia, bem como dos efeitos
adversos sobre organismos nao alvo e sobre a microbiota do solo (Usman et al.,
2020).

Dentre os fitopatégenos de maior relevancia econbmica, os fungos se
destacam por causarem severos danos as culturas agricolas, resultando em
expressivas perdas de produtividade e qualidade dos alimentos (Li et al., 2024).
Espécies como Botrytis cinerea, Corynespora cassiicola e representantes do género
Fusarium configuram-se como ameagas significativas a agricultura mundial, tanto
pelo impacto econémico quanto pelos desafios associados ao seu controle quimico
(Bello et al., 2022; Zhao et al., 2021; Summerell, 2019).

B. cinerea, agente etiologico do mofo-cinzento, apresenta comportamento
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polifago, sendo capaz de infectar mais de 1.400 espécies vegetais, o que contribui
para sua ampla disseminagdo em diferentes sistemas agricolas (Bello et al., 2022;
Ahmed, 2022). Esse fungo possui elevada plasticidade fisiologica, alta capacidade
de adaptacao a diferentes condicdes ambientais e eficiente dispersado por esporos
aéreos, fatores que dificultam seu controle (Khalifa et al., 2024; Ullah et al., 2024).
Além disso, o uso recorrente de fungicidas tem favorecido o surgimento de
populacdes resistentes, comprometendo a eficiéncia das estratégias de manejo
atualmente empregadas (Ahmed, 2022).

De maneira semelhante, C. cassiicola, agente causal da mancha-alvo, afeta
folhas, caules e frutos de diversas culturas de interesse econdémico, provocando
perdas significativas de produtividade (Zhao et al., 2021; Liu et al., 2022). Esse
patdgeno apresenta elevada taxa de disseminagédo aérea e resisténcia a diferentes
grupos de fungicidas, o que limita a eficacia dos métodos convencionais de controle
fitossanitario (Duong et al., 2023).

O género Fusarium engloba espécies amplamente distribuidas em ambientes
agricolas, associadas a doengas devastadoras em cereais, frutas e hortalicas
(Summerell, 2019). Além dos danos diretos as culturas, esses fungos sé&o
reconhecidos pela produgdo de micotoxinas, como fumonisinas, tricotecenos e
zearalenona, que representam riscos a saude humana e animal e comprometem a
segurancga alimentar (Amuzu et al., 2024; Qu et al., 2024).

Diante desse cenario, diferentes abordagens tém sido investigadas com o
objetivo de desenvolver estratégias mais eficientes para o controle de doengas
agricolas, incluindo o uso de particulas metalicas com atividade antimicrobiana
(Cruz-Luna et al., 2021; Nawaz et al., 2024). Entre essas, a prata tem recebido
destaque devido a sua acao frente a uma ampla variedade de microrganismos,
atribuida a multiplos mecanismos, como interagdo com a membrana celular, geragao
de espécies reativas e interferéncia em processos metabdlicos essenciais (Calder et
al., 2012; Singh et al., 2023).

Entretanto, a aplicacdo direta de particulas de prata pode ser limitada por
processos de aglomeracao, que afetam sua estabilidade, dispersdo e eficiéncia
biolégica (Singh et al., 2023). Para minimizar essas limitagdes, a imobilizacédo em
suportes solidos tem sido amplamente estudada, destacando-se o uso de
argilominerais devido as suas propriedades estruturais e capacidade de interagao
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com diferentes espécies quimicas (Tun et al., 2019; ljaz et al., 2020; Pérez-Etayo et
al., 2021; Jain et al., 2023).

Entre os argilominerais disponiveis, a caulinita se destaca por sua ampla
ocorréncia no territério brasileiro e por suas caracteristicas fisico-quimicas
favoraveis, como estrutura lamelar, estabilidade quimica e capacidade de adsorcao
(Cheng et al., 2010; Sieben; Wypych; Freitas, 2022; Wang; Yang, 2024). Trata-se de
um filossilicato do tipo 1:1, cuja morfologia em plaquetas finas proporciona elevada
area superficial basal, favorecendo a imobilizacdo homogénea e estavel de
particulas metalicas (Cabal et al., 2010; Pérez-Etayo et al., 2021; Asmare et al.,
2022).

A utilizagdo da caulinita como material suporte tem sido associada a melhoria
da estabilidade e da dispersdo das particulas de prata, além de contribuir para a
manutencdo de sua atividade antifungica ao longo do tempo (Pérez-Etayo et al.,
2021; Asmare et al., 2022). A sintese desses sistemas pode ser realizada por
diferentes rotas, sendo a redugdo quimica uma das mais empregadas, por permitir
maior controle do tamanho, da morfologia e da distribuicdo das particulas formadas
(Pérez-Etayo et al., 2021; Asmare et al., 2022).

ApoOs a sintese, a caracterizacao estrutural e morfolégica € fundamental para
confirmar a incorporagao da prata a caulinita e compreender sua distribui¢ao, forma
e composicao, possibilitando a correlagdo entre as propriedades fisico-quimicas do
material e seu desempenho antifungico (Moosa; Mahadeven; Shameli, 2019; Alj;
Osman; Mohamed, 2025).

Apesar dos avangos das pesquisas envolvendo nanoparticulas de prata e
suportes minerais, ainda sdo escassos o0s estudos que avaliam a imobilizagdo de
AgNPs em caulinita brasileira e sua aplicagao no controle de fungos fitopatogénicos
de alta relevancia agricola, como B. cinerea, C. cassiicola e Fusarium sp. Essa
lacuna cientifica evidencia a necessidade de investigacbes que integrem materiais
com atividade antifungica e fitopatologia aplicada, considerando a eficiéncia no
controle desses patdgenos.

Dessa forma, o presente trabalho tem como objetivo sintetizar, caracterizar e
avaliar nanoparticulas de prata imobilizadas em caulinita brasileira, visando sua
aplicagdo como alternativa antifungica no controle de importantes fitopatdégenos

agricolas.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL
Investigar as propriedades antifungicas das nanoparticulas de prata
imobilizadas em caulinita no controle de fungos fitopatogénicos de relevancia

agricola.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Sintetizar nanoparticulas de prata utilizando caulinita brasileira purificada
como suporte.

e Caracterizar a caulinita purificada e as nanoparticulas de prata imobilizadas,
visando a avaliagdo de suas propriedades estruturais, morfolégicas e fisico-
quimicas.

e Avaliar a atividade antifungica in vitro das nanoparticulas de prata
imobilizadas em caulinita frente aos fitopatégenos Boftrytis cinerea,
Corynespora cassiicola e Fusarium sp., por meio da aplicagdo de diferentes
concentragbes do material.

¢ Quantificar as taxas de inibicdo em fungao dos tratamentos aplicados.
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3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 NANOTECNOLOGIA E PROPRIEDADES DAS NANOPARTICULAS

A nanotecnologia € um campo multidisciplinar que estuda e manipula
materiais em dimensdes extremamente reduzidas, geralmente entre 1 e 100
nandmetros (Nyandoro; Masioge; Malago, 2025). Nessa escala, as substancias
apresentam propriedades distintas das observadas em niveis macroscopicos,
permitindo o desenvolvimento de novas aplicagdes em areas como medicina,
eletrbnica, engenharia e ciéncias bioldgicas (Kanaoujiya et al.,, 2023). Essa
tecnologia n&o se limita ao controle do tamanho das estruturas, mas também explora
fendbmenos exclusivos da nanoescala, possibilitando inovacées que transformam
desde a fabricacdo de dispositivos até a criacdo de novos materiais com
funcionalidades aprimoradas (Bayda et al., 2019).

Em escala nano, a proporcdo entre a superficie e o volume é
consideravelmente maior em comparagao com particulas em escalas maiores, como
as micrométricas e macroscopicas (Kanaoujiya et al., 2023). Esse aumento na area
de superficie resulta em uma maior atividade e reatividade das nanoparticulas, pois
ao reduzir o tamanho das particulas, ha um aumento no numero de atomos ou
moléculas expostos na superficie, potencializando interagdes como adsorgao,
catalise e interagbes intermoleculares. (Kale; Parishwad; Patil, 2021). Quando se
compara a mesma quantidade de material em diferentes escalas, as nanoparticulas
demonstram um comportamento mais reativo devido a maior superficie disponivel
para interagdes quimicas (Singh et al., 2023).

Um dos maiores desafios na nanotecnologia € o desenvolvimento de
processos de sintese que permitam controlar de forma precisa e eficiente as
caracteristicas como o tamanho, a distribuicdo, a morfologia, a pureza, a quantidade
e a qualidade das nanoparticulas, ao mesmo tempo em que sejam economicamente
viaveis e ambientalmente sustentaveis (ljaz et al., 2020). Em particular, a sintese de
nanoparticulas metalicas enfrenta a dificuldade de obter suspensdes coloidais
estaveis, devido a alta energia superficial das particulas, que favorece a agregacao
espontanea através de ligagdes metal-metal (ljaz et al., 2020; Jain et al., 2023).

Para prevenir esse problema, estabilizadores sao utilizados para se

adsorverem as superficies das nanoparticulas, formando uma camada protetora
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auto-organizada que impede a aglomeragdo das particulas e mantém sua
estabilidade (Chouke et al., 2022; Jain et al., 2023). Esses estabilizadores podem
ser compostos por polimeros, surfactantes, biomoléculas ou até mesmo alguns
minerais que devido a sua elevada area superficial e capacidade de interagir com
nanoparticulas, promovendo maior dispersao e estabilidade (Cabal et al., 2010; Tun
et al., 2019; Pérez-Etayo et al., 2021; Chouke et al., 2022; Jain et al., 2023 e Asmare
et al., 2023).

3.2 APLICACOES DE NANOPARTICULAS NA AGRICULTURA ATUAL

As nanoparticulas tém se destacado na agricultura devido ao seu potencial
para melhorar a absorcdo de nutrientes e aumentar a produtividade das culturas
(Khan et al., 2023). Sua elevada relagdo entre area de superficie e volume favorece
uma liberagéo gradual de nutrientes, proporcionando um suprimento continuo e mais
eficiente em comparacdo aos fertilizantes convencionais (Kale; Parishwad; Patil,
2021). Além disso, elas auxiliam no controle de microrganismos patogénicos,
reduzindo a incidéncia de doencas nas plantas (Kale; Parishwad; Patil, 2021; Khan
et al., 2023).

A aplicagcado de nanoparticulas de prata tem demonstrado beneficios como o
aumento dos teores de clorofila, a melhoria na condutancia estomatica e a promocgéao
do crescimento vegetal, especialmente sob condi¢bes adversas, como estresse
térmico e déficit hidrico (Jaskulski et al., 2022). Estudos também indicam que sua
utilizagdo contribui para a germinagdo de sementes mais vigorosas e O
fortalecimento do sistema radicular, tornando as plantas mais resistentes (Cakmakci;
Cakamakci; Sensoy, 2022).

A combinagcdo de AgNPs com biofertilizantes tem impulsionado o
desenvolvimento de nanobiofertilizantes, que ndo apenas aumentam a eficiéncia da
absorcao de nutrientes, mas também reduzem a necessidade de fertilizantes
quimicos, promovendo um menor impacto ambiental (Akhtar et al., 2022). Métodos
sustentaveis de sintese dessas nanoparticulas, como o uso de extratos vegetais,
tém sido explorados para minimizar os custos e os efeitos ambientais negativos
associados a sua produgao (Gosavi et al., 2020).

A dosagem adequada das AgNPs é um fator determinante para seu

desempenho na agricultura. Concentragcdes moderadas tendem a ser mais eficazes
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para promover o crescimento vegetal sem causar efeitos fitotéxicos (Kumar; Nisha;
Majumdar, 2020). Além disso, sua aplicagdo tem mostrado resultados promissores
na melhoria da estrutura do solo e no fortalecimento das plantas frente a condicbes
climaticas adversas (Bairwa et al., 2023).

Apesar dos avangos, € essencial aprofundar as pesquisas para
compreender os efeitos a longo prazo das AgNPs no meio ambiente e na seguranga
alimentar. A nanotecnologia aplicada a agricultura representa um avango
significativo para a sustentabilidade, proporcionando alternativas mais eficientes
para o0 manejo agricola e contribuindo para o aumento da producdo de alimentos

com menor impacto ambiental (Ahmed, 2022; Nongbet et al., 2022).

3.3 PROPRIEDADES ANTIMICROBIANAS DAS NANOPARTICULAS DE PRATA

As nanoparticulas de prata possuem uma ampla gama de aplicagbes devido
as suas propriedades antimicrobianas e caracteristicas fisico-quimicas unicas. Elas
sdo utilizadas na fabricacdo de tecidos, revestimentos, embalagens para
conservagao de alimentos, dispositivos médicos, cosméticos e produtos de higiene
pessoal (Mcgillicuddy et al., 2017). Além disso, sua eficacia na eliminagdo de virus,
fungos e bactérias, incluindo cepas resistentes a antibiéticos, permite seu uso no
tratamento de agua de piscinas. Suas propiedades Opticas, elevada resisténcia
mecanica e excelente condutividade térmica e elétrica também tornam essas
nanoparticulas valiosas em setores como biotecnologia, engenharia biomédica e
fotbnica (Kyziol-Komosinska; Dzieniszewska; Czupiol, 2024)

As nanoparticulas de prata sdao amplamente reconhecidas por suas
propriedades antimicrobianas, tornando-se componentes essenciais em diversas
aplicacoes. Além disso, elas exibem um desempenho catalitico significativo,
contribuindo para a eliminagdo de poluentes gerados por atividades humanas no
meio ambiente (Ajala et al., 2023). No estudo de Bekissanova et al., (2022), foi
indicado que as nanoparticulas de prata, imobilizadas na matriz de caulinita,
apresentaram atividade antibacteriana significativa contra bactérias Gram-positivas e
Gram-negativas. Os valores de concentragao inibitéria minima (MIC) observados,
expressos em relacdo ao teor de prata presente no nanocompdsito, foram:
Staphylococcus aureus (0,7 mg de Ag/mL), Escherichia coli ATCC (0,7 mg de
Ag/mL), Escherichia coli W1 (0,205 mg de Ag/mL), Klebsiella pneumoniae ATCC
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(0,06 mg de Ag/mL) e Klebsiella pneumoniae WI (0,7 mg de Ag/mL). Esses
resultados sugerem que a incorporagcdo das AgNPs potencializa a acéo
antimicrobiana dos materiais testados no estudo.

Nos ultimos anos, a prata tem se destacado entre os metais com
propriedades antimicrobianas devido a sua alta eficacia no combate a
microrganismos (Perdana et al., 2024; Ghazi et al., 2024). As nanoparticulas de
prata apresentam um forte efeito bactericida, liberando ions que interagem com
componentes celulares essenciais, causando danos a membrana citoplasmatica e
interferindo em processos bioquimicos vitais. Para evitar a agregacdo das
nanoparticulas e garantir uma distribuicdo homogénea, polimeros estabilizadores
sado frequentemente utilizados, permitindo maior eficiéncia na aplicagédo das AgNPs
em diferentes contextos (Perdana et al., 2024).

Esses suportes imobilizantes desempenham um papel essencial na
manutenc¢ao da estabilidade coloidal de nanomateriais a base de prata, prevenindo a
aglomeragao das particulas e preservando suas propriedades funcionais. Estudos
como o de Cabal et al., 2010; Tun et al., 2019; Pérez-Etayo et al., 2021 e Asmare et
al., 2023, utilizaram a caulinita como suporte para a incorporagao de nanoparticulas,
aproveitando suas propriedades estruturais e sua capacidade de adsorgao. Essas
caracteristicas permitem a obtengdo de materiais com maior area superficial € maior
reatividade, tornando-os mais eficazes em diversas aplicagées, como no controle de

microrganismos ou em processos cataliticos.

3.4 PROPRIEDADES ESTRUTURAIS E APLICACOES DA CAULINITA

A caulinita, um argilomineral com férmula quimica Al,Si,O5(OH),, originada
a partir da decomposicao de feldspatos por processos geoldgicos, € amplamente
encontrada no Brasil e reconhecida por suas propriedades vantajosas, que a tornam
ideal para atuar como suporte de imobilizacdo em diversas aplicagcbes (Sieben;
Wypych; Freitas, 2022). Sendo um recurso natural de baixo custo, ela é valorizada
em varios setores industriais, como medicina, agricultura, construgao civil,
engenharia ambiental e fabricagcdo de ceramicas e porcelanas. Sua estrutura lamelar
confere grande flexibilidade, proporcionando uma versatilidade notavel, o que a
torna amplamente utilizada também nas industrias farmacéutica e cosmética, onde &

apreciada por sua seguranca e eficacia (Adekeye et al., 2020).
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A ampla aplicabilidade da caulinita deve-se a sua capacidade de ser
modificada por meio de tratamentos fisicos e quimicos, tornando-a adaptavel as
exigéncias de diversos setores. Suas principais caracteristicas incluem alta area
superficia e resisténcia quimica, biocompatibilidade, capacidade coloidal,
propriedades tixotropicas e baixa toxicidade (Adekeye et al., 2020; Wang; Yang;
2024). Essas propriedades fazem da caulinita uma escolha ideal tanto para a
formulacdo de produtos de cuidados pessoais quanto para o desenvolvimento de
diversas tecnologias industriais. (Adekeye et al., 2020; Sieben; Wypych; Freitas,
2022).

Esse aluminossilicato dioctaédrico, representado na Figura 1 e 2, ¢é
composto por lamelas com duas superficies intercalares distintas. De um lado, a
lamela possui uma estrutura similar a gibbsita (AI(OH)s), com cations APP*
coordenados octaédricamente a anions O e aos grupos hidroxila (Machado et al.,
2012). No outro lado, a estrutura é mais préxima da silica (SiO2), com cétions Si**
coordenados tetraédricamente aos a anions O%. As lamelas sdo mantidas unidas por
ligacbes de hidrogénio entre os grupos aluminol (Al-OH) e siloxano (Si—O),
conferindo estabilidade a estrutura. A assimetria do espaco interlamelar, com grupos
Al-OH de um lado e Si—O do outro, resulta em particulas com propriedades unicas,

conhecidas como particulas de Janus (Cheng et al., 2010; Matusik; Klapyta, 2013).

Figura 1 — Representacao esquematica da visao lateral da estrutura lamelar da caulinita, segundo os
eixos cristalograficos indicados
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FONTE: A autora (2026).
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Figura 2 — Vis&o superior da estrutura da caulinita segundo os eixos cristalograficos indicados,
evidenciando sitios octaédricos vazios e cavidades siloxanicas

Sitio octaédrico vazio
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siloxanica

Visdo superior Visao inferior

FONTE: A autora (2026).

A caulinita também pode ser modificada quimicamente, através de reagdes
de funcionalizagdo com moléculas organicas como alcoois ou silanos, o que altera
suas propriedades superficiais, tornando-a menos polar e favorecendo a interagéo
com outros materiais, como polimeros e substratos organicos (Sieben; Wypych;
Freitas, 2022). As modificagdes nas propriedades da caulinita acontecem
predominantemente por reagdes de intercalagcédo e funcionalizagao superficial(Cheng
et al., 2010).

3.5 NANOPARTICULAS DE PRATA NO CONTROLE DE FUNGOS

A versatilidade da caulinita favorece sua interagdo com polimeros e
substratos organicos, em funcado de sua capacidade de modificagdo quimica, a qual
pode reduzir a polaridade do material (Sieben; Wypych; Freitas, 2022). Além disso, a
caulinita pode atuar como suporte de imobilizagdo para nanoparticulas, explorando
suas propriedades estruturais e sua capacidade de adsorcdo, conforme
representado de forma esquematica na Figura 3, a qual ndo se encontra em escala
real e ndo possui carater cristalografico, sendo utilizada apenas para ilustrar a

particula de caulinita como sélido suporte das nanoparticulas de prata (AgNPs).
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Essas caracteristicas favorecem a obtencdo de materiais com alta area superficial e
elevada reatividade, ampliando sua eficacia em diferentes aplicagbes, como no
controle de microrganismos e em processos cataliticos (Cabal et al., 2010; Tun et al.,
2019; Pérez-Etayo et al., 2021; Asmare et al., 2023).

Figura 3 — Esquema da Sintese AgNPs imobilizados na superficie da Caulinita, sem carater
cristalografico ou dimensional

Caulinita
Sintese com AgNOQO;

NaBH,

Caulinita/AgNPs

FONTE: A autora (2026).

Dentre as multiplas funcionalidades das nanoparticulas, a atividade
antifungica desponta como uma oportunidade particularmente promissora, uma vez
que os fitopatdgenos permanecem entre os desafios mais criticos e persistentes
enfrentados pela agricultura em todo o mundo (Cruz-Luna et al., 2021). O manejo
desse patégenos, tem historicamente dependido de fungicidas quimicos, devido a

sua ampla disponibilidade e baixo custo (Tariq et al., 2022). Contudo, seu uso
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indiscriminado tem provocado impactos negativos, como a contaminagéo de solos e
recursos hidricos, riscos a saude humana e animal, além de alteragdes significativas
nos ecossistemas naturais. A persisténcia dessas substancias no ambiente agrava
os desequilibrios ecoldgicos, comprometendo organismos ndo-alvo e a
biodiversidade local (Tariq et al., 2022).

A aplicagao repetitiva e intensiva de agentes quimicos convencionais tem
favorecido o desenvolvimento de resisténcia em fungos fitopatogénicos, reduzindo
progressivamente a eficacia dos tratamentos ao longo do tempo (Cruz-Luna et al.,
2021). Esse cenario frequentemente demanda o uso de doses mais elevadas ou de
compostos mais agressivos, o que intensifica os impactos ambientais e eleva os
custos de produgédo agricola (Vu et al., 2022). Nesse contexto, o uso de
nanoparticulas de prata suportadas em caulinita surge como uma alternativa
promissora, capaz de aliar elevada eficiéncia antifungica a redugdo da quantidade
de agente ativo necessaria, contribuindo para menor custo de aplicagéo.

Essa realidade reforca a necessidade de estratégias que transcendam o uso
exclusivo de fungicidas convencionais, incorporando tecnologias avangadas e
abordagens mais integradas ao manejo agricola, com vistas a manutencdo da
produtividade e a sustentabilidade a longo prazo (Tariq et al., 2022; Vu et al., 2022).
Nesse sentido, as nanoparticulas de prata tém se destacado como uma abordagem
altamente promissora, em razdo de suas propriedades antimicrobianas e de sua
versatilidade em aplicagdes agricolas (Tariq et al., 2022).

Estudos indicam que as AgNPs apresentam acao antifungica significativa,
podendo ser exploradas de forma eficiente e ambientalmente responsavel no
controle de patdégenos agricolas (Cruz-Luna et al., 2021; Tariq et al., 2022;
Castafneda-Aude et al., 2023). Além disso, essas nanoparticulas podem ser
projetadas para promover a liberagao controlada de agentes ativos, proporcionando
efeito prolongado, reduzindo a frequéncia de aplicagdes, aumentando a eficiéncia no
uso de insumos e diminuindo tanto os impactos ambientais quanto os custos

associados ao uso excessivo de fungicidas convencionais (Usman et al., 2020).

3.6 FITOPATOGENOS E SEU IMPACTO NA AGRICULTURA
Os fitopatdbgenos sé&o microrganismos, como fungos, bactérias, virus e

nematoides, que causam doencas em plantas e representam uma ameaca
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significativa a produtividade agricola (Kah; Tufenkji; White, 2019). Estima-se que
perdas globais na produgao de alimentos devido a doengas de plantas ultrapassem
20%, afetando diretamente a seguranga alimentar e a economia agricola (Kah;
Tufenkji; White, 2019).

O controle dessas doengas tem sido tradicionalmente realizado por meio do
uso de fungicidas e bactericidas quimicos, que embora eficazes, podem apresentar
problemas como a selegcdo de patdgenos resistentes, contaminagdo ambiental e
riscos a saude humana (Usman et al., 2020). Diante desses desafios, novas
estratégias de manejo vém sendo exploradas, incluindo o uso de nanoparticulas,
que demonstram grande potencial no combate a patégenos agricolas, minimizando
0s impactos negativos associados aos métodos convencionais (Cruz-Luna et al.,
2021).

As nanoparticulas, especialmente as de prata, tém se mostrado eficazes na
inibicdo do crescimento de fitopatdogenos, interferindo em processos celulares
essenciais, como a integridade da membrana e a atividade enzimatica (Khan et al.,
2023; Singh et al., 2023) Além disso, estudos indicam que a aplicagdo de
nanoparticulas pode reduzir a dependéncia de defensivos quimicos, promovendo
uma abordagem mais sustentavel para o controle de doengas em plantas (Vu et al.,
2022; Khan et al., 2023; Singh et al., 2023).

O estudo continuo sobre a interagdo entre fitopatdégenos, plantas e
nanoparticulas é essencial para otimizar seu uso e garantir sua eficacia a longo
prazo. O avango das pesquisas nessa area contribui diretamente para a agricultura
sustentavel, reduzindo impactos ambientais e promovendo praticas de manejo mais
eficientes no controle de doengas agricolas (Tariq et al., 2022; Vu et al., 2022).
Essas abordagens integradas s&o fundamentais para o desenvolvimento de

sistemas agricolas mais resilientes e menos dependentes de insumos quimicos.

3.7 Botrytis cinerea

O fitopatdogeno B. cinerea, ilustrado na Figura 4, € um fungo amplamente
distribuido e de grande relevancia agricola, responsavel por causar infecgbes em
diversas culturas de interesse econOmico, incluindo frutas, hortalicas e plantas
ornamentais (Ahmed et al., 2024). Trata-se de um ascomiceto pertencente a classe

Leotiomycetes, ordem Helotiales e familia Sclerotiniaceae. A principal doenca
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associada a esse patdégeno € o mofo-cinzento, caracterizado pela formagao de uma
densa camada de micélio de aspecto aveludado e coloracdo acinzentada sobre os
tecidos vegetais infectados (Ahmed et al., 2024; Khalifa et al., 2024).

Figura 4 — Botrytis cinerea

FONTE: A autora (2026).

Devido ao seu amplo espectro de hospedeiros, que pode ultrapassar 1.400
especies vegetais, B. cinerea apresenta elevado potencial destrutivo, sendo
responsavel por perdas econOmicas significativas em diferentes sistemas de
producao agricola ao redor do mundo (Khalifa et al., 2024). Entre as culturas mais
afetadas destacam-se tomate, morango, uva e diversas espécies ornamentais, como
rosas. Além de afetar tecidos vegetais durante o desenvolvimento das plantas, esse
patégeno também pode causar infecgbes em estagios pds-colheita, comprometendo
a qualidade e a vida util dos produtos agricolas (Li; Cheng, 2023)

O manejo do mofo-cinzento baseia-se predominantemente na aplicagéo de
fungicidas quimicos. No entanto, o uso intensivo desses produtos pode acarretar
impactos negativos a saude humana e animal, além de afetar organismos benéficos,

como polinizadores, e provocar efeitos adversos ao meio ambiente (Li; Cheng, 2023;
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Bolivar-Anillo et al., 2024). Estudos indicam ainda que determinados fungicidas
podem interferir em processos fisiolégicos das plantas, como a fotossintese, e
alterar a composicdo das comunidades microbianas associadas aos tecidos
vegetais. Apesar dessas limitagdes, o controle quimico do mofo-cinzento continua
sendo amplamente utilizado, com investimentos estimados em cerca de um bilh&o
de euros por ano em escala global. (Bolivar-Anillo et al., 2024)

O ciclo de vida de B. cinerea envolve trés etapas principais: germinagao,
penetragéo e estabelecimento da infecg¢do. Inicialmente, os esporos séo liberados de
estruturas de sobrevivéncia presentes no ambiente e depositados sobre superficies
vegetais (Oliveira et al., 2024). Na presen¢a de umidade, esses esporos germinam,
formando tubos germinativos que podem penetrar diretamente nos tecidos da planta
ou utilizar aberturas naturais, como estdbmatos, especialmente em areas danificadas
ou senescentes. Apos a penetragdo, o fungo secreta enzimas hidroliticas e toxinas
que promovem a degradagao das células vegetais, favorecendo a expansao do
micélio e o desenvolvimento dos sintomas caracteristicos da doencga (Oliveira et al.,
2024; Ullah et al., 2024).

Em condicdes ambientais favoraveis, aproximadamente cinco a oito dias
apo6s a infecgdo ocorre a esporulagao, resultando na produgado de novos conidios
capazes de infectar plantas adjacentes. Em periodos desfavoraveis, o fungo forma
esclerodios, estruturas de resisténcia que permitem sua sobrevivéncia no ambiente
até que as condigbes se tornem novamente adequadas para reiniciar o ciclo
infeccioso (Ha; Choi; In, 2021; Ullah et al., 2024). A disseminacado desse patdgeno
ocorre principalmente pelo ar, podendo também ser facilitada por vetores como
insetos, o que contribui para sua rapida propagacdo em areas cultivadas. Além
disso, a ocorréncia de populagdes resistentes a multiplos fungicidas tem sido
frequentemente relatada, tornando o manejo da doenga mais complexo e reforgando
a necessidade de desenvolvimento de estratégias alternativas de controle (Ahmed et
al., 2024).

3.8 Corynespora cassiicola

O fungo C. cassiicola, apresentado na Figura 5, é um fitopatégeno
amplamente distribuido, especialmente em regides tropicais e subtropicais, sendo
reconhecido por sua capacidade de infectar diversas espécies vegetais. Trata-se de
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um fungo necrotréfico pertencente ao filo Ascomycota, classe Dothideomycetes e
ordem Pleosporales, frequentemente associado a doencas foliares em diferentes
culturas agricolas (Liu et al., 2022; Yang et al., 2022). Esse patdogeno é o agente
causal da doenca conhecida como mancha-alvo, responsavel por provocar lesdes

em folhas e comprometer o desenvolvimento das plantas (Yang et al., 2022).

Figura 5 — Corynespora cassiicola

FONTE: A autora (2026).

C. cassiicola apresenta uma ampla gama de hospedeiros, sendo capaz de
infectar mais de 500 espécies vegetais, incluindo culturas de grande importancia
econdmica, como seringueira, pepino, tomate, feijao-caupi e diversas hortalicas (Sun
et al., 2022). Essa elevada diversidade de hospedeiros contribui para a ampla
disseminagao do patégeno e para a ocorréncia de perdas significativas na produgao
agricola. Em razao da limitada disponibilidade de cultivares resistentes, o manejo
dessa doencga baseia-se predominantemente na aplicacdo de fungicidas quimicos
(Sun et al., 2022; Duong et al., 2023)

Entre as culturas afetadas por esse patdégeno destaca-se a soja, na qual C.
cassiicola € o agente causal da mancha-alvo. Nos ultimos anos, especialmente a
partir de 2010, a incidéncia dessa doenga tem aumentado em diversas regides
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produtoras, fenbmeno associado principalmente ao uso de cultivares suscetiveis e a
reducédo da eficiéncia de determinados fungicidas utilizados no manejo da doenga
(Queiroz Otone et al., 2024). Além disso, o surgimento de isolados com menor
sensibilidade a esses produtos tem contribuido para o aumento da disseminacéo do
patégeno e para a maior dificuldade de controle. Em condigbes severas de infecgao,
perdas de produtividade de até 24% podem ocorrer em lavouras de soja (Zhang et
al., 2023; Queiroz Otone et al., 2024).

O ciclo de infecgdo desse fungo envolve diferentes etapas relacionadas a
sobrevivéncia, disseminagdo e colonizagdo do hospedeiro. O patégeno pode
permanecer viavel em sementes, solo ou restos culturais provenientes de plantas
infectadas, que atuam como importantes fontes iniciais de inéculo (Lopez et al.,
2018). A infecgdo ocorre quando os esporos germinam e formam hifas capazes de
penetrar nos tecidos vegetais por meio de aberturas naturais, como estdématos, ou
através de ferimentos presentes na superficie das plantas (Liu et al., 2017; Zhao et
al., 2021). Apos a infecgdo, o fungo se desenvolve nos tecidos do hospedeiro,
favorecendo a manifestacdo dos sintomas caracteristicos da doenca.

A disseminacao de C. cassiicola ocorre principalmente por meio de esporos
transportados pelo vento, o que possibilita a propagagdo do patdégeno por longas
distancias e favorece a ocorréncia de surtos da doenca em diferentes areas
agricolas (Zhao et al., 2021). Do ponto de vista fisiolégico, esse fungo é capaz de
produzir diversos metabdlitos secundarios, incluindo compostos téxicos e outras
substancias que contribuem para sua adaptagdo a ambientes com disponibilidade
limitada de nutrientes. As toxinas produzidas por fungos necrotréficos desempenham
papel importante na degradacdo dos tecidos vegetais, facilitando a obtencdo de
nutrientes e o estabelecimento da infecgdo no hospedeiro (Looi et al., 2017).

Os sintomas da doenca manifestam-se principalmente nas folhas, onde
surgem lesdes de formato irregular, geralmente de coloragcdo marrom-avermelhada e
frequentemente circundadas por um halo amarelado. Em casos de infecgao severa,
pode ocorrer desfolha precoce das plantas, comprometendo o desenvolvimento e a
produtividade das culturas (Xavier et al., 2021). Diante dos impactos causados por
doencas fungicas na agricultura, o manejo de fitopatdégenos torna-se uma questao
de grande relevancia. Entre as estratégias mais utilizadas destaca-se a aplicagcao de
fungicidas especificos. Entretanto, muitos patégenos apresentam elevada
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capacidade de adaptacdo e podem desenvolver resisténcia a esses compostos,

dificultando o manejo das doencgas (Duong et al., 2023).

3.9 Fusarium sp.

O género Fusarium, representado na Figura 6, compreende fungos
filamentosos amplamente distribuidos, pertencentes a classe Sordariomycetes,
ordem Hypocreales e familia Nectriaceae (Summerell, 2019). Esses microrganismos
séo frequentemente encontrados em diferentes ambientes, principalmente no solo e
em residuos vegetais em decomposi¢gdo, onde podem sobreviver por longos
periodos e atuar como importantes agentes fitopatogénicos. Além disso, a
capacidade de persisténcia no solo e de colonizagao de diferentes hospedeiros torna
o controle desses fungos particularmente desafiador em sistemas agricolas (Amuzu
et al., 2024).

Figura 6 — Fusarium sp.

FONTE: A autora (2026).

Espécies desse género estao entre os patdgenos fungicos mais relevantes
na agricultura, sendo responsaveis por diversas doengas que afetam culturas de

grande importancia econémica. Plantas como tomate, banana, meldo, algodao,
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cereais e outras culturas alimentares estao entre os principais hospedeiros desses
patogenos (Nakashima; Yamauchi; Murano, 2025). Entre as espécies mais
estudadas destaca-se Fusarium oxysporum, amplamente distribuida em nivel
mundial e composta por mais de 100 formas especializadas associadas a diferentes
hospedeiros, o que contribui para sua elevada capacidade de infectar diversas
culturas agricolas (Gordon, 2017).

As infec¢des causadas por fungos do género Fusarium podem resultar em
diferentes sintomas nas plantas, dependendo da espécie envolvida e do hospedeiro
infectado. De modo geral, esses patdégenos estdo associados ao desenvolvimento
de murcha vascular, podriddes radiculares, lesdes em colmos, frutos e espigas, além
do tombamento de plantulas (Nakashima; Yamauchi; Murano, 2025). Esses
sintomas estao relacionados a colonizagao dos tecidos vegetais e a interferéncia no
transporte de agua e nutrientes dentro da planta. Como consequéncia, ocorre
comprometimento do crescimento e do desenvolvimento das plantas, podendo
resultar em redugao significativa da produtividade agricola e, em situagdes mais
severas, na morte do hospedeiro (Fang et al., 2025)

Além dos prejuizos diretos as culturas, muitas espécies desse género sao
capazes de produzir micotoxinas, como fumonisinas, tricotecenos e zearalenona.
Essas substancias podem contaminar alimentos e ragdes, representando riscos a
saude humana e animal quando ingeridas (Amuzu et al., 2024). A ingestdo dessas
toxinas pode causar efeitos adversos tanto a curto quanto a longo prazo, tornando o
monitoramento e o controle desses patdgenos essenciais para a seguranga
alimentar (Qu et al., 2024).

Devido aos impactos econdmicos e sanitarios associados as infecgbes por
Fusarium, esse género é considerado um dos grupos de fungos fitopatogénicos mais
importantes em nivel global. Estudos indicam que algumas espécies desse género
estdo entre os patégenos de maior relevancia cientifica e econdmica na patologia
molecular de plantas (Summerell, 2019). Esses fungos podem afetar diferentes
estruturas vegetais, como sementes, plantulas, flores, raizes e caules,
comprometendo tanto a produgdo quanto a qualidade dos produtos agricolas
(Munkvold; Proctor; Moretti, 2021).
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4 MATERIAL E METODOS

O presente estudo foi desenvolvido adotando uma abordagem experimental
sequencial e integrada, contemplando desde a preparacdo do material de suporte
até a realizagdo dos ensaios biologicos finais, de modo a assegurar a confiabilidade
dos resultados obtidos e a adequada correlacdo entre as propriedades fisico-
quimicas dos materiais sintetizados e sua atividade bioldgica.

O procedimento experimental foi organizado em etapas sequenciais,
compreendendo: (i) a purificagdo e preparagdo da caulinita; (i) a sintese das
nanoparticulas de prata por redu¢ao quimica em meio aquoso e sua imobilizagdo na
matriz argilosa; (iii) a caracterizagao fisico-quimica dos materiais obtidos; e (iv) a
avaliacdo da atividade antifungica in vitro frente a fungos fitopatogénicos de
relevancia agricola, sob diferentes condigdes experimentais.

O fluxograma representativo do desenvolvimento da pesquisa € apresentado
na Figura 7, sintetizando de forma esquematica e organizada as etapas
experimentais realizadas e a sequéncia l6gica adotada ao longo do estudo, desde a
preparagdo do material de suporte até a avaliagdo da atividade antifungica,
evidenciando a inter-relagao entre as etapas de sintese, caracterizagcédo e aplicagéao

biolégica dos materiais obtidos.

Figura 7 — Fluxograma Metodoldgico
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FONTE: A autora (2026).
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A metodologia adotada baseou-se em protocolos previamente descritos na
literatura cientifica, especialmente nos estudos de Moosa; Mahadeven; Shameli,
(2019), Bekissanova et al., (2022) e Asmare et al., (2023), os quais foram adaptados

de modo a atender as particularidades do sistema estudado.

4.1 PURIFICACAO E PREPARAGCAO DA CAULINITA

4.1.1 Matéria-Prima e Purificagao por Sedimentacao

A caulinita in natura (férmula ideal Al,Si,O5(OH),), proveniente de depdsitos
localizados na regido do Rio Capim, no estado do Para (Brasil), foi gentilmente
fornecida pelo Prof. Dr. Fernando Wypych. Com o objetivo de obter um material com
elevada pureza mineraldgica e adequada reatividade superficial, requisito essencial
para sua aplicagdo como suporte nanométrico, a amostra foi submetida a um
processo criterioso de purificagdo, realizado no Laboratério de Quimica de
Microrganismos e Bioatividade da Universidade Tecnoldégica Federal do Parana —
Campus Londrina.

Inicialmente, 100 g de caulinita foram pesados em balanga analitica de
precisao AUY 220 (Shimadzu, Japao). O material foi dividido em duas porgdes
iguais, distribuido em placas de Petri como mostrado na Figura 8 e submetido a
secagem em estufa de secagem e esterilizagdo SL-100 (Solab, Brasil), a 100 °C por
24 h, com a finalidade de eliminar a umidade residual e padronizar o estado fisico do
material antes da etapa de purificacdo. Essa etapa é fundamental, uma vez que a
presenca de umidade pode interferir tanto na precisdo da pesagem quanto na

dispersdao homogénea da caulinita nas etapas subsequentes.

Figura 8 — Caulinita disposta em placa de Petri para secagem

FONTE: A autora (2026).
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Apds a secagem, a amostra foi resfriada em dessecador contendo silica gel
por 2 h, a fim de evitar a reabsorcdo de umidade do ambiente. Ao final desse
periodo, a massa da caulinita foi registrada como 99,5628 g, correspondendo a uma
perda de aproximadamente 0,44%, valor compativel com a remogao de umidade
residual.

Em seguida, a amostra seca foi transferida para uma proveta de 2 L, a qual
se adicionou agua destilada e deionizada, obtida em sistema Master PD (Gehaka,
Brasil), até completar o volume final de 2 L, conforme ilustrado na Figura 9A. A
suspensao formada foi mantida sob agitagdo magnética continua por 24 h, a 600
rpm, utilizando agitador K40-1810H (Kasvi, Brasil), conforme representado na Figura

9B, assegurando a completa dispersao das particulas de caulinita no meio aquoso.

Figura 9 — Caulinita (A) com adicdo de agua destilada em proveta de 2 L. (B) Suspenséao de caulinita
sendo agitada no agitador magnético. (C) Suspensédo de caulinita em repouso antes do processo de
sifonagem

FONTE: A autora (2026).

Apés o periodo de agitagao, a suspensao foi mantida em repouso por 2 h,
conforme mostrado na Figura 9C, permitindo a sedimentagao das particulas de
maior densidade, como quartzo e outras impurezas minerais. A fracdo sobrenadante
correspondente a 1,5 L da porgao superior da suspensdo, enriquecida em caulinita
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purificada, foi cuidadosamente removida por sifonamento, possibilitando a obtencao

de um material com maior grau de pureza para as etapas subsequentes do estudo.

4.1.2 Secagem por Atomizacao (Spray Drying)

A suspensdo aquosa obtida apdés a purificacdo por sedimentagao foi
submetida a secagem por atomizagdo utilizando um equipamento spray dryer
modelo MSDI 1.0 (Labmagq, Brasil), localizado no Laboratério de Analise de
Alimentos da Universidade Estadual de Londrina. Durante o processo, a suspensao
foi mantida sob agitagdo magnética a 400 rpm, com o objetivo de evitar a formagao

de aglomerados, conforme apresentado na Figura 10.

Figura 10 — Caulinita sendo processada no Spray Dryer sob agitagdo magnética para evitar
aglomerados

FONTE: A autora (2026).
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As condi¢gbes operacionais foram ajustadas previamente para garantir a
eficiéncia do processo de secagem. A vazao de alimentagédo da suspenséo foi fixada
em 0,4 L h™, a temperatura de entrada do ar em 140 °C, a temperatura de saida em
aproximadamente 60 °C, e o fluxo de ar em 1,0 m® min™. A atomizagao da
suspensao em goticulas finas, seguida da rapida evaporacdo da fase aquosa,
favoreceu a obtengdo de particulas secas com distribuicdo mais homogénea,
reduzindo a agregagao excessiva do material.

O p6 obtido, denominado KaolP, foi coletado no ciclone do equipamento e
transferido para o Laboratério de Quimica de Microrganismos e Bioatividade da
UTFPR — Campus Londrina. Ao final do processo, obteve-se 36,9565 g de caulinita
purificada, correspondente a um rendimento de 37,13% em relagdo a massa inicial,
valor que reflete a eficiéncia da remocao de impurezas minerais sem comprometer a
estrutura da caulinita.

Para assegurar a completa remogao de umidade residual, o material foi
mantido em estufa de secagem e esterilizacédo SL-100 (Solab, Brasil) a 60 °C por 48
h e, posteriormente, armazenado em dessecador contendo silica gel até a etapa de

sintese das nanoparticulas de prata.

4.2 SINTESE DAS NANOPARTICULAS DE PRATA E SUA IMOBILIZACAO NA
MATRIZ ARGILOSA

A sintese das nanoparticulas de prata (AgNPs) imobilizadas na caulinita
purificada (KaolP) foi realizada no Laboratério do Departamento Académico de
Quimica da Universidade Tecnolégica Federal do Parana — Campus Londrina,
empregando o método de reducado quimica de ions Ag* provenientes do nitrato de
prata (AgNOs), utilizando borohidreto de sdédio (NaBH,) como agente redutor. Os
reagentes utilizados foram gentilmente fornecidos pelo Prof. Dr. Marco Aurélio
Toledo da Silva.

O processo consistiu na dispersdao prévia da matriz argilosa em meio
aquoso, seguida da adigdo da solucdo de nitrato de prata sob agitacdo constante,
promovendo a interacdo entre os ions metalicos e a superficie da caulinita.
Posteriormente, realizou-se a adigao controlada do agente redutor, possibilitando a
formagao das nanoparticulas de prata diretamente sobre a matriz, favorecendo sua
imobilizagao e distribuicao na superficie do material.
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Apos a etapa de reducdo, o material obtido foi submetido aos procedimentos
de lavagem e secagem, visando a obtengdo do composto final estavel para posterior
caracterizagdo e avaliagdo biolégica. Para melhor compreensdo das etapas
envolvidas, um fluxograma ilustrando toda a rota de sintese e imobilizacdo das
AgNPs na matriz argilosa é apresentado na Figura 11, evidenciando desde a

preparagao das solucdes até a obtencao do material final.

Figura 11 — Rota de sintese das AgNPs
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FONTE: A autora (2026).

4.2.1 Preparagao das Solugdes e Dispersao do Suporte

Inicialmente, foram preparadas solugdes estoque de AgNO; (0,01 mol L™) e
de NaBH, (0,04 mol L ") em agua deionizada. Para a preparagao da solucao de
AgNO3;, 0,4247 g do reagente (Sigma-Aldrich, EUA) foram pesadas em balanca
analitica AUY 220 (Shimadzu, Japao) e dissolvidas em 250 mL de agua deionizada,
obtendo-se uma solugao transparente. De modo analogo, 0,3783 g de NaBH,
(Sigma-Aldrich, EUA) foram pesadas na mesma balancga e dissolvidas em 250 mL de
agua deionizada, resultando em uma solugdo com concentracao de 0,04 mol L™".

Para a sintese das AgNPs, as solugcdes de AgNO; e NaBH, foram utilizadas
em volumes iguais, estratégia que, em funcdo das diferentes concentragdes das
solugdes, corresponde a uma razao molar Ag*:BH,™ de 1:4, assegurando excesso
do agente redutor. Essa condi¢cdo é fundamental para garantir a redugcao completa

dos ions prata e favorecer a formacéao eficiente das nanoparticulas.
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Seis amostras de 5 g de KaolP foram pesadas em balanca analitica AUY
220 e dispersas individualmente em 100 mL de agua deionizada, em frascos
Erlenmeyer de 250 mL. A agua utilizada foi obtida a partir do ultrapurificador Master
PD (Gehaka, Brasil), localizado no Laboratério Multiusuario da Universidade
Tecnologica Federal do Parana — Campus Londrina. As dispersdes foram mantidas
sob agitacdo magnética continua em agitador EQ2802 (Fisatom, Brasil) por 1 h, a
fim de garantir a completa homogeneizagao do sistema.

O pH inicial da agua deionizada foi determinado com pHmetro T-1000
(Tekna, Brasil), apresentando valor de 6,7, levemente acido, caracteristico de agua
purificada de alta qualidade. Apds a dispersdo do suporte KaolP, o pH manteve-se
praticamente inalterado (6,6), indicando minima influéncia da matriz argilosa na

acidez do meio.

4.2.2 Adigao do Precursor e Agente Redutor

Volumes crescentes da solugado de nitrato de prata (AgNO3, 0,01 mol L™)
foram adicionados as dispersdes de KaolP, conforme apresentado na Tabela 1, com
o objetivo de obter diferentes teores finais de prata metalica, variando entre 0,1% e
2,0% (m/m) em relagdo a massa de caulinita. Apds a adicdo do precursor, as
suspensdes permaneceram sob agitagdo magnética por 1 h, a fim de permitir a

adsorcao dos ions Ag* na superficie da matriz argilosa.

Tabela 1 — Distribuicdo dos volumes de solugdes de AgNO; e NaBH, nas amostras de KaolP para a
preparagao de nanoparticulas de prata

Amostra Volume de Volume de Concentracgao de Prata
AgNO; (mL) NaBH, (mL) ap6s Reducao (%)

Amostra 1 4,6 mL 4,6 mL 0,1%
Amostra 2 9,3 mL 9,3 mL 0,2%
Amostra 3 18,5 mL 18,5 mL 0,4%
Amostra 4 27,8 mL 27,8 mL 0,6%
Amostra 5 46,4 mL 46,4 mL 1%

Amostra 6 92,7 mL 92,7 mL 2%

FONTE: A autora (2026).
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Em seguida, volumes correspondentes da solu¢cdo de borohidreto de sodio
(NaBH,, 0,04 mol L™") foram adicionados gota a gota, sob a mesma agitagéo
magneética vigorosa, mantendo-se volumes iguais das solugdes de AgNO; e NaBH.,.
Considerando-se que a solugao de NaBH, apresenta concentracdo quatro vezes
superior a do AgNO;, essa estratégia resultou em uma razdo molar constante
Ag*:BH,™ de 1:4, assegurando excesso controlado do agente redutor em todas as
sinteses.

A variagdo dos volumes de AgNO; apresentados na Tabela 1 foi definida
com base na relagdo diretamente proporcional entre a quantidade de ions Ag*
adicionada ao sistema e a concentracao final de prata metalica no composto. Como
a concentracao da solugao de AgNO; (0,01 mol L™") e a massa de caulinita utilizada
(5 g) foram mantidas constantes para todas as amostras, o aumento do volume do
precursor resultou em um aumento linear da quantidade total de prata disponivel
para reducao, refletindo-se diretamente nos teores finais de Ag® obtidos.

Os volumes da solugcdo de NaBH, foram ajustados de forma proporcional
aos volumes de AgNO3, mantendo-se volumes iguais das duas solugdes. Em funcgéo
da maior concentragdo do agente redutor, essa estratégia assegurou uma razao
molar constante Ag*:BH,” de 1:4, garantindo a reducdao completa dos ions prata
adsorvidos e assegurando condigdes reacionais equivalentes para todas as
amostras, independentemente do teor final de prata incorporado a matriz argilosa.
ApoOs a adigdo do agente redutor, a reagdo de redugado foi conduzida por 1 h
adicional, sob agitacdo magnética e em pH alcalino (9-10), conforme descrito na
Tabela 2.

Tabela 2 — Valores de pH das solugcdes em diferentes etapas do processo

Amostra oH Agua pH Agua + pH Agua + KaolP + pH Agua + KaolP +
KaolP AgNO; AgNO; + NaBH4

Amostra 1 6,70 6,60 5,80 9,81

Amostra 2 6,70 6,60 5,71 9,92
Amostra 3 6,70 6,60 5,63 10,23
Amostra 4 6,70 6,60 5,54 10,34
Amostra 5 6,70 6,60 5,35 10,48
Amostra 6 6,70 6,60 5,29 10,53

FONTE: A autora (2026).
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A Tabela 2 apresenta os valores de pH medidos utilizando o pHmetro T-
1000 (Tekna, Brasil), durante as diferentes etapas do processo. Observa-se que,
apos a adigdo do AgNO3, ocorreu uma diminuigdo do pH da suspenséao para valores
entre 5,29 e 5,80, indicando aumento da acidez do meio devido a presencga dos ions
Ag*. Por outro lado, a adicdo do NaBH,, um agente redutor de carater fortemente
basico, promoveu elevagao significativa do pH, atingindo valores entre 9,81 e 10,53,
condicdo que favorece a nucleacao rapida e a formacao de nanoparticulas de prata.

A mudanca de coloracao das dispersdes para tons de amarelo a marrom foi
utilizada como um indicativo visual preliminar da formacdo das nanoparticulas de
prata metalica (AgNPs), conforme ilustrado na Figura 12, estando associada ao
fendbmeno de ressonancia de plasmons de superficie, caracteristico de
nanoparticulas metalicas e indicativo da ocorréncia da reacdo de redugao dos ions
Ag®. A intensificagdo gradual da coloragdo observada com o aumento do teor de
prata sugere maior concentragdo de nanoparticulas formadas, corroborando a

influéncia direta da quantidade de precursor adicionada ao sistema.

Figura 12 — Suspensao KaolP + AgNPs em diferentes concentracdes

FONTE: A autora (2026).

4.2.3 Confirmacéao Preliminar, Centrifugacdo e Secagem

Apos a reacao de redugao, uma aliquota de 10 mL de cada disperséao foi
analisada por espectroscopia no espectrofotdbmetro UV-3600i Plus (Shimadzu,
Japéo), localizado no Laboratério Multiusuario da Universidade Tecnoldgica Federal
do Parana — Campus Londrina. O equipamento opera na regiao UV-Vis-NIR, na

faixa de 300 a 700 nm, sendo empregado para a deteccado do pico de ressonancia
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de plasmon de superficie (SPR) caracteristico das nanoparticulas de prata. A
espectroscopia UV-Vis foi utilizada para monitorar a absor¢cao éptica das amostras,
permitindo identificar a presenca das AgNPs por meio do surgimento de bandas de
absorcdo na faixa de 400-450 nm, bem como avaliar a intensidade dos picos,
diretamente relacionada a concentracdo de nanoparticulas formadas. Essa analise
foi fundamental para confirmar o sucesso da sintese e caracterizar as propriedades
opticas das AgNPs obtidas.

Apos a analise espectroscopica, as amostras retornaram ao Laboratério de
Quimica de Microrganismos e Bioatividade da UTFPR — Campus Londrina, onde
foram submetidas a um processo de centrifugacdo para remogao de impurezas nao
reativas e subprodutos da reagcdo. Cada amostra foi centrifugada a 5000 rpm por 5
min, em centrifuga de bancada SL-707 (Solab, Brasil). O sobrenadante foi
cuidadosamente descartado e o material sedimentado foi redisperso em agua
destilada, utilizando uma lavadora ultrassdnica USC-1400A (Unique, Brasil).

A ultrassonificagao foi realizada por 3 min, com o objetivo de promover a
desaglomeragdo de particulas e assegurar a dispersdo homogénea das
nanoparticulas de prata na matriz de caulinita. O ciclo de centrifugacdo—lavagem—
ultrassom foi repetido trés vezes, visando a remog¢ao completa de ions residuais e
especies secundarias da reagao.

Apos a etapa de purificagdo, as amostras foram secas em estufa de
secagem e esterilizacdo SL-100 (Solab, Brasil), a 60 °C por 24 h, para eliminagéo da
umidade residual. Em seguida, os materiais secos foram macerados até obtencao
de um pé6 fino, transferidos para frascos de vidro e armazenados em dessecadores
contendo silica gel, a fim de evitar a reabsor¢cdo de umidade do ambiente e
preservar a integridade do material para as analises subsequentes. Os valores de
massa obtidos apds o0 processo de secagem e maceragao estdo apresentados na
Tabela 3.

Tabela 3 — Massa das Amostras do Composto KaolP/AgNPs

Amostra Massa Amostra Massa
Amostra1 3,3078g | Amostra4 3,0004 g
Amostra2 3,3795g | Amostra5 3,0025g
Amostra3 2,6419g | Amostra6 3,2870g

FONTE: A autora (2026).
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Neste estagio, a massa obtida corresponde a 100% do material sdlido final,
uma vez que engloba tanto a caulinita quanto as nanoparticulas de prata
incorporadas, representando a massa total disponivel para as etapas posteriores.
Esses valores foram adotados como referéncia para os calculos subsequentes,
garantindo maior precisdo na quantificagdo dos materiais e na avaliagcdo do

rendimento do processo de sintese.

4.3 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DAS AMOSTRAS

As amostras foram caracterizadas antes e apds a imobilizagdo das
nanoparticulas de prata na caulinita purificada, com o objetivo de confirmar a
formacgao, deposicéo e estabilidade das AgNPs na matriz argilosa. Para isso, foram
empregadas diferentes técnicas de caracterizagao fisico-quimica, permitindo uma
avaliacdo abrangente das alteragdes estruturais, morfoldégicas e composicionais
decorrentes do processo de sintese.

Durante o procedimento experimental, parte das amostras foram retiradas
em diferentes etapas e cuidadosamente preparadas para analise. As técnicas
utilizadas incluiram Difragdo de Raios X (DRX), Microscopia Eletrénica de Varredura
acoplada a Espectroscopia por Dispersao de Energia (MEV-EDS), Microscopia
Eletrobnica de Transmissdo (MET) e Espectroscopia vibracional na regido do
Infravermelho (FTIR). Essas analises foram fundamentais para assegurar a
qualidade do material obtido e confirmar a eficacia da imobilizacdo das

nanoparticulas de prata na caulinita purificada.

4.3.1 Difragao de Raios X

A analise estrutural e cristalografica da caulinita purificada (KaolP) e dos
compostos KaolP/AgNPs foi realizada por Difracdo de Raios X (DRX) no Laboratério
Multiusuario da Universidade Tecnolégica Federal do Parana — Campus Londrina,
utilizando um difratbmetro D2 Phaser (Bruker, Alemanha), operando em geometria
de Bragg—-Brentano, na faixa angular de 5° a 70° (26), com incremento de 0,02°.

A analise teve como objetivo investigar a estrutura cristalina das amostras,
permitindo a identificacdo das fases mineralégicas presentes e a avaliacdo da
incorporagao das nanoparticulas de prata a matriz de caulinita. Os difratogramas
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obtidos foram comparados com padrdes de referéncia da caulinita e da prata

metalica, possibilitando a analise das reflexdes caracteristicas de cada fase.

4.3.2 Microscopia Eletrénica de Varredura com Espectroscopia de Energia
Dispersiva (MEV/EDS)

A morfologia das particulas e a distribuicdo das nanoparticulas de prata
(AgNPs) na superficie da caulinita foram investigadas por Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV) no Laboratério Multiusuario da Universidade Tecnoldgica Federal
do Parana — Campus Londrina, utilizando um microscopio eletronico Tescan Vega
(Tescan, Republica Tcheca), acoplado a um sistema de Espectroscopia por
Dispersao de Energia (EDS).

Previamente as analises, as amostras de KaolP e KaolP/AgNPs foram
dispersas em 0,5 mL de agua destilada e submetidas a ultrassonificagdo em
lavadora ultrassbnica USC-1400A (Unique, Brasil), visando garantir a
homogeneidade da dispersdo. Em seguida, o material foi depositado sobre porta-
amostras (stubs) e mantido em secagem a temperatura ambiente. Apos a secagem,
as amostras foram metalizadas com ouro, a fim de melhorar a condutividade elétrica
da superficie e a qualidade das imagens obtidas.

As micrografias foram registradas em ampliagdes correspondentes a 1 ym, 5
Mm e 10 um, permitindo a analise detalhada da morfologia das particulas, bem como
a avaliacdo da distribuicdo das nanoparticulas de prata na superficie da matriz de
caulinita. Adicionalmente, a analise por EDS foi empregada para a identificacdo da
composicao elementar das amostras, possibilitando a confirmagao da presenca da
prata, sua distribuicdo espacial e a obtencdo de dados semi-quantitativos por meio

do mapeamento elementar, com énfase no elemento Ag.

4.3.3 Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)

Para uma analise mais detalhada do tamanho e forma das nanoparticulas de
prata, amostras selecionadas foram analisadas por Microscopia Eletrdnica de
Transmissao (MET) no Centro de Microscopia Eletrénica da Universidade Federal do
Parana, utilizando em um microscépio JEM-F200 (JEOL, Japao), equipado com
fonte de emisséo de campo (FEG) e operado com tenséo de aceleragao de 80 a 120
kV.
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A difracdo de elétrons em area selecionada (SAED) foi empregada para a
caracterizagcao da estrutura cristalina, enquanto a Espectroscopia de Raios X por
Dispersao de Energia (EDS), utilizando detector SDD com area ativa de 100 mm?, foi
utilizada para a analise composicional.

Para o preparo das amostras, uma gota da dispersao foi depositada sobre
grades de cobre revestidas com filme de carbono, sendo deixada secar a
temperatura ambiente antes da analise, possibilitando a observacdo direta das
nanoparticulas e a avaliagdo de suas caracteristicas morfoldgicas, estruturais e

composicionais.

4.3.4 Espectroscopia vibracional na regiao do Infravermelho (FTIR)

A identificagdo dos grupos funcionais presentes nas amostras foi realizada
por Espectroscopia vibracional na regiao do Infravermelho (FTIR) no Laboratério do
Departamento Académico de Quimica da Universidade Tecnolégica Federal do
Parana — Campus Londrina, utilizando um espectrbmetro Spectrum Two
(PerkinElmer, EUA).

As andlises foram conduzidas na regido do infravermelho médio, com
aquisicao dos espectros na faixa de 4000 a 400 cm™, utilizando resolugéo espectral
de 4 cm™. O objetivo dessa técnica foi investigar os grupos funcionais
caracteristicos da caulinita, bem como identificar possiveis interagcdes entre as
nanoparticulas de prata e a matriz, por meio de alteragcdes nas posi¢cdes das bandas

de absorcgao.

4.4 EXPERIMENTOS DE ATIVIDADE ANTIFUNGICA IN VITRO

A avaliagdo da atividade antifungica das nanoparticulas de prata (AgNPs)
aderidas a caulinita foi realizada contra trés importantes patégenos fungicos que
afetam diversas culturas agricolas: Botrytis cinerea, Corynespora cassiicola e
Fusarium sp. Esses fungos sao responsaveis por doengas severas em culturas de
elevada relevancia econdmica, como soja, feijao e tomate, entre outras. O objetivo
deste experimento foi analisar o potencial antifungico do material (KaolP + AgNPs),
bem como avaliar a eficacia das nanoparticulas de prata no controle do crescimento

micelial desses patdogenos em condig¢des in vitro.
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4.4.1 Preparagao dos Inéculos Fungicos

Foram utilizados os fitopatdgenos B. cinerea (fornecido pela Prof?. Dra.
Mayra C. C. G. de Carvalho, UENP), C. cassiicola (fornecido pela Embrapa) e
Fusarium sp. (isolado 9839 — fornecido pela Dra. Solange Monteiro do IAPAR. Os
isolados de Botrytis cinerea foram provenientes do Laboratorio de Genética e
Biologia Molecular da Universidade Estadual do Norte do Parana (UENP) — Campus
Luiz Meneghel e encontram-se atualmente preservados juntamente com as cepas
de Corynespora cassiicola e Fusarium sp. na colegdo microbiolégica do Laboratoério
de Quimica de Microrganismos e Bioatividade da UTFPR — Campus Londrina.

Para a ativagdo dos isolados, cada fungo foi cultivado individualmente em
placas de Petri contendo meio batata-dextrose-agar (BDA), visando restabelecer o
crescimento micelial ativo e assegurar condi¢gdes adequadas de viabilidade, pureza
e atividade metabdlica antes da condugéo dos ensaios antifungicos. As placas foram
incubadas em estufa microbiolégica a aproximadamente 28 °C, por um periodo de 7
dias, tempo suficiente para o desenvolvimento completo das colénias e formacgao de
micélio ativo. Apenas colbnias bem desenvolvidas e sem sinais visiveis de
contaminacao foram selecionadas para os ensaios.

Apos o periodo de incubagao, discos de micélio com 5 mm de diametro
foram retirados da zona de crescimento ativo das colbnias, utilizando um furador
estéril. Cada disco contendo micélio viavel foi imediatamente transferido para placas
de Petri, sendo posicionado no centro das placas, que continham os meios de
cultura preparados para as analises de atividade antifungica, permitindo a avaliagcéo
do crescimento radial dos fungos ao longo do periodo experimental, conforme a

metodologia descrita por Quiroga, Sampietro e Vattuone (2001).

4.4.2 Preparacao dos Tratamentos e Delineamento Experimental

Nos ensaios antifungicos, foram utilizadas apenas as formulagbées contendo
0,1%, 0,4% e 2,0% de prata, em fungdo da proximidade entre os teores e com o
objetivo de otimizar o numero de tratamentos experimentais, mantendo a
representatividade das concentragbes avaliadas. Todas as amostras foram
previamente autoclavadas a 121 °C por 15 minutos, a fim de garantir a esterilidade

antes de sua incorporagéo ao meio de cultura batata-dextrose-agar (BDA).
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Os tratamentos foram preparados para atingir concentragdes finais de 200,
400, 800 e 1600 pug/mL, considerando um volume final de 20 mL de meio por placa,
sendo as amostras previamente diluidas em agua autoclavada. Cada condigéo
experimental foi testada em quadruplicata, visando assegurar a confiabilidade e a
reprodutibilidade dos resultados.

Para a aplicagdo do material antifungico, placas de Petri estéreis foram
preparadas com 20 mL de meio BDA fundido e esterilizado. O material
correspondente a cada tratamento foi pipetado diretamente no meio ainda fundido,
imediatamente antes do seu vertimento nas placas, garantindo a distribuicdo
homogénea do composto no meio de cultura, conforme esquematizado na Figura 13.
Apo6s a solidificacdo, as placas foram mantidas em condi¢gdes assépticas até o

momento da inoculagéo dos fungos.

Figura 13 — Esquema representativo da aplicagdo do material nas placas BDA

Im- 1 =)

BDA

Solucao de nanoparticulas de
prata (AgNPs) em diferentes
concentracoes

A solucao de nanoparticulas de Meio de cultura BDA vertido
prata (AgNPs) é misturada ao BDA em uma placa de Petri

FONTE: A autora (2026).

As placas foram organizadas em quatro grupos experimentais:

(i) controle negativo (BDA + fungo);

(i) controle positivo (BDA + fungicida + fungo);

(iif) branco (BDA + KaolP + fungo);

(iv) tratamentos (BDA + KaolP/AgNPs + fungo).

O branco foi preparado na maior concentracdo avaliada (1600 ug/mL). O
controle positivo consistiu no fungicida comercial Frowncide 500 SC® (500 g de
ingrediente ativo fluazinam L™'; Syngenta, Sorocaba, Brasil) [3-cloro-N-(3-cloro-5-
trifluorometil-2-piridil)-a,a,a-trifluoro-2,6-dinitro-p-toluidina)], incluido exclusivamente
como referéncia qualitativa para confirmacao da sensibilidade dos fitopatégenos e
da validade do ensaio. Devido ao seu efeito inibitério marcadamente superior ao das

formulacdes experimentais, esse controle nao foi incluido nas analises estatisticas.
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4.4.3 Condigdes de Incubacéao

As placas de Petri dos grupos experimentais foram inoculadas com um disco
micelial de 5 mm de didmetro, posicionado centralmente, de modo a garantir
crescimento radial uniforme a partir do ponto de inoculagdo. As placas foram
incubadas em estufa microbiolégica a aproximadamente 28 °C, temperatura
considerada adequada para o desenvolvimento de fungos fitopatogénicos em meio
batata-dextrose-agar (BDA), favorecendo o crescimento micelial ativo e continuo ao
longo do periodo experimental.

O tempo de incubacédo foi estabelecido entre 5 e 7 dias, sendo ajustado
conforme a taxa de crescimento micelial caracteristica de cada espécie fungica.
Para Fusarium sp., o periodo experimental foi limitado a 5 dias, em razdo de sua
elevada velocidade de expansao radial em meio BDA. Observou-se que, apos esse
intervalo, o micélio atingia rapidamente as bordas da placa, promovendo a ocupagéao
total da superficie disponivel. Essa condig¢ao inviabilizaria a mensuracao precisa do
didmetro da colénia e poderia introduzir viés na analise comparativa entre os
tratamentos, uma vez que o crescimento ficaria restrito pelo limite fisico do recipiente
e nao necessariamente pela agao antifungica do material testado.

Por outro lado, B. cinerea e C. cassiicola apresentaram crescimento micelial
mais moderado nas mesmas condi¢gdes experimentais, permitindo que a incubagao
fosse estendida até 7 dias sem que ocorresse a completa ocupagao da placa. Esse
periodo possibilitou a avaliagdo adequada da expansao micelial das colénias, sem
gue ocorresse a ocupagao completa da placa. Dessa forma, a definicdo do tempo de
incubacdo ajustado a taxa de crescimento de cada espécie assegurou maior
precisdo na mensuragao do crescimento micelial, evitando viés experimental
decorrente de limitagbes fisicas da placa e garantindo maior confiabilidade na
analise da atividade antifungica.

Adicionalmente, com o objetivo de investigar um possivel efeito fotocatalitico
do material, um conjunto idéntico de placas foi submetido a radiacdo UV (A = 254
nm) por 1 h, em camara de fluxo laminar (PCR 2.5, Pachane), imediatamente apds a
solidificacdo do meio e antes da inoculacao dos fungos e do inicio da incubagao. As
amostras foram distribuidas em camada fina e uniforme, garantindo exposicéo

homogénea a radiacgéo.
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4.5 AVALIACAO EXPERIMENTAL E ANALISE ESTATISTICA DA ATIVIDADE
ANTIFUNGICA

4.5.1 Avaliagao da Atividade Antifungica

O crescimento das coldnias fungicas foi monitorado por meio da medigao do
didmetro das colénias em cada placa de Petri ao longo do periodo experimental. As
medicdes foram realizadas em quatro eixos perpendiculares, e a média aritmética foi
registrada para cada repeticdo experimental.

A inibigdo do crescimento micelial foi calculada de acordo com a Equacgao 1:

(C-T)
C

% Inibigdo = X 100 (1)

em que C corresponde ao didmetro médio da colénia no controle negativo
(sem tratamento) e T ao didmetro médio da colbnia nos tratamentos contendo o
composto (KaolP + AgNPs).

Adicionalmente, registros fotograficos das placas foram realizados ao final
do experimento, utilizando uma camera digital padronizada, posicionada a uma
distancia fixa das amostras, com o objetivo de documentar visualmente os efeitos

antifungicos observados e auxiliar na interpretacao dos resultados.

4.5.2 Analise Estatistica

Os dados foram analisados por meio de analise de variancia fatorial
(ANOVA), considerando o tipo de composto, a concentragcdo e a condicdo de luz
como fatores fixos, avaliados separadamente para cada fungo. Quando necessario,
foi aplicada a correcdo de Welch, procedimento estatistico utilizado quando ha
heterogeneidade de variancias entre os grupos, permitindo um ajuste nos graus de
liberdade e proporcionando estimativas mais robustas do teste F.

As comparagdes multiplas entre as médias foram realizadas por meio do
teste post hoc de Tukey, adotando-se um nivel de significancia de p < 0,05. Os
resultados estatisticos foram expressos no formato F(df,, df,) = valor de F, em que
df; corresponde aos graus de liberdade do fator testado e df, aos graus de liberdade
residuais, seguidos dos respectivos valores de p. Todas as analises estatisticas

foram realizadas utilizando o software Jamovi, versao 2.6.19.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos neste estudo foram apresentados e discutidos de
forma integrada, com o objetivo de interpretar criticamente os dados experimentais.
A abordagem foi organizada em duas partes principais: inicialmente, foram
apresentados os resultados da caracterizacdo das amostras, com énfase nas
propriedades estruturais, morfolégicas e quimicas dos materiais obtidos;
posteriormente, foi avaliada a atividade antifungica, discutindo-se os efeitos do
material KaolP + AgNPs sobre o crescimento dos fungos testados, a luz dos

resultados experimentais e da literatura cientifica.

5.1 CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS

A caracterizagdo das amostras de caulinita pura (KaolP) e de caulinita
incorporada com nanoparticulas de prata (KaolP + AgNPs) foi realizada por meio de
diferentes técnicas analiticas complementares. A espectroscopia na regido do
ultravioleta-visivel (UV-Vis) foi empregada exclusivamente para as suspensdes
contendo KaolP + AgNPs, enquanto as técnicas de Difracdo de Raios X (DRX),
Microscopia Eletrénica de Varredura acoplada a Espectroscopia por Energia
Dispersiva (MEV/EDS), Microscopia Eletrénica de Transmissao (MET) e
Espectroscopia vibracional na regido do Infravermelho (FTIR) foram aplicadas as
amostras na forma de pé, tanto de KaolP quanto de KaolP + AgNPs.

A aplicagéo integrada dessas técnicas permitiu uma avaliagdo abrangente
das propriedades estruturais, morfoldgicas e quimicas dos materiais estudados. Os
resultados obtidos descritos a seguir, forneceram informagdes relevantes sobre a
estrutura cristalina, a composicao elementar, a morfologia e a estabilidade das
amostras, além de contribuir para a compreensao da interacdo entre a matriz de
caulinita e as nanoparticulas de prata. Dessa forma, a caracterizagdo foi
fundamental para elucidar as caracteristicas da caulinita e os efeitos da

incorporagao das AgNPs sobre o material.

5.1.1 Espectroscopia de Absorgao na Regiao do Ultravioleta-Visivel (UV-Vis)

A espectroscopia de absorgdo na regido do ultravioleta-visivel (UV-Vis) foi
empregada para a caracterizacdo das suspensdes de KaolP e KaolP + AgNPs,
permitindo o monitoramento da formacao e da estabilidade das nanoparticulas de
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prata, conforme mostrado na Figura 14. Essa técnica € amplamente utilizada na
deteccdo de nanoparticulas metalicas, uma vez que essas estruturas apresentam
um fendmeno Optico caracteristico denominado ressonancia de plasmon de
superficie (Surface Plasmon Resonance — SPR), resultante da oscilagéo coletiva dos
elétrons livres na superficie das nanoparticulas quando excitados pela radiagao

incidente.

Figura 14 — Espectros de absor¢cado UV-Vis da suspensao de KaolP + AgNPs em diferentes
concentragdes, onde (A) amostra de KaolP, (B) amostra de KaolP / AgNPs 0,1%, (C) amostra de
KaolP / AgNPs 0,2%, (D) amostra de KaolP / AgNPs 0,4%, (E) amostra de KaolP / AgNPs 0,6%, (F)
amostra de KaolP / AgNPs 1% e (G) amostra de KaolP / AgNPs 2%
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FONTE: A autora (2026).

No espectro obtido na Figura 14, observou-se uma banda de absorcao
intensa em torno de 400 nm, caracteristica da presenca de nanoparticulas de prata,
confirmando a formacado bem-sucedida das AgNPs na suspensao. A posicao dessa
banda de SPR esta diretamente relacionada ao tamanho, a morfologia e a
distribuicdo das nanoparticulas. A presenca de um unico pico de absor¢do nessa

regido sugere a formagao predominante de nanoparticulas de prata de morfologia
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aproximadamente esférica, uma vez que estruturas anisotropicas, como
nanobastdes, geralmente apresentam multiplas bandas de ressonéancia plasménica.
Resultados semelhantes foram relatados por Moosa, Mahadevan e Shameli (2019) e
Asmare et al., (2023), que observaram maximos de absor¢ao proximos a 400 nm em
sistemas contendo AgNPs estaveis.

A analise dos espectros UV-Vis foi realizada em trés momentos distintos, em
periodos diferentes, com o objetivo de avaliar a estabilidade das nanoparticulas de
prata ao longo do tempo. A manutencdo da posi¢cdo da banda de absorgdo, bem
como a auséncia de alargamento significativo do pico de SPR nas diferentes
analises, indicam que as nanoparticulas permaneceram estaveis na suspensio,
apresentando distribuicdo relativamente homogénea e baixa tendéncia a
aglomeragao. Esse comportamento evidencia a estabilidade coloidal do composto
KaolP + AgNPs e sugere uma interagdo eficiente entre a matriz de caulinita e as
nanoparticulas de prata, atuando como agente estabilizante.

A estabilidade observada é particularmente relevante, uma vez que a
preservagao das caracteristicas opticas das AgNPs ao longo do tempo esta
diretamente associada a manutengdo de suas propriedades antimicrobianas,
conforme destacado por Moosa; Mahadevan; Shameli, (2019) e Asmare et al.,
(2022), reforcando o potencial do material desenvolvido para aplicagdes

antifungicas.

5.1.2 Difragao de Raios X (DRX)

Os padrdes de difracdo de raios X obtidos para as amostras de caulinita
pura e de caulinita incorporada com nanoparticulas de prata, apresentados na
Figura 15, evidenciaram a preservagao da estrutura cristalina caracteristica da
caulinita apds o processo de imobilizacdo. Foram observados picos bem definidos
em 20 = 12,3°, 19,9° e 24,9°, atribuidos aos planos cristalograficos (001), (020) e
(002), respectivamente, tipicos da fase caulinita e amplamente descritos na
literatura.

A similaridade entre os difratogramas das amostras indica que a
incorporagcao das AgNPs nao promoveu alteragdes significativas na estrutura
cristalina da caulinita nem resultou na formacdo de novas fases cristalinas

detectaveis por DRX. A auséncia de picos caracteristicos da prata metalica pode
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estar associada a baixa concentracdo das nanoparticulas ou a sua elevada
dispersdo e reduzido tamanho cristalino na matriz mineral, fatores que podem

dificultar sua detecgéo por essa técnica (Bekissanova et al., 2022).

Figura 15 — Padrdes de difragdo de raios X, onde (A) amostra de KaolP, (B) amostra de KaolP /
AgNPs 0,1%, (C) amostra de KaolP / AgNPs 0,2%, (D) amostra de KaolP / AgNPs 0,4%, (E) amostra
de KaolP / AgNPs 0,6%, (F) amostra de KaolP / AgNPs 1% e (G) amostra de KaolP / AgNPs 2%
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O pico basal (001), localizado em aproximadamente 26 = 12,3°, corresponde
a um espacamento interplanar de cerca de 7,16 A, calculado a partir da Equacéo de
Bragg (Equacéo 2):

(nA = 2d sen 6) (2)

na qual n representa a ordem de difragcéo, A corresponde ao comprimento de
onda da radiacao incidente, d € o espagamento interplanar e 6 € o angulo de
difragdo. Considerando a radiagdo CuKa (A = 1,5406 A) e a primeira ordem de
difracédo (n = 1), obtém-se um valor de d compativel com o espagamento basal

caracteristico da estrutura lamelar da caulinita.
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A manutencdo desse pico, sem deslocamentos significativos ou
alargamentos apreciaveis, indica que o processo de incorporacdo das
nanoparticulas de prata ndo promoveu alteragcdes estruturais relevantes,
preservando a organizagao cristalina do suporte mineral. Esse comportamento
sugere que as AgNPs estdo predominantemente dispersas na superficie externa ou
em defeitos estruturais do mineral, sem intercalacido entre as lamelas da caulinita
(Asmare et al., 2022; Bekissanova et al., 2022).

Nao foram observados picos de difracdo atribuidos a prata metalica, o que
pode ser atribuido a baixa concentracdo de AgNPs incorporadas ao sistema,
insuficiente para gerar reflexbes detectaveis por DRX. Adicionalmente, o principal
pico de difragdo da prata metélica, correspondente ao plano (111), apresenta
posicdo angular préxima a de picos caracteristicos da caulinita, resultando em
sobreposicao e dificultando sua distingdo no difratograma. Esse comportamento é
frequentemente reportado em sistemas contendo nanoparticulas metalicas
suportadas em matrizes minerais, especialmente quando as particulas apresentam
dimensbes nanométricas (0 que gera picos de difracdo largos e de baixa
intensidade) e estdo bem dispersas.

Os resultados obtidos confirmam a pureza estrutural da caulinita utilizada
como suporte, bem como a eficiéncia do processo de impregnacao das AgNPs, que
ocorreu sem comprometimento da cristalinidade do material. Esses achados estao
em concordancia com estudos previamente reportados por Mahmoudabadi;
Farahpour; Jafarirad, (2021), Asmare et al., (2022) e Bekissanova et al., (2022), os
quais demonstraram que a incorporagao de nanoparticulas de prata em matrizes
minerais pode ocorrer de forma eficaz, preservando a estrutura cristalina do suporte

e favorecendo a estabilidade do sistema.

5.1.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A analise por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), apresentada na
Figura 16, confirmou a morfologia lamelar caracteristica da caulinita, composta por
particulas predominantemente em forma de placas, com bordas bem definidas e
angulos préximos a 120°, tipicos de uma estrutura pseudo-hexagonal. Essa
morfologia, associada as particulas da matriz mineral de caulinita, € amplamente

descrita na literatura e esta relacionada a sua organizagao cristalina lamelar,
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corroborando os resultados obtidos por difragédo de raios X (Asmare et al., 2022;
Bekissanova et al., 2022).

As micrografias obtidas na Figura 16 ndo evidenciaram a presenca de fases
ou materiais estranhos, sugerindo elevada pureza do suporte mineral, em
concordancia com os padrdes cristalograficos observados por DRX. A auséncia de
impurezas Vvisiveis reforca a adequagdao da caulinita como matriz para a
incorporagao de nanoparticulas metalicas, uma vez que superficies homogéneas e
estruturalmente bem definidas favorecem a ancoragem e a dispersdo das

nanoparticulas.

Figura 16 — Imagens de microscopia eletronica de varredura, apresentadas em 1 ume 2 ym
respectivamente, onde (A) amostra de KaolP, (B) amostra de KaolP / AgNPs 0,1%, (C) amostra de
KaolP / AgNPs 0,2%, (D) amostra de KaolP / AgNPs 0,4%, (E) amostra de KaolP / AgNPs 0,6%, (F)

amostra de KaolP / AgNPs 1% e (G) amostra de KaolP / AgNPs 2%
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Apos o processo de imobilizagdo das nanoparticulas de prata, a visualizagao
direta das AgNPs por MEV mostrou-se limitada, em raz&o da resolugdo das imagens
obtidas (1 ym e 2 ym) e da diferenga de escala entre as particulas de caulinita e as
nanoparticulas metalicas. Enquanto as particulas de caulinita apresentam
dimensobes inferiores a 2 pm, as nanoparticulas de prata possuem dimensdes
aproximadamente duas ordens de magnitude menores, o que dificulta sua
identificagdo direta nessa técnica. No entanto, a auséncia de aglomerados visiveis
sugere que as AgNPs se encontram bem distribuidas sobre a superficie da caulinita.

A boa dispersdao das particulas observada nas micrografias indica um

aumento significativo da area de contato do material, caracteristica diretamente
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relacionada ao seu potencial antimicrobiano. Conforme descrito por Moosa;
Mahadevan; Shameli, (2019), a elevada area superficial e a distribuigdo homogénea
das nanoparticulas metalicas sobre o suporte mineral favorecem a interacdo com

microrganismos, contribuindo para a eficacia da atividade antimicrobiana do sistema.

5.1.4 Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios X (EDS)

Os espectros obtidos por EDS, apresentados na Figura 17, confirmaram a
presenca de prata nas amostras, com concentragdes variando entre 0,63 e 2,63%
em massa, além dos elementos majoritarios caracteristicos da caulinita, tais como
silicio (Si), aluminio (Al) e oxigénio (O). Tracos de titanio (Ti) e ferro (Fe),
comumente encontrados em argilas naturais, também foram identificados,
corroborando a origem mineral do suporte utilizado (Bekissanova et al., 2022). A
deteccdo desses elementos, aliada a auséncia de contaminantes indesejaveis,
indica que o processo de incorporacao das AgNPs ocorreu de forma controlada, sem

comprometer a composig¢ao quimica original da matriz mineral.

Figura 17 — Espectros EDS, onde (A) amostra de KaolP, (B) amostra de KaolP / AgNPs 0,1%, (C)
amostra de KaolP / AgNPs 0,2%, (D) amostra de KaolP / AgNPs 0,4%, (E) amostra de KaolP / AgNPs
0,6%, (F) amostra de KaolP / AgNPs 1% e (G) amostra de KaolP / AgNPs 2%
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A presenca de ouro (Au) observada nos espectros EDS esta relacionada ao
processo de metalizacdo das amostras, etapa necessaria para conferir
condutividade elétrica durante a aquisicdo das imagens por microscopia eletronica,
nao estando associada a composic¢ao original do material. Apesar de detectada em
baixas concentracbes, a prata foi claramente evidenciada nos espectros,
confirmando a incorporacdo do metal na matriz de caulinita.

A quantificagdo da prata nas amostras foi realizada por meio da analise de
espectroscopia de energia dispersiva de raios X (EDS), acoplada a microscopia
eletrénica de varredura. O método baseia-se na detecgao dos raios X caracteristicos
emitidos pelos elementos presentes na amostra quando esta é excitada por um feixe
de elétrons. A intensidade dos picos espectrais registrados pelo detector é
processada pelo software do equipamento, que realiza corre¢des instrumentais e
calcula a composi¢cao elementar relativa, expressa em porcentagem em massa
(Wt%).

Dessa forma, o teor de prata foi determinado a partir da fragcao relativa desse
elemento em relacdo ao total de elementos detectados na regiao analisada. As
porcentagens de prata obtidas para as diferentes amostras foram de 0,63%
(Amostra 1), 1,12% (Amostra 2), 1,14% (Amostra 3), 1,31% (Amostra 4), 2,20%
(Amostra 5) e 2,63% (Amostra 6). Esses valores sdo comparaveis aos relatados por
Bekissanova et al., (2022), que observaram niveis semelhantes de incorporagéao de
AgNPs em suportes minerais modificados, indicando eficiéncia compativel do
metodo empregado.

E importante destacar que a andlise por EDS possui carater
semiquantitativo, fornecendo estimativas da composicdo elementar que podem
variar em funcdo da regido analisada. Assim, as variagdes observadas nas
porcentagens de prata entre as amostras podem ser atribuidas a fatores como a
concentragdo de prata na solugdo de impregnacdao, o tempo de reacdo e a
distribuicdo heterogénea das nanoparticulas sobre a superficie do suporte.

De forma geral, a analise por EDS proporcionou um mapeamento quimico
eficaz das amostras, confirmando a incorporacdo das nanoparticulas de prata na
matriz de caulinita. A presenga do elemento prata, mesmo em baixas concentragdes
relativas, indica que o método de sintese e impregnacdo empregado foi eficiente

para promover a ancoragem das nanoparticulas na superficie do suporte mineral.
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Esses resultados corroboram estudos relatados na literatura (Asmare et al., 2022,;
Bekissanova et al., 2022) e reforcam a adequagado do material desenvolvido para

aplicagdes antifungicas.

5.1.5 Microscopia Eletronica de Transmisséo (MET)

A analise por Microscopia Eletrénica de Transmissédo (MET), apresentada na
Figura 18, evidenciou a presenga de nanoparticulas de prata ancoradas na matriz de
caulinita, permitindo a visualizagcdo direta das AgNPs no material. A micrografia
obtida possibilitou a distingdo entre as nanoparticulas metalicas e o suporte mineral
em fungcdo da diferenga de contraste eletrénico, uma vez que as AgNPs, por
apresentarem maior numero atdmico, exibem contraste mais intenso em relagao a

matriz de caulinita.

Figura 18 — Imagens de microscopia eletrdnica de transmissao onde (A) amostra de 0,4% KaolP /
AgNPs + mapa elementar de Ag, (B) amostra de 2% KaolP / AgNPs + mapa elementar de Ag e (C)
mapa elementar da amostra de 2% KaolP / AgNPs dos elementos aluminio, silicio e oxigénio
respectivamente
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FONTE: A autora (2026).

Nas amostras contendo 04% e 2% de prata, foram observadas
nanoparticulas predominantemente com morfologia préxima a esferas, distribuidas
de forma relativamente homogénea sobre as particulas lamelares de caulinita. Essa
distribuicdo homogénea sugere uma ancoragem eficiente das AgNPs ao suporte
mineral, em concordancia com os resultados reportados por Bekissanova et al.,
(2022) e Castaneda-Aude et al., (2023), que também observaram elevada dispersao
de nanoparticulas de prata em matrizes minerais semelhantes.

Além disso, o mapeamento quimico por EDS realizado na amostra contendo
2% de prata confirmou a distribuigdo uniforme dos elementos caracteristicos da
caulinita, como aluminio (Al), silicio (Si) e oxigénio (O), bem como a presencga de
prata distribuida sobre a matriz. Esses resultados reforgam a eficiéncia do processo
de impregnacao empregado, corroborando os dados obtidos por MEV/EDS e DRX, e
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indicam que a incorporagao das nanoparticulas ocorreu sem comprometimento da
estrutura do suporte.

A combinacao dos resultados de MET e EDS evidencia a formacéo de um
sistema bem definido, no qual as nanoparticulas de prata encontram-se
adequadamente dispersas e ancoradas na matriz caulinita, caracteristica
fundamental para o desempenho funcional do material, especialmente no que se

refere a sua aplicagdo em processos antifungicos.

5.1.6 Espectroscopia vibracional na regiao do Infravermelho (FTIR)

O espectro obtido por Espectroscopia vibracional na regido do Infravermelho
(FTIR), apresentado na Figura 19, evidenciou as principais bandas vibracionais
caracteristicas da caulinita, confirmando a preservacdo de sua estrutura apés a
incorporagao das nanoparticulas de prata. Foram observadas bandas intensas na
regiao de ~3690 e 3620 cm™, atribuidas as vibragdes de estiramento dos grupos
hidroxila (-OH) estruturais, tipicos da caulinita e associados as hidroxilas localizadas
nas camadas octaédricas do mineral (Moosa; Mahadevan; Shameli, 2019).

Na regido de menor numero de onda, destacou-se a banda em ~1032 cm™,
correspondente ao estiramento assimétrico das ligagbes Si—O-Si da estrutura
tetraédrica da caulinita. Adicionalmente, foram identificadas bandas em ~912 cm™,
associadas a vibracao de grupos —OH ligados ao aluminio (Al-OH), e em ~798 cm™,
atribuidas ao estiramento das ligagdes Si—O, em concordancia com dados
amplamente reportados na literatura para esse mineral.

Apos a modificagao da caulinita com nanoparticulas de prata, as posigcdes e
intensidades relativas dessas bandas permaneceram praticamente inalteradas, nao
sendo observados deslocamentos significativos ou o surgimento de novas bandas
no espectro. Esse comportamento sugere que a interagao entre as AgNPs e a matriz
de caulinita ocorreu predominantemente por adsorcao fisica, sem a formagao de
novas ligacbes quimicas ou alteragdes relevantes na rede estrutural do mineral.
Resultados semelhantes foram reportados por Moosa; Mahadevan; Shameli, (2019),
que observaram manutengcdo das bandas caracteristicas da caulinita apds a

incorporagao de nanoparticulas metalicas.
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Figura 19 — Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier, onde (A) amostra de
KaolP, (B) amostra de KaolP / AgNPs 0,1%, (C) amostra de KaolP / AgNPs 0,2%, (D) amostra de
KaolP / AgNPs 0,4%, (E) amostra de KaolP / AgNPs 0,6%, (F) amostra de KaolP / AgNPs 1% e (G)
amostra de KaolP / AgNPs 2%
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FONTE: A autora (2026).

A preservacao das bandas tipicas da caulinita apés a modificacéo reforca a
estabilidade estrutural do suporte mineral, indicando que o processo de impregnagao
das AgNPs nao comprometeu sua integridade quimica. Esse aspecto €
particularmente relevante para aplicagbes antifungicas, uma vez que a manutencao
da estrutura do suporte contribui para a estabilidade do material e para a eficiéncia

funcional das nanoparticulas de prata.

5.1.7 Sintese Integrada dos Resultados de Caracterizacdo e Propriedades do
Material

De forma integrada, os resultados obtidos a partir das diferentes técnicas de
caracterizagdo demonstraram que a caulinita atua como um suporte estavel e

eficiente para a imobilizagdo de nanoparticulas de prata (AgNPs), proporcionando
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boa dispersdo das particulas metalicas, preservacdo da estrutura cristalina do
mineral e incorporacéao eficaz da prata. A manutencgéo das caracteristicas estruturais
e morfologicas da caulinita, aliada a estabilidade coloidal e a distribuicdo homogénea
das AgNPs, indica a formagcdo de um material com propriedades adequadas para
aplicagdes antimicrobianas.

Essas evidéncias estdo em consonancia com estudos previamente
reportados na literatura (Moosa; Mahadeven; Shameli, 2019; Awad et al., 2021;
Mahmoudabadi; Farahpour; Jafarirad, 2021; Asmare et al., 2022; Bekissanova et al.,
2022), os quais destacam que a combinagdo de nanoparticulas metalicas com
matrizes minerais contribui para o0 aumento da estabilidade das nanoparticulas,
favorece sua dispersdo e potencializa o efeito antimicrobiano. Dessa forma, os
resultados de caracterizacio obtidos neste trabalho fornecem suporte cientifico para
a etapa subsequente, na qual é apresentada a avaliagao da atividade antifungica do

material KaolP + AgNPs.

5.2 AVALIACAO DA ATIVIDADE ANTIFUNGICA

Os resultados da inibicdo do crescimento micelial dos fungos fitopatogénicos
B. cinerea, C. cassiicola e Fusarium sp., mostrados na Figura 20, evidenciaram
padrdes distintos de sensibilidade entre as espécies, com diferengas significativas
em funcdo do composto avaliado, da concentragdo aplicada e da condigdo de
exposicao a radiacao UV, conforme observado na Tabela 4.

O controle branco contendo apenas caulinita ndo apresentou diferencga
estatisticamente significativa em relagdo ao controle negativo (BDA) (p > 0,05),
indicando que o suporte mineral, isoladamente, ndo exerce efeito inibitério sobre o
crescimento fungico. Dessa forma, para fins de analise estatistica, o controle
negativo foi adotado como referéncia para comparagdo dos tratamentos contendo
AgNPs.

De modo geral, os dados demonstram que a atividade antifungica do
material KaolP + AgNPs é dependente da espécie fungica, da concentracdo do
composto e do teor de prata incorporado, além de sofrer influéncia da radiagao UV.
Entre os fungos avaliados, B. cinerea apresentou a maior sensibilidade ao
tratamento, enquanto C. cassiicola e Fusarium sp. mostraram respostas mais

moderadas.
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Tabela 4 — Inibicao de Botrytis cinerea, Corynespora cassiicola e Fusarium sp. sob diferentes

compostos, concentragdes e condigcdes de luz UV, com os controles

Botrytis Corynespora Fusarium
KaolP/ Concentragio Luz cinerea cassiicola sp.
AgNPs (ng/mL) Cresc. Inibicdo Cresc. Inibicdo Cresc. Inibigdo
(mm) (%) (mm) (%) (mm) (%)
200 UV (254 nm) 66,39 ° 09,24 55,47 ° 01,00 71,65° 08,18
200 Sem UV  63,00° 12,45 45,08 © 12,76 67,70 © 07,86
400 UV (254 nm) 66,14 09,58 53,95° 03,72 69,91 ° 10,86
0.1% 400 Sem UV  59,99f 17,70 48,14 ° 06,84 68,73 ¢ 06,46
800 UV (254 nm) 60,42° 17,39 53,72° 04,12 69,91 ¢ 10,37
800 Sem UV  56,99° 20,79 44,42° 14,02 67,63 ° 07,96
1600 UV (254 nm) 58,11°¢ 20,55 53,00 ® 05,40 70,80 °© 09,24
1600 Sem UV  40,22° 44,09 44,50 ° 13,87 66,00 © 10,18
200 UV (254 nm) 61,34° 16,14 55,90 © 00,22 71,96 ° 07,74
200 SemUV  62,85° 12,66 43,57 ° 15,68 68,10 © 07,32
400 UV (254 nm) 52,80 °¢ 27,80 54,26 © 03,15 73,31° 06,01
0.4% 400 SemUV 59,30 17,56 42,54 ° 17,67 70,63 °© 03,88
800 UV (254 nm) 29,51 ¢ 59,65 54,06 © 03,51 74,15° 04,93
800 Sem UV  33,17¢ 53,89 44,82 ° 13,26 69,75 °¢ 05,07
1600 UV (254 nm) 17,91¢ 75,51 53,57 ° 04,39 73,03° 06,38
1600 SemUV  18,55¢ 74,20 44,60 ° 13,67 67,70 © 07,87
200 UV (254 nm) 51,10°¢ 30,14 57,70 ° 00,00 70,96 © 09,03
200 Sem UV 52,06 ° 27,64 45,70 ° 11,56 70,10 °© 04,61
400 UV (254 nm) 24,93¢ 65,91 56,97 © 00,00 75,66 ° 03,00
- 400 Sem UV  32,82¢ 54,38 44,50 ® 13,88 71,40° 02,84
800 UV (254 nm) 19,66 ¢ 73,11 55,45° 01,04 73,53° 05,74
800 Sem UV  19,43¢ 72,99 46,35° 10,30 67,60 © 08,01
1600 UV (254 nm) 13,51¢ 81,52 53,90 © 03,81 72,50 ° 07,05
1600 SemUV  1510¢ 79,00 45,25° 12,44 68,87 ¢ 06,27
Controle 1600 UV (254 nm) 72,90° - 56,022 - 78,052 -
Caulinita 1600 Sem UV 71,702 - 51,612 - 73,602 -
Controle 0 UV (254 nm) 73,152 - 56,03 @ - 78,00 @ -
Negativo 0 SemUV  71,95° - 51,672 - 73,482 -

Controle negativo (BDA).

FONTE: A autora (2026).

Nota: As letras sobrescritas indicam diferengas significativas (p < 0,05) com base na ANOVA fatorial,
considerando o composto, a concentragdo e a condigdo de luz como fatores fixos em cada coluna.
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Figura 20 — Comparagao do crescimento micelial de Botrytis cinerea, Corynespora cassiicola e

Fusarium sp. sob radiagao UV, considerando também os tratamentos: controle negativo (meio BDA),

KaolP (BDA com caulinita, sem adigéo de prata) e controle positivo (BDA contendo 5,0 ppm do
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FONTE: A autora (2026).
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5.2.1 Resposta de Botrytis cinerea

Para B. cinerea, a analise estatistica revelou efeitos altamente significativos
para todos os fatores avaliados: composto (F(3,158) = 57,5; p < 0,001),
concentragéao (F(4,145) = 43,2; p < 0,001) e condicdo de luz (F(1,161) = 327; p <
0,001). Todos os tratamentos contendo AgNPs diferiram significativamente do
controle (p < 0,05).

O material contendo 2% de Ag apresentou a maior eficacia global,
alcangando 81,5% de inibicdo do crescimento micelial a 1600 pg/mL sob radiagéo
UV, caracterizando uma resposta claramente dose-dependente. No entanto, nao
foram observadas diferengas estatisticamente significativas entre as concentragdes
de 800 e 1600 pg/mL (p = 0,234), sugerindo a ocorréncia de um platd de eficacia em
concentragbes mais elevadas.

O efeito da radiacdo UV variou conforme a concentragcédo e o teor de prata,
sem tendéncia uniforme de aumento ou reducido da inibicdo, indicando que a

concentracao de prata desempenha papel predominante no controle de B. cinerea.

5.2.2 Resposta de Corynespora cassiicola

No caso de C. cassiicola, o composto (F(3,102) = 8,25; p < 0,001), a
concentragéao (F(4,118) = 6,24; p < 0,001) e a luz (F(1,244) = 1214; p < 0,001)
também exerceram influéncia significativa sobre o crescimento micelial. Todas as
amostras diferiram do controle (p < 0,05), porém n&o diferiram entre si (p > 0,05),
indicando uma resposta menos dependente do teor de prata.

A maior inibicdo observada foi de aproximadamente 17-18%, ocorrendo em
concentragbes intermediarias sem radiacdo UV. De modo geral, a espécie
apresentou baixa sensibilidade ao material, com pequenas variagbes associadas a

concentracéo e a condicao de luz.

5.2.3 Resposta de Fusarium sp.

Para Fusarium sp., também foram observados efeitos significativos do
composto (F(3,91,7) = 43,5; p < 0,001), da concentracao (F(4,111) = 20,2; p < 0,001)
e da condigao de luz (F(1,309) = 167; p < 0,001). Entretanto, a eficacia maxima foi
consideravelmente menor quando comparada a obtida para B. cinerea, atingindo
cerca de 10-11% de inibicdo nas maiores concentracdes avaliadas.
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O composto contendo 0,1% de Ag apresentou desempenho
significativamente inferior aos materiais com 0,4% e 2% de prata (p < 0,001), os
quais nao diferiram entre si (p = 0,909). A condicdo sem radiagdo UV proporcionou
uma leve intensificacdo da inibicdo, embora o efeito global tenha sido limitado,

indicando menor sensibilidade intrinseca de Fusarium sp. ao material avaliado.

5.2.4 Analise grafica da inibicdo do crescimento micelial

Com o intuito de complementar os dados quantitativos apresentados na
Tabela 2 e proporcionar uma visualizagdo mais clara do comportamento antifungico
do material KaolP/AgNPs, foram elaborados graficos de inibicdo do crescimento
micelial para os fitopatdgenos, mostrados nas Figuras 22, 22 e 23, considerando
diferentes concentragbes do composto (200, 400, 800 e 1600 pg/mL), distintos

teores de prata (0,1%, 0,4% e 2,0%) e a presencga ou auséncia de radiacéo UV.

Figura 21 - Inibicao do crescimento micelial de Botrytis cinerea em fungéo da concentragao, do teor
de prata e da radiagao UV

EEE 01%Sem UV EEE 0.1% Com UV
801 mm 04% SemUv  BEE 0.4% Com UV
B 20%Sem UV BEE 2.0% Com UV

70 -
60 -
50
40 -

30 1

Inibicao micelial (%)

20 1

10 4

200 400 800 1600
Concentragao (pg/mL)

FONTE: A autora (2026).
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Figura 22 — Inibicao do crescimento micelial de Corynespora cassiicola sob diferentes concentragdes
e condigdes de radiagao UV
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FONTE: A autora (2026).

Figura 23 — Inibicao do crescimento micelial de Fusarium sp. em fungédo da concentragcéo do
composto e da exposicao a radiagdo UV

B 0.1% Sem UV B 0.1% Com UV
W 0.4% Sem UV B 0.4% Com UV
10 4 Wl 2.0% Sem UV Sl 2.0% Com UV

Inibicdo micelial (%)

200 400 800 1600
Concentracao (ug/mL)

FONTE: A autora (2026).

As Figuras 21, 22 e 23 permitem observar de forma integrada o efeito da

concentragdo e da ativagdo por UV sobre a eficiéncia antifungica do material,

74



evidenciando padrdes distintos de resposta entre as espécies fungicas avaliadas. De
modo geral, nota-se um comportamento dependente da dose, no qual o aumento da
concentracdo do composto resulta em maiores percentuais de inibicdo micelial,
especialmente nas formulacdes com maior teor de prata.

Nos ensaios realizados sem exposicado a radiacdo UV, representados pelas
barras continuas, observa-se que a atividade antifungica ja se manifesta de forma
significativa em concentragbées intermediarias, principalmente para B. cinerea,
indicando elevada sensibilidade dessa espécie ao material mesmo na auséncia de
ativagdo fotoquimica. Em contraste, C. cassiicola e Fusarium sp. apresentam
respostas mais graduais, com incrementos progressivos na inibicdo micelial a
medida que a concentracdo aumenta, sugerindo maior tolerancia desses fungos ao
tratamento.

Quando comparados aos ensaios com radiacdo UV, representados pelas
barras tracejadas, os graficos evidenciam um aumento consistente da inibicdo
micelial em praticamente todas as concentracdes e teores de prata avaliados. Esse
comportamento sugere que a exposicdo a radiagdo UV potencializa a atividade
antifungica do sistema KaolP/AgNPs, possivelmente em fung¢ao da intensificagao de
processos fotoinduzidos, como a geragcdo de espécies reativas de oxigénio,
amplamente descritas na literatura como mecanismos associados a agao
antimicrobiana de nanoparticulas de prata.

A influéncia do teor de prata torna-se particularmente evidente nos graficos,
nos quais as curvas correspondentes as formulagdes com 2,0% de Ag apresentam
0s maiores percentuais de inibigdo micelial, sobretudo nas concentragcdes de 800 e
1600 ug/mL. Esse efeito € mais pronunciado para B. cinerea, indicando uma
resposta mais eficiente do fungo a combinacdo entre maior carga metalica e
ativacao por UV. Para C. cassiicola e Fusarium sp., embora o efeito positivo da
radiagdo UV também seja observado, a diferenga entre os tratamentos com e sem
UV se mostra menos acentuada, sugerindo mecanismos de resisténcia ou
adaptacao fisioldgica especificos dessas espécies.

De forma geral, os graficos reforgam os resultados obtidos na analise
estatistica, demonstrando que a eficacia antifuingica do material ¢ dependente nao
apenas da concentracdo e do teor de prata, mas também da espécie fungica
avaliada e das condi¢cdes de irradiacdo. Assim, a representagdo grafica contribui

75



para uma compreensao mais abrangente do desempenho do sistema KaolP/AgNPs,
evidenciando seu potencial como agente antifungico, especialmente quando

associado a ativacao por radiagao UV.

5.2.5 Comparagao com a literatura e otimizagdo do material

Os resultados, expressos como porcentagem de inibicdo do crescimento
micelial (Tabela 4), evidenciam uma dependéncia da resposta antifungica em
relagdo a espécie fungica avaliada, a concentragdo do composto e as condi¢des de
iluminagdo. Observou-se uma resposta nitidamente dose-dependente e relacionada
ao teor de prata para B. cinerea, que se destacou como o patdégeno mais sensivel,
atingindo 81,5% de inibicdo na maior concentragcédo testada sob radiacédo UV. Em
contraste, C. cassiicola e Fusarium sp. apresentaram menor sensibilidade as
diferentes formulacdes avaliadas.

Para uma comparagao com a literatura e uma avaliagdo mais precisa da
eficiéncia do material desenvolvido, torna-se fundamental analisar os resultados com
base na concentragao do ingrediente ativo, correspondente a prata metalica (Ag°), e
nao apenas na concentracao total do material aplicado. Isso porque a concentracao
nominal do composto caulinita/AgNPs inclui a fragdo inerte do suporte mineral, a
qual nao participa diretamente da atividade antifungica. Nesse contexto, a Tabela 5
apresenta a converséo entre a concentragao do material aplicado e a concentracéao
efetiva de prata metalica (Ag°) correspondente a cada condigdo experimental,
permitindo uma interpretacdo mais precisa dos resultados e uma comparacao direta

com dados previamente reportados na literatura.

Tabela 5 — Equivaléncia entre a concentragdo do composto e a concentragao de prata

Concentragao de prata (ug/ mL)
Concentragcao do composto

Amostra 0,1% Amostra com 0,4%  Amostra 2,0%
(ng/mL)
Ag de Ag Ag
200 0,2 0,8 4,0
400 0,4 1,6 8,0
800 0,8 3,2 16,0
1600 1,6 6,4 32,0

FONTE: A autora (2026).
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A partir dessa analise, observa-se que uma inibicado de 81,5% de B. cinerea
foi alcangada com apenas 32,0 ug/mL de nanoparticulas de prata (AgNPs). Contudo,
os resultados mais expressivos foram obtidos com a formulagdo contendo 0,4% de
Ag, na qual uma concentragcdo de apenas 6,4 ug/mL de prata foi suficiente para
promover 75,5% de inibicdo. Esse desempenho evidencia a elevada eficiéncia do
ingrediente ativo quando adequadamente imobilizado na matriz de caulinita. Para
contextualizar esses resultados, a Tabela 6 apresenta uma comparagao entre a

eficacia do material desenvolvido e resultados reportados em estudos recentes que

utilizaram AgNPs, destacando as vantagens competitivas da formulagéo proposta.

Tabela 6 — Comparacao da eficacia antifungica de diferentes formulagbes de prata relatadas na

literatura
Nanoparticula  Concentragado Patégenos Resultados Referencia
utilizada de AgNPs testados principais dos estudos
o Inibicdo dose-
Botrytis cinerea,
Prata dependente.
. . 0,2-32 ug/mL Corynespora )
imobilizada em . . B. cinerea: 9,24%  este trabalho
. de Ag cassiicola e Fusarium
caulinita - 81,5% de
Sp. L
inibicao
Nanoparticulas Phytophthora
de prata infestans, Botrytis o
L 20 yg/mL de ) Inibic&o de 67- Sun et al.,
biossintetizadas cinerea,
Ag ) ) 83% a 20 pg/ mL. (2025)
por fungo Helminthosporium
endofitico maydis
Aspergillus terreus, L
AgNPs ) Zona de inibicdo
R Fusarium oxysporum,
biogénicas (A.  10.000-20.000 o o de 12,66 a 19,33 Ahmad et al.,
Penicillium citrinum,
niger, A. flavus, pg/mL de Ag ) ’ mm (20 mg/mL) (2024)
Rhizopus estolonifero,
P. chrysogenum)
Mucor mucedo
Aspergillus flavus, As zonas de
AgNPs o o
R Penicillium Citrino, inibicdo variam de .
biogénicas (R. 5.000-15.000 ) Malik et al.,
Fusarium oxysporum, 13,33 a 27,00
solani) e C. pg/mL de Ag (2024)
. F. metavorans, mm, dependendo
cladosporioides) )
A. aflatoxiformans do fungo
AgNPs . -
L 25-150 pg/mL Trichoderma Inibigéo de 25% a Saxena e
micogénico ) .
de Ag harzianum 95% Ayushi (2023)

(S. sclerotiorum)
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AgNPs

A 25-100 pg/mL S. sclerotiorum, S. Inibicdo de até El- Ashmony
biogénicas (T. -
. de Ag rolfsii 87,8% et al., (2022)
harzianum)
Nanoparticulas Nanoparticulas
de prata 0-10 pg/mL de Fusarium de prata (AgNPs) Jian et al,,
sintéticas (2 nm, Ag graminearum de 2 nm mais (2022)
15 nm, 60 nm) eficazes

FONTE: A autora (2026).

A analise da concentracao real de prata evidencia aspectos particularmente
relevantes quanto a eficiéncia do material desenvolvido. A obtengdo de 81,5% de
inibicdo de B. cinerea com 32,0 uyg/mL de Ag posiciona esse sistema entre as
formulagbes mais eficientes descritas na literatura recente (Sun et al., 2025; El-
Ashmony et al., 2022). Ainda assim, os dados mais relevantes correspondem a
amostra com 0,4% de Ag, que apresentou elevada atividade antifungica mesmo com
baixa concentracédo de prata (6,4 ug/mL), demonstrando o aproveitamento eficiente
do ingrediente ativo quando suportado na caulinita (Pérez-Etayo et al., 2021; Asmare
et al., 2022).

Esse desempenho superior pode ser atribuido a atuagdo conjunta de
diferentes fatores sinérgicos. A caulinita, além de funcionar como suporte fisico e
reduzir a aglomeragdo das nanoparticulas, pode favorecer a liberagdo gradual de
ions Ag*, mantendo concentragdes efetivas no meio por periodos prolongados
(Cabal et al., 2010; Awad et al., 2021). Adicionalmente, a estrutura lamelar do
mineral pode contribuir para uma maior adsor¢ao do material a superficie fungica,
intensificando o contato direto e, consequentemente, a agado antimicrobiana (Wang;
Yang, 2024).

A comparagao com a literatura reforca as vantagens dessa formulagao.
Enquanto Sun et al., (2025) relataram a necessidade de 20 pg/mL de AgNPs
biossintetizadas para alcangar niveis de inibicdo entre 67 e 83% para 0 mesmo
patégeno, o material desenvolvido neste estudo apresentou desempenho
semelhante utilizando aproximadamente um tergo dessa concentragao (6,4 pug/mL).
Essa diferencga torna-se ainda mais expressiva quando comparada a estudos como
os de Malik et al., (2024) e Ahmad et al., (2024), nos quais foram empregadas
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concentragbes de prata entre 5.000 e 20.000 pg/mL para obtengdo de efeitos
antifungicos em ensaios de difus&o.

Cabe destacar que o teor nominal de prata ndo implica necessariamente
uma dispersdo completamente homogénea do metal no material. Podem ocorrer
variagdes locais na distribuicdo da prata ao longo da matriz de caulinita, de modo
que nem todas as regides apresentem a concentracao tedrica de Ag. Ainda assim, a
elevada atividade antifungica observada indica a eficiéncia intrinseca do sistema e
sugere que melhorias adicionais na dispersdo da prata poderiam resultar em
desempenho ainda mais elevado, mesmo com teores iguais ou inferiores de Ag.

A seletividade observada também merece destaque. Enquanto B. cinerea
apresentou elevada sensibilidade, Fusarium sp. e C. cassiicola exibiram respostas
significativamente menores. Essa diferenca pode estar associada as particularidades
estruturais da parede celular desses fungos. B. cinerea possui uma parede celular
relativamente menos complexa, rica em [B-glucanos e quitina, com menor teor de
melanina, ao passo que Fusarium sp. apresenta paredes celulares mais espessas e
ricas em melanina, que atuam como barreira fisica e quimica contra agentes
antimicrobianos (Tran-Ly et al., 2020; Jian et al., 2022; Li et al., 2024). A resposta
intermediaria de C. cassiicola pode estar relacionada a producédo de enzimas
desintoxicantes ou a composi¢ao especifica de sua membrana celular (Liu et al.,
2022; Duong et al., 2023).

O efeito da radiacdo UV mostrou-se mais evidente em concentracdes
intermediarias, especialmente para a formulacdo contendo 0,4% de Ag. Esse
comportamento sugere que, em menores concentragdes de prata, a irradiagao UV
pode potencializar a atividade antifungica por meio da fotoativagao superficial das
AgNPs, promovendo maior liberacdo de ions Ag* e a geracado de espécies reativas
de oxigénio (ROS), particularmente radicais hidroxila. Estudos prévios indicam que a
exposicao a radiagao UV intensifica a producdo de ROS e acelera os processos de
oxidagao da prata, resultando em aumento da eficiéncia antimicrobiana (Nakamura
et al., 2020; Nejad et al., 2023; Singh et al., 2023; Ali; Osman; Mohamed, 2025). Em
concentragdes mais elevadas (2,0% de Ag), a carga de prata por si s6 parece ser
suficiente para promover niveis préximos ao maximo de inibicdo, reduzindo a

relevancia da contribuigdo adicional da radiagdo UV.
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A avaliagdo do perfil dose-resposta indica a existéncia de um ponto de
saturacdo entre 16 e 32 ug/mL de prata, acima do qual aumentos adicionais na
concentragdo resultam em ganhos marginais de eficacia. Esse resultado é
particularmente importante para a otimizagcdo do material desenvolvido, pois sugere
que concentragdées superiores a 32 ug/mL podem n&o apresentar uma relagéo
custo-beneficio favoravel, apesar do aumento da carga metalica (Kah; Tufenkji;
White, 2019; Usman et al., 2020). Do ponto de vista aplicado, o elevado
desempenho antifungico do material, aliado a sua seletividade e ao uso racional do
ingrediente ativo, o posiciona como uma alternativa promissora aos fungicidas
convencionais. A utilizagdo de um suporte mineral abundante e de baixo custo,
como a caulinita, associada a baixa concentragao de prata necessaria para alcancar
atividade antifungica significativa, confere vantagens econdémicas e ambientais
relevantes para aplicagbes agricolas sustentaveis (Rai et al., 2021; Khan et al,,
2023). No entanto, estudos futuros envolvendo ensaios in vivo e avaliagdes de
toxicidade em organismos nao alvo permanecem essenciais para confirmar seu
potencial de aplicagdo em escala comercial (Cruz-Luna et al., 2021; Nejad et al.,
2023).
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6 CONSIDERAGOES FINAIS

Os resultados obtidos neste trabalho demonstram que a imobilizacdo de
nanoparticulas de prata (AgNPs) em caulinita constitui uma estratégia eficiente para
o desenvolvimento de materiais com atividade antifungica, aliando propriedades
fisico-quimicas favoraveis a potencial aplicacdo agricola. As técnicas de
caracterizagdo empregadas confirmaram a incorporagdo homogénea e estavel das
AgNPs na matriz argilosa, sem comprometer a estrutura cristalina da caulinita,
evidenciando a viabilidade do método de sintese adotado.

Os ensaios biologicos revelaram que a atividade antifungica do material
KaolP/AgNPs é dependente tanto da concentragdo aplicada quanto da espécie
fungica avaliada. Entre os patdégenos estudados, Botrytis cinerea apresentou maior
sensibilidade ao tratamento, com expressiva inibicdo do crescimento micelial mesmo
em formulagdes contendo menores teores de prata. Esse comportamento destaca o
elevado potencial do material no controle de fungos fitopatogénicos de importancia
agricola, especialmente aqueles associados a perdas significativas de produtividade.

De maneira geral, os resultados indicam que a combinagao entre caulinita e
nanoparticulas de prata permite a obtengdo de um sistema antifungico eficiente.
Assim, os materiais desenvolvidos neste estudo apresentam-se como uma
alternativa promissora ao uso de fungicidas quimicos convencionais, contribuindo
para praticas agricolas mais sustentaveis e alinhadas as demandas atuais por

tecnologias de menor impacto ambiental.

6.1 RECOMENDACOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Os resultados obtidos s&o promissores, e a consolidagdo do uso desses
materiais desenvolvidos como ferramenta pratica, no manejo de doencas agricolas,
requer a realizagdo de estudos adicionais. Entre elas, a eficiéncia antifungica do
sistema KaolP/AgNPs em condi¢cbes in vivo, utilizando plantas hospedeiras, de
modo a verificar seu desempenho frente a complexidade dos ambientes reais de
cultivo.

Além disso, torna-se fundamental investigar a estabilidade do material sob
condigdes de campo, considerando fatores como variagbes de temperatura,
umidade, radiagao solar e interagdo com diferentes tipos de solo. Estudos voltados a
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ecotoxicologia também s&o necessarios, com foco nos efeitos do material sobre a
microbiota do solo e organismos nao alvos, assegurando sua seguranga ambiental.
Por fim, recomenda-se a avaliacido da viabilidade técnica e econbmica da
producdo em escala ampliada, considerando rotas de sintese passiveis de
escalonamento industrial, como métodos quimicos de redugao de sais de prata em
sistemas reacionais controlados. Além disso, torna-se relevante o desenvolvimento
de formulagbes e métodos de aplicagdo compativeis com praticas agricolas
convencionais. Essas investigagdes contribuirdo para a transposi¢ao dos resultados
laboratoriais para aplicagdes comerciais, fortalecendo o potencial do sistema
KaolP/AgNPs como uma alternativa sustentavel no controle de doencgas fungicas na

agricultura.
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