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RESUMO GERAL

A combinacao do alginato de sddio e nanoargila pode resultar no desenvolvimento de materiais
hibridos organico-inorganicos com propriedades fisico-quimicas melhoradas. Estes materiais
podem apresentar caracteristicas como, por exemplo, liberagdo sustentada de composto ativo e
reducdo do impacto ambiental causada pela reducdo da lixiviagdo e volatilizagdo dos
compostos. No entanto, as pesquisas relacionadas ao desenvolvimento de materiais hibridos
organico-inorganicos para o monitoramento e manejo sustentavel de pragas do cafeeiro ainda
nao foram exploradas, especialmente para o manejo da broca-do-café Hypothenemus hampei
Ferrari (Coleoptera: Curculionidade), da cochonilha-da-roseta Planococcus citri Risso
(Hemiptera: Pseudococcidae) e do bicho-mineiro Leucoptera coffeella Guérin Meneville
(Lepidoptera: Lyonetidae). Assim, o objetivo deste estudo foi sintetizar e caracterizar materiais
hibridos organicos inorganicos para o monitoramento € manejo sustentdvel de pragas do
cafeeiro, Coffea arabica L. No capitulo 1, o material hibrido caracterizado por armadilha
biodegradavel baseada em filme de alginato-hectorita com liberag¢do sustentada de atrativo foi
sintetizada e caracterizada no Centro Integrado de Pesquisa da Universidade Federal de Vigosa,
Campus Rio Paranaiba. Os experimentos de campo foram conduzidos em trés talhdes de café,
onde foram instaladas as armadilhas nos ramos das plantas, nas duas safras. Dessa forma, foram
considerados dois tratamentos (armadilha biodegradavel e a comercial) com trés repeticoes.
Cada talhdo foi considerado como uma repeticdo. As avaliagdes foram a cada 15 dias, com o
objetivo de realizar a avaliagdo do nivel populacional, o efeito das condi¢des climaticas e das
fases fenologicas na captura da broca-do-café. No capitulo 2, o experimento foi conduzido em
um delineamento experimental de blocos casualizados com 4 repeti¢des, sendo os tratamentos
compostos por microesfera de alginato-bentonita com e sem tiametoxam, tiametoxam® 250 WG
e controle. Os inseticidas foram aplicados no solo em uma profundidade de 1,0 cm sob a
projecdo da copa das mudas de café. Posteriormente, as avaliacdes foram realizadas com
objetivo de verificar a toxicidade das microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam as
fémeas adultas de cochonilha-da-roseta at¢ 21 dias apos aplicagdo dos tratamentos. Para
avaliacdo de pupa e lagarta de L. coffeella, o objetivo foi verificar a toxicidade e efeito residual
de tiametoxam associado as microesferas de alginato-bentonita, aos 28 e 42 dias ap6s aplicagao
dos tratamentos, respectivamente. A partir do florescimento iniciou-se o aumento da quantidade
de frutos secos com galerias abandonadas pela broca, sendo a fase que marca o inicio da
emergéncia e revoada das fémeas colonizadoras. A armadilha biodegradavel apresentou 95,0%
e 96,0% de efetividade na captura da broca-do-café em comparag¢do com a armadilha comercial,
na safra 2019/2020 e 2020/2021, respectivamente. As microesferas de alginato-bentonita com
tiametoxam e tiametoxam® 250 WG nio foram eficazes no controle das fémeas adultas de P.
citri. No entanto, foi observado controle de 80% e 90% das fases de pupa e lagarta do bicho-
mineiro, respectivamente. Conclui-se que os materiais hibridos orginico-inorganicos podem
ser utilizados para o monitoramento e manejo sustentavel da broca-do-café e do bicho-mineiro,
e para a cochonilha-da-roseta estes materiais ndo foram eficazes.

Palavras-chave: inseticida; neonicotinoide; filme; alginato; hectorita; microesfera; bentonita.



GENERAL ABSTRACT

The combination of sodium alginate and nano-clay may result in the development of organic-
inorganic hybrid materials with improved physicochemical properties. These materials may
exhibit features such as sustained release of active compound and reduced environmental
impact caused by reduced leaching and volatilization of the compounds. However, research
related to the development of organic-inorganic hybrid materials for the monitoring and
sustainable management of coffee tree pests has not yet been explored, especially for the
management of the coffee berry borer Hypothenemus hampei Ferrari (Coleoptera:
Curculionia), the rosette mealybug Planococcus citri Risso (Hemiptera: Pseudococcidae) and
the leaf miner bug Leucoptera coffeella Guérin Méneville (Lepidoptera: Lyonetidae). Thus, the
objective of this study was to synthesize and characterize organic-inorganic hybrid materials
for the monitoring and sustainable management of pests of the coffee tree, Coffea arabica L. In
chapter 1, the hybrid material characterized biodegradable trap based on alginate-hectorite film
with sustained release of attractant was synthesized and characterized at the Integrated Research
Center of the Federal University of Vigosa, Campus Rio Paranaiba. The field experiments were
conducted in three coffee fields, where traps were installed on the branches of the plants during
two harvests. Thus, two treatments were considered (biodegradable and commercial traps), with
three repetitions. Each plot was considered as a repetition. Evaluations were made every 15
days, with the objective of evaluating the population level, the effect of climatic conditions and
phenological phases on the capture of the coffee berry borer. In chapter 2, the experiment was
conducted in a randomized block experimental design with 4 repetitions, with the treatments
composed of alginate-bentonite microsphere with and without thiamethoxam, thiamethoxam®
250 WG and control. The insecticides were applied to the soil at a depth of 1.0 cm under the
projection of the crown of the coffee seedlings. Subsequently, evaluations were performed with
the objective of verifying the toxicity of the alginate-bentonite microspheres with
thiamethoxam to adult females of the rosette mealybug up to 21 days after application of the
treatments. To evaluate the pupa and caterpillar of L. coffeella, the objective was to verify the
toxicity and residual effect of thiamethoxam associated with the alginate-bentonite
microspheres, at 28 and 44 days after treatment, respectively. The increase in the amount of dry
fruits with galleries abandoned by the borer started at flowering, being the phase that marks the
beginning of the emergence and flocking of colonizing females. The biodegradable trap showed
95.0% and 96.0% effectiveness in capturing the coffee berry borer compared to the commercial
trap, in the 2019/2020 and 2020/2021 crop, respectively. Alginate-bentonite microspheres with
thiamethoxam and thiamethoxam® 250 WG were not effective in controlling adult females of
P. citri. However, 80% and 90% control of the pupa and caterpillar stages of the leaf miner bug
was observed, respectively. It is concluded that organic-inorganic hybrid materials can be used
for monitoring and sustainable management of coffee berry borer and leaf miner bug, and for
rosette mealybug these materials were not effective.

Keywords: insecticide; neonicotinoide; film; alginate; hectorite; microsphere; bentonite.
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1 INTRODUCAO GERAL

A nanotecnologia ¢ uma area da ciéncia que estuda a manipulagdo da matéria em escala
nanométrica (1-100 nm), podendo ser aplicada em diferentes areas do conhecimento como a
ciéncia de materiais, engenharia de alimentos, medicina, biologia e agronomia (ASSEY;
MALASI, 2021; BEIG et al., 2022; NILE et al., 2020; PATRA et al., 2018). Os filmes,
microesferas, hidrogéis, nanoesferas, nanoparticulas e nanoformulacdes de pesticidas sao um
dos principais produtos nanotecnologicos (BAHADORAN; SHAMLOO; NOKOORANI,
2020; CASTRO et al., 2020; HONG et al., 2021; ROSA et al., 2018; YU et al., 2017). As
principais caracteristicas destes materiais sdo a estabilidade térmica, as variacdes de
temperaturas, liberagdo sustentada de composto quimico, aumento do efeito residual de
pesticida e redugdo do impacto ambiental causada pela reducdo da lixiviagao e volatilizagao
dos compostos (CASTRO et al., 2018; CUI et al., 2021b; ETEMADI BALOCH; AFZALI,
FATHIRAD, 2021). No entanto, algumas limita¢cdes podem ser encontradas, principalmente,
em materiais constituidos apenas de polimero biodegradavel, como o alginato (HUANG et al.,
2018).

Os filmes de alginato podem apresentar baixa resisténcia a agua e tragdo em comparagao
aos filmes nanocompdsitos (RHIM, 2004). Algumas alternativas podem ser utilizadas para
melhorar as propriedades do filme de alginato como, por exemplo, mistura de polimeros e
adi¢do de nanoargila (JUNIOR etal., 2022; MOHAMMADI et al., 2019). A mistura de alginato
de sodio e nanoargila pode resultar no desenvolvimento de materiais hibridos organico-
inorganicos com propriedades fisico-quimicas melhoradas (TRONTO et al., 2007). O alginato
de s6dio ¢ um polissacarideo que pode ser usado como matriz polimérica devido a sua
biodegradabilidade, biocompatibilidade, estabiliza¢do de emulsdo e bioadesividade (PEREIRA
et al., 2011). A bentonita, um mineral de silicato natural contendo montmorilonita como
principal constituinte, ¢ caracterizada por sua estrutura lamelar e sujeita a esfoliacdo em
nanoplaquetas em meio aquoso devido a forte hidratagdo dos cations sorvidos na camada
intermediaria (TAGIEV et al., 2022). A hectorita sintética ¢ um silicato de magnésio-litio do
grupo esmectita usado na associacao de polimero e nanoargila (ZHANG et al., 2019). Assim, a
combinagdo do polimero organico e inorganico possibilita desenvolver nanomateriais com
aplicacdo na agricultura (CASTRO et al., 2020).

Os produtos nanotecnoldgicos sdo essenciais a produ¢do agricola moderna e podem
efetivamente reduzir os estressores biodtico e abiotico para melhorar a produtividade das culturas

(FRACETO et al., 2016). Neste contexto, a aplicacao foliar de nanoparticula de zinco na cultura
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do café foi relatada como eficaz para reduzir o abortamento e melhorar a qualidade dos frutos
(ROSSI et al., 2019). No entanto, as pesquisas relacionadas ao desenvolvimento de produtos
nanotecnoldgicos para o manejo sustentavel de pragas do cafeeiro ainda ndo foram exploradas,
especialmente para o manejo da broca-do-café Hypothenemus hampei Ferrari (Coleoptera:
Curculionidade), da cochonilha-da-roseta  Planococcus citri Risso  (Hemiptera:
Pseudococcidae) e do bicho-mineiro Leucoptera coffeella Guérin Méneville (Lepidoptera:
Lyonetidae), ja que até o momento os estudos foram focados para aplicagao de nanofertilizantes
no café (ROSSI et al., 2019).

A broca-do-café ¢ a mais importante praga do café no mundo e uma das pragas mais
destrutivas do café no Brasil (VEGA et al., 2009). Esta praga, juntamente com o bicho-mineiro,
causa mais de um quarto de bilhdo de dolares em perdas anualmente (ESCOBAR-RAMIREZ
et al., 2019; SOUZA; REIS; RIGITANO, 1998; VEGA et al., 2009). Estas perdas ocorrem
devido a broca causar danos aos frutos de café. As fémeas adultas perfuram o calice do fruto e
causam danos as sementes ao formar galerias no interior do grao para oviposi¢ao. Ao eclodir,
as larvas continuam o dano consumindo a semente, impactando negativamente na produgdo e
na qualidade do café (ARISTIZABAL; BUSTILLO; ARTHURS, 2016; HOLLINGSWORTH
et al., 2020; VEGA; INFANTE; JOHNSON, 2015).

As fémeas adultas da cochonilha colonizam a parte aérea do café arabica e do conilon,
principalmente flores e frutos (SANTA-CECILIA; SILVA, 2020). Estas fémeas adultas
succionam a seiva das rosetas, frutos e folhas de café, causando queda dos botdes florais e frutos
novos em desenvolvimento, limitando a produtividade da cultura (PENAFLOR et al., 2019).
Estes danos podem ser potencializados durante a estacdo seca que favorece o aumento
populacional do inseto praga (PENAFLOR et al., 2019).

As populagdes de bicho-mineiro sdo crescentes durante a estagdo seca e os danos sio
diretamente nas folhas do café¢ (DANTAS et al., 2021; PEREIRA et al., 2007). Cada fémea
adulta do bicho-mineiro pode ovipositar até 65 ovos a 25 °C na superficie adaxial das folhas
(GIRALDO-JARAMILLO; GARCIA-GONZALEZ; BAJONERO RUGNO, 2019). As
lagartas recém-emergidas perfuram a epiderme e se alimentam do parénquima do mesofilo
foliar. Durante a alimentagdo, as minas sdo formadas no limbo foliar reduzindo a area
fotossintética e resultando em desfolha de até 90% no café arabica e 40% no conilon (DANTAS
et al., 2021). Assim, medidas de controle da broca-do-café, bicho-mineiro e da cochonilha-da-
roseta sdo necessarias para reducdo das perdas econdmicas (DANTAS et al., 2021; MANI;

SHIVARAIJU, 2016).
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Os principais métodos de controle da broca-do-café, cochonilha-da-roseta e do bicho-
mineiro sdo bioldgico, cultural e quimico (DANTAS et al., 2021; MANI; SHIVARAIJU, 2016).
Geralmente, o nivel de controle quimico ou biolégico da broca pode ocorrer quando o nivel de
infestacdo de frutos for de 3% a 5% e quando o nivel de infesta¢do das folhas apresentar 3% de
lagartas vivas do bicho-mineiro (ARISTIZABAL etal., 2018; ZAMPIROLI et al., 2017).

Utilizar armadilhas para detectar o melhor momento em que os insetos estdo expostos
aos agentes de controle quimico ou bioldgico, pode ser mais efetivo para reducao da populagao
da praga (ARISTIZABAL; BUSTILLO; ARTHURS, 2016). No entanto, a eficicia do controle
quimico e o melhor momento de realizar o controle da praga pode ser reduzida devido as perdas
ambientais de inseticida por lixiviagdo e fotodegradacao, e perdas de atrativo nas armadilhas
devido a variagao de volatilizacdo (CASTRO et al., 2008; LI et al., 2018; MATOS et al., 2019).
Além disso, os atrativos e os inseticidas podem apresentar um perfil de liberagao rapida no
inicio, que reduz rapidamente para os niveis abaixo do efetivo (ROY et al., 2014). Assim, o
desenvolvimento de materiais com liberagdo sustentada de atrativo e inseticida pode melhorar
a deteccao do inseto durante o monitoramento ¢ a eficacia do controle da broca-do-café,
cochonilha-da-roseta e o bicho-mineiro com menor impacto ambiental. Estas melhorias podem
ser obtidas pelo emprego de nanotecnologia para o desenvolvimento de novas armadilhas e
formulacdes com liberacao sustentada de atrativo e inseticida (ROY et al., 2014; TRONTO;
SOARES; FERNANDES, 2021). Neste contexto, a liberagdo sustentada de inseticida,
compostos volateis e micronutrientes foram observadas em pesquisas anteriores. Neste estudo,
os autores observaram melhorias nas propriedades fisico-quimicas dos materiais. (CASTRO et
al., 2020; CUI et al., 2021a; ETEMADI BALOCH; AFZALI; FATHIRAD, 2021)

A liberagao sustentada de inseticida clorpirifos foi obtida a partir da matriz do hidrogel
de amido-montmorilonita. Apdés o contato com a agua, os hidrogéis liberaram 16% de
clorpirifés apds 14 dias, em comparacdo com a concentracao inicial (ETEMADI BALOCH;
AFZALI; FATHIRAD, 2021). Uma pesquisa foi realizada para observar a liberacao sustentada
de cinamaldeido a partir da matriz de alginato-nanotubos. Apds 9 dias de estudo, os autores
observaram que libera¢do deste composto volatil estabilizou em 60%, sendo que a interagao
entre a matriz do polimero e os nanotubos retardou o processo de volatilizagcdo (CUI et al.,
2021a). Além disso, a liberacao sustentada de boro a partir das microesferas de alginato-
bentonita resultou em menores perdas de micronutrientes no perfil do solo (CASTRO et al.,
2020). Assim, a interagdo entre o alginato e nanoargila podem resultar no desenvolvimento de
matérias com propriedades superiores aos convencionais € melhorar o monitoramento e o

manejo das pragas do café.
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O desenvolvimento de material hibrido organico-inorganico como a armadilha
biodegradavel para capturar a broca-do-café pode melhorar a deteccdo do inseto nas lavouras
de café e, consequentemente, aumentar a eficacia de controle da broca. Além disso, nova
formulacao de inseticida neonicotinoide baseada em microesfera de alginato-bentonita poderia
aumentar a eficacia de controle do bicho-mineiro e da cochonilha-da-roseta (CAMARGO;
SATYANARAYANA; WYPYCH, 2009). Isto ocorre devido a ligagdo de hidrogénio entre o
polimero e as lamelas da nanoargila. Isso pode resultar em barreira fisica que retarda o processo
de volatilizagdo e liberagdo de inseticida, o que possibilita aumentar a eficacia de deteccao e
monitoramento de pragas e, consequentemente, o controle de insetos (CAMARGO;
SATYANARAYANA; WYPYCH, 2009). Neste contexto, o estudo refere-se ao
desenvolvimento de nova armadilha e formulacdo de inseticida com liberagdo sustentada de
principio ativo em concentragdes efetivas, que permite aumentar o tempo de captura da broca-
do-café nas armadilhas e o efeito residual de inseticida para o controle das fémeas adultas de

cochonilha-da-roseta e o bicho-mineiro, superior a 14 dias.
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RESUMO

Os estimulos visuais e olfativos emitidos pelos frutos de café podem ser usados como atrativo
para o desenvolvimento de armadilhas, que devem ser usadas para o monitoramento da broca-
do-café¢ Hypothenemus hampei Ferrari (Coleoptera: Curculionidae). No entanto, as densidades
de brocas por armadilhas podem ser reduzidas devido a variagdo da taxa de liberacdao do
atrativo. Deste modo, torna-se necessario desenvolver estratégias para melhorar a detecgdo e
monitoramento de pragas usando armadilhas. Neste contexto, objetivou-se desenvolver uma
armadilha biodegradavel com liberagdo sustentada de atrativo para avaliagdo do nivel
populacional de H. hampei. O filme de alginato-hectorita com liberagdo sustentada de atrativo
foi sintetizada como armadilha biodegradavel e caracterizada no Centro Integrado de Pesquisa
da Universidade Federal de Vigosa Campus Rio Paranaiba. Foram realizadas as analises de
quantificagdo e liberagdo “in vitro” de atrativo das armadilhas biodegradavel e comercial no
laboratorio. Os experimentos de campo foram conduzidos em trés talhdes de café onde foram
instaladas as armadilhas nas duas safras. Dessa forma, foram considerados dois tratamentos
(armadilha biodegradavel e a comercial) com trés repeti¢des. Cada talhdo foi considerado como
uma repeticao. As avaliagdes foram realizadas a cada 15 dias. Estas avaliagdes realizadas foram
a distribuicdo de frutos secos na parte aérea, frutos secos broqueados e galerias abandonadas,
nimero de brocas nos frutos secos por area (hectare), eficacia da armadilha biodegradavel e
comercial da cor vermelha na captura da broca-do-café, infestacao de frutos de café pela broca
na parte aérea da planta e broca-do-café capturada nas armadilhas da cor vermelha, amarela e
transparente, e efeitos das condigdes climaticas na captura da broca-do-café nas armadilhas. As
técnicas de caracterizagdo demonstraram a presenca do atrativo na matriz do alginato-hectorita.
O estudo de liberagdo “in vitro” mostrou que a taxa de liberacdo cumulativa de atrativo foi
maior na formulagdo comercial do que na armadilha biodegradavel. Os frutos remanescentes
da colheita estavam presentes em todos os ramos plagiotrépicos, com énfase no ter¢o médio.
Na entressafra, as plantas de café que estavam proximas do local onde estava a armadilha
biodegradavel apresentaram 50% de redu¢do de frutos secos broqueados pela broca na parte
aérea em comparagao a safra 2019/2020, sem armadilhas. A partir do florescimento iniciou-se
o aumento da quantidade de frutos secos com galerias abandonadas pela broca, sendo a fase
que marca o inicio da emergéncia e revoada das fémeas colonizadoras. A armadilha
biodegradavel apresentou 95 e 96% de efetividade na captura da broca-do-café em comparagao
com a armadilha comercial, na safra 2019/2020 e 2020/2021, respectivamente. A armadilha
biodegradavel da cor vermelha foi mais efetiva na captura da broca-do-café do que esta
armadilha na cor amarela e transparente e armadilha comercial. As maiores densidades de broca
por armadilha biodegradavel ocorreram quando a lavoura estava exposta ao periodo de maior
radiacdo solar, temperatura média e maxima e umidade relativa do ar. Por tanto, conclui-se que
a nova armadilha pode ser usada como alternativa sustentavel para o monitoramento da broca-
do-café.

Palavras-chave: nanotecnologia; alcool etilico; monitoramento; manejo sustentavel.
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ABSTRACT

Visual and olfactory stimuli emitted by coffee fruits can be used as attractants for the
development of traps, which should be used for monitoring the coffee berry borer
Hypothenemus hampei Ferrari (Coleoptera: Curculionidae). However, borer densities per trap
may be reduced due to variation in the release rate of the attractant. Thus, it becomes necessary
to develop strategies to improve pest detection and monitoring using traps. In this context, we
aimed to develop a biodegradable trap with sustained release of attractant to evaluate the
population level of H. hampei. The alginate-hectorite film with sustained release of attractant
was synthesized as a biodegradable trap and characterized at the Integrated Research Center of
the Federal University of Vigosa, Campus Rio Paranaiba. Analysis of quantification and "in
vitro" release of attractant from the biodegradable and commercial traps were performed in the
laboratory. The field experiments were conducted in three coffee fields where the traps were
installed during the two harvests. Thus, two treatments were considered (biodegradable and
commercial traps), with three repetitions. Each field was considered as a repetition. Evaluations
were performed every 15 days. These evaluations were the distribution of dried fruits in the
aerial part, sprouted dried fruits and abandoned galleries, number of borers in the dried fruits
per area (hectare), efficiency of the biodegradable and commercial red colored traps in
capturing the coffee berry borer, infestation of coffee fruits by the borer in the aerial part of the
plant and coffee berry borer captured in the red, yellow and transparent colored traps, and
effects of the climatic conditions on the capture of the coffee berry borer in the traps.
Characterization techniques demonstrated the presence of the attractant in the alginate-hectorite
matrix. The in vitro release study showed that the cumulative release rate of attractant was
greater in the commercial formulation than in the biodegradable trap. Fruit remaining from the
harvest were present on all plagiotropic branches, with emphasis on the middle third. In the off-
season, coffee plants that were close to where the biodegradable trap was located showed a 50%
reduction of dried fruits borer-infested by the borer in the aerial part compared to the 2019/2020
crop without traps. The increase in the amount of dried fruits with galleries abandoned by the
borer started at flowering, being the phase that marks the beginning of the emergence and
flocking of the colonizing females. The biodegradable trap showed 95 and 96% effectiveness
in capturing the coffee berry borer compared to the commercial trap, in the 2019/2020 and
2020/2021 crop, respectively. The red colored biodegradable trap was more effective in
capturing the coffee berry borer than this trap in yellow and transparent color and commercial
trap. The highest borer densities per biodegradable trap occurred when the crop was exposed to
the period of highest solar radiation, average and maximum temperature, and relative humidity.
Therefore, it is concluded that the new trap can be used as a sustainable alternative for coffee
berry borer monitoring.

Keywords: nanotechnology; ethyl alcohol; monitoring; sustainable management.
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1 INTRODUCAO

Os insetos dependem dos compostos volateis para localizar os hospedeiros adequados
para alimentagdo, oviposi¢ao e/ou acasalamento (BORKAKATI et al., 2019). Estes compostos
podem ser usados nas armadilhas para detec¢do e controle de insetos (SAHA; CHANDRAN;
TAMOGHNA SAHA, 2017). A eficacia das armadilhas na captura dos insetos pode ser
reduzida devido a liberagdo dos compostos volateis. Esta liberagdo pode ser influenciada pelo
diametro do dispersor e condigdes climaticas da lavoura que resultam na variagdo da taxa de
liberagdo do atrativo como, por exemplo, a liberagdo da mistura de etanol e metanol para atrair
a broca-do-café¢ Hypothenemus hampei Ferrari (Coleoptera: Curculionidae: Scolytinae), que
pode variar entre 60 a 720 mg dia' (DA SILVA; VENTURA; MORALES, 2006; MORA, 1991;
PEREIRA et al., 2012). Assim, a liberagdo do atrativo na formula¢ao convencional pode ser
alta no inicio e vindo depois a cair sua concentracao rapidamente abaixo do nivel efetivo (ROY
et al., 2014). Neste contexto, a baixa concentra¢do do atrativo pode dificultar a detec¢do do
inseto e reduzir as densidades de insetos por armadilha.

As armadilhas para capturar a broca-do-café como, por exemplo, Brocap, Esalq 84, Funil
multiplo e Garrafa pet podem ser fabricadas com materiais nao biodegradéaveis, e podem conter
metanol, que ¢ toxico (BERTI FILHO; FLECHTMANN, 1986; FERNANDES et al., 2014;
MATHIEU et al., 1997; WIRYADIPUTRA; CILAS; MORIN, 2008). Deste modo, torna-se
necessario desenvolver estratégias para melhorar a detec¢do e monitoramento de pragas usando
armadilhas por meio da liberagcdo sustentada de atrativo (CUI et al., 2021b). Estas melhorias
podem ser obtidas pelo emprego da nanotecnologia.

A nanotecnologia ¢ uma ciéncia que estuda a manipulacdo da matéria em escala
nanométrica (1-100 nm), podendo ser aplicada em diferentes areas do conhecimento, como a
ciéncia de materiais, engenharia de alimentos, medicina, biologia e agronomia (ASSEY;
MALASI, 2021; BEIG et al., 2022; NILE et al., 2020; PATRA et al., 2018). O alginato de sodio
¢ um polissacarideo que pode ser usado como matriz polimérica na produ¢@o de material hibrido
organico-inorganico devido a sua biodegradabilidade, biocompatibilidade, estabilizacdo de
emulsdo e bioadesividade (PEREIRA et al., 2011). Vérios nanomateriais de liberacdo
controlada de composto ativo foram sintetizados usando alginato ou amido com argila sintética,
como, por exemplo, microesferas, filmes e hidrogéis (BAHADORAN; SHAMLOO;
NOKOORANI, 2020; CASTRO et al., 2020; ROSA et al., 2018).

Os filmes biodegradaveis podem ser utilizados para a producao de armadinhas. Esta

tecnologia de produgdo de armadilhas se baseia na utiliza¢ao do polimero de alginato de sodio
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associado com hectorita sintética, que permite a liberagdo sustentada de atrativos em uma
concentragdo com nivel efetivo por um longo periodo de tempo, o que possibilita que a
armadilha fique por mais tempo capturando os insetos (ISIKLAN, 2006). Essa liberagcao
sustentada de compostos volateis foi observado em estudo anterior (CUI et al., 2021b). Assim,
a interagdo entre a matriz do alginato e a hectorita por meio da ligacdo de hidrogénio pode
resultar em barreira fisica que retarda o processo de volatilizagdo, o que possibilita o0 aumento
da eficacia de detec¢ao e monitoramento de pragas, como a broca-do-café, que pode causar
danos econdmicos a cultura (TRONTO; SOARES; FERNANDES, 2021).

A broca-do-café ¢ uma das principais pragas que mais prejudica a economia da cultura
do café arabica (Coffea arabica L.) e do conilon (C. canephora, Pierre) no mundo (DE SOUZA
et al., 2020a; INFANTE, 2018; VEGA; INFANTE; JOHNSON, 2015). A explicacao para a
importancia econdmica desta praga no café pode ser devido ao seu comportamento reprodutivo
(ARISTIZABAL; BUSTILLO; ARTHURS, 2016), as fémeas da broca acasalam com os
machos irmaos no interior de frutos remanescentes da colheita e saem em revoada a procura de
frutos com matéria seca maior que 20% para oviposigao (RUIZ-CARDENAS; BAKER, 2010).
Este comportamento reprodutivo da broca pode ser influenciado pela fenologia reprodutiva da
cultura como, por exemplo, a idade dos frutos (ARISTIZABAL; BUSTILLO; ARTHURS,
2016).

Os frutos de café com 120 dias apos a grande florada sdo adequados para oviposigao. As
fémeas colonizadoras podem ovipositar até 120 ovos no interior destes frutos, além disso, as
larvas se alimentam do endosperma, reduzindo o peso e a qualidade da semente, favorecendo a
entrada de microrganismos oportunistas que reduzem a qualidade da bebida (ARISTIZABAL;
BUSTILLO; ARTHURS, 2016). As medidas de controle dessa praga sao dificultadas pelo fato
deste inseto estar na maior parte do ciclo de vida, protegido no interior do fruto (VEGA;
INFANTE; JOHNSON, 2015). Neste contexto, o desenvolvimento de programas de manejo
integrado torna-se necessario para controlar a broca.

Os principais métodos de controle da broca sdao bioldgico, cultural e quimico
(ESCOBAR-RAMIREZ et al.,, 2019; JOHNSON et al., 2020; METELLUS; SAMPAIO;
CELOTO, 2020). Geralmente, o nivel de controle da broca pode ocorrer quando o nivel de
infestacdo de frutos for de 3% a 5%. Além disso, deve-se saber o momento ideal de aplicar
inseticidas quimicos ou biologicos. Assim, o0 momento ideal do controle quimico ou biolédgico
¢ quando as fémeas, previamente acasaladas, abandonam os frutos secos para colonizar frutos
novos (JOHNSON et al., 2019). Neste momento a broca fica exposta aos agentes quimicos e

biologicos, e estes se tornam mais efetivos no controle desta praga. Nesse sentido, as armadilhas
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biodegradaveis com liberacdo sustentada de atrativos, baseado em filme de alginato-hectorita,
podem ser mais efetivas para detectar o momento ideal de controle (TRONTO; SOARES;
FERNANDES, 2021).

2 OBJETIVO GERAL

Desenvolver uma armadilha biodegradavel com liberacdo sustentada do atrativo para

avaliacdo do nivel populacional de H. hampei.

3 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Sintetizar filmes de alginato-hectorita com liberacdo sustentada contendo atrativo (4lcool
etilico) na armadilha biodegradavel de cor vermelha, amarela e transparente;

2. Realizar a caracterizagdo dos filmes sintetizados por meio das técnicas difracdo de raio X
(DRX), espectroscopia na regido do infravermelho com transformada de Fourier com
acessorio de reflectincia atenuada (FTIR-ATR), andlise termogravimétrica e
termogravimétrica derivada (TGA-DTG), microscopia eletronica de varredura (MEV) e
cromatografia liquida de alta performance (HPLC);

3. Realizar a quantificacao e estudo de liberagdo “in vitro” do atrativo presente no filme de
alginato-hectorita e na armadilha comercial,

4. Determinar a distribuicao dos frutos remanescentes da parte aérea no tergo superior, médio
e inferior;

5. Avaliar frutos remanescentes da colheita com e sem broca na galeria, e as fases de
desenvolvimento da broca, na parte aérea e no solo, na safra 2019/2020, entressafra e safra
2020/2021, a cada 15 dias;

6. Avaliar a eficacia da armadilha biodegradavel de cor vermelha na captura das fémeas
colonizadoras da broca em comparagdo a armadilha comercial na safra 2019/2020 e
2020/2021, a cada 15 dias;

7. Avaliar o nivel de infestacdo dos frutos de diferentes idades pela broca nas duas safras, a
cada 15 dias;

8. Avaliar e comparar a eficacia da armadilha biodegradavel vermelha e colorida na captura
das fémeas da broca com a armadilha comercial na safra 2020/2021;

9. Analisar o efeito do clima na captura das fémeas colonizadoras da broca por armadilhas, a

cada 15 dias.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Sintese do filme de alginato-hectorita

O filme de alginato-hectorita foi obtido a partir da mistura de alginato de s6dio® (Exodo,
90,8-106%), hectorita sintética® (Buntech), corante luganil vermelho e amarelo NG® (Leather
Solutions), atrativo® (Alcool etilico, 99,8% P.A, 788,25 mg mL™!) e nitrato de calcio® (Exodo,
PM 236,15). A sintese foi realizada no Laboratorio de Compostos Lamelares da Universidade
Federal de Vigcosa, Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. Em todos os procedimentos
de sintese foi usado 4gua ultrapura por meio do sistema Millipore MilliQ®.

O filme de alginato-hectorita foi preparado pelo método de casting (CASTRO et al.,
2018). Para isto, cinco gramas de hectorita sintética foram dissolvidos em 250 mL de dgua. A
suspensdo formada foi mantida sob agitacdo na temperatura de 80 °C por 1 h. Apds a formagao
do gel, este foi misturado a 400 mL de uma solugdo contendo alginato de sddio. A solucao
formadora de filme (500 mL) contendo alginato de sédio 1% (m/v), hectorita sintética 2%
(m/v), atrativo 0,3% (v/v) e o corante luganil vermelho 0,06% (m/v) foram mantidos a
temperatura de 25 °C por 5 h. Para a sintese do filme de alginato-hecotira na cor amarela foi
adicionado o luganil amarelo 0,06% (m/v) na solu¢do formadora de filme. Para os filmes
transparente e controle (sem atrativo e sem hectorita) ndo foi adicionado o corante.

Para o filme de alginato-hectorita ficar no formato retangular a solu¢do foi vertida em
um recipiente de vidro (20 cm x 15 cm x 5 cm). Apds entornar a solucao, foi preparado 200 mL
de nitrato de calcio 5% (m/v) e pulverizada em uma taxa de 49 mL min’!, com uso de um
pulverizador de polietileno (500 mL) sobre a solu¢do formadora de filme. A gelificacdo
completa ocorreu 4 h apds a pulverizagdo (COFELICE; CUOMO; CHIRALT, 2019; LEE;
BHANDARI; HOWES, 2018). Posteriormente, o gel de alginato foi transferido para uma placa
de vidro (60 cm x 15 cm) e seco em ambiente aberto até a formagdo do filme de alginato-
hectorita na cor vermelha. Abaixo, segue uma descri¢cao das quantidades dos reagentes usados

durante a producao do filme de alginato-hectorita (Tabela 1).
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Tabela 1. Quantidade de alginato de sddio (ALG), hectorita sintética (HEC), atrativo (ALC),
luganil vermelho (LVE), luganil amarelo (LAM) e nitrato de célcio usados na producio de

filme de alginato-hectorita.

Nome Abreviacao Quantidade (g ou mL)
Alginato ALG 5,0
Hectorita sintética HEC 5,0
Atrativo ALC 1,5
Luganil vermelho LVE 0,3
Luganil amarelo LAM 0,3
Nitrato de calcio NIT 10,0

Fonte: O autor.

4.2 Caracterizacio das armadilhas

4.2.1 Difracgao de raio-x (DRX)

O estudo foi conduzido no Centro Integrado de Pesquisa (CIP) da Universidade Federal
de Vigosa, Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. As avaliagcdes foram realizadas para
obter a caracterizagdo qualitativa pela técnica de DRX de 6 amostras: 1) ALG; 2) HEC; 3) filme
de ALG; 4) filme de ALG + HEC 5) filme de ALG + HEC + ALC e 6) filme de ALG + HECT
+ ALC + LVE.

As amostras foram previamente maceradas em um almofariz de 4gata e peneiradas para
obtengdo de particulas de tamanho uniforme. Foi adicionado aproximadamente 0,5 g de amostra
e acondicionada na forma de p6 em uma porta amostra de aluminio. Todas as analises foram
registradas em um equipamento Shimadzu XRD-6000, que utiliza catodo de cobre e um
monocromador de cristal de grafite para selecionar a regido de emissdo do Cu-kai, com
comprimento de onda de 1,5406 A. O potencial da fonte foi de 30 kV e corrente de 30 mA. A
velocidade de varredura foi feita com um passo de 0,02° a cada segundo. A faixa de varredura
(20) foi de 4 a 70°.

A técnica DRX foi utilizada para identificar a formagdo de compostos cristalinos e
avaliar os parametros estruturais do cristal. A distancia interlamelar da hectorita no filme pode

ser calculada pela equagdo de Bragg (BUNACIU; UDRISTIOIU; ABOUL-ENEIN, 2015).
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g = ni
hkl = 2send

Onde:

n = ordem de difragdo (numero inteiro)

A = comprimento de onda de raios X (1,5406 A)
dpir = espacamento basal para o pico (hkl)

6 = valor do pico obtido no difratograma

4.2.2 Espectroscopia de absorcio molecular na regiio do infravermelho com

transformada de Fourier (FTIR-ATR)

O estudo foi conduzido no Centro Integrado de Pesquisa (CIP) da Universidade Federal
de Vigosa, Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. As andlises de FTIR-ATR foram
realizadas para identificar as interagdes entre as espécies organicas e inorganicas das 7
amostras: 1) Alginato de s6dio (ALG); 2) Hectorita sintética (HEC); 3) Atrativo (ALC); 4)
filme de alginato (filme de ALG); 5) filme de alginato-hectorita (filme de ALG + HEC); 6)
filme de alginato-hectorita-atrativo (filme de ALG + HEC + ALC) e; 7) filme de alginato-
hectorita-atrativo-corante (filme de ALG + HEC + ALC + LVE). Todas as analises de FTIR-
ATR foram realizadas em um aparelho Jasco 4100 usando-se acessorio de refletancia total
atenuada (ATR). Os espectros foram obtidos com 256 varreduras, com resolugdo de 4 cm™ em

uma faixa de comprimento de onda de 4000 a 400 cm™.
4.2.3 Analise termogravimétrica e termogravimetria derivada (TGA-DTG)

O estudo foi conduzido no Laboratéorio de Quimica da Universidade Federal de
Uberlandia, Campus Santa Monica, Minas Gerais, Brasil. As andlises de TGA-DTG foram
usadas para determinar a quantidade de agua e a estabilidade térmica de 4 amostras: 1) filme de
ALG:; 2) filme de ALG + HEC; 3) filme de ALG + HEC + ALC e; 4) filme de ALG + HEC +
ALC + COR. Esta técnica fornece como resposta termogramas que mostram curvas de ganho
ou perda de massa (%) em fungdo da temperatura (°C). A DTG ¢ utilizada para verificar a
presenca de eventos de desidratagdo/oxidacdo. A resposta obtida ¢ uma curva da primeira
derivada da massa em fun¢ao da temperatura (SON, 2017).

As analises TGA-DTG foram realizadas em um equipamento TGA, marca Shimadzu,

modelo DTG-60H. A taxa de aquecimento utilizada foi de 10 °C-min’! com fluxo de O, de 50
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mL min!, a faixa de aquecimento foi da temperatura ambiente até 1000 °C. A quantidade de

amostra utilizada oscilou de 2 a 6 mg de acordo com a massa do filme utilizada.

4.2.4 Calorimetria exploratoria diferencial (DSC)

O estudo foi conduzido no Centro Integrado de Pesquisa (CIP) da Universidade Federal
de Vigosa, Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. As propriedades térmicas dos filmes
foram determinadas usando o calorimetro DSC Q10, modelo Standard Cell. As analises de DSC
foram usadas para determinar a entalpia dos filmes por meio de uma variacdo controlada de
temperatura em 4 amostras: 1) filme de ALG; 2) filme de ALG + HEC; 3) filme de ALG +
HEC + ALC e; 4) filme de ALG + HEC + ALC + COR.

Quantidade das amostras entre 2 ¢ 6 mg foram acondicionadas em cépsulas de DSC.
Estas foram aquecidas a uma taxa de aquecimento de 10 °C.min"! na faixa de temperatura
ambiente (25 °C) a 400 °C. Utilizou-se atmosférica dindmica de O> com vazao de 50 mL.min"
1

4.2.5 Concentrac¢io de atrativo liberado pela armadilha biodegradavel

O estudo foi conduzido no Centro Integrado de Pesquisa (CIP) da Universidade
Federal de Vigosa, Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. As amostras foram
constituidas por 4 filmes: 1) filme de ALG; 2) filme de ALG + HEC; 3) filme de ALG +
HECT + ALC e; 4) filme de ALG + HECT + ALC + COR. A liberagdo do atrativo por
armadilha biodegradavel foi determinada durante 30 dias removendo uma amostra com area
de 7 cm? a cada 3 dias, expostas as condi¢des de temperatura (25,0 + 0,2 °C) e umidade relativa
do ar (45,4 £ 0,9%) do laboratorio. Essas foram removidas e colocadas em 6,00 mL de
acetonitrila® (Crqquimica) por 2 h, em triplicata (OLIVEIRA, 2018; RUDAKOV;
RUDAKOVA; SELEMENEYV, 2018). Em seguida, uma aliquota de 1,00 mL para cada
amostra foi transferida para um vial de vidro com tampa e septo (1,50 mL). Posteriormente, a
quantidade de atrativo liberada das amostras foi determinada por cromatografia gasosa
acoplada a espectrometria de massa (CGMS) (Shimadzu®, QP2010 Plus) com auxilio da curva
analitica. Para as analises, foram estabelecidas as seguintes condi¢cdes cromatograficas:
Coluna C-30 (Rtx®-5MS, 30 m x 0,25 mm x 0,25 mm), gis hélio como fase movel,
temperatura da coluna de 80 °C, temperatura do injetor de 200 °C, fluxo de 0,60 mL min™.

A curva analitica foi preparada a partir de uma solucdo padrdo de atrativo 0,1%

(0,78825 mg mL!) usando acetonitrila como solvente. As concentragdes variaram de 0,00796
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a 0,107488 mg mL™! de atrativo e foram obtidas para determinar a quantidade de atrativo
liberado por area de 7,00 cm? e depois convertida na area total da armadilha biodegradavel
(300 cm?) a partir de um grafico de regressao linear da curva analitica.

Os dados de cinética de liberagdao foram usados no modelo de Higuchi. Este faz uma
relacdo matemadtica para compostos ativos dispersos na matriz polimérica uniforme, que se

comporta como meio de difusdo baseado na lei de Fick (JORGE, 2002).

f = Kht'/?

Kht = Constante de liberacao de atrativo

4.2.6 Concentracio de atrativo liberado pela armadilha comercial

O estudo foi conduzido no Centro Integrado de Pesquisa (CIP) da Universidade Federal
de Vicosa, Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. Na armadilha comercial, a libera¢ao
do atrativo foi determinada analisando o volume de atrativo volatilizado durante os 30 dias, em
triplicata. Inicialmente, foi adicionado 12,00 mL de atrativo nos frascos de vidros vedados com
tampa de borracha, que possuiam duas perfura¢des, onde foram inseridas 2 anilhas por frasco
para a liberacdo do atraente. A cada 3 dias foi realizado a medi¢ao do volume do atrativo usando
uma proveta para avaliar a volatilizacao do atrativo, sob as mesmas condigdes de temperatura
(25,0 £ 0,2 °C) e umidade relativa do ar (45,4 = 0,9%) do laboratdrio onde também foi avaliado
o estudo de liberagdo de atrativo pela armadilha biodegradédvel (DA SILVA; VENTURA;
MORALES, 2006; MORA, 1991; PEREIRA et al., 2012). Posteriormente, os dados de volume
inicial (12,00 mL) e final foram convertidos em concentragdo de atrativo liberado da armadilha
(mg mL') (MATOS et al., 2019).

Os dados de cinética de liberagao foram usados no modelo de Higuchi. Este faz uma
relagdo matematica para compostos ativos que se comportam como meio de difusdo baseado

na lei de Fick (JORGE, 2002).

f = Kht'/?

Kht = Constante de liberagao de atrativo
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4.3 Experimentos de campo

O estudo foi conduzido na lavoura comercial de café arabica, Fazenda Gloéria
(19°10°11,56>” S e 46°12°50,10°* O), situada no municipio de Rio Paranaiba (Figura 1), Minas
Gerais, com altitude de 1100 m. O solo da area foi caracterizado como Latossolo vermelho
amarelo 4crico tipico e o clima Aw de acordo com a classificagdo de Koppen (MARTINS et
al., 2018; SANTOS et al., 2018). Os dados médios de precipitagdo e temperatura durante a
conducdo do experimento foram 5,75 £ 0,75 mm e 20,63 £ 1,63 °C, respectivamente

(COOXUPE, 2019).

Google Earth

Figura 1. Imagem da Lavoura de café ardbica (Fazenda Gldria) no municipio de Rio Paranaiba-

MG. Fonte: Google Earth (2019).

A lavoura de café arabica no sistema a pleno sol tinha 20 anos de idade ¢ 2,50 m de
altura, foi constituida por plantas da linhagem IAC 144 da variedade Catuai em todos os talhdes.
As plantas de café foram cultivadas em espacamento de 3,90 x 0,60 m e as principais floradas
foram nos dias 27 de setembro de 2019 e 13 de outubro de 2020. O nimero médio de frutos por
roseta oscilou de 15 a 20 frutos na safra de 2019/2020 e 2020/2021, respectivamente. Essa
lavoura apresentava histérico de perdas de producdo causado pela broca-do-café. O principal
manejo adotado pelo agricultor foi o quimico e o cultural por meio de aplicacdo de inseticidas,
colheita com repasse e remocao de frutos de café remanescentes. As plantas de café situadas no
primeiro talhdo (2,80 ha) (19°10°8,39°’°S € 46°12749,94°°0), segundo (2,60 ha) (19°10°14,92"°S
e 46°12°53,36°°0) e terceiro (3,80 ha) (19°10°21,54°’S e 46°12°33,19°°0) foram pulverizadas
com inseticida clorpirifos 480 SC (organofosforado) na safra 2019/2020 e 2020/2021 aos 120

e 160 dias apos a floragdo, sendo a primeira pulverizacdo em fevereiro e a segunda em margo,
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quando os frutos estavam em granagdo. Estes talhdes foram selecionados para instalacdo dos
experimentos.

A colheita mecanizada dos frutos de café foi realizada depois de 250 e 225 dias da
floragdo, respectivamente na safra 2019/2020 e 2020/2021. O repasse € a remogao dos frutos
caidos no solo foram usados como método de controle cultural para reduzir a populagdo de
broca-do-café¢ (ARISTIZBAL et al., 2011). Estas foram iniciadas um e trés meses apds a
colheita, respectivamente, nas duas safras.

Os experimentos foram conduzidos em trés talhdes de café onde foram instaladas as
armadilhas nas duas safras. Dessa forma, foram considerados dois tratamentos por talhdao
(armadilha biodegradavel e a comercial) com trés repeti¢des. Cada talhdo foi considerado como
uma repeti¢ao. Neste contexto, foram realizadas as avaliagdes e os dados experimentais foram
coletados em seis estadios fenoldgicos do cafeeiro na safra 2019/2020: frutos em chumbinho,
frutos em expansdo, frutos em granacgdo, frutos em verde-cana e frutos cereja. Na safra
2020/2021, os dados foram coletados em cinco estadios fenologicos: vegetativo (entressafra),
florescimento, frutos em chumbinho, frutos em expansao, frutos em granacao e frutos em verde-
cana (DE CAMARGO; DE CAMARGO, 2001; FERNANDES et al., 2014).

A cada 15 dias foram realizadas as seguintes avaliacdes em plantas proximas de cada
tratamento: frutos secos no solo e na parte aérea das plantas de café, nimero de brocas nos
frutos secos por area (hectare), nimero de brocas e outros insetos por armadilha, nimero de
brocas acumulado por armadilha e infestagdo de brocas nos frutos de café na parte aérea da
planta.

No experimento com armadilha biodegradavel da cor vermelha, amarela e transparente
foram considerados cinco tratamentos (armadilha biodegradavel de cor vermelha, amarela,
branca, controle e armadilha comercial) com trés repeticdes. As avaliagdes consistiram em
analisar e comparar o nimero de brocas por armadilha a cada 15 dias quando os frutos estavam

em granacao.

4.4 Avaliacoes dos experimentos

4.4.5 Distribuicao de frutos e frutos secos broqueados com e sem broca

O monitoramento de frutos secos foi realizado de novembro a janeiro na safra
2019/2020, e de junho a fevereiro (2020/2021). Esses estadios incluem o monitoramento dos

frutos remanescentes da colheita na entressafra e durante a safra de café. Na primeira safra
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(2019/2020), as avaliagdes de frutos secos foram iniciadas quando as plantas tinham frutos
chumbinho e em expansdo, antes das instalagdes das armadilhas. Na entressafra, o estudo
iniciou-se no dia da remocao das armadilhas no campo. Nesse periodo, as armadilhas foram
removidas das plantas e nestas foram marcadas com fitas zebradas para indicar o local que
estavam alocadas e facilitar as coletas de frutos secos em plantas proximas deste local. Durante
a safra 2020/2021, as coletas de frutos secos foram realizadas em plantas préximas das
armadilhas comercial e biodegradavel.

Dez plantas por talhdo foram selecionadas aleatoriamente na safra 2019-2020, cinco
plantas proximas do local onde estavam as armadilhas comercial e biodegradével na entressafra
e cinco plantas proximas das duas armadilhas na safra 2020/2021(JOHNSON et al., 2019;
MARINO et al., 2017). Todas as avaliagdes foram realizadas para monitorar as fases de
desenvolvido da broca-do-café e o nivel de infestacdo dos frutos remanescentes (galeria com e
sem broca) antes das instalacdes das armadilhas (2019/2020). Na entressafra e safra 2020/2021
foram realizadas as avalia¢des das fases de desenvolvimento da broca-do-café e o nivel de
infestacdo dos frutos com objetivo de avaliar o efeito da captura da broca nas armadilhas na
redu¢do do nivel de infestagdo dos frutos e¢ a populagdo da broca-do-café em frutos
remanescentes da colheita. Além disso, as avaliagdes de distribui¢do de frutos secos na parte
aérea foram observadas de forma qualitativa baseada na presenga de frutos nos tergos superior,
médio ou inferior com o objetivo de investigar a localizagdo dos frutos que sdo os principais
abrigos da broca-do-café na planta.

Para cada unidade experimental foram coletados 50 frutos secos por planta a cada 15
dias, sendo 25 frutos coletados na parte aérea e 25 frutos no solo sob a projecao da copa (2,34
m?) (MARINO et al., 2017). Na parte aérea, os frutos secos foram removidos em ramos
diferentes na mesma planta. Isso ocorreu devido a redugdo da quantidade de frutos secos
durante a execucdo do experimento por causa das chuvas que aceleram a sua decomposi¢ao
(ARISTIZABAL et al., 2016). Dessa forma, os frutos secos que tinham os seus exocarpos
preservados foram selecionados pois estavam menos degradados e com maior probabilidade de
ser um habitat adequado para a broca (JOHNSON et al., 2019). Posteriormente, as amostras
foram armazenadas e identificadas em potes pléasticos (7700 cm®) e encaminhadas ao
laboratorio de Manejo Integrado de Pragas da Universidade Federal de Vicosa, Campus Rio
Paranaiba. Os frutos secos foram dissecados com auxilio de um estilete e contados o nimero
de frutos secos total e broqueados (galeria com broca) e todas as fases de desenvolvimento do
inseto (ovo, larva, pupa, macho e fémea), usando um microscopio estereoscopio aumentado 50-

60 vezes.
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Os frutos que apresentavam os orificios de penetracdo sem a presenca das fémeas
adultas ou estadios imaturos e aqueles broqueados com o endosperma enegrecido foram
contabilizados como frutos broqueados e agrupados em uma categoria denominada de galerias
abandonadas (sem broca). No interior destas galerias foi observado a presenca de residuos de
frutos construidas pela broca-do-caf¢, mas sem a presenca do inseto (FERREIRA et al., 2000).
Posteriormente, os dados de broqueamento de frutos foram definidos como porcentagens de
broqueados total de frutos secos, frutos agrupados em galerias com e sem broca na parte aérea
e no solo, e as fases de desenvolvimento da broca por 25 frutos na parte aérea e no solo (N =

50 frutos por planta).

4.4.6 Numero de brocas por hectare

O numero de brocas foi calculado com base nas avaliagdes realizadas proximas da
armadilha comercial e biodegradavel e antes das instalagdes das armadilhas, considerando a
populagdo de broca na parte aérea de plantas de café e no solo. Os célculos foram realizados
apenas para a populacdo da broca-do-café considerando a soma total de todos os individuos,
visto que ndo foi avaliado mortalidade de ovos, larvas, pupas, machos ou fémeas, por isso foi
considerado neste estudo que todos os estadios imaturos tinham a mesma taxa de sobrevivéncia
dos adultos (JOHNSON et al., 2019). Este calculo foi determinado para analisar e comparar o
nimero da broca em frutos no solo e na parte aérea e avaliar as populagdes de broca em frutos
remanescentes da colheita entre safra 2019/2020 (sem armadilhas), entressafra e safra
2020/2021. Estes dados foram convertidos em porcentagens da broca no solo e na parte aérea

(JOHNSON et al., 2019)

L=RxIxCxS
Dados:

L = Numero médio de brocas por metro quadrado (m?)

R = Numero médio de frutos secos por m?

1= Propor¢ao média de frutos secos infestados pela broca
C = Numero médio de brocas por frutos secos infestados

S = Proporc¢ao médio da broca-do-café na fase adulta por frutos secos infestado
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Posteriormente, essa estimativa foi convertida para o nimero de broca por hectare,
multiplicando por 10.000 m? Em seguida, o valor encontrado foi multiplicado pela area

amostrada (2,34 m?) (JOHNSON et al., 2019).

4.4.7 Eficacia da armadilha da cor vermelha na captura da broca-do-café

O estudo foi conduzido em dezembro a junho na safra 2019/2020 e outubro a abril na
safra 2020/2021, em trés talhdes da lavoura de café arabica (19°10°11,56°°S € 46°12°50,10°°0),
situadas no municipio de Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil, acompanhando os estadios
fenoldgicos dos frutos de café (Figura 1). As armadilhas (biodegradavel e comercial) foram
colocadas no ter¢o médio das plantas de café (1,20 m de altura) aos 65 dias ap6s a principal
florada (Safra 2019/2020) e no florescimento (Safra 2020/2021), usando um arame galvanizado
n° 20 para fixar as armadilhas no ramo da planta, sendo uma armadilha biodegradavel (Figura
2a) e uma comercial (Figura 2b) por talhdo, sendo estas armadilhas espagadas em 70 m
(ARISTIZABAL et al., 2018; PICANCO, 2017). A cola entomolégica® (Promip) foi passada
em ambos os lados da superficie do filme no momento das instalagdes das armadilhas no campo.
Um dispersor contendo 12 mL de atrativo (dlcool etilico, 99,80% PA) foi fixado na armadilha
comercial para atrair a broca-do-café¢ (Figura 2b). Este foi vedado com tampa de borracha que
possuia duas perfuragdes, onde foram inseridos 2 tubos de ago inoxidavel oco (30,00 mm de
comprimento x 1,00 mm de didmetro) por dispersor para a liberacdo do atraente. No fundo da
armadilha foi inserida uma garrafa pet com 120,00 mL de d4gua com 5,00% de detergente neutro,
para coletar as fémeas da broca-do-café (ARISTIZABAL et al., 2015a; FERNANDES et al.,
2014; PEREIRA et al., 2012). As avaliacdes consistiram em analisar o nimero médio e
acumulado de fémeas adultas de brocas e insetos por armadilha biodegradavel em comparagao
com a armadilha comercial, a cada 15 dias. As armadilhas (comercial e biodegradavel)
capturaram as fémeas adultas da broca porque os machos ndo voam (FERNANDES et al.,

2015).
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Figura 2. Armadilha biodegradavel (a) e armadilha comercial (b) (Fazenda Gloéria, Municipio

de Rio Paranaiba-M@G). Fonte: O autor.

4.4.8 Infestacido da broca nos frutos de café na planta

As avaliagdes foram iniciadas quando os frutos tinham 80 e 15 dias de desenvolvimento
em relacao a principal floragdo, respectivamente, na safra 2019/2020 ¢ 2020/2021. As cinco
plantas foram selecionadas aleatoriamente em torno da armadilha biodegradavel e comercial,
sendo 10 plantas por talhdo (PEREIRA et al., 2012). O numero total de ramos necessarios para
estimar o nivel de infestagdo de broca-do-café nos frutos podem variar de 30 a 50 ramos
(ARISTIZABAL et al., 2018; PULAKKATU-THODI; GUTIERREZ; WRIGHT, 2017).
Assim, para cada unidade experimental foram selecionados uma roseta por ramo no ter¢o médio
(3 ramos por planta), avaliando 15 ramos proximos da armadilha comercial e da biodegradavel,
distribuidos em cinco plantas para cada armadilha (JOHNSON et al., 2018). Nesta avaliagdao
foi analisado de 45 a 60 frutos por planta relatados como adequados para determinar o nivel de
infestagdo (PULAKKATU-THODI; GUTIERREZ; WRIGHT, 2017).

Os frutos de café foram coletados e abertos com uso de estilete para determinar o grau
de penetragio de broca-do-café nos frutos (Posi¢io AB/CD) (ARISTIZABAL et al., 2018). Na
posicao AB (Frutos furados) as fémeas acasaladas iniciaram a penetragdo, mas ndo atingiram o
endosperma, por isso ndo foi encontrado nenhuma oviposi¢ao e fases imaturas. Nesta posi¢ao
a broca-do-café é suscetivel a agdo de inseticidas quimicos e microbiologicos (ARISTIZABAL;
BUSTILLO; ARTHURS, 2016). Na posicdo CD (Frutos broqueados) as fémeas adultas
entraram no endosperma e iniciaram a reprodugio (ARISTIZABAL et al, 2018;
ARISTIZABAL; BUSTILLO; ARTHURS, 2016). O numero total de frutos, frutos furados e
broqueados e todas as fases de desenvolvimento do inseto (ovo, larva, pupa e adultos) foram
contados nos ramos das plantas em torno da armadilha biodegradavel e comercial

(ARISTIZABAL et al., 2018). Posteriormente, a infestaco foi definida como porcentagens de
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frutos furados e broqueados e estas porcentagens foram usadas para gerar o grafico de

sazonalidade no Sigmaplot®.

4.4.9 Broca-do-café capturada nas armadilhas da cor vermelha, amarela e transparente

O estudo foi conduzido em fevereiro a abril na safra de 2020/2021 no segundo talhao
de café arabica (19°10°14,92°°S e 46°12°53,36°’0) situados no municipio de Rio Paranaiba,
Minas Gerais, Brasil, quando os frutos estavam em granac¢do (Figura 1). As armadilhas
(biodegradavel da cor vermelha, amarela, transparente, controle e comercial) foram colocadas
no terco médio das plantas (1,20 m de altura) aos 120 dias apds a principal florada. As
armadilhas biodegradédveis de cor vermelha (Figura 3a), amarela (Figura 3b) e transparente
(sem corante) foram fixadas em plantas de café (Figura 3¢). Uma armadilha de cor transparente,
mas sem atrativo, sem hectorita e corante (controle) foi colocada para verificar se o polimero
tem efeito na captura da broca-do-café. Cada linha de café tinha 4 armadilhas biodegradaveis
(vermelha, amarela, transparente e corante) com trés repetigdes, sendo no total 12 armadilhas
biodegradaveis em comparagdo com uma armadilha comercial de cor vermelha (DE SOUZA
et al., 2020b). As armadilhas foram separadas umas das outras por 30 metros entre ¢ dentro da
linha (PEREIRA et al., 2012). A cola entomolégica foi passada em ambos os lados da superficie
do filme no momento das instalagdes das armadilhas no campo. As avaliagdes foram realizadas
para comparar o nimero médio de brocas capturadas entre as armadilhas vermelhas, amarelas
e transparentes e controle (biodegradavel), e entre a biodegradavel e a comercial (DE SOUZA

et al., 2020b).

Figura 3. Armadilha biodegradéavel da cor (a) vermelha, (b) amarela e (c) transparente. Fonte: O

autor.
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4.5 Dados climaticos

Os dados climaticos das varidveis ambientais (radiagdo solar, precipitacdo
pluviométrica, umidade relativa, temperatura minima, média e maxima) medidos diariamente
foram obtidos da estagdo meteorologica da Cooxupé de Rio Paranaiba — MG desde o inicio do
experimento em novembro de 2019 a abril de 2021 (COOXUPE, 2021). Os dados de velocidade
do vento e fotoperiodo ndao foram medidos pela estagdo meteorologica durante as safras

2019/2020 e 2020/2021.

4.6 Analise estatistica

As médias e erros padrao para porcentagens de distribuicao de frutos secos na parte
aérea; broqueamento total de frutos secos; frutos secos broqueados na parte aérea e solo (com
e sem broca); numero de broca por hectare; ntiimero de ovos, larvas, pupas, machos e fémeas
por 25 frutos secos; numero médio e acumulado de broca por armadilha (biodegradavel e
comercial); nimero médio de insetos por armadilha, nimero médio de broca por armadilha
biodegradavel de diferentes cores (vermelha, amarela, transparente e controle) e comercial;
porcentagens de frutos furados e broqueados por brocas; numero de ovos, larvas, pupas e
adultos de broca por planta foram calculados usando estatistica descritiva. Um grafico de
sazonalidade para cada variavel foi gerado no Sigmaplot®versdo 11.0 (Systat Software Inc.,
San Jose, California, EUA) acompanhando os estadios fenoldgicos do cafeeiro. O teste ¢ de
Student e Kruskal-Wallis a 5% de significancia foi usado para comparagdo entre os valores

médios de captura de broca-do-café entre as armadilhas.

5 RESULTADOS

5.1 Caracterizacio da armadilha biodegradavel

As caracteristicas estruturais do alginato de so6dio (ALG), hectorita sintética (HEC),
filme de alginato (filme de ALG), filme de alginato-hectorita (filme de ALG-HEC), filme de
alginato-hectorita-atrativo (filme de ALG-HEC-ALC) e filme de alginato-hectorita-atrativo-
corante (filme de ALG-HEC-ALC-LVE) foram determinadas pela técnica DRX (Figura 4). O

alginato de s6dio exibiu um padrdo de difracdo com picos bastante alargados de intensidade em
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20 = 14,0° (d110), associado ao acido D-gulurdénico e em 20 = 20,1° (d2g0), atribuido ao acido
M-manurénico (Figura 4a).

O padrio de difragdio da hectorita exibiu picos de difracdo em 20 = 6,6° (doo; = 13,4 A),
20,0° (di10= 4,4 A), 34,9° (d200= 2,6 A) e 61,0° (doso= 1,7 A), caracteristicos para este tipo de
material (Figura 4b).

A reducdo da intensidade dos picos de difragdo no filme de alginato, em comparagdo ao
alginato de sodio, pode ser justificado pelo efeito de diluigao da matriz polimérica ou pelo efeito
da esfoliagdao das lamelas (Figura 4c). Depois de adicionar a hectorita na matriz do alginato,
ndo foi observado os picos de difracdo desta no filme de alginato-hectorita (Figura 4d).
Provavelmente o estado esfoliado da hectorita sintética contribuiu para a redugao da difragao.

Ao adicionar o atrativo e o corante vermelho (20 = 12,1°) na matriz do alginato-hectorita,
foi observado aumento da distancia interplanar (doo1) da hectorita sintética de 13,4 A para 14,00
A, o que indica que houve intercalagio do polimero entre as camadas da nanoargila (Figuras
4e, f). Ademais, ndo foi observado a presenga dos picos dio, dzo0 € doso nos filmes,

provavelmente, o material apresentou esfoliacao e intercalagao.
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Figura 4. Difratogramas do (a) ALG, (b) HEC, (c) filme de ALG (d) filme de ALG-HEC, (e)
filme de ALG-HEC-ALC e (f) filme de ALG-HEC-ALC-LVE. " Pico de difragdo do corante

vermelho.  Pico de difragio do aluminio presente no porta-amostra. Fonte: O autor.

As interacdes entre os compostos organicos e inorganicos do ALG, HEC, ALC, filme
de ALG, filme de ALG-HEC, filme de ALG-HEC-ALC e filme de ALG-HEC-ALC-LVE
foram determinados pela técnica FTIR-ATR (Figura 5) (Tabela 2). As bandas do espectro

relacionada com a vibragio de alongamento dos grupos C-O-C (1025 cm™) foram identificadas

1

no alginato de sddio. As bandas presentes em 1600 e 1406 cm™ estdo relacionadas com o

estiramento simétrico e assimétrico do grupo acido carboxilico (COQ), respectivamente,
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presente na estrutura do polimero. Além disso, a banda observada em 3250 cm™ corresponde
ao modo vibracional da ligagdo O-H (Figura 5a)

Os espectros FTIR-ATR da hectorita sintética evidenciaram bandas (3407 cm™)
relacionadas com o estiramento estrutural da hidroxila (Mg-OH) com molécula de agua
adsorvida. As bandas de vibragdo de flexdo do grupo hidroxila e estiramento do Si-O-Si foram
1635 € 950-1020 cm™!, respectivamente. Na banda de 643 cm™ est4 relacionada com a vibrago
de flexao do Mg-O-Mg e Si-OH (Figura 5b).

As bandas de vibragdes caracteristicas do atrativo foram observadas em 3336 ¢ 1392
cm’! que representa o estiramento do grupo hidroxila, e em 2980 cm™ 0 movimento dos grupos
funcionais CH. Outras caracteristicas do atrativo podem ser encontradas nas bandas de 883,
1600, 1047 e 1087 cm’!, que correspondem, respectivamente, a vibracio de alongamento do
grupo hidroxila, vibragdo de flexdo do grupo CH, estiramento simétrico e estiramento
assimétrico de CO (Figura 5c).

De acordo com o espectro infravermelho, a banda de estiramento simétrico do grupo
COO- em torno de 1406 cm™! exibiu deslocamento para 1410 e diminui a intensidade no filme
de alginato apos a reticulagdo com nitrato de célcio (Figura 5d). O mesmo foi observado na
banda correspondente ao modo vibracional do grupo OH que exibiu deslocamento de 3250 cm’
! para 3365 cm™.

Ao adicionar a hectorita sintética na matriz do filme de alginato, foi observado a banda
de estiramento do Si-O-Si e de flexdo do Si-OH no filme. No entanto, apenas a banda de
estiramento do Si-O-Si exibiu deslocamento para 987 cm™! (Figura Se). Quando adicionou o
atrativo foi observado apenas a presenca da banda de 1392 cm-! na matriz do filme de ALG-
HEC. No entanto, ao adicionar o corante na matriz do filme de ALG-HEC-ALC, nao foram
observadas as bandas do espectro infravermelho devido a baixa concentragdo destes compostos

no material (Figura 5f).
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Tabela 2. Bandas do espectro de infravermelho (FTIR-ATR) e grupo funcional do alginato de

sodio, hectorita sintética e atrativo.

Numero de Grupo Numero de Grupo Numero de Grupo
onda (cm™) funcional | onda(cm™) | funcional onda (cm™) funcional
vibragdo de .
vibragdo de vibragdo de
flexao do
1025 alongamento 643 883 alongamento
Mg-O-Mg e
de C-O-C de OH
Si-OH
Estiramento ' Estiramento
estiramento
1406 assimétrico | 950-1020 1047 simétrico de
do Si-O-Si
de COO CcO
vibragao de Estiramento
Estiramento ) )
flexao do assimétrico
1600 simétrico de 1635 1087
grupo de CO
CoOr
hidroxila
estiramento _
Modo vibragao de
estrutural da
3250 vibracional 3407 1600 flexdo do
hidroxila
da O-H grupo CH
(Mg-OH)

Fonte: O autor.
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Figura 5. Espectros de infravermelho do (a) ALG, (b) HEC, (¢) ALC, (d) filme de ALG, (e)
filme de ALG+HEC (f) filme de ALG+HEC+ALC e (g) filme de ALG+HEC+ALC+LVE.

Fonte: O autor.
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Curvas de andlise termogravimétrica e termogravimetria diferencial sdo apresentadas na
Figura 6. E possivel perceber a presenca de vérias etapas de decomposicio térmica do material
organico-inorganico, dentre os quais destacam-se as trés principais (Figura 6). A primeira etapa,
ocorreu a partir da temperatura ambiente (23 °C) até 200 °C onde houve perda de agua de
hidratacdo e intercalacdo. No final deste evento, foram observadas perdas de massa em 18%
para filme de alginato (Figura 6), enquanto a massa de filme de alginato-hectorita, filme de
alginato-hectorita-dlcool e filme de alginato-hectorita-dlcool-corante reduziram 18%, 16%,
16% e 15%, respectivamente (Figuras 6b, c, d). Nesta etapa, foi observada decomposi¢do

endotérmica pela analise de DSC para todas as amostras (Figuras 7a, b, c, d).
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Figura 6. Curvas de analise termogravimétrica e termogravimetria diferencial para os filmes de
(a) ALG, (b) filme de ALGH+HEC, (c) filme de ALG+HEC+ALC e (d) filme de
ALG+HEC+ALG+LVE. Fonte: O autor.
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A segunda etapa de decomposicdo térmica ocorreu entre 200 °C — 550 °C com a
desidroxilagdo das lamelas da hectorita sintética e formacao de 6xi-hidroxidos mistos, além da
decomposicdo térmica do composto organico proveniente da carbonizacdo das cadeias
polimérica do alginato. Nesta etapa foi observado a decomposi¢do exotérmica a partir da
temperatura 200 °C para todas as amostras (Figuras 6a, b, c, d). A terceira e ultima etapa,
ocorreu entre 550 °C — 1000 °C com a formagao de 6xidos. Nesta etapa de decomposi¢ao
térmica, os residuos em porcentagem de massa do filme de alginato, filme de alginato-hectorita,
filme de alginato-hectorita-alcool e filme de alginato-hectorita-alcool-corante foram 19%, 35%,

35% e 37%, respectivamente (Figura 6).
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Figura 7. Curvas de calorimetria exploratoria diferencial para o (a) filme de alginato; (b) filme

de ALGH+HEC; (c) filme de ALG+HEC+ALC e; (d) filme de ALG+HEC+ALC+LVE. Fonte: O

autor.

As morfologias do alginato de sédio, hectorita sintética, filme de alginato, filme de
alginato-hectorita, filme de alginato-hectorita-atrativo e filme de alginato-hectorita-atrativo-
corante foram analisadas por MEV (Figura 8). O alginato de sddio e a hectorita apresentaram
particulas agregadas ndo cristalinas (Figura 8a,b). Ao adicionar a hectorita na matriz do filme

de alginato, a morfologia do filme de alginato-hectorita apresentou mais homogeneidade do
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que o filme de alginato (Figura 8c,d). As imagens obtidas para o filme de alginato-hectorita-
atrativo e filme de alginato-hectorita-atrativo-corante demonstraram uma superficie rugosa
(Figura 8 e.,f). Além disso, a superficie do filme de ALG-HEC-ALC-LVE apresentou um

orificio na matriz (Figura 8f).
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Figura 8. Imagens representativas obtidas por microscopia eletronica de varredura para: (a)
alginato de sodio; (b) hectorita sintética; (c) filme de ALG; (d) filme de ALG-HEC; (e) filme
de ALG-HEC-ALC e (f) filme de ALG-HEC-ALC-LVE. A presenca de seta indica a presenca

de orificio na superficie do filme. Fonte: O autor.

5.2 Quantificacao e liberacio “in vitro” do atrativo pela armadilha biodegradavel

A curva analitica foi usada para determinar a quantidade do atrativo incorporado em
filme de alginato-hectorita. Esta concentragdo obtida em 1,0 grama de filme foi de 2,4 mg de
atrativo (Figura 9).
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Figura 9. Curva analitica padrao para determinagao do atrativo em acetonitrila. Fonte: O autor.

As concentragdes de atrativo liberado pelas armadilhas aumentaram até 18 dias apos o
inicio do estudo (Figura 10). Logo apo6s, foi observado que as concentragdes de atrativo
liberados nao mudaram até 30 dias. Isto indica que as armadilhas sem hectorita (ALG + ALC),
sem (ALG + HEC + ALC) e com corante (ALG + HEC + ALC + COR) liberaram em até 82%
(1,9 £ 0,0 mg g ), 54% (1,3 £ 0,1 mg g!) e 54%% (1,3+ 0,0 mg g') das concentragdes de

atrativo em comparacio a concentracdo inicial (2,4 mg g™!), respectivamente (Figura 10).
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Figura 10. Concentragdo cumulativa de atrativo liberada pela armadilha biodegradavel
durante os 30 dias. ALG= alginato, HEC= hectorita sintética, ALC = atrativo, COR = corante

vermelho. Fonte: O autor.

O modelo de Higuchi indicou que a concentracao de atrativo liberada a partir de matrizes
poliméricas ocorreu lentamente por difusdo (Tabela 3). Na armadilha sem a hectorita sintética,
sem e com corante, a concentracao de atrativo liberada ocorreu numa taxa de 0,6, 0,5 ¢ 0,5 mg

gl dia!, respectivamente (Tabela 3).

Tabela 3. Modelo de liberagao de atrativo pela armadilha biodegradavel.

Coeficiente de determinacao
Tratamento Modelo Equacio
(R?)
ALG + ALC Higuchi 0,97 y=0,6x+0,1
ALG + HECT + ALC Higuchi 0,99 y=0,5x + 0,1
ALG + HECT + ALC +
Higuchi 0,99 y=0,5x+0,1
COR




46

Tratamento: ALG + ALC = Alginato + atrativo; ALG + HEC + ALC = Alginato + hectorita +

atrativo; ALG + HEC + ALC + COR = Alginato + hectorita + atrativo + corante. Fonte: O autor.
5.3 Concentrac¢ao de atrativo liberado pela armadilha comercial

A concentragdo de atrativo liberado na armadilha comercial aumentou até 18 dias apds
o inicio do estudo (Figura 11), posteriormente foi observado 100,00% de liberacao de atrativo.
Isto indica que a armadilha comercial ficou menos tempo no campo capturando a broca-do-café
do que a armadilha biodegradavel (Figuras 10 e 11).

O modelo de Higuchi indicou que a concentragao de atrativo liberado pelo difusor da
armadilha comercial foi por difusdo. Esta concentracdo foi numa taxa de 118,5 mg mL"! dia™!

(R?2=0,92; Equacdo =y = 118,5x — 62,7).
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Figura 11. Concentracao cumulativa de atrativo liberado pela armadilha comercial durante os

30 dias. Fonte: O autor.
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5.4 Distribuicio de frutos remanescentes da colheita na parte aérea

Os frutos remanescentes estavam presentes em todos os ramos plagiotropicos das
plantas de café, com énfase no terco médio, na safra 2019-2020, entressafra e safra 2020-2021
(Figura 12). Na safra 2019/2020 foram encontradas 7,0 + 3,0 a 10,0 &+ 6,0% dos frutos secos no
terco superior, enquanto no ter¢o médio e inferior as distribui¢cdes oscilaram de 60,0 + 10,0 a
67,0+ 12,0% e 23,0 + 3,0 a 30,0 £ 10,0%, respectivamente (Figura 12).

A quantidade destes frutos oscilou no decorrer dos estadios fenoldgicos do café nas duas
safras avaliadas. Na parte aérea foram encontrados de 8,0 + 4,0 a 23,0 = 7,0% dos frutos no
terco superior enquanto os frutos localizados no terco médio e inferior as distribui¢des variam
de 45,0 £ 3,0 a 77,0 = 2,0% e 15,0 = 3,0 a 35,0 + 3,0%, respectivamente (safra 2020/2021)
(Figura 12).
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Figura 12. Porcentagem média (+ erro padrdo) de distribui¢ao de frutos secos no terco inferior,
médio e superior da parte aérea (Rio Paranaiba, MG. 2019/2020 e 2020/2021). F =
Florescimento; C = Chumbinho; E = Expansao; G = Granacao. Safra 2019/2020 — Datas: Nol
= 05-nov; No2 = 19-nov; Del = 07-dez; De2 = 18-dez; Jal = 09-jan. Safra 2020/2021 — Datas:
Ju = 23-jun; Jul= 10-jul; Ju2= 25-jul; Agl=12-ago; Ag2=27-ago; Sel = 11-set; Se2 = 28-set;
Otl = 13-out; Ot2 = 28-out; Nol = 11-nov; No2 = 25-nov; Del = 10-dez; De2 = 21-dez; Jal =
08-jan; Ja2 = 22-jan; Fel = 09-fev; Fe2 = 23-fev. Fonte: O autor.

5.5 Frutos secos broqueados e com galerias abandonadas pela broca

Os valores médios percentuais de broqueamento total de frutos secos (galeria com e sem
broca) foram significativos entre a safra 2019/2020 (sem armadilha), entressafra e safra
2020/2021, independente do estadio fenoldgico, na parte aérea (H=16,02; P <0,001) e no solo
(H = 8,29; P <0,001), das plantas proximas do local sem e com armadilha comercial (Figura
13). Na armadilha biodegradével estas diferencgas significativas também foram observadas na
parte aérea (H = 12,96; P = 0,002) e no solo (H = 10,05; P = 0,007). Em todas as avaliagdes
foram encontradas a presenga da broca-do-café em galerias construidas no endosperma do grao
e galerias abandonadas (sem broca) nos frutos remanescentes, na parte aérea e no solo (Figura
11). Independente da safra, foram observados maiores valores médios percentuais de frutos com
galerias abandonadas (sem broca) do que galerias com a broca (Figura 13).

No total foram coletados 2.820 frutos secos na parte aérea e no solo, independente do
estadio fenologico da cultura. Dessa forma, 51,0 + 16,5% destes frutos foram broqueados
(galeria com e sem broca) por H. hampei na parte aérea de plantas e 47,0 + 16,0% no solo
(2019/2020) (Figura 13). Na entressafra, 8,0 £ 2,3% e 2,0 = 0,5% dos frutos estavam
broqueados pela broca-do-café, na parte aérea e solo, respectivamente, das plantas préximas do
local onde estava a armadilha comercial. Na armadilha biodegradavel, 4,0 =1,9% e 9,0 + 3,7%
dos frutos estavam broqueados, na parte aérea e solo, respectivamente. Isto equivale uma
reducdo de 84,0 e 97,0% de frutos secos broqueados pela broca em comparagdo a primeira
safra, na parte aérea e solo, respectivamente, das plantas proximas do local onde estava a
armadilha comercial. Na armadilha biodegradéavel estas reducdes foram 91,0 e 80,0% de frutos
na parte aérea e solo, respectivamente. Além disso, foi observado 2 vezes menos frutos secos
broqueados na parte aérea em plantas proximas do local onde estava armadilha biodegradéavel

do que a comercial.
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Nas avaliac¢des de frutos remanescentes da safra 2020/2021, observaram-se reducgoes de
frutos remanescentes broqueados em 71,0 e 97,0%, na parte aérea e solo, respectivamente, em
plantas proximas da armadilha comercial. Na biodegradavel, estas redugdes foram 70,0 e

72,0%, na parte aérea e solo, respectivamente, em comparagdo a primeira safra.
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Figura 13. Porcentagem média (+ erro padrdo) de broqueamento total de frutos secos (galeria
com e sem broca) na safra 2019/2020 (Sem armadilha), entressafra e safra 2020/2021. (A)
Armadilha comercial. (B) Armadilha biodegradavel. *Médias seguidas pelas mesmas letras
minuscula (parte aérea) e maitscula (solo) ndo diferem entre si pelo teste de Kruskall-Wallis a

5% de significancia. Fonte: O autor.

O nivel de infestacdo da broca-do-café no fruto seco, com este inseto na galeria, oscilou
no decorrer dos estadios fenoldgicos na parte aérea (23,0 = 8,7% a 24,0 £ 7,6%) e no solo (0 a
11,0 + 4,6%) (2019/2020). Esta variacdo também foi observada na parte aérea e no solo na
entressafra e a segunda safra. Estes frutos secos estavam em plantas préximas do local onde
estavam as armadilhas comercial (Parte aérea: 0,5 + 0,5% a 7,0 £ 2,7%; Solo: 0,5 £ 0,5% a 6,0
+ 2,4%) e biodegradavel (Parte aérea: 0,2 £ 0,2% a 4,0 + 0,7%; Solo: 0,2 £0,2% a 9,0 £ 4,7%)
quando foi observado esse nivel de infestacdo. Além disso, os maiores valores percentuais de

frutos secos com a broca-do-café dentro das galerias foram encontrados mais na parte aérea do
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que no solo, na entressafra (Comercial: 6,4 £ 2,5%; Biodegradavel: 1,0 = 0,8%) e na fase
expansao (Comercial: 7,0 £+ 2,7%; Biodegradavel: 4,0 £ 0,7%) da safra 2020/2021. Na primeira
safra os maiores valores médios percentuais de frutos broqueados foram superiores na parte
aérea comparados ao do solo, no periodo de expansado (24,0 + 7,6%) (Figura 14).

Os valores médios percentuais de frutos com galerias abandonadas variaram de acordo
com o estadio fenologico, na parte aérea (Comercial: 4,0 + 1,7% a 24,0 + 2,3%; Biodegradavel:
0,2+0,2% a 4,0 £0,7%) e no solo (Comercial: 0,5+ 0,5% a 22,0 + 11,5%; Biodegradavel: 0 a
2,1+ 2,1%), na entressafra e a segunda safra. O mesmo foi observado na safra 2019/2020 (Parte
aérea: 5,0 = 2,6% a 69,0 + 4,2%; Solo: 0 a 85,0 + 6,3%). Assim, nesta safra os valores médios
percentuais de frutos com galerias abandonadas foram maiores no solo do que na parte aérea,
na fase chumbinho (Parte aérea: 69,0 + 4,2%; Solo: 85,0 = 6,3%) (Figura 14).

Os maiores valores médios percentuais de frutos com galerias abandonadas foram
encontradas na entressafra, fase chumbinho e expansdo dos frutos na safra 2020/2021. Na
armadilha comercial, estes valores foram superiores na parte aérea (15,0 £5,6%) em relagdo ao
solo (6,0 + 3,4%), na entressafra. Na fase chumbinho, os valores médios percentuais de frutos
da parte aérea (15,0 = 6,6%,) e no solo (20,0 = 3,0%) foram inferiores em comparagdo a fase
expansdo dos frutos, na parte aérea (24,0 = 2,3%) e no solo (21,0 = 11,5%). Semelhante
resultado foi encontrado nas plantas proximas do local onde estava a armadilha biodegradavel

(Figura 14).
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Figura 14. Porcentagem média (+ erro padrao) de fruto seco broqueado por Hypothenemus
hampei, agrupados em galeria abandonada (sem broca) e com broca, na parte aérea e no solo,
nos diferentes estadios fenoldgicos do cafeeiro, a cada 15 dias (Rio Paranaiba, MG. 2019/2020
e 2020/2021). F = Florescimento; C = Chumbinho; E = Expansdo; G = Granagdo. Safra
2019/2020 — Datas: Nol = 05-nov; No2 = 19-nov; Del = 07-dez; De2 = 18-dez; Jal = 09-jan.
Safra 2020/2021 — Datas: Ju = 23-jun; Jul= 10-jul; Ju2= 25-jul; Agl=12-ago; Ag2=27-ago;
Sel = 11-set; Se2 = 28-set; Otl = 13-out; Ot2 = 28-out; Nol = 11-nov; No2 = 25-nov; Del =
10-dez; De2 = 21-dez; Jal = 08-jan; Ja2 = 22-jan; Fel = 09-fev; Fe2 = 23-fev. N = 50 frutos

secos por planta. Fonte: O autor.

Os nimeros de individuos por 25 frutos secos oscilaram de acordo com o estadio
fenoldgico da cultura na safra 2019/2020, entressafra e safra 2020/2021, na parte aérea e no
solo (Figura 15). Na primeira safra foram observadas as maiores densidades da broca na parte

aérea (Ovo: 0,5+ 0,1; Larva: 1,0 £ 0,2; Pupa: 1,2 £ 0,2; Macho: 0,7 £ 0,1; Fémea: 10,0 + 1,0)
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em comparacao as densidades da broca no solo (Ovo: 0,2 + 0,2; Larva: 0,4 = 0,1; Pupa: 1,4 £+
0,1; Macho: 0,4 + 0,1; Fémea: 5,3 + 2,0), na fase chumbinho. Na entressafra, as maiores
densidades da broca foram observadas em frutos do solo em comparagao na parte aérea, em
plantas proximas do local onde estavam as armadilhas comercial e biodegradavel. Isto nao
ocorreu na safra 2020/2021, sendo observada em plantas proximas do local onde estava a
armadilha comercial uma reducdo de ovo (100,0%), larva (100,0%), pupa (5,0%), macho
(100,0%) e fémea (91,0%) em frutos do solo na safra 2020/2021 em comparacao a entressafra.
O mesmo foi observado em plantas proximas do local onde estava a armadilha biodegradavel,
com a exce¢ao do niimero de ovos que aumentou em 100,0%. Assim, foi observado uma
reducdo de larva (100,0%), pupa (39,0%), macho (100,0%) e fémea (62,0%) nos frutos do solo
na safra 2020/2021 em comparagao a entressafra.

Na entressafra, as maiores densidades da broca foram observadas em plantas proximas
do local onde estava a armadilha comercial, no solo (Ovo: 0,06 + 0,06; Larva: 1,00 = 0,13;
Pupa: 0,56 = 0,06; Macho: 0,67 = 0,13; Fémea: 6,26+ 1,18 na parte aérea de plantas (Larva:
0,67 = 0,17; Pupa: 0,47 £ 0,37; Macho: 0,57 £ 0,13; Fémea: 4,20 + 0,20) e na fase vegetativa.
Na armadilha biodegradéavel, foram observadas maiores densidades da broca no solo (Larva:
0,33 +0,13; Pupa: 0,33 £ 0,13; Macho: 0,26 + 0,16; Fémea: 7,87 = 0,09) do que na parte aérea
(Pupa: 0,06 £ 0,06; Macho: 0,20 £ 0,10; Fémea: 1,46 + 1,20).

Na safra 2020/2021, foram observadas as maiores densidades da broca na fase expansao,
em plantas proximas do local onde estava a armadilha comercial (Figura 15). Na parte aérea
observou-se as fases ovo (0,3 + 0,1), larva (1,8 + 0,3), pupa (0,9+ 0,9) e fémea (1,6 £ 0,7) nos
frutos secos de café. No solo, foram observadas apenas as fémeas adultas da broca (1,2 +0,2)
na fase chumbinho e expansao dos frutos. Na armadilha biodegradavel as maiores densidades
da broca foram observadas nas fases expansdo e granacdo dos frutos. Neste periodo foram
observadas as fases ovo (0,2 + 0,13), larva (0,6 £ 0,0), pupa (0,3 = 0,1), macho (0,3 + 0,0) e
fémea (2,0 = 0,0), nos frutos secos da parte aérea. No solo foram observadas as fases ovo (0,5

+0,1), pupa (0,2 = 0,1) e fémea (1,6 = 0,8).
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Figura 15. Média (+ erro padrdo) de ovo, larva, pupa, macho e fémea de Hypothenemus hampei,
no solo e na parte aérea, em diferentes estadios fenoldgicos do café ardbica com e sem armadilha
a cada 15 dias (Biodegradavel e Comercial) (Rio Paranaiba, MG. 2019/2020 e 2020/2021). V
= Vegetivo; F = Florescimento; C = Chumbinho; E = Expansao; G = Granagao. Safra 2019/2020
— Datas: Nol = 05-nov; No2 = 19-nov; Del = 07-dez; De2 = 18-dez; Jal = 09-jan. Safra
2020/2021 — Datas: Ju = 23-jun; Jul= 10-jul; Ju2= 25-jul; Agl=12-ago; Ag2=27-ago; Sel =
11-set; Se2 = 28-set; Otl = 13-out; Ot2 = 28-out; Nol = 11-nov; No2 = 25-nov; Del = 10-dez;
De2 = 21-dez; Jal = 08-jan; Ja2 = 22-jan; Fel = 09-fev; Fe2 = 23-fev. N = 50 frutos secos por

planta. Fonte: O autor.

5.6 Nimero de broca-do-café por hectare

Neste estudo foi estimado o niimero de broca-do-café em lavoura de café arabica na
primeira safra (2019/2020), entressafra e na segunda safra (2020/2021) (Figura 16). Foi
observado que 63,0% da broca-do-café estavam infestando os frutos no solo e 37,0% estavam
em frutos na parte aérea, em plantas proximas do local onde estava a armadilha comercial. Na
armadilha biodegradavel foi encontrado 66,0% da broca-do-café em frutos no solo e 34,0% na
parte aérea. Na primeira safra, 24,0% da broca-do-café¢ estavam em frutos no solo e 76,0%
estava na parte aérea. Em todas as avaliagdes foram estimados em torno de 414 mil brocas por
hectare em frutos da parte aérea de plantas e 133 mil brocas por hectare em frutos do solo, na
safra 2019/2020. Na segunda safra, foram observados o nimero da broca-do-café por hectare
na armadilha comercial (parte aérea: 10,3 mil brocas por hectare, solo: 2,5 mil brocas por
hectare) e na biodegradavel (parte aérea: 9 mil brocas por hectare, solo: 20 mil brocas por
hectare) (Figura 16). Na entressafra, o mesmo foi observado na armadilha comercial (parte
aérea: 200 mil brocas por hectare, solo: 400 mil brocas por hectare) e biodegradavel (parte

aérea: 187 mil brocas por hectare, solo: 350 mil brocas por hectare).
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Figura 16. Média (% erro padrdo) de Hypothenemus hampei por hectare, na parte aérea e solo,
na safra 2019/2020, entressafra e safra 2020/2021. (A) Armadilha comercial. (B) Armadilha
biodegradavel. *Médias seguidas pelas mesmas letras minuscula (parte aérea) e maitscula

(solo) nao diferem entre si pelo teste de Kruskall-Wallis a 5,00% de significancia. Fonte: O autor.

5.7 Numero de broca por armadilha biodegradavel de cor vermelha e comercial

A broca-do-café foi capturada na armadilha biodegradavel e no comercial nas duas
safras (Figura 17). Os resultados demostraram uma diferenga significativa entre a armadilha
biodegradavel e a comercial na captura da broca-do-café na safra 2019/2020 (t = 7,79; p <
0,001) e na safra 2020/2021 (t=-14,49; p <0,001) (Figura 17). Foi observado o numero médio
de 19,00 £ 2,27 e 26,00 = 1,68 de fémeas adultas da broca-do-café capturadas na armadilha
biodegradavel, e 1,0 + 0,8 e 1,0 + 0,3 de fémeas adultas no comercial, na safra 2019/2020 e
2020/2021, respectivamente (Figuras 18a e b). Isto equivale a 95,0 e 96,0% de efetividade da
armadilha biodegradavel na captura da broca-do-café¢ em comparacdo com a armadilha

comercial, na safra 2019/2020 e 2020/2021, respectivamente.
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Figura 17. Média (+ erro padrao) de adultos capturados em armadilha biodegradavel e comercial na
safra 2019/2020 (a) e safra 2020/2021 (b). * Médias diferem entre si (comparagdo entre armadilhas)
pelo teste de ¢ de student (p < 0,001) a 5% de significancia. Fonte: O autor.

As densidades de fémeas adultas da broca capturadas por armadilhas a cada 15 dias
oscilaram de acordo com o estadio fenoldgico da cultura (Figura 17). Foi observado maior
captura da broca por armadilha biodegradavel na safra 2020/2021 em comparacao com a safra
anterior, diferente da armadilha comercial que manteve o nimero de captura de adulto similar
nas duas safras avaliadas (Figuras 17, 18 e 19). No total, foram capturadas 311,0 + 2,33 brocas
pela armadilha biodegradéavel na safra 2020/2021 em comparagao a safra 2019/2020, pela qual
a mesma armadilha capturou 211,00 £ 2,33 fémeas adultas da broca-do-caf€. Isto foi 57,0% a
mais na captura da broca na armadilha biodegradavel na safra 2020/2021 em comparacdo a
safra 2019/2020 (Figura 16). Na armadilha comercial foram capturados no total de 16,0 +0,33
e 13,0 + 0,0 adultos da broca-do-café na safra 2019/2020 e 2020/2021, respectivamente (Figura
17).
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Figura 18. Média (+ erro padrdo) de Hypothenemus hampei por armadilha biodegradavel e armadilha
comercial a cada 15 dias nos diferentes estadios fenoldgicos dos frutos de café ardbica na safra
2019/2020 e 2020/2021. F = Florescimento; C = Chumbinho; E = Expansdo; G = Granagao; VC =

Verde-cana; Ce = Cereja. Fonte: O autor

As densidades de adultos por armadilhas, a cada 15 dias, aumentaram no decorrer da
data de monitoramento, com énfase na fase expansao e granagdo (Figuras 17 e 18). A partir de
60 dias ap0s a floragdo foi observado o aumento exponencial das densidades de fémeas adultas
da broca-do-café capturadas na armadilha biodegradavel nas safras 2020/2021 e 2019/2020,
respectivamente (Figuras 17 e 18). Isto ocorreu até o inicio da maturacao dos frutos, equivalente
a 210 e 180 dias ap0s a floracdo na safra 2019/2020 e 2020/2021, respectivamente (Figura 18).
Na armadilha comercial, pouca variagdo de captura dos adultos foi observada no estudo

(Figuras 17, 18 e 19). No entanto, foi observado que no periodo de maturacdo dos frutos
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(VC/Ce) houve uma redugao de captura da broca pela armadilha biodegradavel nas duas safras
(Figura 18). Neste contexto, as maiores densidades da broca por armadilha biodegradavel
observadas neste estudo foram entre os meses de janeiro € margo na safra 2019/2020, na

segunda safra as maiores densidades foram entre os meses de dezembro ¢ margo.
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Figura 19. Média acumulada (£ erro padrao) de Hypothenemus hampei capturado por armadilha
biodegradavel e comercial a cada 15 dias durante as diferentes fases fenoldgicas dos frutos de café
arabica na safra 2019/2020 e 2020/2021. F = Florescimento; C = Chumbinho; E = Expansdo; G =

Granag@o; VC = Verde-cana; Ce = Cereja. Fonte: O autor.

5.8 Numero de broca por armadilha biodegradavel de cor vermelha, amarela e

transparente

Foi observado uma diferenca significativa no nimero médio de brocas capturadas por armadilha
entre as cores da armadilha biodegradavel e com o comercial durante o estddio de granagdo na safra

2020/2021 (H = 44,99, P <0,001). Neste estudo, a armadilha de cor vermelha, amarela e a transparente
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resultaram em maiores densidades das brocas por armadilha em comparagdo com armadilha comercial
e o controle (Figura 19). Além disso, a armadilha de cor vermelha foi mais atrativa e capturou 23,0 +
2,9 adultos da broca comparado aquelas de cores amarela e transparente com os valores médios de 7,0
+ 1,6 e 13,0 + 1,8 adultos, respectivamente (Figura 19). Esta densidade observada na armadilha de cor

transparente ndo difere do nimero de brocas capturadas na armadilha de cor amarela (Figura 20).
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Figura 20. Média (+ erro padrdo) de Hypothenemus hampei por armadilha biodegradavel de
diferentes cores, comercial e controle (sem corante, sem atrativo e sem hectorita). Médias
seguidas pelas mesmas letras minuscula (parte aérea) e maiuscula (solo) ndo diferem entre si

pelo teste de Kruskall-Wallis a 5% de significancia. Fonte: O autor

O nimero de brocas capturada nas armadilhas comercial e controle ndo difere entre si
(1,0 £ 0,0 e 0,5 = 0,3 adultos, respectivamente) (Figura 20). Esses valores médios foram
inferiores em comparacao ao niumero da broca capturada na armadilha biodegradavel de cor

vermelha (46 e 23 vezes, respectivo a armadilha controle e comercial), amarela (14 e 7 vezes,
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respectivo a armadilha controle e comercial) e transparente (26 e 13 vezes, respectivo a

armadilha controle e comercial).

5.9 Infestacido de broca em frutos de diferentes idades

A infestagdo de H. hampei nos frutos de café oscilou de acordo com o estadio fenologico
dos frutos de café (Figura 21). O aumento da infestagdo de broca-do-café na planta iniciou-se
quando os frutos tinham a partir de 80 dias de idade nas duas safras avaliadas. Neste periodo
foi observada a presenga das fémeas adultas na posicdo AB — frutos furados. Esta posi¢ao
refere-se ao inicio da penetracdo do inseto e a formacgdo do canal de penetracdo nos frutos
(Figura 21). A partir de 120 dias apds a grande florada, foi observada a presencga da broca dentro
das galerias construidas no interior do endosperma (posi¢do CD — frutos broqueados) nas duas
safras (Figura 21). Neste periodo foi observado os estadios imaturos do inseto (Figuras 22 e
23).

Em todos os estadios fenoldgicos verificou-se maiores porcentagens de frutos furados e
broqueados nas plantas préximas da armadilha comercial do que na biodegradavel nas duas
safras (Figura 21). Na safra 2019/2020, uma reducdo de 71,0 e 77,0% de frutos furados e
broqueados, respectivamente, foram observados em plantas proximas da armadilha
biodegradavel. Na safra 2020/2021, estas reducdes foram de 62,0 e 89,0% (Figura 21).

Os valores médios de infestagdo de broca nos frutos furados foram maiores no periodo
de expansdo e granacdo nas duas safras (Figura 21). O nivel de infestagdo oscilou de 0,60% =+
0,3 a1,7% £ 0,1 na primeira safra, e na segunda o nivel de infestagao foi de 0,6% + 0,6 a 1,5%
+ 0,3 de frutos furados. Nos frutos broqueados, foi observado maior infestagdo de broca no final
do periodo de granacdo e no periodo de maturagdo dos frutos (VC/Ce) na safra 2019/2020 e
2020/2021 (Figura 21). No campo, o nivel de infestagdo oscilou de 0,6% = 0,6 a 2,4% + 0,9 de
frutos broqueados na safra 2019/2020. Na safra 2020/2021, o nivel de infestagdo oscilou de
1,3% + 0,7 a 18,4% = 2,3 de frutos broqueados.

Em todos os frutos avaliados, foi observada a presenca de todas as fases de
desenvolvimento da broca-do-café (Figuras 22 e 23). Os frutos mais infestados continham pelo
menos uma fémea adulta dentro do canal de penetracao ou galeria formada no endosperma nas
duas safras (Figura 22). Na safra 2020/2021 foi encontrado 2,0 £ 1,0 brocas por planta no final

do periodo de granacdo das plantas proximas da armadilha comercial (Figura 23). No mesmo
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periodo e nas plantas préximas da mesma armadilha, a densidade da broca por planta foi de 1,0
+ 0,7 na safra 2019/2020 1 (Figura 22).

As densidades de ovos e pupas por planta foram baixas nas duas safras avaliadas
(Figuras 22 e 23). Foi encontrada pelo menos uma larva da broca-do-café por planta proxima
da armadilha comercial na safra 2019/2020. Na armadilha biodegradavel, foi observado o
numero médio de 0,2 + 0,1 brocas por planta na safra 2019/2020, e 0,80 + 0,40 brocas por planta
na safra 2020/2020 no periodo de granagdo. Isto equivale uma redugdo de 74,0 e 60,0% no
numero de brocas por planta em comparagdo com a armadilha comercial na safra 2019/2020 e
2020/2021, respectivamente (Figuras 22 e 23). Embora o nimero de fémeas adultas de broca-
do-café por planta proxima da armadilha biodegradavel seja menor, a densidade de ovos e
larvas foi 13,00 e 85,00% superior, respectivamente, em comparagao a armadilha comercial, na

safra 2020/2021.
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Figura 21. Porcentagem média (+erro padrao) de frutos furados e broqueados a cada 15 dias
nos diferentes estadios fenoldgicos dos frutos de café ardbica na safra 2019/2020 e 2020/2021.
F = Florescimento; C = Chumbinho; E = Expansdo; G = Granagdo; VC = Verde-cana; Ce =

Cereja. Fonte: O autor.
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Figura 22. Média (+ erro padrao) de ovo, larva, pupa e adulto da broca em frutos de café arabica,
a cada 15 dias, proximos das armadilhas (Comercial e biodegradavel) na safra 2019/2020. E =

Expansao; G = Granagao; VC = Verde-cana; Ce = Cereja. Fonte: O autor.
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Figura 23. Média (+ erro padrdo) de ovo, larva, pupa e adulto da broca em frutos de café arabica,
a cada 15 dias, proximos das armadilhas (Comercial e biodegradavel) na safra 2020/2021. E =

Expansao; G = Granagao; VC = Verde-cana; Ce = Cereja. Fonte: O autor.

5.10 Efeito do clima na captura da broca por armadilha

As densidades da broca por armadilhas e os elementos climaticos oscilaram no decorrer
do estadio fenoldgico do café (Figura 24). As maiores densidades da broca por armadilha
biodegradavel ocorreram no periodo de maior radia¢ao solar, temperatura média ¢ maxima e
umidade relativa do ar, e menor precipitacdo nas duas safras avaliadas. Neste contexto foi
observado em plantas de café com frutos em granacdo as densidades de 42,0 brocas por
armadilha biodegradavel e 2 brocas por armadilha comercial no periodo em que a broca estava
exposta a radiacao solar de 2.069,0 kj / m?, 81,0% de umidade relativa do ar e temperatura
média e maxima, respectivamente, no valor de 23,0 e 28,0 °C (Safra 2019-2020). Na segunda
safra foi encontrado 36,0 brocas por armadilha biodegraddvel e 2 brocas por armadilha
comercial quando a broca estava exposta a radiagdo solar de 2.078,0 kj / m?, 75,0% de umidade
relativa do ar e temperatura média e maxima, respectivamente, no valor de 22,0 ¢ 29,0 °C. Estas

densidades foram observadas quando os frutos estavam na fase granagao (Figura 24).
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6 DISCUSSAO

O perfil de difracdo do alginato de s6dio observado neste estudo € caracteristico de
polimeros que possuem baixa cristalinidade, ou seja, baixa organizagao estrutural (CASTRO et
al., 2020). Semelhante resultado foi observado em estudo anterior que demonstrou os principais
picos de difragcdo do alginato de sodio (20 = 14,05° ¢ 22,59°) usando a técnica de DRX (YANG;
SHI; XIA, 2018). Apos a reticulagdo, foi observado a redugdo do pico de difracdo do filme de
alginato, o que indica que houve o efeito de diluicdo da matriz polimérica (DE LAIA; COSTA
JUNIOR; COSTA, 2014).

Neste estudo, os picos de difragao observados referentes a hectorita sintética corroboram
com as pesquisas anteriores (VALENCIA et al., 2016). Ao adicionar a nanoargila na matriz do
alginato ndo foi observado a presenca dos picos de difracdo do filme de alginato-hectorita. Isto
ocorreu, provavelmente, devido a interagdo interfacial polar e i0nica entre a matriz polimérica
e a nanoargila esfoliada (CAMARGO; SATYANARAYANA; WYPYCH, 2009). O aumento
do espacamento interplanar (dopo;) foi observado nos filmes de alginato-hectorita ao adicionar o
atrativo e o corante vermelho, o que indica que ocorreu a intercalagdo do polimero entre as
camadas da hectorita e esfoliagdo das lamelas (ZHANG et al., 2019).

Os grupos funcionais presentes na estrutura do ALG, HEC, ALC, filme de ALG, filme
de ALG-HEC, filme de ALG-HEC-ALC e filme de ALG-HEC-ALC-LVE foram determinadas
pela técnica FTIR-ATR. Cada grupo funcional presentes nos materiais tem sua propria
frequéncia de absor¢do no espectro de infravermelho e esta frequéncia pode variar entre 400
cm™! € 4000 cm™ (BERNA, 2016). As bandas do espectro de infravermelho entre 1025 cm™ e
3600 cm™ sdo caracteristicos do alginato de sodio (ZHANG et al., 2020a). Além disso, as
vibragdes de estiramento dos grupos Si-O-Si (941 cm™) e Si-OH (634 cm!) estiio associadas a
hectorita sintética (OLIVEIRA, 2013). Neste contexto, foi observado a presenga do alginato e
hectorita sintética na matriz de todas as amostras. Ao adicionar o atrativo na matriz do filme
ALG-HEC foi observado a presenca da banda 1392 cm™!, que ¢ caracteristico deste composto
(CASAGRANDE; REPETTE, 2018).

A interagdo entre o alginato sodio, hectorita sintética, atrativo e o corante resultaram em
maior estabilidade térmica dos filmes de ALG-HEC-ALC-COR em todas as fases de
decomposi¢ao. Em geral, a decomposicao térmica pode envolver dessor¢ao de agua adsorvida,
desidratacao, despolimerizacao e formagao de estruturas polinucleares de carbono aromatico e
grafitico (PARIKH; MADAMWAR, 2006). O perfil das curvas termogravimétricas para o
filme de ALG, filme de ALG-HEC, filme de ALG-HEC-ALC e filme de ALG-HEC-ALC-LVE
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foram semelhantes, ambos os materiais apresentaram as trés principais etapas de decomposi¢ao
térmica (TRONTO et al., 2007). A primeira etapa corresponde a desidratacdo do material e
dessorcao de dgua adsorvida entre as camadas da hectorita (JAIN; DATTA, 2016; ZHANG et
al., 2020a). Na segunda e terceira etapa, pode ser observado a decomposi¢ao do polimero e a
desidroxilagdo das lamelas da nanoargila (ZHANG et al., 2020b). Acima de 600 °C os cations
trocaveis migram para a camada do silicato e a estrutura da argila colapsa. Assim, nestes
materiais analisados foram observados o aumento da estabilidade térmica devido a
incorporagdo do material inorganico na matriz polimérica (TRONTO et al., 2007).

A mistura de alginato e hectorita sintética resultou na superficie mais homogénea no
filme de alginato-hectorita do que no filme de alginato, nas andlises realizadas por MEV.
Semelhante resultado foi encontrado no estudo anterior que observou um superficie lisa do
filme de amido de mandioca com a hectorita sintética na propor¢ao da mistura 90:10. Os autores
deste estudo, concluiram que a interagdo entre o amido e a hectorita esfoliada resultou na
homogeneidade da superficie (TRONTO et al., 2007). No entanto, a superficie do filme de
alginato-hectorita-atrativo e do filme de alginato-hectorita-atrativo-corante apresentaram
rugosidade. Semelhante resultado foi encontrado em pesquisa anterior que observou rugosidade
na superficie do filme de nanofibra de celulose-hectorita (SILVA, 2018).

A quantidade de atrativo presente nos materiais sintetizados foi 2,4 mg g!. A taxa de
liberacao cumulativa de atrativo da matriz de alginato-hectorita foi lentamente em comparagao
ao atrativo liberado da formulag¢do convencional. Estes resultados corroboram com a pesquisa
anterior que observou a liberacdo sustentada de cinamaldeido a partir da matriz de alginato-
nanotubos. Ap6s 9 dias de estudo, os autores observaram que a liberagao deste composto volatil
estabilizou em 60%, e até o final do estudo nao foi observado a liberagao total de cinamaldeido
(CUI et al., 2021a). Neste contexto, a interagdo entre a hectorita e o alginato resultou no
prolongamento da liberagdo de atrativo, o que possibilita aumentar o tempo de captura da broca-

do-café na armadilha biodegradavel.

Frutos secos broqueados e com galerias abandonadas pela broca

Os resultados confirmam que os frutos secos sdo abrigos para a broca-do-café na
entressafra e durante a safra de café. A maioria dos frutos secos estavam presentes em todos os
ramos plagiotropicos, com énfase no terco médio. Isto ocorreu, provavelmente, devido a

ineficiéncia da colheita dos frutos-de-café (ARISTIZABAL; BUSTILLO; ARTHURS, 2016).
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A colheita pode ser ineficaz quando o niimero de frutos remanescentes for superior a
10 frutos por plantas de café (ARISTIZABAL; BUSTILLO; ARTHURS, 2016; ARISTIZBAL
et al., 2011; BUSTILLO et al., 1998). Os frutos maduros e secos podem cair no solo apos a
colheita. Neste contexto, os frutos que permanecerem na parte aérea do café ou cairem no solo,
podem ser uma fonte de alimentacdo, reprodugdo ou refugio até que novos frutos estejam
disponiveis na safra seguinte (BUSTILLO et al., 1998). Além disso, a broca, especialmente, as
fémeas colonizadoras podem abandonar os frutos remanescentes e dispersar para colonizar
novos frutos de caf¢ (CONSTANTINO et al., 2021; JOHNSON et al., 2019).

Neste estudo foi observada a presenca de frutos com galerias abandonadas pelas fémeas
colonizadoras na entressafra, e nas duas safras. Os resultados demonstraram valores médios
percentuais superiores de frutos com galerias abandonadas comparados com os de galerias com
a broca. A maioria das fémeas adultas iniciavam a constru¢do dessas galerias, mas abandonava
os frutos secos e, geralmente, deixavam os frutos sem realizar posturas. Estes maiores indices
de fémeas colonizadoras que abandonam os frutos secos foram observados em pesquisas
anteriores (FERREIRA et al., 2000; MATHIEU; BRUN; FREROT, 1997).

Somente as fémeas colonizadoras exibem o comportamento de abandonar os frutos
remanescentes. Este comportamento ocorre quando as fémeas recém-acasaladas, fototréficas
positivas, com cuticulas melanizadas e musculatura alar desenvolvidas sdo capazes de voar e
colonizar os frutos de café¢ (SILVA; COSTA; BENTO, 2014). Entretanto, as fémeas virgens
(fototropismo negativo) ndo possuem o comportamento de abandonar estes frutos e sdo
incapazes de voarem (MATHIEU et al., 2001). Além disso, as fémeas recém-acasaladas,
quando realizam oviposi¢do, perdem o comportamento de abandono, ndo sendo considerada
como fémea colonizadora, uma vez que a musculatura da asa degenera apos a oviposigao,
impedindo que as fémeas adultas colonizem os frutos de café¢ (MATHIEU et al., 2001; SILVA;
COSTA; BENTO, 2014). Assim, estas fémeas e sua progénie podem permanecer nos frutos
remanescentes da parte aérea ou no solo por varias geracdes, tornando os frutos como
reservatorio para a broca-do-café durante a entressafra e safra de café (CONSTANTINO et al.,
2021).

A disponibilidade de alimento ou abrigo para as fémeas adultas da broca pode tornar-se
escassa devido a decomposicdo dos frutos remanescentes no solo ou na parte aérea
(CONSTANTINO et al., 2021). Geralmente, uma fémea colonizadora infesta um fruto de cafg,
entretanto, mais de uma fémea pode furar o fruto seco e, assim, multiplas infestagdes podem
ser comuns em frutos remanescentes (KIRAN; VENKATESHA, 2020). Assim, um tnico fruto

pode abrigar até 150 adultos da broca e a reprodugdo pode ser continua até o esgotamento dos
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recursos (CONSTANTINO et al., 2021; KIRAN; VENKATESHA, 2020; VEGA; INFANTE;
JOHNSON, 2015). Além disso, a disponibilidade de recursos para alimentagdo e sobrevivéncia
desses individuos podem ser diferentes em frutos no solo e na parte aérea (MARINO et al.,
2017)..

No solo, o endosperma do fruto remanescente pode ser decomposto mais rapido em
comparac¢do a parte aérea, reduzindo a capacidade de sustentagdo e alimentagdo para a broca-
do-café antes do surgimento dos frutos da nova safra (JOHNSON et al., 2019). Dessa forma, os
frutos que permanecerem na planta podem ser um reservatorio da broca mais importante para
sobrevivéncia e reproducao deste inseto (CONSTANTINO et al., 2021). Neste estudo, o nivel
de infestacdo dos frutos pela broca foi maior na parte aérea (51%) do que no solo (49%) na
safra 2019/2020. Semelhante resultado foi encontrado em pesquisas anteriores (JOHNSON et
al., 2019; MARINO et al., 2017; PEREIRA et al., 2021).

De forma geral, depois de remover as armadilhas ap6s a colheita, foi observado a
reducdo de frutos secos broqueados (galeria com e sem broca) na parte aérea ou solo em
comparagao a primeira safra. Isto ocorreu, provavelmente, devido a menor infestagao dos frutos
causados pela redugao da populagao da broca por meio do uso de armadilhas, durante a safra
de café (PEREIRA et al., 2012). Além disso, foram realizadas praticas de colheita mecanizada,
com repasse € a remoc¢ao de frutos secos que cairam ao solo que serviram como medidas de
controle cultural para reduzir a populagdo da broca-do-café (ARISTIZABAL; BUSTILLO;
ARTHURS, 2016). Consequentemente, podem restar baixa populagdo do inseto para infestar
frutos remanescentes. Neste contexto, foi observada uma reducao de 50% de frutos broqueados
pela broca-do-café na parte aérea de plantas proximas do local onde estava a armadilha
biodegradavel em comparacao a armadilha comercial, na entressafra.

Na safra 2020/2021, foi observado aumento de frutos broqueados (galeria com e sem a
broca) em comparagdo a entressafra, em plantas proximas das armadilhas comercial e
biodegradavel, com énfase no solo do que na parte aérea. Isto ocorreu, provavelmente, devido
ao periodo de maior precipitacdo e umidade relativa do ar que dificulta o voo das fémeas
colonizadoras, que possibilita selecionar frutos como refigio até encontrar frutos adequados
para infestacdo (JOHNSON; MANOUKIS, 2021). Neste contexto, foi observado 63,00% dos
individuos da broca infestando os frutos no solo e 37,0% na parte aérea, em plantas proximas
da armadilha comercial. Isto indica que as plantas com alto nivel de infestacdo da broca-do-
café podem abortar frutos infestados (TEIXEIRA; SOUZA; COSTA, 2006). Estes frutos no
solo permitiram que a broca-do-café os colonizassem e sobrevivessem como refiigio para

comecgar uma nova geragao. Os frutos secos no solo podem ser previamente infestados em
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relacdo aqueles nas plantas, mas chuvas fortes podem acelerar a sua decomposi¢iao
(CONSTANTINO et al., 2021; RUIZ-CARDENAS; BAKER, 2010).

Na armadilha biodegradavel, 15,00% dos frutos estavam broqueados (galeria com e sem
broca) pela broca-do-café na parte aérea e 13,00% no solo, na safra 2020/2021. Semelhante
resultado foi encontrado por Johnson et al. (2019) que também observaram maior infestacao da
broca em frutos localizados na parte aérea (47,30%) em comparacao ao solo (3,20%). O mesmo
foi observado por Marifo et al. (2017). Isto pode ser resultado da proximidade desses frutos
com o grande nimero da broca-do-café presentes nos frutos secos situados na mesma planta.
No solo, as fémeas colonizadoras podem voar para copas de arvores em busca de frutos
adequados para oviposi¢do (BUSTILLO et al., 1999). Frutos no solo sdo decompostos por
fungos, bactérias e nematoides que podem resultar em mortalidade ou migracdo das fémeas
colonizadoras da broca-do-café (DAMON, 2000; MENDESIL; JEMBERE; SEYOUM, 2004).
Além disso, as fémeas colonizadoras podem ter dificuldade de encontrar frutos secos cobertos
por folhas secas ou solo (JARAMILLO et al., 2009). Assim, o nivel de infestacdo dos frutos
secos pela broca pode ser maior em plantas do que no solo (CONSTANTINO et al., 2021).

As maiores porcentagens de frutos com a broca presente nas galerias foram na parte
aérea de planta (24,30%) comparada ao solo (11,30%), na fase expansdo dos frutos de café
(safra 2019/2020). Essas infestacdes foram maiores do que relatados em outro continente como,
por exemplo, na Africa, em que as maiores infestacdes dos frutos pela broca relatado foram
15,00% (JARAMILLO et al., 2013). No México (SOTO-PINTO; PERFECTO; CABALLERO-
NIETO, 2002) e no Sul da Colombia (BOSSELMANN et al., 2009) as infestagdes foram
19,00% e menor que 1,00%, respectivamente. Na segunda safra, o nivel de infesta¢do dos frutos
secos com a broca presente na galeria foi menor que 10,00% no solo e na parte aérea de plantas
proximas das armadilhas.

A redugao dos valores percentuais de frutos com a broca na galeria indica a reducdo da
populagdo da broca-do-café devido ao uso de armadilha e controle cultural realizado pelo
produtor (ARISTIZABAL; BUSTILLO; ARTHURS, 2016; ARISTIZBAL et al., 2011;
PEREIRA et al., 2012). No Brasil, a colheita ocorre, geralmente, entre os meses de junho a
setembro, periodo em que as fémeas colonizadoras da broca estdo movimentando no campo
(PEREIRA et al., 2012). Apo6s a colheita dos frutos maduros na safra 2019/2020, foi observado
o aumento dos frutos broqueados (galeria com broca) na entressafra (23 de junho e 12 de agosto
de 2020) e quando as plantas tinham frutos na fase em expansdo (08 de janeiro de 2021) na
segunda saftra. Isto indica que logo ap0s a colheita as fémeas comecaram a localizar frutos secos

para iniciar um novo ciclo apds a oviposi¢ao (PEREIRA et al., 2012). Os frutos sao refigio e
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fonte de alimento para as fémeas colonizadoras (PEREIRA et al., 2012; RUIZ-CARDENAS;
BAKER, 2010).

Um més apos a colheita foi realizado o repasse pelo agricultor para remover os frutos
remanescentes da parte aérea, e depois de trés meses foi realizado a remogao dos frutos no solo.
Essa diferenca do tempo de execugdo das praticas culturais, provavelmente, induziram as
fémeas colonizadoras a selecionarem preferencialmente os frutos secos no solo do que na parte
aérea no inicio da entressafra, ja que o nimero de frutos remanescentes apds o repasse torna-se
maior no solo do que na parte aérea. Neste contexto, foram observados os frutos com a broca
presente nas galerias, em plantas proximas do local onde estavam as armadilhas comercial e
biodegradavel. Durante a entressafra, a sobrevivéncia da broca depende da capacidade de
localizar mais rdpido os frutos adequados para alimentagcdo e abrigo (MATHIEU; BRUN;
FREROT, 1997). Por isso, os frutos remanescentes do solo podem ser previamente infestados
pelas fémeas colonizadoras neste periodo e se abrigaram nestes frutos para oviposi¢ao
(CONSTANTINO et al., 2021; RUIZ-CARDENAS; BAKER, 2010). Assim, neste estudo, foi
observado as fases de ovo, larva, pupa e adultos da broca nos frutos remanescentes no solo,
proximo do local onde estava a armadilha comercial na entressafra.

Na armadilha biodegradavel foi observado que as fémeas colonizadoras selecionaram
preferencialmente os frutos secos mais na parte aérea do que no solo, com excecao do final da
entressafra. As fémeas da broca-do-café tendem voar em altitudes mais elevadas, o que ajuda a
encontrar frutos nas arvores de café do que no solo (CONSTANTINO et al., 2021). Johnson et
al. (2019) também relataram baixo niimero de fémeas da broca-do-café dentro dos frutos no
solo. No entanto, a decomposicao interna do endosperma ou as condigdes ambientais podem
estimular as fémeas colonizadoras abandonarem os frutos secos no solo e migrarem para outros
frutos da parte aérea (DAMON, 2000; MARI; BAYMAN; SABAT, 2021).

Os resultados deste estudo demonstraram os maiores valores percentuais de frutos com
galerias abandonadas superiores a 60,00%. Os frutos de café¢ estavam na fase chumbinho
quando foi observado esse valor percentual (2019/2020). Esse valor citado anteriormente foi
semelhante ao encontrado em pesquisa anterior (MATHIEU; BRUN; FREROT, 1997). Na
entressafra, os valores percentuais de galerias abandonadas foram superiores a 15,00% em
plantas proximas do local onde estavam as armadilhas comercial e biodegradavel. Na segunda
safra foi observado o aumento de frutos com galerias abandonadas a partir de novembro,
quando os frutos estavam na fase expansdo e grana¢do, em plantas proximas das armadilhas.
Isto indica o aumento da emergéncia das fémeas colonizadoras para infestar os frutos da nova

safra (CONSTANTINO et al., 2021). Este resultado corrobora com a pesquisa realizada por
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Ferreira et al. (2000) que observou 38,00% de frutos com galerias abandonadas no més de
janeiro que coincide com periodo de maior precipitagao.

Neste estudo, foi demonstrado que os frutos com galerias abandonadas pela broca foram
superiores no solo do que na parte aérea de plantas proximas da armadilha comercial, na fase
de chumbinho e expansdo (2020/2021). O mesmo foi observado na safra 2019/2020 sem
armadilha. Geralmente, o maior numero de fémeas colonizadoras emergem preferencialmente
dos frutos remanescentes do solo do que na planta.(CONSTANTINO et al., 2021; PEREIRA et
al., 2021). As baixas porcentagens de frutos secos com galerias abandonadas pela broca na parte
aérea em comparagdo ao solo pode ser por causa da exposicdo do exocarpo a elevadas
temperaturas no periodo de tarde, e estes frutos ndo apresentaram umidade suficiente para
estimular a emergéncia das fémeas colonizadoras (PEREIRA et al., 2021).

Os frutos remanescentes no solo podem acumular mais umidade relativa apos a
precipitagdo, estimulando a migracdo das fémeas colonizadoras para outros frutos
remanescentes, devido a decomposi¢do destes frutos no solo, ou emergéncias das fémeas
colonizadoras para infestar frutos da nova safra (BAKER; BARRERA; RIVAS, 1992). Na
armadilha biodegradével, as maiores porcentagens de frutos com galerias abandonadas
encontradas foram na parte aérea do que no solo, quando os frutos de café estavam na fase
chumbinho e expansao. Isso ocorreu, provavelmente, devido a exposicao dos frutos no solo ao
excesso de umidade, que possibilita o0 aumento da sobrevivéncia de bactérias, nematoides e o
fungo Beuveria bassiana, acelerando a decomposi¢do destes frutos, e aumentando a
mortalidade da broca (PEREIRA et al., 2021). No entanto, estas condi¢des climaticas podem
favorecer ou limitar a biologia, reproducao, desenvolvimento e a emergéncia da broca-do-café
nos frutos secos (CONSTANTINO et al., 2021; GIRALDO-JARAMILLO; GARCIA; PARRA,
2018; HAMILTON et al., 2019; JOHNSON et al., 2019).

Neste estudo foi observado que as fémeas colonizadoras selecionaram preferencialmente
frutos remanescentes da planta do que no solo na safra 2019/2020. Este resultado corrobora
com pesquisa anterior que observou maior nimero de fémeas nos frutos na planta (MARINO
et al., 2017). Apo6s a colheita e durante a safra 202020/2021, houve um aumento do numero de
fémeas colonizadoras localizados no solo, mesmo em condi¢gdes adversas de temperatura e
umidade. Nestes frutos foram encontradas todas as fases de desenvolvimento da broca, com
énfase na fase ovo, pupa, macho e fémea. As fémeas colonizadoras foram encontradas em maior
nimero nos frutos secos, na entressafra, € comecaram a diminuir a partir de novembro, periodo
em que os frutos de café estavam na fase chumbinho. Além disso, as fases imaturas da broca

(ovo, larva e pupa), no solo e na planta, aumentaram a partir de novembro. Este periodo esta
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associado a maior ocorréncia de precipitacdo e temperatura que favorece a oviposicao e a fase
imatura da broca-do-café (MENDESIL; JEMBERE; SEYOUM, 2004). Neste contexto, frutos
secos no solo podem ser importantes para reprodugao da broca e estes frutos podem sustentar a
populagdo deste inseto mesmo na auséncia de frutos nas plantas de caf¢ (MENDESIL;
JEMBERE; SEYOUM, 2004). Assim, uma unica fémea acasalada pode ovipositar de 1 a 3 ovos
por dia durante os 20 dias e, depois do repouso, estas fémeas repetem o processo de oviposi¢ao.
Além disso, os individuos da fase imatura da broca podem ser descendente de mais de uma
fémea adulta da broca no mesmo fruto, por isso, pode ocorrer sobreposicao de geragao, onde
coexistem diferentes fases da broca no mesmo fruto de café¢ (KIRAN; VENKATESHA, 2020).
Dessa forma, pode-se observar que na entressafra foram encontras as fases ovo, larva, pupa,
macho e fémea da broca nos frutos remanescentes no solo do que na planta, e a partir deste
periodo foi observado algumas geracdes da broca-do-café nos frutos secos, na planta e no solo,
proximos das duas armadilhas na safra 2020/2021, e na primeira safra sem armadilha.

Durante a estacao seca (entressafra) e chuvosa (safra 2020/2021) foi observado até trés
geracdes da broca-do-café. Na safra 2019/2020 foi observado até cinco geracdes. Este nimero
pode variar de cinco a dez geragdes dependendo das condigdes climaticas (GIRALDO-

JARAMILLO; GARCIA; PARRA, 2018; RUIZ-CARDENAS; BAKER, 2010).

6.1 Nimero de broca por armadilha e infestacdo de frutos

As maiores densidades da broca por armadilha foram observadas na armadilha
biodegradavel do que na comercial, nas duas safras. Isto ocorreu devido a armadilha conter os
atrativos visuais e olfativas para capturar a broca-do-café. Estes atrativos como, por exemplo,
o formato retangular, a cor vermelha, e a liberagao sustentada de atrativo, podem ter resultados
em maiores densidades da broca por armadilha biodegraddvel em comparacdo ao comercial
(SOUZA et al., 2020; VEGA; INFANTE; JOHNSON, 2015). Isto indica, provavelmente, que
uma armadilha com maior area de superficie de contato (300 cm?), contendo e liberando odores
atrativos, pode exercer maior efetividade na captura da broca-do-café¢ do que a comercial que
contém um pequeno orificio no dispersor de atrativo. Além disso, a variagdo do diametro desse
dispersor pode ser encontrado nas armadilhas comerciais, resultando na variacdo da taxa de
liberacao do atraente (DA SILVA; VENTURA; MORALES, 2006; MORA, 1991; PEREIRA
et al., 2012). Assim, o maior nimero de brocas capturadas na armadilha biodegradavel pode

indicar maior efetividade para detectar o momento em que as fémeas colonizadoras abandonam
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os frutos secos para colonizar os frutos novos, principalmente, os frutos da fase expansao e
granacao (JOHNSON et al., 2019).

Neste estudo, os resultados indicaram 95,00 ¢ 96,00% de efetividade da armadilha
biodegradavel na captura da broca-do-café em comparagao ao comercial, na safra 2019/2020 e
2020/2021, respectivamente, sendo obtidos maiores densidades de adultos por armadilha
biodegradavel na segunda safra. Esta efetividade na captura da broca por esta armadilha
indicou, provavelmente, maior tempo de captura da broca em comparagdo ao comercial. O
maior tempo de captura da broca pela armadilha foi causada, principalmente, pela liberagao
sustentada de alcool etilico como atrativo. Esse atrativo tem sido usado no manejo das fémeas
colonizadoras da broca-do-café (SOUZA et al., 2020).

A explicagdo para a importancia do atrativo na armadilha pode ser pela semelhanga deste
com os componentes volateis emitidos pelos frutos de café. Estes componentes volateis sao
constituidos, principalmente, por alcoois, cetonas e aldeidos (ARISTIZABAL et al., 2015a).
Além disso, os insetos se orientam para uma massa escura (cor vermelha) e para uma fonte de
odor atraente (MATHIEU et al., 1997). Assim, a capacidade das fémeas colonizadoras
reconhecer o seu hospedeiro depende da resposta aos estimulos olfativos e visuais,
principalmente a emissd@o do odor atrativo. Neste contexto, as armadilhas contendo o dlcool
etilico como odor atrativo podem ser promissores para o manejo da broca-do-café (TRONTO;
SOARES; FERNANDES, 2021).

A concentra¢do do atrativo da armadilha biodegradavel de cor vermelha reduziu ao
longo do tempo. Foi liberado 60,00% do atrativo até 30 dias ap0s a instalagdo das armadilhas
no ramo da planta. No entanto, foi liberado 100,00% do atrativo na armadilha comercial até 18
dias apos a instalag¢do, o que indica que o atrativo desta armadilha deve ser reposto a cada 15
dias para manter o nivel de captura da broca-do-café. Além disso, a variacao de temperatura,
umidade e sombreamento, resultante da formagdo de microclima entre as fileiras das plantas de
café, afeta a volatilizacao do atrativo, principalmente, das armadilhas comerciais (MATOS et
al., 2019). Assim, o tempo ¢ a eficacia de captura da broca pela armadilha comercial pode ser
reduzida (DA SILVA; VENTURA; MORALES, 2006).

Os resultados deste estudo indicaram uma taxa de liberacao de 119,00 mg do etanol por
dia na armadilha comercial. Este valor foi similiar ao encontrado nas pesquisas anteriores (DA
SILVA; VENTURA; MORALES, 2006; MORA, 1991; PEREIRA et al., 2012). No entanto, a
eficdcia de captura das fémeas colonizadoras pela armadilha comercial pode ser reduzida pelo
aumento da taxa de difusdo do atrativo no campo (PEREIRA et al., 2012). Neste contexto, o

olfato da broca pode ser afetado por um efeito de saturacao do atrativo nos receptores olfativos
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da antena, que pode ser acentuado pelo aumento da difusdo do atrativo causada pelo aumento
da temperatura. Além disso, o cultivo de café em pleno sol provoca um aumento da exposi¢ao
de plantas a irradiagdo, o que gera em casos extremos, temperaturas superiores a 35° C
(DAMATTA; COCHICHO RAMALHO, 2006). Assim, a volatilizacdo do atrativo pode ser
aumentada, reduzindo a eficacia de captura da broca por armadilha.

Na armadilha biodegradéavel, a taxa de liberacdo do atrativo foi de 0,5 mg por dia.
Embora essa taxa de liberagdo seja inferior da armadilha comercial, foi relatado que a densidade
da broca por armadilha pode ser melhorada em dose de atrativo mais baixo, ou seja, taxa de
liberacdo de atrativo até 60,0 mg por dia (MORA, 1991). Assim, uma baixa difusdo do atrativo
pode ser uma vantagem para capturar a broca-do-café, porque menos atrativo sera usado na
armadilha biodegraddvel em comparacdo a comercial, podendo reduzir o custo ao produtor
(PEREIRA et al., 2012). Neste contexto, as maiores densidades da broca por armadilha
biodegradavel em comparacdo ao comercial foram observadas neste estudo ao longo do
monitoramento. Estas variagdes nas densidades da broca por armadilha decorrem
principalmente da variacao sazonal dos frutos na planta, caracteristicas reprodutivas da broca e
das condig¢des climaticas (RUIZ-DIAZ; RODRIGUES, 2021).

No Brasil, as primeiras chuvas da primavera ocorrem entre os meses de setembro-
dezembro (PEREIRA et al., 2012). Eesse periodo, que coincide com o florescimento das
plantas, estimula as fémeas colonizadoras a abandonarem os frutos remanescentes para procurar
os frutos novos. Isso ocorre devido ao aumento da temperatura e a umidade relativa proxima de
90%, logo apos as primeiras chuvas (ARISTIZABAL et al., 2015b; JOHNSON et al., 2019).
Neste estudo, a baixa densidade da broca por armadilha no florescimento (2020/2021) pode ser
explicada pela falta de frutos para oviposicdo, fase que marca o inicio da revoada das fémeas
colonizadoras (MATHIEU et al., 1997). Assim, as maiores densidades da broca por armadilha
biodegradavel podem ser observadas entre os meses de dezembro e margo, quando os frutos
apresentaram a partir de 60 ¢ 120 dias de idade, nas duas safras (ARISTIZABAL et al., 2015b).

Durante a maturacao dos frutos de café e o inicio da colheita, observaram-se reducdes
das densidades de brocas por armadilhas biodegraddvel e comercial. Estes resultados
corroboram com as pesquisas anteriores onde foram observadas baixas densidades neste
periodo (ARISTIZABAL et al., 2017; PEREIRA et al., 2012). Assim, as oscilagdes do nimero
de brocas por armadilhas observadas neste estudo podem ser devido aos fatores bioecologicos
do inseto, condi¢des climaticas e a fenologia reprodutiva da cultura (FERNANDES et al.,
2014). Quanto aos fatores bioecoldgicos da broca, a fase de maior quantidade de frutos

remanescentes com galerias abandonadas coincide com as maiores densidades de brocas por
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armadilhas, o que indica que as fémeas colonizadoras estdo abandonando estes frutos e voando
para infestar frutos da nova safra (DAMON, 2000; FERNANDES et al., 2014; MATHIEU;
BRUN; FREROT, 1997). Neste contexto, as oscilagcdes das densidades de adultos e o
broqueamento dos frutos no decorrer dos estadios fenologicos decorrem, principalmente, pela
variagdo sazonal dos frutos na planta e caracteristicas reprodutivas da broca (DAMON, 2000;
FERNANDES et al., 2014). No entanto, alguns fatores como, por exemplo, as cores das
armadilhas, podem afetar a eficacia e as densidades de brocas por armadilhas no decorrer dos
estadios fenoldgicos da cultura (GIORDANENG; BRUN; FREROT, 1993).

A armadilha biodegradavel de cor vermelha foi mais eficaz na captura da broca-do-café
do que aquelas de cores amarelas e transparentes, enquanto a armadilha comercial foi ineficaz
na captura da broca em comparagdo com as armadilhas das cores vermelha, amarela e
transparente. Estes resultados corroboram com as pesquisas realizadas por Leiva et al.( 2019)
que observaram 96,0% de eficacia da armadilha de cor vermelha na captura da broca-do-café
em comparag¢do a armadilha de cor transparente, usando como odor atrativo a mistura de
metanol e etanol na proporg¢ao 1:1. No entanto, a armadilha da cor vermelha foi ineficaz na
captura da broca-do-café¢ em comparagao a armadilha de cor transparente e verde transparente
quando a taxa de liberagio foi a partir de 540 mg dia™!, com o nimero médio de 3,92 brocas por
armadilha (SILVA; VENTURA; MORALES, 2006). A eficicia da armadilha biodegradavel da
cor vermelha foi observada no presente estudo quando a taxa de liberacao do atrativo foi 0,5
mg dia' em comparagio a armadilha comercial. Assim, as menores taxas de liberagdo do
atrativo podem ser mais eficientes na captura das fémeas colonizadoras (MATHIEU et al.,
1997). Neste contexto, a combinagdo de estimulos visuais € quimicos podem ser fundamentais
para desenvolvimento de armadilhas, assim como o inseto localizar o seu hospedeiro (DE
SOUZA et al., 2020b).

O surgimento dos frutos broqueados pela broca na lavoura depende da capacidade do
inseto localizar o hospedeiro por meio dos estimulos visuais e quimicos emitidos pelos frutos
de café (ARISTIZABAL; BUSTILLO; ARTHURS, 2016; DE SOUZA et al., 2020b). Neste
estudo, as maiores densidades de brocas por armadilhas coincidiram com o periodo de maior
infestacdo de frutos de café, nas duas safras. Nesse contexto, o conhecimento dos niveis de
infestacoes dos frutos pela broca, a localizagao e o grau de penetragdo do inseto no fruto sao
fundamentais para estabelecer as medidas de controle quimico ou biolégico (ARISTIZABAL
et al., 2018).

No presente estudo foi observado a presenga da broca no canal de penetragao (Posi¢ao

AB) nos frutos a partir de 80 dias apds a grande florada, na fase expansdo e granagdo.
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Semelhante resultado foi observado por Hollingsworth et al. (2020), que observaram o nivel de
infestagdo a partir de 60 dias apds a grande florada. Neste periodo, a broca-do-café estd mais
exposta aos agentes de controle quimico e biologico.

Os graos de café atingem 20% de matéria seca a partir de 120 dias apds a grande florada
(ARISTIZABAL; BUSTILLO; ARTHURS, 2016). Neste periodo, as fémeas adultas estavam
presentes dentro das galerias iniciando a oviposi¢do (Posicdo — CD). Posteriormente, foi
observado o niimero de ovos, larvas, pupas e adultos em frutos de café na fase granacao, verde-
cana e cereja nas galerias. Nestas fases, a broca-do-café ¢ menos suscetivel aos agentes de
controle quimico ou bioldgico porque o inseto estd protegido no interior do fruto. Isso explica
a baixa eficdcia de controle quimico ou bioldgico quando a broca esta na posicdo CD
(ARISTIZABAL et al., 2018). Neste contexto, torna-se importante o uso de armadilhas para
reduzir a populagdo da broca-do-café e o nivel de infestacio dos frutos na lavoura
(FERNANDES et al., 2014).

A armadilha biodegradavel reduziu 71% e 62% de frutos furados e 77% e 89% de frutos
broqueados na safra 2019/2020 e 2020/2021, respectivamente, em comparacao a armadilha
comercial. Este resultado obtido foi satisfatoriamente superior, quando comparado a redugdo
de 57% de frutos broqueados, utilizando armadilha garrafa pet da cor vermelha (FERNANDES
etal., 2014).

6.2 Efeito das condicoes climaticas na densidade de broca por armadilha

As variagdes nas densidades de brocas por armadilhas biodegradaveis entre as safras
2019/2020 e 2020/2021 foram, provavelmente, devidas as variagdes das condig¢des climaticas
sob a atividade de voo das fémeas colonizadoras. No entanto, as condi¢des climaticas
demonstraram pouco efeito nas densidades de brocas por armadilha comercial. As maiores
densidades de brocas por armadilha biodegraddvel coincidiram com o periodo de maior
temperatura média e maxima, nas duas safras. O desenvolvimento, atividade de acasalamento,
alimenta¢do e a dispersdo da broca sdo influenciadas principalmente pela temperatura
(GAYLORD et al., 2008; GIRALDO-JARAMILLO; GARCIA; PARRA, 2018). Geralmente,
as maiores densidades de broca por armadilhas ocorrem quando as temperaturas médias 6timas
estao entre 20 °C e 26 °C, e a temperatura maxima até 32 °C. Abaixo de 20 °C ocorre a baixa
emergéncia das fémeas colonizadoras dos frutos remanescentes e, consequentemente, menores
densidades de brocas por armadilhas (CONSTANTINO et al., 2021; JOHNSON; MANOUKIS,
2021).



80

A temperatura e a radiagcdo solar podem influenciar a atividade de voo das fémeas
colonizadoras. Estas sdo fototroficas positivas e dependem do nivel de radiagao solar didria para
emergir dos frutos remanescentes da colheita e infestar os frutos da nova safra (SILVA;
COSTA; BENTO, 2014). Isto explica a alta correlagdo positiva entre a radiacdo solar e
atividade de voo das fémeas adultas da broca no estudo anterior (JOHNSON; MANOUKIS,
2021). Além disso, baixas densidades de broca por armadilhas podem ser observadas quando a
umidade relativa do ar for superior a 94%. No presente estudo, a umidade relativa do ar ndo
ultrapassou o limite citado anteriormente, por isso, as maiores densidades de brocas por
armadilhas coincidiram com o periodo de maior umidade relativa entre 81% e 75%,
respectivamente, na primeira e segunda safra. Estes valores corroboram com os resultados
encontrados em pesquisa anterior, onde foi observado umidade relativa do ar entre 80% e 90%
(JOHNSON; MANOUKIS, 2021).

As chuvas podem ser um fator importante para redugdo das densidades de brocas por
armadilhas (BOTELHO et al., 2021). No periodo de alta precipitacdo, as fémeas colonizadoras
podem se abrigar nos frutos remanescentes da colheita e simultaneamente pode ser observado
alta umidade relativa do ar. Com umidade relativa muito alta, pode ocorrer maior mortalidade
da broca devido a proliferacao do fungo B. bassiana (JOHNSON; MANOUKIS, 2021). Além
disso, chuvas intensas e alta umidade relativa do ar podem aumentar a exigéncia de frequéncia

de batida da asa, acelerando o metabolismo do inseto (KROGH; ZEUTHEN, 1941).

7 CONCLUSOES

O método de sintese foi eficaz para a produgdo da armadilha biodegradavel baseada em
filme de alginato-hectorita com liberagdo sustentada de atrativo. Assim, esta armadilha pode
ser uma alternativa sustentavel para o monitoramento da broca-do-café.

O difratograma e o espectro de infravermelho confirmaram a presen¢a do atrativo na
matriz do filme de alginato-hectorita.

Os termogramas evidenciaram trés eventos principais, dos quais destacam-se a
desidroxilagdao das lamelas da hectorita sintética com formacao de 6xido-hidroxidos mistos e
decomposicdo térmica do alginato a qual ocorreu em temperaturas acima de 200 °C. Neste
estudo foi demonstrado que o filme de ALG-HECT-ALC-LVE teve maior estabilidade térmica
do que o filme de ALG, filme de ALG-HEC e filme de ALG-HEC-ALC.

O estudo de liberag@o “in vitro” mostrou que a taxa de liberagdo cumulativa de atrativo

foi maior na formulagdo comercial do que na armadilha biodegradéavel. No final deste estudo,
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o atrativo ndo foi liberado totalmente da matriz de alginato-hectorita, por isso, a armadilha deve
permanecer no ramo da planta capturando a broca-do-café pelo menos 30 dias no campo.

A maioria dos frutos remanescentes da colheita estavam presentes em todos os ramos
plagiotropicos, com énfase no ter¢o médio. Nesse sentido, conclui-se que a quantidade superior
de frutos remanescentes presentes no ter¢o médio pode ser o principal abrigo a broca-do-café
na parte aérea em comparagdo ao tergo superior e inferior.

Na entressafra, as plantas de café que estavam proximas do local onde estava a armadilha
biodegradavel apresentaram 50% de reducdo de frutos secos broqueados na parte aérea,
entretanto, estas redu¢des nao sdo suficientes para reduzir a populagdo da broca-do-café a baixo
do nivel de dano econémico.

A partir do florescimento inicia-se o aumento da quantidade de frutos secos com galerias
abandonadas pela broca, sendo a fase que marca o inicio da emergéncia e revoada das fémeas
colonizadoras. Dessa forma, conclui-se que a armadilha biodegradavel deve ser instalada no
ramo da planta neste periodo que antecede a infestagdo nos frutos de café.

A armadilha biodegradédvel da cor vermelha foi, respectivamente, 95 e 96% eficaz na
captura da broca-do-café em comparagdo a armadilha comercial na primeira e segunda safra.
Para isso, deve ser colocada uma armadilha a cada 5 ha.

As medidas de controle quimico ou biologico devem ser realizadas no periodo que
coincide as maiores densidades de broca por armadilha com nivel de infestacao de frutos entre
3% a 5%, sendo 25% da broca na posi¢ao AB.

A armadilha biodegradavel da cor vermelha foi mais efetiva na captura da broca-do-
café.

As condigdes climaticas da lavoura ndo afetaram a eficacia da armadilha biodegradavel
em comparag¢do a armadilha comercial. No entanto, o clima pode influenciar a atividade de voo
das fémeas colonizadoras da broca-do-café, o que possibilita observar variagdo sazonal na

captura de adultos.
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CAPITULO 2.

MICROESFERA DE ALGINATO-BENTONITA COM TIAMETOXAM: TOXICIDADE A
Planococcus citri RISSO (HEMIPTERA: PSEUDOCOCCIDAE) E A Leucoptera coffeella
GUERN-MENEVILLE (LEPIDOPTERA: LYONETIIDAE) EM Coffea ardbica L.
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RESUMO

O tiametoxam ¢ um dos inseticidas mais usados no controle de insetos sugadores e minadores.
No entanto, a eficacia desse inseticida no controle da cochonilha-da-roseta Planococcus citri
Risso (Hemiptera: Pseudococcidae) e bicho-mineiro Leucoptera cofeella Guérin-Méneville
(Lepidoptera: Lyonetiidae) pode ser reduzida devido as perdas ambientais de tiametoxam
causada pela lixiviagao e fotodegradagdo. Assim, o desenvolvimento de novas formulagdes de
inseticidas baseadas em microesferas de alginato-bentonita podem ser uma alternativa
sustentavel para reduzir a populagdo de fémeas adultas de P. citri e L. coffeella devido a
liberagdo sustentada de tiametoxam, sem causar impacto ambiental. Neste contexto, objetivou-
se sintetizar e caracterizar as microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam e verificar a
toxicidade destas microesferas as fémeas adultas da cochonilha-da-roseta, lagartas e pupas de
bicho-mineiro. As microesferas de alginato-bentonita com liberagdo sustentada de tiametoxam
foram sintetizadas usando o método co-acervagdo complexa. As técnicas de caracterizacao
utilizadas foram: difragdo de raio-x, espectroscopia de infravermelho com transformada de
fourier, andlise termogravimétrica e termogravimetria derivada e microscopia eletronica de
varredura. Foram realizadas as analises de quantificagdo e liberagdo “in vitro” de tiametoxam
incorporado nas microesferas de alginato-bentonita e na formulagdo comercial. Os bioensaios
foram conduzidos em delineamento experimental de blocos casualizados com 4 repeticdes,
sendo os tratamentos compostos por microesfera de alginato-bentonita com e sem tiametoxam,
tiametoxam® 250 WG, e controle. Os inseticidas foram aplicados no solo numa profundidade
de 1,0 cm sob a proje¢do da copa das mudas de café. Para avaliagdo de mortalidade de fémeas
adultas de P. citri, as amostragens destrutivas foram realizadas depois de 7, 14 e 21 dias apos
aplicacdo dos tratamentos, transferindo 20 fémeas adultas para cada folha por placa. Para
avaliacdo de mortalidade de pupa e lagarta de bicho-mineiro, as amostragens destrutivas foram
realizadas depois de 28 e 42 dias apos aplicagdo dos tratamentos, sendo cada muda de café
como unidade experimental. A contagem de individuos mortos foi em 48 horas apds a remogao
das folhas e exposicdo dos insetos aos tratamentos. Os resultados de caracterizacdo dos
materiais confirmaram a incorporacdo do tiametoxam nas microesferas de alginato-bentonita.
O estudo de liberacdo “in vitro” mostrou que a taxa de liberacdo acumulada de tiametoxam foi
maior no tiametoxam® 250 WG que nas microesferas sintetizadas. Além disso, o teste de
lixiviagdo realizado demostrou que o perfil de lixiviagdo de tiametoxam presente nas
microesferas foi significativamente menor quando comparado ao tiametoxam® 250 WG. As
microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam e tiametoxam® 250 WG nao foram eficazes
para controlar as cochonilhas-da-roseta, com mortalidades abaixo de 60% em todos os tempos
de avaliagdo. No entanto, estas microesferas reduziram a populagao de pupa e lagarta de bicho-
mineiro, com mortalidade acima de 90%, até 44 dias apos aplicacdo de inseticida quando
comparado com o tiametoxam® 250 WG. De forma geral, conclui-se que as microesferas de
alginato-bentonita com tiametoxam podem ser alternativas sustentdveis para controlar pupas e
lagartas do bicho-mineiro e ndo foram eficientes para controlar as fémeas adultas de
cochonilhas-da-roseta.

Palavras-chave: nanotecnologia; inseticida; neonicotinoide; toxicidade; manejo e residual.
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ABSTRACT

Thiamethoxam is one of the most widely used insecticides in the control of sucking and mining
insects. However, the efficacy of this insecticide in the control of the mealybug Planococcus
citri Risso (Hemiptera: Pseudococcidae) and the leaf miner Leucoptera cofeella Guérin-
Meneville (Lepidoptera: Lyonetiidae) may be reduced due to environmental losses of
thiamethoxam caused by leaching and photodegradation. Thus, the development of new
insecticide formulations based on alginate-bentonite microspheres may be a sustainable
alternative to reduce the population of adult females of P. citri and L. coffeella due to sustained
release of thiamethoxam without causing environmental impact. In this context, it was aimed
to synthesize and characterize alginate-bentonite microspheres with thiamethoxam and to verify
the toxicity of these microspheres to adult females of the rosette mealybug, caterpillars and
pupae of mealybug. Alginate-bentonite microspheres with sustained release of thiamethoxam
were synthesized using the complex co-acervation method. The characterization techniques
used were X-ray diffraction, fourier transform infrared spectroscopy, thermogravimetric and
derivative thermogravimetric analysis and scanning electron microscopy. Quantification and in
vitro release analyses of thiamethoxam incorporated into the alginate-bentonite microspheres
and the commercial formulation were performed. The bioassays were conducted in a
randomized block design with 4 replicates, and the treatments consisted of alginate-bentonite
microspheres with and without thiamethoxam, thiamethoxam® 250 WG, and control. The
insecticides were applied to the soil at a depth of 1.0 cm under the projection of the crown of
the coffee seedlings. To evaluate mortality of adult females of P. citri, destructive sampling
was performed after 7, 14 and 21 days after application of the treatments, transferring 20 adult
females to each leaf per plate. To evaluate the mortality of pupae and caterpillars of leaf miners,
destructive sampling was performed 28 and 42 days after the application of treatments, with
each coffee seedling as the experimental unit. Dead individuals were counted within 48 hours
after leaf removal and exposure of the insects to the treatments. The characterization results of
the materials confirmed the incorporation of thiamethoxam into the alginate-bentonite
microspheres. The in vitro release study showed that the cumulative release rate of
thiamethoxam was higher in the thiamethoxam® 250 WG than in the synthesized microspheres.
In addition, the leaching test performed showed that the leaching profile of thiamethoxam
present in the microspheres was significantly lower when compared to thiamethoxam® 250
WG. The alginate-bentonite microspheres with thiamethoxam and thiamethoxam® 250 WG
were not effective in controlling the thread mealybugs, with mortalities below 60% at all
evaluation times. However, these microspheres reduced the pupa and caterpillar population of
mealy bugs, with mortality above 90%, up to 44 days after insecticide application when
compared to thiamethoxam® 250 WG. Overall, it is concluded that alginate-bentonite
microspheres with thiamethoxam can be sustainable alternatives to control pupae and
caterpillars of the leaf miner bug and were not efficient to control adult females of mealybugs.

Keywords: nanotechnology; insecticide; neonicotinoide; toxicity; management and residual.
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1 INTRODUCAO

O tiametoxam ¢ um dos inseticidas mais usado na agricultura. Pode ser aplicado via
tratamento de semente, solo, irrigagcdo ou pulverizacao aérea no controle de inseto sugadores e
minadores (BHATT; KARNATAK, 2018; HERRICK; CLOYD; RAUDENBUSH, 2019;
LEITE et al., 2022). Esse inseticida pertence ao grupo neonicotinoide que atua nos receptores
nicotinicos da acetilcolina. O inseticida ¢ sistémico e polar e a sua propriedade fisico-quimica,
principalmente o coeficiente de particdo octanol-agua (Log Pow = -0,13) e a constante de
dissociacdo (sem dissociagdo), permitem a rapida absor¢do pelo sistema radicular,
consequentemente, translocacdo via xilema para todos os 6rgaos da planta, tornando-se toxico
para os insetos (BONMATIN et al., 2015; SIMON-DELSO et al., 2015). No entanto, a eficacia
de tiametoxam no controle de insetos pode ser reduzida devido as perdas ambientais desse
inseticida causadas pela lixiviagdo e fotodegradagdo (CASTRO et al., 2008; LI et al., 2018).

A fotodegradacdo do tiametoxam pode ser causada pela exposicao a radiacdo UVB, que
induz a clivagem da ligagdo Nz e a remogao do N>O da molécula de inseticida (LI et al., 2018).
Além disso, a molécula de tiametoxam pode apresentar mobilidade no perfil do solo. Este
comportamento foi observado em estudo que demonstrou baixo coeficiente de partigdo de
carbono organico (Koc < 2,0), que indica alta mobilidade do inseticida em solo com 30,0% de
argila (ALISTE et al., 2021). Além destas perdas de inseticida, a sua liberagdo na formulacao
convencional € alta no inicio, vindo depois a cair sua concentra¢ao rapidamente abaixo do nivel
efetivo (ROY et al., 2014). Neste contexto, torna-se necessario desenvolver estratégias
modernas para reduzir estas perdas e aumentar a eficacia do tiametoxam no controle de insetos.
Estas melhorias podem ocorrer por meio da nanotecnologia.

A nanotecnologia ¢ uma area da ciéncia que estuda a manipulacdo da matéria em escala
nanométrica (1-100 nm), podendo ser aplicada em diferentes areas do conhecimento, como a
ciéncia de materiais, engenharia de alimentos, medicina, biologia e agronomia (ASSEY;
MALASI, 2021; BEIG et al., 2022; NILE et al., 2020; PATRA et al., 2018). Varios
nanomateriais de liberagcdo controlada de composto ativo foram sintetizados usando alginato de
sodio e nanoargila, como, por exemplo, microesferas, filmes e hidrogéis (BAHADORAN;
SHAMLOO; NOKOORANI, 2020; CASTRO et al., 2020; ROSA et al., 2018).

As microesferas podem ser usadas como novas formulacdes de inseticida com liberagao
sustentada de tiametoxam (ZHANG et al., 2020b). A dispersdao do ingrediente ativo na matriz

do alginato-bentonita pode possibilitar um controle mais efetivo aos insetos-pragas devido a
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liberagdo sustentada de inseticida (ZHANG et al., 2020a). Assim, o alginato de sddio pode ser
usado como matriz para producdo de material hibrido organico inorganico devido a sua
biodegradabilidade, biocompatibilidade, estabilizacao de emulsdo e bioadesividade (PEREIRA
etal.,2011). Além disso, a interagdo entre a matriz do alginato e a bentonita por meio da ligagao
de hidrogénio e ligacdo eletrostatica podem resultar em barreira fisica que retarda a liberacao
do inseticida neonicotinoide, o que possibilita o aumento do efeito residual de tiametoxam com
concentragdes efetivas para o controle dos insetos, especialmente as fémeas adultas de
Planococcus citri Risso (Hemiptera: Pseudococcidae), lagartas e pupas do bicho-mineiro no
café, que causa danos econdmicos a cultura do café¢ (ZHANG et al., 2020a).

As fémeas adultas da cochonilha P. citri succionam seiva das rosetas, frutos e folhas de
café arabica e café conilon, causando queda dos botdes florais e frutos novos em
desenvolvimento, limitando a produtividade da cultura (PENAFLOR et al., 2019). J4 as perdas
causadas pelas lagartas do bicho-mineiro Leucoptera coffeella Guérin-Meéneville (Lepidoptera:
Lyonetiidae) estdo diretamente ligadas as folhas do café (DANTAS et al., 2021; PEREIRA et
al., 2007). As lagartas do bicho-mineiro perfuram a epiderme e se alimentam do parénquima
do mesofilo foliar, formando as minas. Estas folhas perdem a area fotossintética, o que resulta
em desfolha e redugdo da produtividade da cultura (DANTAS et al., 2021). Neste contexto,
medidas de controle do bicho-mineiro e das fémeas adultas da cochonilha-da-roseta sdo
necessarias para reducdo destas perdas economicas (DANTAS et al, 2021; MANI;
SHIVARAJU, 2016).

Os principais métodos de controle da cochonilha-da-roseta e do bicho-mineiro sdo
biologico, cultural e quimico (DANTAS et al., 2021; MANI; SHIVARAJU, 2016). O controle
quimico ¢ o mais utilizado pelos produtores e deve ser utilizado quando nivel de infestagdo das
folhas apresentar 3% de lagartas vivas do bicho-mineiro (ZAMPIROLI et al., 2017). Além
disso, o uso de inseticida quimico isolado ou em mistura com outro principio ativo sdo
direcionados para fase do bicho-mineiro que causa danos (lagartas) (AGROFIT, 2022). No
entanto, ja foi observado o efeito de inseticida em ovos (ALVES et al., 2011) e adultos de L.
coffeela (AMARAL et al., 2022; FIGUEIREDO et al., 2021). Em pupas do bicho-mineiro ainda
ndo foi reportado o efeito de tiametoxam nesta fase do inseto.

A exposicdo do ultimo instar da lagarta-do-milho Helicoverpa zea (Lepidoptera:
Noctuidae) ao inseticida imidacloprid na dose de 20 pg pL! resultou em 100% de mortalidade
das pupas (KRISHNAN; JURENKA; BRADBURY, 2021). Esta mortalidade foi causada pela
exposi¢do da lagarta ao inseticida neonicotinoide durante a metamorfose, que promoveu

alteragdes cuticulares e que resultou na morte do inseto. Neste contexto, a concentracdo de
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tiametoxam liberada das microesferas de alginato-bentonita poderia interromper a sinaliza¢ao
neuroenddcrina da lagarta do bicho-mineiro durante a ecdise, resultando na morte do inseto na
fase de pupa (KRISHNAN; JURENKA; BRADBURY, 2021). Assim, a incorporagdo de
tiametoxam na matriz polimérica e nanoargila pode ser um opgao sustentavel para controlar a
cochonilha-da-roseta, lagartas e pupas do bicho-mineiro pela liberag¢ao sustentada de inseticida,
o que possibilita o efeito residual superior a 14 dias e com concentragdes efetivas para o controle

destas pragas (ETEMADI BALOCH; AFZALI; FATHIRAD, 2021).

2 OBJETIVO GERAL

Desenvolver uma nova formulagio de tiametoxam baseado em microesfera de alginato-
bentonita e verificar sua toxicidade para as fémeas adultas da cochonilha-da-roseta, lagartas e

pupas do bicho-mineiro.

3 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Sintetizar as microesferas de alginato-bentonita com liberacao sustentada de tiametoxam;

2. Caracterizar as microesferas sintetizadas por meio das técnicas difracdo de raio X no pd
(DRXP), espectroscopia na regido do infravermelho com transformada de Fourier com
acessorio de reflectincia atenuada (FTIR-ATR), analise termogravimétrica e
termogravimetria derivada (TGA-DTG) e calorimetria exploratdria diferencial (DSC);

3. Realizar a quantificacdo e estudo de liberacdo “in vitro” do tiametoxam nas microesferas
de alginato-bentonita durantes os 7dias;

4. Realizar o estudo de lixiviagdo de tiametoxam associado a microesfera de alginato-
bentonita com tiametoxam durante os 30 dias;

5. Verificar a toxicidade das microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam as fémeas
adultas da cochonilha-da-roseta e pupas do bicho-mineiro;

6. Analisar o efeito residual das microesferas de alginato-bentonita com para as lagartas do

bicho-mineiro;
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Sintese da microesfera de alginato-bentonita com e sem tiametoxam

A microesfera de alginato-bentonita com tiametoxam foi obtida a partir da mistura de
alginato de sodio (Exodo, 90,8-106%), bentonita sédica® (Crqquimica), tiametoxam® (Sigma-
aldrich, 98%) e cloreto de calcio® (Dindmica, 99%) no Laboratorio de Quimica da Universidade
Federal de Vigosa, Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. Em todos os procedimentos
de sintese foi usado 4gua ultrapura por meio do sistema Millipore MilliQ®.

A sintese da microesfera com e sem tiametoxam foram realizadas pelo método de co-
acervacao complexa adaptado por Zhang et al. (2014). A solug¢do formadora de microesfera
(100,0 mL) contendo alginato de sodio (1,0% m/v) (ALG) foi preparada em agua (sem
inseticida) e solucdo padrio de inseticida (4.000 mg L!) em agitacdo constante por 1 hora a
25,0 °C. Logo ap0s, foi adicionado bentonita sédica (5,0% m/v) (BEN) sob agitagdo por 1 hora,
que posteriormente, esta solucdo foi vertida em uma bureta e gotejada na vazio de 1 gota s™!
em 300,0 mL da solucdo de CaCly (5,0% m/v). Subsequentemente, as microesferas sem
inseticida e com tiametoxam foram filtradas e secas em estufa a 40,0 °C por 24 horas. Abaixo,
segue uma descri¢cdo das quantidades dos reagentes usados durante a producao da microesfera

de alginato-bentonita com tiametoxam (Tabela 1).

Tabela 1. Quantidade de alginato de sodio (ALG), bentonita (BEN), tiametoxam (TIA) para

producao de microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam.

Nome Abreviacao Quantidade (mg ou g)
Alginato ALG 1,0
Bentonita BEN 5,0
Tiametoxam TIA 400
Cloreto de calcio CLO 15,0

Fonte: O autor.
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4.2 Determinacio da quantidade de tiametoxam

A determinagdo da quantidade de inseticida foi realizada na Universidade Federal de
Vicosa, Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. Uma analise semi-quantitativa foi
determinada para quantificar tiametoxam incorporada na microesfera de alginato-bentonita a
partir de uma solucao tampao a pH = 5,6 em triplicata. Esta solugdo foi preparada misturando-
se 96,4 mL de KH2PO4 a 0,2 mol L e 3,6 mL de hidroxido de s6dio NaOH a 0,2 mol L. O
pH da solugfio teve o seu valor ajustado utilizando o hidréxido de sédio 0,2 mol L™! em agitagdo
constante. O valor deste pH foi medido utilizando um pHmetro da QUIMIS modelo Q400AS.

Inicialmente, foi adicionado 0,30 e 0,02 gramas de microesferas com tiametoxam e
tiametoxam® 250 WG, respectivamente, para realizar a extragdo de inseticida em frasco
Erlenmeyer (250 mL) com 100,0 mL da solucdo tampdo, que permaneceu em agitagdao
constante a 110 rpm a 25,0 °C por 96,0 horas numa incubadora SHAKER refrigerada (SL-223
marca SOLAB). Depois da extragdo de tiametoxam, uma aliquota de 1,0 mL foi retirada e
filtrada usando um microfiltro de seringa (0,4 um). Logo em seguida, esta foi transferida a um
vial de vidro com tampa e septo e quantificada por cromatografia liquida de alta performance -
HPLC (Agilent Technologies, modelo 1260 Infinity II), com detector de ultravioleta (Modelo
G7117c: 225 nm). Para as anélises, estabeleceu-se as seguintes condigdes cromatograficas:
Coluna C-18 (Modelo Luna Phenomenex®, 4,6 mm x 25,0 cm x 5,0 um), 4gua acidificada com
H3PO4 a 0,01 mol-L! e acetonitrila na propor¢do 70:30 como fase movel, temperatura de 35,0
°C, fluxo de 1,0 mL-min"!' e volume de injegdo de 20,0 uL.

A curva analitica foi preparada a partir de uma solugdo padrao de tiametoxam (1000 mg
L1). As concentragdes de 0,0; 10,0; 20,0; 30,0; 40,0; 50,0; 60,0; 70,0; 80,0; € 90,0 mg L™! foram
obtidas para determinar a quantidade de tiametoxam incorporado nas microesferas de alginato-

bentonita a partir de um grafico de regressdo linear da curva analitica.

4.3 Estudo de liberacao “in vitro” de tiametoxam

O estudo de liberagdo “in vitro” de tiametoxam foi realizado no Laboratério de Quimica
da Universidade Federal de Vigosa, Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. Esse estudo
foi obtido a partir de uma solugdo tampao com pH = 5,60, em triplicata, usando uma incubadora
SHAKER refrigerada (Modelo SL-22, SOLAB) a 110 rpm a 25,00 °C por 168,00 h. Esta

solucdo tampao foi preparada seguindo o método descrito na secgao 4.2.
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Inicialmente, foi adicionado 0,30 e 0,02 gramas de microesferas sem inseticida e com
tiametoxam® 250 WG, respectivamente, nos Erlenmyer (250mL) com 100,0 mL da solugdo
tampao. Durante os 7 dias, nos intervalos de tempo pré-determinado (0,00h, 0,25h, 0,50h,
0,75h, 1,00h, 2,00h, 4,00h, 6,00h, 8,00h, 10,00h, 12,00h, 24,00h, 48,00h, 72,00h, 96,00h,
120,00h, 144,00h e 168,00h) foi removida uma aliquota de 1,0 mL da solu¢do contendo
microesfera com e sem tiametoxam. Essa foi filtrada usando um microfiltro de seringa (0,45
um) e transferida a um vial de vidro com tampa e septo. O volume restante da solugdo tampao
foi descartada. Posteriormente, a quantidade de tiametoxam liberada das microesferas foi
determinada por HPLC com auxilio da curva analitica. Esta curva e as condicdes

cromatograficas foram usadas seguindo o método descrito na secgdo 4.2.
4.4 Preparacio do estudo de lixiviacdo

O estudo de lixiviagdo de tiametoxam foi realizado no laboratério de quimica da
Universidade Federal de Vicosa, Campus Rio Paranaiba (UFV-CRP), Minas Gerais, Brasil.
Neste estudo foi utilizado o solo da area experimental da UFV-CRP (19° 13° 7,62 S e 46° 13’

30,55’ O) e suas caracteristicas fisicas sdo apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2. Analise fisica do solo coletado na area experimental da UFV Campus Rio Paranaiba.

Densidade
Areia grossa  Areia fina Areia total Argila Silte . Classificacao textural
o solo
g dm? gcm’
214,0 256,0 470,0 263,0 267,0 1,05 Textura média

Fonte: O autor.

O solo foi classificado como pouco argiloso e Latossolo vermelho amarelo acrico tipico
de acordo com o Sistema Brasileiro de Classificacao de Solos (SANTOS et al., 2018). Neste
estudo, foram determinados a porosidade total do solo e o volume de dgua necessario para
promover a percolagdo da molécula de inseticida, obtido pela densidade da particula e do solo
pelo método da proveta (TEIXEIRA et al., 2017). Posteriormente, o volume de agua obtido

(mL) foi convertido em lamina de 4gua da chuva usando a formula abaixo:
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Onde:
h = Lamina da chuva (mm);
V = Volume de agua (mL)

A = Area da seringa (cm?)

O estudo de lixiviagdo de tiametoxam foi realizado pelo método descrito por Abat
(2015). Inicialmente, foi adicionado 12 de vidro na base das seringas (coluna) de 60,00 mL
(diametro 31,0 mm e altura de 17,5 mm) de forma que a solugdo succionada saisse limpa e sem
particulas de solo. Posteriormente, foi colocado 50,0 cm? de solo previamente peneirado (< 2,0
mm) e seco, 26,0 mL de agua que corresponde ao volume de poros do solo (100,0% da
capacidade de campo) e equivalente a 35 mm de chuva. Em seguida, foi colocado os
tratamentos a 5,0 cm de profundidade, como também colocado 13 de vidro sobre o solo para
fechar o sistema.

O experimento foi conduzido em delineamento inteiramente casualizado com 5
repeticoes em esquema de parcela subdividida no tempo (4 x7), sendo inseticida o fator de
parcela (microesfera com e sem tiametoxam, tiametoxam® 250 WG e controle) e o tempo como
subparcela (1, 5, 10, 15, 20, 25 e 30 dias ap0s aplicag@o dos inseticidas). Cada coluna com 50,0
cm?® de solo constituiu-se em uma unidade experimental.

Em cada coluna foi adicionado 0,02 g de inseticida na sua formulacao comercial € 0,3 g
de microesferas com e sem inseticida. Durante os 30 dias (1, 5, 10, 15, 20, 25 ¢ 30 dias) foi
aplicado um volume de 26,0 mL de agua em cada um dos tratamentos. Este volume foi
succionado por meio de uma seringa conectada a uma mangueira de latex (25,0 cm), sendo esta
previamente fixada na ponta de cada coluna. O volume coletado foi transferido ao tubo Falcon,
que posteriormente foi pesado e armazenado na geladeira.

A quantidade de tiametoxam foi determinada por HPLC com auxilio de uma curva
analitica. Esta curva foi obtida a partir de uma solugio padrio de inseticida (1000,0 mg L)
preparada em 4gua ultrapura. As concentragdes utilizadas para obtencdo da curva analitica
foram 0,00; 10,00; 20,00; 30,00; 40,00; 50,00; 60,00; 70,00; 80,00 ¢ 90,00 mg mL. As

condi¢des cromatograficas foram usadas seguindo o método descrito na secc¢io 2.2.
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4.5 Difracao de raio-x (DRX)

O estudo foi conduzido no Laboratério de Quimica da Universidade Federal de Vigosa,
Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. As avaliacdes foram realizadas para obter a
caracterizacdo qualitativa pela técnica de DRXP de 5 amostras: 1) Alginato de sodio — ALG;
2) Bentonita - BEN; 3) Tiametoxam® 250 WG — TIA; 4) microesfera de ALG + BEM e; 5)
microesfera de ALG + BEN + TIA.

As amostras foram previamente maceradas em um almofariz de agata e peneiradas para
obtencao de particulas de tamanho uniforme. Foi adicionado aproximadamente 0,5 g de amostra
e acondicionada na forma de p6 em uma porta amostra de aluminio. Todas as analises foram
registradas em um equipamento Shimadzu XRD-6000, que utiliza cdtodo de cobre e um
monocromador de cristal de grafite para selecionar a regido de emissao do Cu-ka;, com
comprimento de onda de 1,54 A. O potencial da fonte foi de 30 kV e corrente de 30 mA. A
velocidade de varredura foi feita com um passo de 0,02° a cada segundo. A faixa de varredura
(20) foi de 4,00 a 70,00°.

A técnica DRXP foi utilizada para identificar a formac¢ao de compostos lamelares por
meio da presenca de picos basais, os quais sdo identificados pelo empilhamento das lamelas e
avaliagdo dos parametros estruturais, como defeitos, deformacdo e orientacdo do cristal. A
distancia entre as lamelas da microesferas podem ser calculadas pela equagdo de Bragg

(BUNACIU; UDRISTIOIU; ABOUL-ENEIN, 2015)

dp = ——
hkl = 2send

Onde:

n = ordem de difracdo (nimero inteiro)

A = comprimento de onda de raios X (1,54 A)
dni; = espacamento basal para o pico (hkl)

6 = valor do pico obtido no difratograma

4.6 Espectroscopia na regiio do infravermelho com transformada de Fourier com

acessorio de refletincia total atenuada (FTIR-ATR)
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O estudo foi conduzido no laboratorio de Quimica da Universidade Federal de Vigosa,
Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. As analises de FTIR-ATR foram realizadas para
identificar as interagdes entre as espécies organicas e inorganicas das 5 amostras: 1) Alginato
de sodio — ALG; 2) Bentonita - BEN; 3) Tiametoxam® 250 WG — TIA; 4) microesfera de ALG
+ BEM ¢; 5) microesfera de ALG + BEN + TIA. As analises de FTIR-ATR foram conduzidas
em um aparelho Jasco 4100 usando-se um acessorio de refletancia total atenuada (ATR). Os
espectros foram obtidos com 256 varreduras, com resolucdo de 4,0 cm! em uma faixa de

comprimento de onda de 4000,0 a 400,0 cm™.

4.7 Analise termogravimétrica e termogravimetria derivada (TGA-DTG)

O estudo foi conduzido no Laboratorio de Quimica da Universidade Federal de
Uberlandia, Uberlandia, Minas Gerais, Brasil. As andlises de TGA-DTG foram usadas para
determinar a quantidade de 4gua e a estabilidade térmica de 3 amostras: 1) microesfera de ALG;
2) microesfera de ALG + BEM e; 3) microesfera de ALG + BENT + TIA. Esta técnica fornece
como resposta termogramas que mostram curvas de ganho ou perda de massa (%) em fungdo
da temperatura (°C). A DTG ¢ utilizada para verificar a presenca de eventos de
desidratacao/oxidacdo. A resposta obtida ¢ uma curva da primeira derivada da massa em fungao
da temperatura (SON, 2017).

As analises TGA-DTG foram realizadas em um equipamento TGA, marca Shimadzu,
modelo DTG-60H. A taxa de aquecimento utilizada foi de 10 °C-min’! com fluxo de O, de 50
cm® min!, a faixa de aquecimento foi da temperatura ambiente até 1000 °C. A quantidade de

amostra utilizada oscilou de 2 a 6 mg de acordo com a massa do filme utilizada

4.8 Calorimetria exploratoria diferencial (DSC)

As propriedades térmicas das microesferas foram determinadas usando o calorimetro
DSC Q10, modelo Standard Cell. As andlises de DSC foram usadas para determinar a entalpia
das microesferas por meio de uma variacdo controlada de temperatura em 3 amostras: 1)
microesfera de ALG; 2) microesfera de ALG + BENT e; 3) microesfera de ALG+BENT+TIA
As amostras entre 2 e 6 mg foram acondicionadas em cépsulas de DSC. Estas foram
aquecidas a uma taxa de aquecimento de 10 °C.min"! na faixa de temperatura ambiente (25 °C)

a 400 °C. Utilizou-se atmosférica dindmica de O, com vazdo de 50 mL.min™".
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5 Bioensaio com bicho-mineiro e fémeas adultas da cochonilha-da-roseta

5.1 Criacao de bicho-mineiro

A criagdo de L. coffeella foi realizada em gaiolas de oviposicao constituida de madeira
(4,0 x 1,0 m) e revestidas com tecido de algodao (voil) (GONRING et al., 2019). As folhas
contendo lagartas e pupas de L. coffeella foram removidas das plantas de café em uma lavoura
situada na Universidade Federal de Vigosa, Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. Esta
lavoura foi selecionada devido altos niveis de infestagdes de L. coffeella. As folhas foram
colocadas em gaiolas de criagdo anti-afideos (Lab Creation®, 50,0 x 50,0 x 50,0 cm) forradas
com flanelas umedecidas para evitar a dessecacdo das pupas e facilitar a emergéncia dos
adultos. Apods a emergéncia, os adultos de L. coffeella foram transferidos para as gaiolas de
oviposi¢ao contendo mudas de café arabica da linhagem IAC 144 da variedade Catuai em vasos

de 8,0 litros (GONRING et al., 2019).

5.2 Criacao de cochonilha Planococcus citri

As fémeas adultas das cochonilhas-da-roseta foram coletadas das mudas de café da
linhagem TAC 144 da variedade Catuai presentes em gaiolas de criacao do bicho-mineiro. Estas
fémeas adultas foram transferidas para as gaiolas de oviposi¢do contendo mudas de café em

vasos de 8,0 L para iniciar a criacdo destas cochonilhas em plantas de café arabica.

5.3 Preparo das mudas de café arabica

As mudas de café ardbica da linhagem [AC 144 da variedade Catuai vermelho, com trés
pares de folhas e sem presenca de minas de L. coffeella, foram obtidas do Viveiro de Mudas
Pereira situada no municipio de Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil. As mudas foram
transplantadas em vasos de 8 litros com orificios na parte inferior para permitir acracao e evitar
excesso de agua no sistema radicular das mudas (MARTINS et al., 2011). O solo usado para
compor o substrato de enchimento dos vasos foi coletado na 4rea experimental da UFV- CRP
(19° 13° 7,62 S e 46° 13 30,55 O), na profundidade de 0-20 cm, e suas caracteristicas
quimicas sdo apresentadas na Tabela 3 (MARTINS et al., 2011).
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Tabela 3. Andlise quimica do solo coletado na area experimental da UFV, Campus Rio

Paranaiba.

pH P(Melh) | K Ca Mg Al H+Al T SB: B Cu Fe Mn Zn: MO

Agua | mgdm? cmol. dm™ mg dm™ g dm?

5,6 11,1 o1 31 05 00 22 59 3701 1,2 190 1,0 5,6 16,0

Fonte: O autor.

As mudas de café foram fertilizadas com base na recomendagao da cultura plantada em
vaso (NOVAIS; NEVES; BARROS, 1991). Além disso, o controle de plantas daninhas foi
realizado manualmente e as doengas, como por exemplo, cercosporiose, foma e ferrugem,
foram controladas quando necessario usando os fungicidas Comet® (Piraclostrobina, 0,6 L ha’
1, Cantus® (Boscalida, 150,0 g ha'!), Orkestra® (Fluxapiroxade + Piraclostrobina, 0,5 L ha'!) e
Tutor® (Hidroxido de cobre, 2 kg ha™!) (MARTINS et al., 2011; SABINO et al., 2018).

5.4 Toxicidade das microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam as fémeas adultas

da cochonilha-da-roseta.

O experimento foi conduzido na casa de vegetacdo da Universidade Federal de Vigosa
(UFV), Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil (19° 13” 7,62” S e 46° 13’ 30,55 O),
com altitude de 1.100 m. O solo da area foi caracterizado como Latossolo vermelho amarelo
acrico tipico e o clima Aw de acordo com a classificagdao de Képpen (MARTINS et al., 2018;
SANTOS et al., 2018).

As mudas de café¢ ardbica com 10 meses de idade (19 folhas) foram usadas no
experimento de toxicidade de tiametoxam com ou sem incorporacdo em microesfera de
alginato-bentonita para as fémeas adultas da cochonilha-da-roseta conduzido em condi¢des de
temperatura ambiente (19,6 - 25,4 °C) e umidade relativa (55,0 — 71,7%). O delineamento
experimental foi em blocos casualizados com 4 repeti¢des, sendo os tratamentos compostos por
microesfera de alginato-bentonita com e sem tiametoxam, tiametoxam® 250 WG, e controle.
Cada vaso com uma muda de café arabica foi considerado como parcela experimental

A irrigagdo foi realizada no horario mais fresco do dia, com umidade do solo proximo a
capacidade de campo para proporcionar a maxima absorcao de inseticida por muda de café

durante a execucao do experimento e evitar perdas por lixiviacao (SABINO et al., 2018). Logo
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apos, as microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam (4.048,00 g ha'') e tiametoxam®

250 WG (1.400,0 g ha'), com a mesma concentragio de ingrediente ativo (5,4 mg de
tiametoxam muda™') e microesfera sem inseticida (4.048,0 g ha'') foram aplicados no solo numa
profundidade de 1,0 cm sob a projecdo da copa das mudas de café¢ (GONRING et al., 2019).
Estas doses de inseticidas foram aplicadas seguindo as especificagdes para o plantio das mudas
de café da linhagem TAC 144 da variedade Catuai e para o controle do bicho-mineiro (8.000
plantas ha! e volume de cova de 64,0 dm?) (MARTINS et al., 2011).

Depois de 7, 14 e 21 dias apos aplicacdo dos tratamentos, foram realizadas as
amostragens destrutivas das folhas selecionadas aleatoriamente do ter¢o médio e colocadas em
uma placa de Petri com algodao umedecido, sendo uma folha por placa (HERRICK; CLOYD;
RAUDENBUSH, 2019; MORANDI FILHO et al., 2009). As folhas estavam livres de pragas e
doencas quando foram retiradas do terco médio das mudas de café (PENAFLOR et al., 2019).
Estas folhas foram infestadas com fémeas adultas da cochonilha-da-roseta, com 3 dias de idade,
no lado adaxial das folhas de café¢ usando um pincel fino n° 0. Neste contexto, cada unidade
experimental foi composta por 20 fémeas adultas por placa para cada tratamento.

As placas de Petri foram seladas com filme de policloreto de vinila (PVC) para evitar o
escape das cochonilhas (PENAFLOR et al., 2019). A contagem de individuos mortos foi em 48
horas ap6s a exposicao das cochonilhas aos tratamentos. Considerou-se as fémeas adultas da
cochonilha mortas aquelas que ndo responderam aos estimulos com uso de pincel fino n° 0
(HERRICK; CLOYD, 2017; HERRICK; CLOYD; RAUDENBUSH, 2019). Além disso, as
avaliacdes de mortalidade das cochonilhas causadas pelos inseticidas foram realizadas até 21
dias apds aplicagdo dos tratamentos. Este periodo equivale a presenca da concentracdo de
tiametoxam na solugdo do solo confirmado pelo estudo de liberacao e lixiviagdo de inseticida.
Assim, a porcentagem de mortalidade das fémeas adultas da cochonilha obtida foi corrigida em
relacdo a mortalidade causada pela microesfera sem tiametoxam ou controle utilizando a
formula de Abbott (ABBOTT, 1925).

Os dados obtidos foram submetidos aos pressupostos estatisticos e posteriormente a
analise de variancia e as médias comparadas pelo teste de Tukey (P < 0,05) usando o software

R versao 3.5.2 (TEAM, 2018).

5.5 Toxicidade de microesfera de alginato-bentonita com tiametoxam as pupas do bicho-
mineiro.
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O experimento foi conduzido na casa de vegetacdo da Universidade Federal de Vigosa
(UFV), Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil (19° 13* 7,62 S e 46° 13’ 30,55 O),
com altitude de 1.100 m. O solo da area foi caracterizado como Latossolo vermelho amarelo
acrico tipico e o clima Aw de acordo com a classificagao de Képpen (MARTINS et al., 2018;
SANTOS et al., 2018).

As mudas de café ardbica com 10 meses de idade (19 folhas) foram usadas no
experimento de toxicidade de tiametoxam com ou sem incorporacdo em microesfera de
alginato-bentonita em pupas de L. coffeella conduzido em condigdes de temperatura ambiente
(19,6 - 25,4 °C) e umidade relativa (55,0 — 71,7%). O delineamento experimental foi em blocos
casualizados com 4 repeti¢des, sendo os tratamentos compostos por microesfera de alginato-
bentonita com e sem tiametoxam, tiametoxam® 250 WG e controle. Cada vaso com mudas de
café constituiu-se em uma unidade experimental.

A irrigacdo foi realizada no horario mais fresco do dia, com umidade do solo préximo a
capacidade de campo para proporcionar a maxima absor¢ao de inseticida por muda de café
durante a execu¢do do experimento e evitar perdas por lixiviagao (SABINO et al., 2018). Logo
apos, as microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam (4.048,0 g ha'') e tiametoxam®
250 WG (1.400,0 g ha!), com a mesma concentragio de ingrediente ativo (5,4 mg de
tiametoxam muda™') e microesfera sem inseticida (4.048,0 g ha!) foram aplicados no solo numa
profundidade de 1,0 cm sob a projecao da copa das mudas de café (GONRING et al., 2019).
Estas doses de inseticidas foram aplicadas seguindo as especificagdes para o plantio de mudas
das plantas da linhagem IAC 144 da variedade Catuai (8.000 plantas ha™! e volume de cova de
64,00 dm*) (MARTINS et al., 2011).

ApOs 24 horas da aplicagdo dos tratamentos, os adultos de L. coffeella com 3 dias de
idade foram acondicionados sobre as folhas de café contendo os tratamentos por 24 horas de
oviposi¢ao, sendo 70 adultos por unidade experimental (GONRING et al., 2019). Depois de 7
dias apos aplicacdo dos tratamentos observou-se a eclosdo dos ovos para iniciar o0s
experimentos com numero médio de 131 ovos por mudas (GONRING et al., 2019). Em seguida,
amostragem destrutiva foi realizada removendo as folhas de café¢ em 28 dias apos aplicagdo de
inseticidas e colocadas em uma placa de Petri com algodao umedecido (HERRICK; CLOYD,
2017). Este tempo foi estabelecido devido o nimero de dias da fase de lagartas e pupas relatados
entre 9 a 40 dias e 5 a 26 dias, respectivamente, dependendo das condic¢des climaticas (COSTA
et al., 2012).

A contagem de individuos mortos foi em 48 horas ap6s a remocao das folhas. As pupas

foram consideradas mortas quando os adultos de L. coffeela nao emergiram (PEREIRA et al.,
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2007). A porcentagem de mortalidade foi corrigida em relagdo a mortalidade causada pela

microesfera sem tiametoxam ou controle utilizando a féormula de Abbott (ABBOTT, 1925).
Os dados obtidos foram submetidos aos pressupostos estatisticos € posteriormente a

analise de variancia e as médias comparadas pelo teste de Tukey (P < 0,05) usando o software

R versdo 3.5.2 (TEAM, 2018).

5.6 Efeito residual da microesfera de alginato-bentonita com tiametoxam as lagartas do

bicho-mineiro (L. coffeella)

O experimento foi conduzido na casa de vegetacao da Universidade Federal de Vigosa
(UFV), Campus Rio Paranaiba, Minas Gerais, Brasil (19° 13” 7,62 S e 46° 13’ 30,55 O),
com altitude de 1.100 m. O solo da area foi caracterizado como Latossolo vermelho amarelo
acrico tipico e o clima Aw de acordo com a classificacdo de Képpen (MARTINS et al., 2018;
SANTOS et al., 2018).

As mudas de café ardbica com 10 meses de idade (19 folhas) foram usadas no
experimento de efeito residual de tiametoxam com ou sem incorporacdo em microesfera de
alginato-bentonita em lagartas de L. coffeella conduzido em condi¢des de temperatura ambiente
(19,6 - 25,4 °C) e umidade relativa (55 — 71,7%). O delineamento experimental foi em blocos
casualizados com 4 repeti¢des, sendo os tratamentos compostos por microesfera de alginato-
bentonita com e sem tiametoxam, tiametoxam® 250 WG e controle. Cada vaso com mudas de
café constituiu-se em uma unidade experimental.

A 1rrigagdo foi realizada no horario mais fresco do dia, com umidade do solo proximo a
capacidade de campo para proporcionar a maxima absor¢ao de inseticida por muda de café
durante a execu¢do do experimento e evitar perdas por lixiviagao (SABINO et al., 2018). Logo
apos, as microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam (4.048,0 g ha') e tiametoxam®
250 WG (1.400,0 g ha!), com a mesma concentragio de ingrediente ativo (5,4 mg de
tiametoxam muda™) e microesfera sem inseticida (4.048,0 g ha'!) foram aplicados no solo numa
profundidade de 1,0 cm sob a projecdo da copa das mudas de café (GONRING et al., 2019).
Estas doses de inseticidas foram aplicadas seguindo as especificacdes para o plantio de mudas
das plantas da linhagem IAC 144 da variedade Catuai (8.000 plantas ha™! e volume de cova de
64,00 dm?*) (MARTINS et al., 2011).

Os adultos de L. coffeella com 3 dias de idade foram acondicionados, depois de 28 dias
apos aplicagdo dos inseticidas, sobre as folhas de café contendo os tratamentos por 24 horas de

oviposi¢do, sendo 70 adultos por unidade experimental (GONRING et al., 2019). Depois de 7
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dias ap6s o condicionamento dos adultos as mudas de café, observou-se a eclosdo dos ovos para
iniciar os experimentos com nimero médio de 140 ovos por mudas (GONRING et al., 2019).
Em seguida, amostragem destrutiva foi realizada removendo as folhas de café em 42 dias apds
aplicacdo de inseticidas e colocadas em uma placa de petri com algodao umedecido
(HERRICK; CLOYD, 2017).

A contagem de individuos mortos foi em 48 horas apds a remog¢ao das folhas usando
estereoscopio optico (60x) no laboratorio de entomologia da UFV. Considerou-se lagartas
mortas aquelas que nao responderam aos estimulos com uso de pincel fino n° 0 (GONRING et
al., 2019; HERRICK; CLOYD, 2017; SABINO et al., 2018). A porcentagem de mortalidade
foi corrigida em relagdao a mortalidade causada pela microesfera sem tiametoxam ou controle
utilizando a formula de Abbott (ABBOTT, 1925).

Os dados obtidos foram submetidos aos pressupostos estatisticos € posteriormente a
analise de variancia e as médias comparadas pelo teste de Tukey (P < 0,05) usando o software

R versdo 3.5.2 (TEAM, 2018).

6 RESULTADOS

As caracteristicas estruturais do alginato de sédio, bentonita sodica, tiametoxam®

250WG@G, microesfera de alginato, microesfera com e sem tiametoxam foram determinadas pela
técnica DRXP (Figura 1). O alginato de sodio exibiu um padrdo de difracdo de menor
intensidade em 20 = 14,06° (d;10) associado ao acido D-gulurénico, enquanto a de maior
intensidade em 20 = 20,14 (d200) foi atribuido ao 4cido M-manurénico (Figura la). Neste

difratograma, o polimero apresentou caracteristica de material amorfo.
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Figura 1. Difratogramas do (a) ALG, (b) BEN, (c) TIA, (d) microesfera de ALG-BEN (e),
microesfera de ALG-BEN-TIA. Fonte: O autor.

Os picos de difragcdo da bentonita sddica observados neste estudo referem-se a
montmorilonita como o seu principal constituinte (FIGURA 1b). Neste espectro, as difracdes
foram em 20 = 6,3° (dpo; = 14,08 A), 19,9° (dioo = 4,52 A), 34,9° (d10s = 2,69 A), 54,9 (doos =
1,88 A) € 62,2° (d300 = 1,74 A). Os demais picos de difragdo podem estar relacionados com a

impureza do material, provavelmente quartzo e feldspato (Figura 1b).

O inseticida tiametoxam® 250 WG possui caracteristica de material semicristalino. Este

ndo apresenta estrutura anatomica organizada, o que pode ser notado pela baixa intensidade dos
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picos de difracdo em comparacao a bentonita sodica (Figura 1¢). Além disso, foi observado que
ao adicionar a nanoargila e o inseticida na matriz do alginato houve redu¢do da intensidade dos
picos de difragdo, no espectro da microesfera com tiametoxam foi observado o pico de difragdo
do inseticida em 26 = 35,0°, o que confirma a incorporacao do inseticida na microesfera de
alginato-bentonita (Figuras 1d, e).

As interagdes entre 0s compostos organicos e inorganicos do alginato de sddio, bentonita
sodica, tiametoxam® 250 WG, microesfera de alginato-bentonita (controle) e microesfera de
alginato-bentonita com tiametoxam foram determinados pela técnica FTIR-ATR. A banda do
espectro relacionada com a vibragio de alongamento do grupo C-O-C (1025,0 cm™) foi
identificada no alginato de sddio. As bandas presentes em 1600,0 e 1406,0 cm™ estio
relacionadas com o estiramento simétrico e assimétrico do grupo acido carboxilico (COO)
presente na estrutura do polimero. Além disso, a banda observada em 3250,0 cm™! corresponde
ao modo vibracional da ligacdo O-H (Figura 2a).

O espectro de FTIR-ATR da bentonita sédica evidenciou a presenca de banda
relacionada com estiramento do grupo O-H na regido 3630,00 cm™ (Figura 2b). Nas bandas
correspondentes as vibragdes de flexdo do grupo H-O-H, estiramento do grupo Si-O, vibra¢ao
da camada octaédrica de Al da nanoargila, vibrag¢ao de flexdo do grupo Si-O-Al, Si-O e Si-O-
Si foram observadas em 1631, 1117, 903, 793, 518 e 460 cm™!, respectivamente.

A caracteristicas quimicas do inseticida tiametoxam foram demonstradas pela técnica
FTIR-ATR (Figura 2c). Notam-se em 3649,0 e 3288,0 cm™! as bandas de deformagio axial do
grupo O-H e deformagao axial dos atomos de hidrogénio ligados a C=0. As bandas de 1650,
1594, 1386 e 1520 cm™! referem-se ao estiramento do grupo C=C, deformagio angular simétrica
no plano do NHa, estiramento simétrico e assimétrico do NOa, respectivamente. A deformacao
axial assimétrica e angular de C—N pode ser observada na banda presente na regido de 1313 e
1041 cm™. Em 769 e 692 cm™! notam-se as vibragdes de deformagcio axial do haleto de alquila
(C—Cl) e deformagao axial do C—S (Figura 2c).

Apos a reticulagao do alginato de sodio, evidenciaram-se redugdes das intensidades das
bandas em microesfera de alginato. Estas bandas referem-se as deformagdes axiais da hidroxila,
simétrica e assimétrico do grupo acido carboxilico e deformacao axial do grupo C-O-C (Figura
2d). Ao adicionar a bentonita sddica na matriz da microesfera de alginato, foram observadas as
presencas das bandas de deformagdes das camadas octaédrica de aluminio e angular dos grupos
Si-O-Al Si-O e Si-O-Si (Figura 2e). Na microesfera com tiametoxam, foram evidenciadas as

bandas de deformagdes axiais do grupo O-H, haleto de alquila e C-S (Figura 2f). Assim, segue
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abaixo as descri¢des dos numeros de bandas do espectro de infravermelho e os grupos

funcionais presentes nos materiais (Tabela 4).

3276

Transmitancia (u.a.)

3250

1405

1601

1600
1405

1026

1024

(2)

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400

Numero de onda (cm™)

Figura 2. Espectros de infravermelho do (a) ALG, (b) BEN, (c) TIA, (d) microesfera de

ALG, (e) microesfera de ALG-BEM e (f) microesfera de ALG-BEN-TIA. Fonte: O autor.
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Tabela 4. Bandas do espectro de infravermelho (FTIR-ATR) do alginato de sdédio, bentonita

sodica e tiametoxam.
Numero Nuamero

Numero
Grupo Grupo )
de onda _ de onda ) deonda | Grupo funcional
funcional funcional
(e (em™) (em™)
vibragao de Deformacgao axial
1041-
- - 460 flexdo do assimétrica e
. ) 1313
grupo Si-O-Si angular de C—N
Estiramento
vibragdo de ‘ ‘
simétrico e
- - 518 flexao do 1520 ‘ _
' assimétrico do
grupo Si-O
NO,
vibragao de Deformagao
- - 793 flexao do 1386 angular simétrica
grupo Si-O-Al no plano do NH»
Vibragdo da .
vibragdo de vibragdo de
camada
1025 alongamento de 903 ‘ 1564 alongamento de
octaédrica de
C-0-C OH
Al
Estiramento
Estiramento de Estiramento do
1406 assimétrico de 1017 ‘ ‘ 1650
S1-O-Si1 grupo C=C
COoOr
Estiramento vibragao de deformacao axial
1600 simétrico de 1631 flexao de H-O- 3288 do grupo
CoOr H C=0
Modo )
Estiramento de Deformagao axial
3250 vibracional da 3630 3649
O O-H (Mg-OH) do grupo O-H

Fonte: O autor.
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Figura 3. Curvas de andlise termogravimétrica e termogravimetria diferencial para as (a)

microesferas de ALG, (b) microesfera de ALG-BEM e (c) microesfera de ALG-BEN-TIA.

Fonte: O autor.

E possivel perceber a presenga de varias etapas de decomposi¢do térmica das
microesferas, dentre os quais destacam-se as trés principais (Figura 3). A primeira etapa ocorreu
a partir da temperatura ambiente (28 °C) até 200 °C onde houve perda de 4gua de hidratagdo e
intercalagcdo. No final deste evento foram observadas perdas de massa em 36,0% para a
microesfera de alginato (Figura 3a), enquanto a massa de microesfera de alginato-bentonita e
microesfera de alginato-bentonita com tiametoxam reduziram 19,0 e 17,0%, respectivamente
(Figuras 3b e c). Nesta etapa, foi observada decomposicao endotérmica pela analise de DSC
para a microesfera de alginato, microesfera de alginato-bentonita e microesfera de alginato-

bentonita com tiametoxam (Figura 4).
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A segunda etapa de decomposi¢do térmica ocorreu entre 200 °C — 550 °C com a
desidroxilagdo das lamelas da bentonita e formagdo de oOxi-hidroxidos mistos, além da
decomposicdo térmica do composto organico proveniente da carbonizacdo das cadeias
polimérica do alginato. A terceira e ultima etapa, ocorreu entre 550 °C — 1000 °C com a
formagao de 6xidos. Nesta etapa de decomposi¢do térmica os residuos em porcentagem de
massa das microesferas de alginato, microesfera de alginato-bentonita e das microesferas com

tiametoxam, foram 20,4, 54,0 e 55,3%, respectivamente (Figura 3).
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Figura 4. Curvas de calorimetria exploratoria diferencial para a microesfera de alginato (a),
microesfera de alginato-bentonita (b) e microesfera de alginato-bentonita com tiametoxam (c).

Fonte: O autor.

As morfologias do alginato de sodio, bentonita sddica, microesfera de alginato,
microesfera de alginato-bentonita e microesfera de alginato-bentonita com tiametoxam foram
analisadas por MEV (Figura 5). O alginato de sddio e a bentonita apresentaram particulas
agregadas ndo cristalinas (Figura 5a,b). As imagens de MEV obtidas para microesfera de
alginato apresentaram esferas achatadas com diametro de 3500 pm (Figura 5c¢,d). Além disso,

as microesferas de alginato-bentonita (Figura 5d,e) e microesferas de alginato-bentonita (Figura
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5f,g) com tiametoxam apresentaram esferas de didmetro 3250 um. Estes resultados

confirmaram a presenca do alginato e bentonita nas microesferas (Figura 5).
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Figura 5. Imagens representativas obtidas por MEV para: (a) ALG, (b) BEN, (c) e (d)
microesferas de ALG, (e) e (f) microesfera de ALG-BEN e, (g) e (h) microesfera de ALG-BEN-
TIA. Fonte: O autor.

6.1 Quantificacio e liberacao “in vitro” de tiametoxam

A curva analitica foi usada para determinar a quantidade de tiametoxam associado a
microesfera de alginato-bentonita. Esta concentra¢do obtida em 1,0 grama de microesfera foi

de 16,63 mg de tiametoxam (Figura 6).

30000 -
25000
20000
<
% 15000

10000

5000
y = 309,77x +855,77
R*>=0,9925

04 m
1 N 1 i I v 1 N 1

' 1
0 20 40 60 80 100

Concentragio de tiametoxam (mg mL™")

Figura 6. Curva analitica padrdo para determinacdo de tiametoxam em solu¢do tampdo pH =

5,60. Fonte: O autor.

A liberagio de tiametoxam® 250WG e tiametoxam associado a microesfera de alginato-
bentonita por 7 dias foi determinada em solugdo tampao pH 5,60 (Figura 7). Nos primeiros 15
minutos, 97,0 + 1,5% de tiametoxam foi liberado do inseticida comercial e 98,0 = 1,7% apos
45 minutos. Depois de 5 horas foi observado 100,0 £ 2,2% de liberagio de tiametoxam® 250
WG (Figura 7). Entretanto, a liberacdo de tiametoxam associado a microesfera de alginato-
bentonita foi inferior em todos os tempos avaliados em comparagdo ao inseticida comercial.

Além disso, a maior quantidade liberada de tiametoxam das microesferas foi 80,0 £ 1,6% até
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168 horas. Sendo assim, até o final do estudo nao foi observado a liberagao total deste inseticida

associado a microesfera (Figura 7).
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Figura 7. Porcentagem de liberacao (+ erro padrao) de tiametoxam associado a microesfera de

alginato-bentonita e tiametoxam® 250 WG em solucio tampao pH = 5,60. Fonte: O autor

6.2 Lixiviacdo de tiametoxam® 250 WG e tiametoxam associado a microesfera

O inseticida tiametoxam associado a microesfera e tiametoxam® 250 WG foi lixiviado
em agua ultrapura (Figura 8). Neste contexto, foram observadas diferengas significativas para
inseticida tiametoxam (F = 55,08; df 3,16; P <0,001) e o tempo de incubagdo (F = 74,58; df =
6,96; P <0,001), além de interacdo significativa entre este inseticida e o tempo (¥ = 25,08; df
=18,96; P <0,001).

A quantidade de tiametoxam® 250 WG lixiviado foi significativamente maior do que as
microesferas em todos os tempos de incubacdo (solo + inseticida) (Figura 7). Apds 1 dia de

incubacdo, 22,0 + 1,74% de tiametoxam do inseticida comercial foi lixiviado para a solucao do



115

solo e 4,0 + 0,4% deste inseticida associado a microesfera. Aos 10 dias foram observados 40,0
+7,5% e 62,0 £ 2,0% de lixiviagdo de tiametoxam associado a microesfera e tiametoxam® 250
WG, respectivamente. No final do estudo, aos 30 dias de incubacao, a lixiviagdao de tiametoxam
do inseticida comercial foi de 100,00 £+ 0,14%, enquanto apenas 84,00 £+ 1,82% foi lixiviado
por meio das microesferas. De forma geral, uma taxa de 2,8 e 3,1% de tiametoxam associado a

microesfera e tiametoxam® 250 WG, respectivamente, foi lixiviado por dia.
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FIGURA 8. Porcentagem de lixiviagdo cumulativa de tiametoxam (+ erro padrdo) das
microesferas com e sem tiametoxam, tiametoxam® 250 WG e controle. *Médias seguidas pelas
mesmas letras mintiisculas (comparacao entre inseticida) diferem entre si pelo teste de Skott-

knott a 0,05 de significancia. Fonte: O autor.

6.3 Toxicidade de microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam as fémeas adultas

da cochonilha e pupas de bicho-mineiro

Foram observadas diferengas significativas para a mortalidade das fémeas adultas de P.
citri no tempo de 7 (F = 12,29; df = 3,9; P = 0,0015), 14 (F = 18,91; df = 3,9; P <0,001) e 21
dias (F =23,61; df = 3,6; P <0,001) apds aplicacao dos inseticidas. A mortalidade das fémeas
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adultas de P. citri foram observadas nos tratamentos de microesfera de alginato-bentonita com
tiametoxam e tiametoxam® 250 WG. No entanto, estas mortalidades foram inferiores em
comparac¢do a mortalidade requerida (80%) pelo MAPA (Ministério da Agricultura, Pecuéria e
Abastecimento) em todos os tempos de avaliacao e diferenciaram-se com o tratamento de

microesfera sem tiametoxam e controle (Figura 9).
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Figura 9. Porcentagem média (+ erro padrao) de mortalidade corrigida de P. citri depois de 7,
14 e 21 dias ap0s aplicacdo dos inseticidas em mudas de café arabica. *Média seguida por letra
mindscula (comparagdo entre inseticida) diferem entre si pelo teste de Tukey a 0,05 de

significancia. Fonte: O autor.

Depois de 14 dias apds aplicacao dos inseticidas foram observados 46,0 + 2,5% e 14,0
+ 9,0% de mortalidade das fémeas adultas da cochonilha nos tratamentos de microesfera de

alginato-bentonita com tiametoxam e tiametoxam®

250 WG, respectivamente. Estas
mortalidades das fémeas adultas foram superiores aquelas encontradas no tratamento de
microesfera sem tiametoxam e controle. No tempo de 7 e 21 dias, as mortalidades das fémeas
adultas de P. citri ndo se diferiram entre os tratamentos de tiametoxam associados a microesfera

e tiametoxam® 250 WG.
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Houve diferenca significativa para mortalidade de pupa do L. coffeella aos 28 dias apds
aplicagdo dos inseticidas (F = 29,44; df 3,9; P < 0,001). Nesse tempo, a mortalidade de pupa
no tratamento de microesfera de alginato-bentonita com tiametoxam foi maior em comparagao

ao tratamento de tiametoxam® 250 WG, microesfera sem inseticida e controle (Tabela 5).

TABELA 5. Mortalidade (+ erro padrao) de pupa do L. coffeella aos 28 dias (D) apds aplicagao

dos inseticidas e lagartas de L. coffeella aos 42 dias (D) apds aplicagao dos inseticidas.

28D 42D
Tratamentos Mortalidade de pupas  Mortalidade de lagartas (%)
(%)'
Tiametoxam® 250 WG 16,7+ 5,8b 30,5+ 6,8b
Microesfera com tiametoxam 80,6 £12,0a 90,00 + 4,6a
Microesfera sem tiametoxam 0,0 +0,0b 0,0+00Db
Controle 0,0+0,0Db 0,0£0,0b

"Médias seguida por letra mintscula na coluna diferem entre si pelo teste de tukey a 0,05 de

significancia. Fonte: O autor.

Aos 42 dias foi observado diferenga significativa para mortalidade de lagartas do L.
coffeella (F = 89,41; df 3,9; P <0,001). Neste contexto, 90,0% das lagartas estavam mortas no
tratamento de microesfera com tiametoxam e 30,5% no tiametoxam® 250 WG. Assim, refere-
se que a mortalidade de lagarta pelo inseticida comercial foi inferior em comparacdo ao

tratamento da microesfera (Tabela 5).
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7 DISCUSSAO

O perfil de difracdo do alginato de so6dio observado neste estudo € caracteristico de
polimeros que possuem baixa cristalinidade, ou seja, baixa organizagao estrutural (CASTRO et
al., 2020). Semelhante resultado foi observado em estudo anterior que demonstrou os principais
picos de difracdo do alginato de sodio (20 = 13,48° e 22,59°) usando a técnica de DRX
(MUTLU; FARHAN; KUCUK, 2019).

A montmorilonita ¢ o principal constituinte da argila bentonita sodica (TAGIEV et al.,
2022). Neste estudo, os picos de difragdo observados referente a montmorilonita corroboram
com as pesquisas anteriores (AICHOUR; ZAGHOUANE-BOUDIAF, 2020; ZHANG et al.,
2020a). Ao adicionar a bentonita na solu¢do com alginato, foi observado o efeito da dilui¢do da
matriz polimérica e a redu¢do do pico de difragdo da nanoargila em comparacdo ao alginato de
sodio e bentonita sodica. Esta interagdo entre as camadas da bentonita e o alginato pode ser
observada por meio da intercala¢do entre o polimero e a camada da nanoargila, o que resulta
no aumento do espacamento interplanar (doo1) da bentonita (ZHAO; CAO, 2022).

O padrao de difragdo do inseticida tiametoxam foi semelhante a difragdao do inseticida
imidacloprid associado ao material organico inorganico (ZHANG et al., 2020a). Assim, estes
resultados indicaram a dispersdo do tiametoxam na matriz do alginato-bentonita e a intera¢do
entre o polimero e a nanoargila por meio da técnica de DRX.

Os grupos funcionais presentes na estrutura do alginato, bentonita, tiametoxam e
microesfera com e sem tiametoxam foram determinadas pela técnica FTIR-ATR. Cada grupo
funcional presente nos materiais tem sua propria frequéncia de absor¢do no espectro de
infravermelho e esta frequéncia pode variar entre 400 cm™ e 4000 cm™ (BERNA, 2016). As
bandas do espectro de infravermelho entre 1025 cm™ € 3600 cm™ sdo caracteristicos do alginato
de so6dio (ZHANG et al., 2020a). Além disso, as vibracdes de estiramento dos grupos Si-O-Si
e SiO estdo associadas a bentonita sodica (OUSSALAH; BOUKERROUI, 2020). Neste
contexto, a presenca dos silicatos (Si-O-Si e S10), 4cido carboxilico (COO-) e hidroxila (OH)
confirmam a presenc¢a da bentonita e alginato nas microesferas.

I'¢ 1600 cm™! nas

A reducdo da intensidade das bandas do espectro em 3630 cm’
microesferas de alginato-bentonita e microesfera de alginato-bentonita-tiametoxam podem
indicar uma interacdo entre a hidroxila do alginato e silicato da bentonita, e carboxilico do
alginato e hidroxila da bentonita, respectivamente, nas microesferas (BATISTA et al., 2017;

ZHANG et al., 2020b; ZHAO; CAO, 2022) Além disso, as bandas do espectro entre 1500 cm’
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"¢ 1600 cm™ podem ser atribuidas ao NO, da molécula de tiametoxam presentes nas

microesferas de alginato-bentonita (DE FREITAS et al., 2022).

A interagdo entre o alginato, bentonita e tiametoxam resultou em maior estabilidade
térmica das microesferas em todas as fases de decomposicao. Em geral, a decomposigao térmica
pode envolver dessor¢cdo de agua adsorvida, desidratacdo, despolimeriza¢ao e formagdo de
estruturas polinucleares de carbono aromaético e grafitico (PARIKH; MADAMWAR, 2006). A
primeira etapa de decomposicao das microesfera de alginato, microesfera de alginato-bentonita
e microesfera de alginato-bentonita-tiametoxam foi atribuida desidratacdo do material e
dessor¢do de 4gua adsorvida entre as camadas da bentonita (JAIN; DATTA, 2016; ZHANG et
al., 2020a). Na segunda e terceira etapa, pode ser observado a decomposi¢ao do polimero e da
nanoargila (ZHANG et al., 2020b).

A estabilidade térmica das microesferas foi obtida ao adicionar a bentonita na matriz
polimérica (FITARONI et al., 2014). Em todas as fases de decomposicdo, foi observado
menores perdas de massas e maiores valores percentuais de residuos das microesferas de
alginato-bentonita-tiametoxam em comparacdo a microesfera de alginato e microesfera de
alginato-bentonita.

As imagens obtidas por MEV ndo demonstram a presen¢a do tiametoxam na matriz de
alginato-bentonita, provavelmente, devido a total solubilizagdo durante o processo de sintese
de microesferas. As imagens das microesferas indicam uma possivel prote¢ado fisica obtida por
meio da matriz polimérica, o que pode produzir uma barreira para a difusao de d4gua, diminuindo
a liberag¢do do inseticida. Esta barreira fisica promovida pelo alginato foi demonstrado pelo
estudo do efeito das microesferas de alginato e HDL (Hidréxido duplo lamelar) na liberacao de
boro (CASTRO et al., 2020).

A quantidade de tiametoxam presente na microesfera de alginato-bentonita foi maior do
que relatado em pesquisa anterior. O autor observou a concentracdo de tiametoxam (15,40 x
10 mg g'') em hidrogel de alginato como isca formicida para a formiga argentina Linepithema
humile (Mayr) (Hymenoptera: Formicidae) (TAY et al., 2017).

A taxa de liberacdo cumulativa de tiametoxam das microesferas de alginato-bentonita
foi lentamente em comparag¢do ao inseticida da formulagdo convencional. Estes resultados
corroboram com pesquisa anterior que observou a liberacao sustentada de clorpirifos obtida a
partir da interagdo entre o polimero e a nanoargila. Os hidrogéis de amido-montmorilonita
continham 0,5 mol L de inseticida na sua matriz. Apds o contato com a 4gua, os hidrogéis

liberaram 16% de clorpirifés apds 14 dias, em comparagdo com a concentracdo inicial
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(ETEMADI BALOCH; AFZALI;, FATHIRAD, 2021). Neste contexto, a adigdo da bentonita
na matriz do alginato pode resultar em liberag@o sustentada de tiametoxam

Depois de 5 horas, 100% de tiametoxam® 250 WG foi liberado da formulago comercial,
enquanto 80% de tiametoxam foi liberado das microesferas de alginato-bentonita. No final do
estudo nao foi observado a liberagao total deste inseticida associado a microesfera. Semelhante
resultado foi obtido usando as microesferas de alginato-zeolita com tiametoxam (ZHANG et
al., 2020c). Neste contexto, a liberagdo de tiametoxam provavelmente foi por difusao devido as
diferencas de concentracdes de tiametoxam entre a matriz polimérica-nanoargila e a solugao
tampao pH 5,6 (ZHANG et al., 2017). No entanto, a quantidade de tiametoxam liberado da
formulagdo convencional pode ser lixiviado no perfil do solo devido a alta solubilidade e baixo
coeficiente de particdo octanol-agua (Kow 0,74) (SIMON-DELSO et al., 2015).

A molécula de tiametoxam nao se dissocia na solugdo do solo e pode apresentar baixa
adsorcao na superficie de coldide organico e inorganico (Log ke < 2) e, consequentemente, o
inseticida pode lixiviar no perfil do solo, principalmente em solos com baixo teor de argila
(ALISTE et al., 2021). Além disso, chuvas intensas (71 mm) podem causar 79% de lixiviagdo
do inseticida tiametoxam (GUPTA; GAJBHIYE; GUPTA, 2008).

Neste estudo, observou-se reducdo de lixiviagdo do tiametoxam nas microesferas em
comparagio ao tiametoxam® 250 WG. Isto ocorreu devido a um padrio de liberagdo lenta e
sustentada de inseticida presente nas microesferas. Este baixo potencial de lixiviagdo pode
contribuir para um efeito residual de inseticida superior a 14 dias para o controle das fémeas

adultas de cochonilha-da-roseta e bicho-mineiro no café (ZHANG et al., 2020c).

7.1 Toxicidade de tiametoxam as cochonilhas e bicho-mineiro

A mortalidade das cochonilhas causadas pelas microesferas de alginato-bentonita com
tiametoxam foram superiores aquelas causadas pelo inseticida comercial a partir de 14 dias apos
aplicacdo dos tratamentos. Embora os resultados tenham demonstrados a efetividade das
microesferas em relacdo ao inseticida comercial neste periodo, estas mortalidades das
cochonilhas estdo abaixo do que ¢ exigido pelo MAPA. Semelhante resultado foi encontrado
em pesquisa anterior que objetivou-se avaliar a toxicidade das microesferas de alginato-
quitosana-zeolita com tiametoxam as cigarrinhas do arroz Nilaparvata lugens (Stél)
(Hemiptera: Delphacidae). Depois de 14 dias foi observado neste estudo, aproximadamente,

65% de mortalidade desta cigarrinha, pois € necessario pelo menos 80% de mortalidade para
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evitar danos as plantas e reduzir o nimero de geragdes de insetos subsequente (ZHANG et al.,
2020c).

Os resultados do presente estudo demonstram pela primeira vez que o inseticida
tiametoxam® 250 WG e as microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam aplicados via
solo nao foram eficazes no controle das cochonilhas-da-roseta em mudas de café ardbica em
todos os tempos de avaliagdo. Em casa de vegetacdo, a aplicacdo de tiametoxam via solo ¢
normalmente usada no cultivo de Solenostemon scutellarioides, Gerbera jamesonii,
Semperflorens cultorum e Salvia splendens para o controle da cochonilha P. citri. De forma
geral, a mortalidade desta cochonilha foi menor que 50% (HERRICK; CLOYD;
RAUDENBUSH, 2018).

A mortalidade das fémeas do 3° instar de P. citri foi menor que 50% apos as folhas de
tangerina Citrus reticulata serem imersas em calda de inseticida imidaclopride na concentracao
de 4 ppm (ARSHAD et al., 2015). Assim, a baixa eficacia do tiametoxam a cochonilha-da roseta
pode ser devido ao comportamento alimentar do inseto. Provavelmente, a cochonilha seja
menos suscetivel a inseticida sistémico em comparacdo a mosca-branca e pulgdes devido a
redugdo do nimero e o tempo de pungdes intracelulares, intervalo entre os primeiros periodos
de ingestdo do floema e motilidade do estilete durante o processo de busca do floema.
Consequentemente, este comportamento pode afetar a capacidade de inseticida sistémico de
controlar a cochonilha-da-roseta (CALATAYUD et al., 1994). No entanto, o inseticida
tiametoxam demonstrou ser eficaz no controle do bicho-mineiro (LEITE et al., 2022).

As microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam apresentaram potencial para
reduzir pupas e lagartas de L. coffeella devido a propriedade de liberacdo sustentada de
inseticida. Esta liberagdo foi lenta o suficiente para evitar perdas de inseticida por lixiviagdo, o
que possibilita manter concentragdes efetivas para controlar o bicho-mineiro até 42 dias apds
aplicacdo dos tratamentos. Isto ocorreu, provavelmente, devido a liberagdo de tiametoxam
depender do pH da solugdo tampao, que € equivalente ao pH do solo (pH = 5,6). Em uma
solugdo acida, os ions COO da estrutura do alginato se ligam aos ions H" para neutralizar a
repulsdo eletrostatica. Essa ligacdo faz que a matriz do polimero-nanoargila se contraia, o que
resulta no prolongamento da liberacdo de inseticida (OBARA; YAMAUCHI; TSUBOKAWA,
2010).

A concentracao de tiametoxam liberada da microesfera de alginato-bentonita foi efetiva
no controle de pupas de L. coffeella em comparacdo ao inseticida liberado da formulagao
comercial. Aos 25 dias, aproximadamente, 100% de tiametoxam foi lixiviado no perfil do solo,

o que explica a baixa efetividade no controle de pupas do bicho-mineiro pelo tiametoxam® 250
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WG. No tratamento de microesfera com tiametoxam, as concentragdes deste inseticida
provavelmente interromperam a sinalizacdo neuroenddcrina da lagarta do bicho-mineiro
durante a ecdise, resultando na morte do inseto na fase de pupa e baixa emergéncia de adultos
de bicho-mineiro (KRISHNAN; JURENKA; BRADBURY, 2021). Semelhante resultado foi
obtido em pesquisa anterior que observou reducdo nas taxas de pupacdo de Apis mellifera
(Hymenoptera: Aculeata) em 39 e 32%, respectivamente, apos exposicao das pré-pupas aos
inseticidas imidacloprid e tiametoxam No entanto, foi observado que apenas 10% dos adultos

emergiram das pupas apos a exposi¢ao do inseto a estes inseticidas (HENEBERG et al., 2020).

8 CONCLUSOES

O método de sintese usado para producdo de microesferas de alginato-bentonita com
tiametoxam foi eficiente e pode ser uma alternativa sustentavel para controle de pragas do café
arabica.

O difratograma e o espectro de infravermelho confirmaram que o tiametoxam estava
presente na matriz das microesferas de alginato-bentonita. Na anélise de MEV, foi confirmado
a presenca das estruturas de alginato e bentonita na superficie das miscroesferas.

Os termogramas evidenciaram trés eventos principais, dos quais destacam-se a
desidroxilagdo das lamelas da bentonita com formacdo de oOxido-hidroxidos mistos e
decomposi¢ao térmica do alginato a qual ocorreu em temperaturas acima de 200 °C. Neste
estudo foi demonstrado que as microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam tiveram
maior estabilidade térmica do que as microesferas de alginato e microesferas de alginato-
bentonita.

O estudo de liberacdo “in vitro” mostrou que a taxa de liberagdo cumulativa de
tiametoxam foi maior no tratamento de tiametoxam® 250 WG do que nas microesferas. Além
disso, o tiametoxam da formulagdo comercial apresentou maior perfil de lixiviagdo do que nas
microesferas, evidenciando que estas apresentaram um padrao de liberagdo lenta e sustentada
de inseticida neonicotinoide.

O inseticida tiametoxam nao foi eficaz no controle das cochonilhas-da-roseta.

As microesferas de alginato-bentonita com tiametoxam foram eficazes no controle do
bicho-mineiro até 42 dias apos aplicagdo dos inseticidas, tornando-se uma alternativa

sustentavel para o controle destas pragas, com menores perdas ambientais de inseticida.
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