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RESUMO

Os microplasticos representam um problema ambiental crescente devido a sua ampla presenga em
ambientes aquaticos e aos riscos potenciais para os ecossistemas e a saude humana. Entre os
polimeros mais encontrados destacam-se o poli(tereftalato de etileno) (PET) e o policloreto de vinila
(PVC). Este trabalho realizou uma revisao bibliografica narrativa sobre os métodos de preparo de
amostras e de identificacdo desses polimeros em matrizes aquaticas por meio das técnicas
espectroscopicas FTIR e Raman. Foram analisados estudos que compararam a eficiéncia,
aplicabilidade, vantagens e limitagdes dessas metodologias. Os resultados indicam que ambas as
técnicas sao eficazes na identificagdo de PET e PVC, apresentando caracteristicas complementares
que favorecem sua utilizagdo conjunta. Entretanto, a auséncia de protocolos padronizados para
coleta, preparo de amostras e analise instrumental dificulta a comparagdo entre estudos e
compromete a confiabilidade dos resultados. Assim, a padronizagdo metodoldgica é essencial para

fortalecer as pesquisas sobre microplasticos.
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ABSTRACT

Microplastics have become a growing environmental concern due to their widespread occurrence in
aquatic environments and their potential impacts on ecosystems and human health. Among the most
commonly detected polymers are polyethylene terephthalate (PET) and polyvinyl chloride (PVC). This
study conducted a narrative literature review on sample preparation methods and the identification of
these polymers in aquatic matrices using Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR) and Raman
spectroscopy. Studies comparing the efficiency, applicability, advantages, and limitations of these
techniques were analyzed. The results indicate that both FTIR and Raman spectroscopy are effective
for the identification of PET and PVC, with complementary characteristics that support their combined

use. However, the lack of standardized protocols for sample collection, preparation, and instrumental
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analysis hinders comparisons among studies and compromises the reliability of the results. Therefore,

methodological standardization is essential to strengthen research on microplastics.
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INTRODUGAO

Os plasticos Poli(tereftalato de etileno) (PET) e o Policloreto de Vinila (PVC)
sdo compostos poliméricos organicos formados por longas cadeias de monémeros e
seu uso se tornou comum na sociedade moderna devido a versatilidade, ao baixo
custo e a facilidade de fabricagdo, estando presentes em embalagens, utensilios
domésticos, roupas e diversos produtos industriais (UN ENVIRONMENT, 2018).

A producdo mundial de plasticos cresceu exponencialmente nas ultimas
décadas, especialmente a partir de 1950 (ZORZETTO, 2025). Estima-se que, desde
entdo, aproximadamente 8,3 bilhées de toneladas de plasticos virgens tenham sido
produzidas mundialmente, sendo que apenas cerca de 9% desse total foi reciclado,
enquanto a maior parte dos residuos foi destinada a aterros sanitarios ou descartada
no meio ambiente (MONTAGNER et al., 2021).

Como consequéncia do elevado volume de producido e do descarte
inadequado desses materiais, ocorre 0 acumulo de residuos plasticos no ambiente,
favorecendo sua fragmentacéo, o que origina particulas menores conhecidas como
microplastico nesse cenario, evidencia-se a definicido de microplasticos, os quais
sao estritamente caracterizados como particulas soélidas poliméricas sintéticas,
insoluveis em agua, com dimensdes lineares inferiores a 5 mm, podendo alcangar a
escala nanométrica (WU; HOU; WANG, 2023). Essas particulas podem ser
classificadas como primarias, quando produzidas intencionalmente em pequenas
dimensdes, ou secundarias, quando resultantes da degradacdo de materiais
plasticos maiores por processos fisicos, quimicos e biolégicos (WU; HOU; WANG,
2023).

Atualmente, os microplasticos encontram-se amplamente distribuidos em
diversos ambientes, incluindo os aquaticos, sendo identificados em rios, oceanos,
aguas subterrédneas e agua potavel. Estudos recentes também indicam a presenca

de microplasticos em organismos vivos e tecidos humanos, aumentando a
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preocupacdo em relagdo aos possiveis impactos ambientais e toxicoldgicos
associados a sua exposi¢cao (ZORZETTO, 2025).

Entre os polimeros mais frequentemente identificados em amostras
ambientais destacam-se o poli(tereftalato de etileno) (PET) e o policloreto de vinila
(PVC), amplamente utilizados em embalagens, tubulagbes, materiais industriais e
produtos de consumo (AMARAL, 2023). Devido a elevada ocorréncia desses
polimeros em ambientes aquaticos, sua identificacdo e quantificagcdo tornaram-se
etapas fundamentais em estudos de monitoramento ambiental. Nesse contexto,
técnicas espectroscopicas como a espectroscopia por transformada de Fourier
(FTIR, do inglés Fourier Transform Infrared Spectroscopy) e a espectroscopia
Raman tém sido amplamente utilizadas para caracterizagdo de microplasticos
(PARK; PARK, 2021).

De acordo com a Portaria GM/MS n° 888, de 4 de maio de 2021, a analise de
microplasticos ainda nao apresenta os parametros obrigatdrios de monitoramento da
qualidade da agua para consumo humano no Brasil (BRASIL, 2021). Apesar disso,
estudos vém desenvolvendo métodos voltados a remogao desses contaminantes em
aguas superficiais, esgoto e estagbes de tratamento, incluindo processos de
coagulagao, adsorgao, filtragdo por membranas, processos oxidativos avangados e
fotocatalise, cuja eficiéncia depende de métodos confidveis de detecgao e
monitoramento. Entretanto, muitos desses processos ainda apresentam limitacoes
quanto a eficiéncia de remocao, principalmente devido as dimensdes reduzidas das
particulas e a elevada persisténcia ambiental dos microplasticos.

Nota-se, porém, que, embora diversas revisbes abordem o tema de
identificacdo e caracterizagdo de microplasticos em geral, poucas discutem de forma
integrada como o preparo da amostra influencia diretamente a qualidade da
identificacdo espectroscopica de PET e PVC, especialmente para polimeros de alta
densidade como o PET e o PVC. Esse preparo prévio representa um impacto
analitico critico: se a digestdo quimica for incompleta, os resquicios de matéria
organica aderidos a superficie das particulas mascaram os espectros no
infravermelho (FTIR) e geram intensa fluorescéncia no Raman, ocultando as bandas
de absorcdo e os picos caracteristicos dos polimeros (BILLA, 2024; NAVA;
FREZZOTTI; LEONI, 2021).

A identificacdo do microplastico PET e PVC representa, portanto, um desafio

analitico devido a diversidade de polimeros presentes nas amostras, a interferéncia
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de matéria orgénica e a necessidade de procedimentos adequados de preparo de
amostras.

Dessa forma, o presente trabalho tem como objetivo realizar uma revisao
narrativa sobre o impacto do preparo de amostra na etapa de identificacdo de
microplasticos de PET e PVC em amostras de agua pelas técnicas espectroscopicas
FTIR e RAMAN, discutindo preparo de amostras, caracteristicas espectrais,
limitagbes analiticas e perspectivas metodologicas. Além disso, busca-se discutir a
importancia do monitoramento desses contaminantes emergentes e sua relevancia

ambiental e toxicologica.

METODOLOGIA

O presente trabalho consiste em uma revisdo tedrica de carater descritivo,
realizada por meio do levantamento e analise de artigos cientificos, dissertagdes,
livros e documentos técnicos relacionados a identificagdo de microplasticos de PET
e PVC em amostras de agua por espectroscopia FTIR e Raman. As buscas
bibliograficas foram realizadas em bases de dados nacionais e internacionais,
incluindo ScienceDirect, PubMed, SciELO, Google Académico e Springer.

Para a pesquisa bibliografica, foram utilizados os descritores "microplastics",
"PET", "PVC", "polyethylene terephthalate", "polyvinyl chloride", "FTIR", "Fourier
Transform Infrared Spectroscopy”, "Raman spectroscopy", "sample preparation",
"microplastic identification", "water samples" e "aquatic matrices”, bem como suas
correspondentes tradugdes para a lingua portuguesa. Os descritores foram
empregados de forma isolada e combinada por meio de operadores booleanos (AND
e OR) para ampliar a recuperagao de estudos relevantes.

Como critérios de inclusdo, foram considerados estudos publicados
preferencialmente entre os anos de 2016 e 2026, disponiveis na integra, que
abordassem meétodos de preparo de amostras, digestdo quimica ou enzimatica,
separacao por densidade, filtragédo, identificagdo morfoldgica, espectroscopia FTIR,
espectroscopia Raman e desafios analiticos relacionados a identificacdo de
microplasticos de PET e PVC em matrizes aquaticas. Também foram incluidos
documentos normativos e trabalhos classicos considerados relevantes para a

contextualizag&o do tema.
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As informacdes obtidas foram organizadas, analisadas e comparadas com o
objetivo de discutir os principais métodos descritos na literatura, suas aplicagoes,
vantagens, limitagcdes e desafios relacionados a identificagdo de microplasticos em

amostras ambientais.

Microplasticos em Ambientes Aquaticos

Os microplasticos PET e PVC apresentam elevada persisténcia ambiental
devido a resisténcia dos polimeros a degradacdo natural. Diferentemente dos
metais, os plasticos ndo sofrem corrosdo, sendo fragmentados lentamente por
processos mecanicos, abrasdao, radiagdo ultravioleta e outras reagdes
fisico-quimicas (UN ENVIRONMENT, 2018).

A presenca dessas particulas em ambientes aquaticos vem sendo relatada
desde a década de 1970. Carpenter e Smith (1972) identificaram particulas plasticas
flutuantes no Mar dos Sargagos, uma regido sem litoral localizada no meio do
Oceano Atlantico Norte, entre as Américas e a Europa, onde foram observados
processos de fragmentagcdo. Posteriormente, Thompson et al. (2004) utilizaram o
termo “microplasticos” para descrever particulas plasticas inferiores a 5 mm
encontradas no litoral do Reino Unido.

Desde entdao, estudos demonstram que a concentracdo de microplasticos
varia significativamente conforme fatores ambientais, localizacdo geografica e
atividades antrépicas. Bezerra et al. (2025) observaram concentragdes entre 520 e
2860 particulas/L em aguas provenientes da lavagem mecanizada de roupas. Ja
Dantas (2025) identificou diferencas na densidade de particulas entre regides
costeiras distintas.

Além disso, fatores sazonais podem influenciar diretamente a quantidade de
microplasticos encontrados em ambientes aquaticos, conforme demonstrado por
Schneider e Maffesson (2021), que observaram variagdes na abundancia de
microplasticos em praias do litoral do Rio Grande do Sul, com maior acumulo
durante a primavera e 0 inverno e menores concentracdes no outono. Esses
resultados sugerem que fatores climaticos e oceanograficos, como regime de
ventos, precipitacdo, correntes e transporte de sedimentos, podem influenciar a
disponibilidade e a distribuicdo dos microplasticos no ambiente aquatico
(SCHNEIDER; MAFFESSON, 2021).
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Atualmente, ainda n&o existem padrdes universalmente estabelecidos
para o monitoramento de microplasticos em agua potavel. No Brasil, a Portaria
GM/MS n° 888, de 2021, nao inclui os microplasticos entre os parametros
obrigatérios de monitoramento da qualidade da agua para consumo humano
(BRASIL, 2021). A auséncia de limites legais e tetos regulatorios decorre
substancialmente da falta de harmonizagao metodoldgica e das elevadas incertezas
analiticas associadas as etapas de amostragem e triagem (BRUGE et al., 2020).
Além disso, aspectos como a definicdo das faixas de tamanho das particulas, os
critérios de classificagdo e as metodologias empregadas para identificagdo e
quantificacdo desses contaminantes ainda apresentam consideravel variagdo na

literatura cientifica.
Polimeros de Interesse

O poli(tereftalato) de etileno (PET) € um polimero pertencente a classe dos
poliésteres, amplamente utilizado na fabricagdo de embalagens, fibras téxteis e
recipientes plasticos devido a sua resisténcia mecanica, transparéncia e estabilidade

quimica (AMARAL, 2023). A representagao de seu mondmero consta na Figura 1.

Figura 1 - Estrutura monomeérica do Poli(tereftalato) de Etileno (PET)
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Fonte: Elaborada pelos autores utilizando software Mo/View (2026)

O PET apresenta elevada resisténcia a acidos, bases e solventes, além de
boa estabilidade térmica e mecanica. Entretanto, sua elevada durabilidade contribui
para sua persisténcia ambiental, podendo levar de 400 a 500 anos para

decomposicédo completa (KAMAL et al., 2023).
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Além disso, o PET representa uma parcela significativa da produgédo mundial
de polimeros, sendo frequentemente identificado em estudos ambientais
relacionados a contaminacao por microplasticos (JOSEPH et al., 2024).

O policloreto de vinila (PVC) é um polimero sintético formado por unidades

repetitivas do mondmero cloreto de vinila, conforme apresentado na Figura 2.

Figura 2 - Estrutura monomérica do Policloreto de Vinila (PVC)
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Fonte: Elaborada pelos autores utilizando software Mo/View (2026)

Sua estrutura molecular caracteriza-se por uma cadeia carbdnica contendo
atomos de cloro ligados lateralmente, conferindo ao material elevada resisténcia

quimica e durabilidade.
Preparo de Amostras Para Identificagdao de Microplasticos

A identificacdo de microplasticos em amostras ambientais envolve diferentes
etapas analiticas, incluindo coleta, preparo, separagao, purificacdo e caracterizagao
das particulas. O preparo de amostras constitui uma etapa fundamental para a
identificacdo de microplasticos em matrizes ambientais, principalmente devido a
presenga de matéria organica, sedimentos, sais minerais e possiveis contaminantes
externos que podem interferir na deteccao e caracterizagao dessas particulas por
técnicas espectroscopicas.

Apesar dos avangos recentes na area, a auséncia de padronizacao
metodoldgica nas etapas de coleta, digestao, separacgao e filtragcado ainda representa
um dos principais desafios analiticos para a identificagcdo de microplasticos em
ambientes aquaticos (LODER; GERDTS, 2015). Dessa forma, a escolha adequada
dos procedimentos de preparo € essencial para garantir a recuperagdo das
particulas e a confiabilidade dos resultados obtidos.

Entre as principais etapas empregadas no preparo de amostras destacam-se

a digestdo da matéria orgénica, a separacgao por densidade, a filtracdo e a triagem
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microscopica das particulas, procedimentos que antecedem as analises de

identificacdo quimica dos polimeros.

Coleta das Amostras e Controle de Contaminagao Cruzada

Os estudos encontrados na literatura destacam a importancia do controle de
contaminagao cruzada nas etapas de coleta, armazenamento e analise laboratorial
das amostras. Sao descritas diferentes praticas de controle e garantia da qualidade
(Quality Control — QC e Quality Assurance — QA), com o objetivo de evitar a
introducdo de particulas externas que possam comprometer a confiabilidade dos
resultados. Entre as medidas mais frequentemente adotadas estdo a utilizagcao de
materiais previamente higienizados, a redugdo da exposicdo das amostras ao
ambiente e o emprego de recipientes adequados durante todas as etapas analiticas.

Para minimizar contaminacées durante a coleta, recomenda-se evitar o uso
de materiais plasticos, dando preferéncia a recipientes de vidro e utensilios
metalicos. Os recipientes devem permanecer protegidos antes da utilizacdo e
mantidos fechados ou cobertos durante a amostragem, reduzindo a contaminagao
por fibras transportadas pelo ar. Além disso, a literatura sugere que os operadores
utilizem vestimentas confeccionadas com fibras naturais, além da reducdo do
numero de transferéncias entre recipientes e da protegdo dos equipamentos de
coleta quando n&o estiverem em uso (CRUZ-SALAS et al., 2023).

Durante a coleta de amostras de agua utilizando redes de arrasto ou sistemas
de filtragdo, recomenda-se a lavagem cuidadosa dos equipamentos antes de cada
amostragem, bem como o monitoramento das condigdes de armazenamento desses
materiais. Também ¢é indicada a realizagdo de amostras em branco (field blanks),
utilizadas para avaliar a eficiéncia dos procedimentos de limpeza e identificar
possiveis contaminagbes ambientais ou laboratoriais. Quando um mesmo
equipamento € utilizado em varias coletas, sugere-se que esses controles sejam
realizados periodicamente para assegurar a confiabilidade dos resultados
(CRUZ-SALAS et al., 2023).

A comparacgao entre estudos de microplasticos ainda é bastante dificil pela
auséncia de padronizacdo dos protocolos de amostragem, processamento e
quantificacdo, o que resulta em diferengcas metodoldgicas significativas entre as

pesquisas. Dessa forma, os resultados obtidos geralmente representam condi¢des

8



FLUXO ANALITICO PARA IDENTIFICAGAO DE MICROPLASTICOS DE PET E PVC EM MATRIZES AQUATICAS

especificas de tempo e local de coleta, devendo ser interpretados considerando
cada metodologia empregada e as limitagdes dos estudos (BRUGGE et al., 2020).

ApoOs a coleta, as amostras devem ser processadas o mais rapidamente
possivel ou armazenadas sob condi¢cbes adequadas para evitar fatores que possam
interferir na recuperagao e identificagcdo dos microplasticos. A literatura recomenda o
armazenamento em temperaturas inferiores a 4 °C para reduzir o crescimento de
bactérias, fungos e algas (WOOTTON et al., 2025). Também devem ser utilizados
recipientes nao plasticos, preferencialmente de vidro ou metal, a fim de minimizar
contaminagdes. Em determinadas situagdes, solugdes conservantes, como etanol a
20%, podem ser empregadas, desde que nao comprometam a integridade dos
polimeros presentes na amostra (WOOTTON et al., 2025).

A esterilizagdo dos recipientes e materiais utilizados no preparo das amostras
constitui uma etapa complementar, porém importante para reduzir interferéncias que
possam surgir pela presenga de microrganismos, matéria organica residual e outras
particulas externas. Os recipientes de vidro utilizados para coleta e armazenamento
das amostras podem ser previamente higienizados e esterilizados por autoclavagem

em temperaturas entre 120 °C e 134 °C, por aproximadamente 20 minutos.

Digestao Quimica da Matéria Orgéanica

A digestdo quimica é uma etapa fundamental no preparo das amostras
utilizadas para remocédo de matéria organica que pode interferir nas analises
espectroscopicas. Entre os reagentes mais empregados destaca-se o perdxido de
hidrogénio (H,O,) em concentragées de 10-30% devido a sua eficiéncia oxidativa e
ao menor potencial de degradagdo dos microplasticos quando comparado a acidos
fortes oxidantes (MASURA et al., 2015; LI; LIU; CHEN, 2017).

Segundo o protocolo da National Oceanic and Atmospheric Administration
(NOAA), descrito por Masura et al. (2015), a utilizagdo de H,O, a 30% sob
aquecimento moderado apresenta boa eficiéncia na remogédo de matéria organica
em amostras ambientais, preservando, em geral, a integridade dos principais
polimeros sintéticos. Entretanto, alguns estudos relatam possiveis perdas de
particulas durante o processo devido a formacdo de espuma, intensa liberagao

gasosa e transferéncia de material entre recipientes.
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Apesar de ser considerado um método relativamente seguro para o preparo
das amostras, a digestdo com H,O, requer controle rigoroso das condigdes
experimentais, especialmente da concentracdo do reagente, da temperatura e do
tempo de exposigdo. Condigbes excessivamente agressivas podem promover
alteracbes oxidativas na superficie dos polimeros, modificando parcialmente suas
caracteristicas quimicas e comprometendo a qualidade da identificacao
espectroscopica. Como consequéncia direta, essas alteragdes na superficie geram
interferéncias oOpticas que prejudicam expressamente "a discriminagdo e a

classificagao rapida de microplasticos" (ARDINI et al., 2025).

Separacao por Densidade

Apos a digestdo quimica, a separagao por densidade pode ser utilizada para
auxiliar no isolamento das particulas microplasticas presentes nas amostras. Essa
técnica baseia-se nas propriedades fisicas dos polimeros, apresentados na Tabela
1, utilizando solugbes de densidade controlada para causar a flutuagdo dos

microplasticos, enquanto sedimenta o restante da matéria com maior densidade.

Tabela 1 - Densidades dos principais polimeros encontrados em microplasticos.

Densidade dos Polimeros
PET (Poli(tereftalato de etileno)) 1,35 g/lcm®a 1,45 g/cm?®
PVC (Policloreto de vinila 1,37 g/cm® a 1,45 g/lcm?
PE (Polietileno) 0,91 g/cm*a 0,96 g/cm?®
PP (Polipropileno) 0,89 g/cm® a 0,91 g/cm?®
PU (Poliuretano) 1,02g/cm?® a 1,20 g/cm?
PS (Poliamida / Nylon) 1,13g/cm® a 1,15 g/cm?®
PS (Poliestireno) 1,04 g/cm®a 1,07 g/cm®

Fonte: Adaptado de Wilkes, Daniels e Summers (2005); Montagner, Dias e Paiva (2021);
Joseph et al. (2024).

A solucdo saturada de cloreto de sodio (NaCl) é amplamente empregada
devido ao baixo custo, a facilidade de preparo e a baixa toxicidade. Entretanto, sua

densidade relativamente baixa limita a recuperagcdo de polimeros mais densos,
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como o poli(tereftalato de etileno), que possui densidade que varia entre 1,34-1,39
g/cm?, e o ainda mais desafiador policloreto de vinila, com densidade que varia entre
1,30-1,58 g/cm?® (LI; LIU; CHEN, 2017). Dessa forma, solugdes de maior densidade,
como cloreto de zinco (ZnCl.), iodeto de sodio (Nal) e, em alguns casos, cloreto de
célcio (CaCl.), podem ser utilizadas para aumentar a eficiéncia de separagédo desses
materiais, permitindo a flotagdo de particulas que ndo seriam recuperadas em
solugdes salinas convencionais (LEE et al. 2022; LARREA et al. 2025). A Tabela 2
apresenta as densidades das solugdes mais utilizadas.

Tabela 2 - Densidade das solu¢des usadas na separagao por densidade.

Densidade das solugdes

NaCl (Cloreto de Saédio) 1,20 g/cm® a 1,22 g/lcm?

ZnCl, (Cloreto de Zinco) 1,50 g/cm® a 1,60 g/cm?

CaCl,(Cloreto de Calcio) 1,38 g/cm®a 1,40 g/cm®
Fonte: Adaptado de Coppock (2017), Masura (2015), Mattsson (2022), Thomas (2020) e

Montagner (2021).

Embora a separacdo por densidade apresente eficiéncia na remocido de
sedimentos minerais e particulas mais densas, o uso de reagentes de alta
densidade pode aumentar os custos analiticos e gerar residuos quimicos que
requerem descarte adequado. Vale ressaltar também que nenhuma solucao ¢ ideal
para todos os polimeros.

ApoOs as etapas de digestdo e separagdo, as amostras sdo submetidas a

filtragao para retencio das particulas microplasticas.

Filtragcao

ApOs as etapas de digestao e separagao das amostras, os microplasticos sao
retidos em filtros de membrana para posterior analise (COLE et al. 2011). A escolha
do material do filtro € um fator importante, uma vez que pode interferir nos
resultados obtidos por técnicas espectroscopicas, como o FTIR, devido a presenca
de sinais proprios do material do filtro, que podem sobrepor-se aos espectros dos

microplasticos. Estudos apontam que filtros de 6xido de aluminio e policarbonato
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apresentam baixa interferéncia durante a identificacdo dos polimeros, enquanto
filtros de fibra de vidro, ainda que eficientes na retencdo de particulas, podem
dificultar algumas analises espectroscopicas.

Além disso, o tamanho do poro determina o limite inferior de detecgdo dos
microplasticos, sendo necessario equilibrar a capacidade de retencao de particulas
menores com o risco de obstrugcao do sistema de filtragdo. Os tamanhos de poro
utilizados variam muito entre os estudos, sendo frequente a utilizagao de filtros com
porosidade entre 0,45 e 10 um, dependendo do tamanho minimo de particula que se
deseja recuperar (THOMAS et al., 2020).

Secagem e Armazenamento

E recomendado que seja feita a remocdo da umidade das amostras,
permitindo comparacdes mais consistentes entre os resultados obtidos. A norma
ISO 11464 sugere secagem a 40 °C até a estabilizagdo da massa, contudo, segundo
Masura et al. (2015), a secagem deve ser realizada em uma temperatura de 75-90
°C. A utilizagcado de temperaturas superiores deve ser avaliada com cautela, pois o
aquecimento excessivo pode modificar caracteristicas dos polimeros presentes,
comprometendo etapas posteriores de identificacdo (THOMAS et al., 2020).

ApOs a secagem, a preservagao das amostras € um procedimento critico para
a integridade dos polimeros PET e PVC para validagdo dos dados analiticos,
todavia, existe a possibilidade de contaminagao cruzada por particulas atmosféricas
e a degradacao estrutural dos materiais coletados. Segundo Fuente-Ballesteros et
al. (2026), a conservagao das amostras deve ocorrer em frascos cujo material seja
de vidro. Os recipientes devem, entdo, ser previamente limpos, hermeticamente
selados e mantidos a temperatura ambiente para prevenir reidratagdo ou
contaminacgao cruzada por vias aéreas (FUENTE-BALLESTEROS et al., 2026).

ApoOs a secagem, as amostras devem ser armazenadas sob condi¢gdes que
impegam a degradacdo acelerada, geralmente sob refrigeracdo em temperaturas
entre 4 e 8 °C. Essas condigbes sao fundamentais para minimizar a atividade
microbiana residual que pode degradar as particulas (NOGUEIRA; JARDIM, 1998).

Sugere-se, também, que o armazenamento das amostras seja feito em locais

fechados como uma medida para a prevencao da fotodegradagdo dos plasticos,
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evitando uma alteracdo espectral dos polimeros através da oxidacao iniciada pela
radiacdo UV (NOGUEIRA; JARDIM, 1998).

Triagem, Isolamento das Particulas e Identificagcdo Morfolégica

Uma vez filtradas e secas, as particulas suspeitas de serem microplasticos
podem ser separadas manualmente com auxilio de pingas e analisadas visualmente
por microscopia estereoscopica. Essa etapa € frequentemente empregada como
triagem inicial, devido ao seu baixo custo, e permite avaliar parametros como forma,
tamanho, coloracdo e textura superficial, auxiliando na selegcdo preliminar de
particulas suspeitas para analises posteriores (KAPPLER et al., 2016; PARK; PARK,
2021). Os microplasticos podem apresentar diferentes morfologias, incluindo fibras,

fragmentos, filmes, pellets e espumas, conforme representado na Figura 3.

Figura 3 - Exemplos de morfologias encontradas para microplasticos: a) esfera; b)

espuma; c) pellet; d) feixe de fibra; e) fibra; f) filme; g, h e i) fragmento.

1 mm 1 mm 0,5 mm
—_ —i —

Fonte: NETO, et al., 2023.
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A morfologia dos microplasticos pode fornecer informagdes relevantes sobre
sua possivel origem e sobre os processos de degradagdo aos quais foram
submetidos no ambiente. Particulas esféricas geralmente estdo associadas a
microplasticos primarios, utilizados em produtos cosméticos, abrasivos industriais ou
resinas pré-produzidas. Pellets correspondem as matérias-primas empregadas na
fabricacdo de produtos plasticos e sua presencga pode indicar perdas durante etapas
de transporte ou processamento industrial. Fibras e feixes de fibras sao
frequentemente relacionados a lavagem de tecidos sintéticos, redes de pesca e
cordas utilizadas em atividades maritimas. Filmes sdo normalmente originados da
fragmentacdo de embalagens flexiveis, sacolas plasticas e materiais agricolas. Ja
fragmentos e espumas resultam, em sua maioria, da degradacéo fisica, quimica e
bioloégica de objetos plasticos maiores, como recipientes, embalagens, materiais de
construcdo e produtos de poliestireno expandido (isopor) (COLE et al., 2011;
HARTMANN et al., 2019; LODER; GERDTS, 2015).

Em amostras ambientais, particulas de PET e PVC sao frequentemente
encontradas na forma de fragmentos e fibras, embora outras morfologias também
possam ser observadas dependendo da aplicagao original do material. (KALARONIS
et al., 2022).

Contudo, a triagem visual apresenta limitagdes importantes, uma vez que
materiais naturais, como fibras vegetais, fragmentos biolégicos e sedimentos
recobertos por matéria orgénica, podem apresentar caracteristicas semelhantes as
de microplasticos. Além disso, a analise microscépica nao permite determinar a
composicao quimica dos polimeros de forma conclusiva. Dessa maneira, a
confirmacdo da identidade dos materiais requer o emprego de técnicas
espectroscopicas complementares, como FTIR e Raman, capazes de caracterizar os
grupos funcionais caracteristicos de cada polimero (KALARONIS et al., 2022).

A Figura 4 apresenta um fluxograma esquematico simplificado do processo
sequencial empregado na analise de microplasticos, abrangendo desde o preparo
das amostras até as etapas de identificacdo e caracterizagdo por técnicas

instrumentais.
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Figura 4 - Fluxograma das etapas do processamento e da analise de microplasticos,

desde o preparo da amostra até a identificagao espectroscopica.
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Identificacao e Caracterizagao De Microplasticos
Fundamentos da espectroscopia FTIR

A espectroscopia por transformada de Fourier no infravermelho (FTIR) € uma
das principais técnicas utilizadas na identificagdo de microplasticos devido a sua
capacidade de caracterizar grupos funcionais presentes nos polimeros em fase
sélida. A técnica baseia-se na absor¢ao de radiacao infravermelha pelas ligacoes
quimicas das moléculas, permitindo identificar diferentes compostos a partir de seus
espectros vibracionais na faixa média de 400-4000 cm™ (SOUZA et al., 2015; JUNG
et al., 2024).

O FTIR apresenta eficiéncia na identificagdo de polimeros como PET e PVC,
sendo amplamente empregado em analises ambientais. Os espectros obtidos por

FTIR apresentam bandas de absorbancia caracteristicas sobre uma linha de base
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uniforme. Entre os métodos mais utilizados destaca-se o modo ATR (Reflectancia
Total Atenuada), no qual a amostra é diretamente colocada em contato com um
cristal de alta refracdo, permitindo analises rapidas com o preparo simplificado da
amostra. A técnica apresenta vantagens como rapidez, simplicidade operacional e
reduzido consumo de amostra (BILLA, 2024).

As vibragcdes moleculares observadas em FTIR podem ser classificadas em
vibracdes de estiramento e deformacéo. As vibragdes de estiramento correspondem
a alteragao da distancia interatbmica ao longo do eixo da ligagao quimica, enquanto
as deformacgdes envolvem alteragcdes angulares entre ligacdes (PAVIA et al., 2015).

Essas vibracbes sao fundamentais para a identificacdo espectral de
polimeros, permitindo distinguir materiais com diferentes estruturas quimicas.

Contudo, FTIR apresenta um limite pratico de detec¢cao de 10-50 ym, e a
ATR-FTIR de 300-500 um, o que comumente faz com que seus resultados obtidos
sejam subestimados. Assim, as amostras geralmente ndao podem deixar de passar
pelas etapas de preparo (digestdo da matéria organica, separacao por densidade e
filtracao) para possibilitar a adequada identificagdo e caracterizagéo dos polimeros.

A microespectroscopia por transformada de Fourier (uWFTIR) é uma técnica
mais recente que consiste na integracdo entre um espectrometro FTIR e um
microscopio optico, permitindo a aquisicdo de espectros quimicos de particulas
microscopicas e a determinacdo simultanea de seus grupos funcionais e da
distribuicao espacial. Em comparacdo ao FTIR convencional, o uFTIR apresenta
maior resolugdo espacial, possibilitando a analise de particulas com dimensodes
inferiores a aproximadamente 50 uym, especialmente quando associado a detectores
do tipo matriz de plano focal (FPA, do inglés Focal Plane Array), que permitem o
mapeamento quimico automatizado de grandes areas da amostra. Dessa forma, a
técnica tornou-se uma das principais ferramentas empregadas na identificagao de
microplasticos em matrizes ambientais, pois combina elevada capacidade analitica
com processamento relativamente rapido de um grande numero de particulas
(FRANQUELO et al., 2009; KAPPLER et al., 2016; MAURIZI et al., 2023).

Fundamentos da Espectroscopia Raman

A espectroscopia Raman é uma técnica vibracional amplamente empregada

na identificacdo e caracterizacdo de microplasticos, sendo considerada
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complementar a espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier
(FTIR). Seu principio baseia-se no espalhamento da luz monocromatica incidente
sobre a amostra, no qual uma pequena parcela da radiagao sofre alteracdo de
energia ao interagir com as liga¢cdes quimicas do material, originando o chamado
espalhamento Raman. Esse fendmeno produz espectros caracteristicos de cada
polimero, permitindo sua identificacdo por comparagao com bibliotecas de espectros
(RODRIGUES; GALZERANI, 2012; PARK; PARK, 2021).

Diferentemente do espalhamento de Rayleigh, no qual ndo ocorre alteragéo
na frequéncia da radiagdo espalhada, o espalhamento Raman resulta em
deslocamentos de frequéncia denominados Stokes e anti-Stokes, relacionados as
transicbes vibracionais das moléculas. Como cada polimero apresenta modos
vibracionais especificos, a técnica permite identificar polimeros por meio de suas
assinaturas espectrais caracteristicas (RODRIGUES; GALZERANI, 2012).

Na analise de microplasticos, a espectroscopia Raman apresenta elevada
resolugcao espacial, possibilitando a identificacdo de particulas com dimensbdes de
1-10 pm, inclusive aquelas de dificil deteccdo por FTIR. Em geral, sao utilizados
lasers com comprimentos de onda de 532 nm ou 785 nm para aquisicdo dos
espectros (PARK; PARK, 2021). E fundamental o preparo adequado da amostra, ja
que componentes biolégicos podem apresentar fluorescéncia, o que se sobrepde ao
sinal do Raman, dificultando ou até mesmo impedindo o processo de identificagao
do microplastico (Kappler et al., 2015).

Entre as principais vantagens da técnica destacam-se a alta sensibilidade, a
possibilidade de analisar particulas muito pequenas e identificar diferentes polimeros
sem necessidade de destruicdo da amostra. Entretanto, a espectroscopia Raman
apresenta limitagdes, como a interferéncia causada pela fluorescéncia de matéria
organica, pigmentos e aditivos presentes nos plasticos, além da possibilidade de
degradacao térmica da amostra quando submetida a elevadas poténcias de laser.
Esses fatores podem comprometer a qualidade dos espectros e dificultar a
identificacédo correta dos polimeros (NAVA; FREZOTTI, 2021; PARK; PARK, 2021).

A microespectroscopia Raman (uRaman) é uma inovagdo que associa a
espectroscopia Raman a microscopia oOptica, permitindo a focalizagdo do feixe laser
sobre regides extremamente pequenas da amostra e a obtengdo de espectros
quimicos com resolugdo espacial da ordem de micrémetros. Em virtude do reduzido

comprimento de onda da radiacao laser utilizada, a técnica possibilita a identificacédo
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de particulas significativamente menores que aquelas detectadas por FTIR,
alcangando dimensdes proximas de 1 um em condi¢gdes adequadas. Essa elevada
resolugdo torna o pRaman particularmente dtil para a caracterizacdo de
microplasticos de pequenas dimensdes e para a analise de particulas individuais
presentes em matrizes ambientais complexas. Entretanto, sua aplicacido pode ser
limitada pela fluorescéncia de matéria organica e pelo maior tempo necessario para
aquisicdo dos espectros (KAPPLER et al., 2016; PARK; PARK, 2021; LIM et al.,
2024). A Figura 5 apresenta um infografico comparativo que sintetiza os principios
de funcionamento, as principais caracteristicas e as aplicacées das técnicas de FTIR

e Raman na identificagao de microplasticos.

Figura 5 - Infografico comparativo dos principios, caracteristicas e aplicagbes

das técnicas de FTIR e Raman na identificagdo de microplasticos.
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Fonte: Elaborada pelos autores utilizando software OpenAl, em 2026, a partir do prompt
"Representacao das principais alteragdes estruturais do PET apds oxidagado excessiva e seus efeitos

esperados nos espectros de FTIR e Raman”, posteriormente revisada e editada.
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Identificagao Espectral de PET

A identificacdo do PET por FTIR ocorre principalmente pela presenca de
bandas caracteristicas associadas ao grupo funcional éster e manifesta-se na faixa
de espectros de 1715 cm™, correspondente ao estiramento do grupo carbonila
(C=0), além de bandas aromaticas e vibragbes associadas as ligagdes C—O (JUNG
et al. 2018). As bandas caracteristicas dos espectros de PET identificadas por FTIR

e Raman estao apresentadas na Tabela 3.

Tabela 3 - Bandas caracteristicas dos espectros do PET identificadas por FTIR e

Raman.

Espectros caracteristicos em FTIR Espectros caracteristicos em Raman
C=0 estiramento 1713 cm™ C=C estiramento 1615 cm™
C-O estiramento 1241 cm- C=0 d?g;?;nre”to 1725 - 1730 cm""
C-O estiramento 1094 cm™ e(;:[i?a?ngr}?o 1095 - 1120 cm™*

Deformacéo fora do Deformagao do
piilagoéc(i)eéj_rn'a 720 cm™ anel aromatico e 858 - 860 cm™
gac s C-C estiramento
aromatica
Deformacgao
) ) angular fora do 632 cm-
plano do anel
aromatico
- - C-H estiramento 2960 - 3080 cm™

Fonte: Adaptado de JUNG et al., 2018

Na Figura 6 abaixo, € possivel verificar as principais bandas caracteristicas

dos espectros de PET identificadas por FTIR.
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Figura 6 - Espectro representativo para PET em analise por FTIR com os principais

espectros detectados (a-d)
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Fonte: JUNG et al., 2018

Na espectroscopia Raman, o PET apresenta bandas caracteristicas
relacionadas aos grupos funcionais presentes em sua estrutura quimica. A banda
mais intensa € observada em aproximadamente 1615 cm™, sendo atribuida ao
estiramento das ligagdes C=C do anel aromatico. Outra banda ocorre entre 1725 e
1730 cm™ e corresponde ao estiramento da carbonila (C=0) do grupo éster, cuja
largura pode variar em fungéo do grau de orientagdo molecular e do estiramento do
polimero. Entre 1095 e 1120 cm™, s&o observadas bandas associadas ao
estiramento das ligagbes C-O e C-C, que apresentam uma caracteristica
particularmente relevante: permitem distinguir o estado fisico do material. A banda
em torno de 1095 cm™ esta relacionada a conformacao cristalina (frans), enquanto a
banda proxima de 1120 cm™ é atribuida a conformac&o amorfa (gauche), tornando
essa regiao especialmente util para a avaliagado da cristalinidade e das alteragdes
estruturais do PET.

Também sdo observadas bandas entre 858 e 860 cm™, atribuidas a
deformagdo do anel aromatico e ao estiramento das ligagdes C-C, e em
aproximadamente 632 cm™, relacionada a deformagao angular fora do plano do anel
aromatico. Na regido de 2960 a 3080 cm™ ocorrem as bandas referentes ao
estiramento das ligagdes C—H, sendo a banda proxima de 2960 cm™ atribuida aos
grupos CH: alifaticos e aquela acima de 3070 cm™ aos grupos CH ligados ao anel

aromatico. O conjunto dessas bandas constitui uma assinatura espectral
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caracteristica do PET, permitindo sua identificacdo, diferenciagdo em relagdo a
outros polimeros e, de forma adicional, a avaliagdo de sua organizagao estrutural
por meio da distincdo entre as fases cristalina e amorfa (PENALVER et al., 2023;
REBOLLAR et al., 2014; PERRET et al., 2021). Na Figura 7 esta representado um

espectro de analise PET realizado por Raman.

Figura 7 - Espectros representativos para PET em analise por Raman, comparagao

entre PET 100% reciclado e 0% reciclado.
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Fonte: Adaptado de PENALVER et al., 2026.

Identificagcao Espectral de PVC

O PVC apresenta bandas caracteristicas relacionadas principalmente as
vibragbes da ligagdo C—Cl, geralmente observadas entre 600 e 700 cm™. Outras
bandas associadas ao estiramento C—H também podem ser observadas em regides
proximas a 2900 cm™ (JUNG et al., 2018). As bandas caracteristicas dos espectros

de PVC identificadas por FTIR estdo apresentadas na Tabela 4 e na Figura 8 abaixo.
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Tabela 4 - Bandas caracteristicas dos espectros do PVC nas analises por FTIR e

Raman

Espectros caracteristicos em FTIR

Espectros caracteristicos em Raman

CH, deformagao 1427 cm™ C-Cl estiramento 600 - 700 cm™
C-H deformacao 1331 cm™ C-C estiramento 1100 - 1130 cm™
C-H deformacéo 1255 cm™ H-C-H 1425 - 1435 cm™
deformacao
Estiramento
simétrico e
C-C estiramento 1099 cm™ assimétrico das 2910 - 2970 cm™
ligacdes C-H
alifaticas
CH, balancgo 966 cm™ - -
C—Cl estiramento 616 cm™! - -

Fonte: Adaptado de PENALVER et al., 2026; REBOLLAR et al., 2014; PERRET et al., 2021; JUNG et
al., 2024; PROKHOROQV et al., 2016)

Figura 8 - Espectro representativo para PVC em analise por FTIR com os principais

espectros detectados (a-f)
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Fonte: JUNG et al. 2018
Na identificacdo de microplasticos por espectroscopia Raman, o PVC

apresenta uma assinatura espectral bem definida. As bandas mais diagndsticas

situam-se entre 600 e 700 cm™, atribuidas ao estiramento da ligacdo C-CI,
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destacando-se os picos em aproximadamente 638 cm™ e 695 cm™. Também sao
observadas bandas entre 1100 e 1130 cm™, referentes ao estiramento do esqueleto
carbbnico (C-C), entre 1425 e 1435 cm™, associadas a deformacado angular do
grupo CH:, e entre 2910 e 2970 cm™, correspondentes ao estiramento simétrico e
assimétrico das ligagbes C—H alifaticas. A presenga simultdnea dessas bandas
possibilita a confirmacdo da identidade do PVC por comparagdo com bibliotecas
espectrais, mesmo em amostras ambientais complexas (ROBINSON; BOWER;
MADDAMS, 1978; JUNG et al.,, 2024; PROKHOROV et al.,, 2016). A Figura 9

apresenta os principais picos espectrais identificados para PVC.

Figura 9 - Espectro representativo para PVC em analise por Raman em diferentes

concentragdes de agua (0,1-1,0%)
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Fonte: JUNG et al. 2024

Considerando que a escolha da técnica espectroscopica depende das
caracteristicas da amostra e dos objetivos da andlise, a Tabela 5 apresenta uma
comparagao entre FTIR e Raman, destacando seus principios de funcionamento,
potencial analitico, limitagdes e as situagcdes em que cada meétodo apresenta maior

aplicabilidade na identificacido de microplasticos.
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Tabela 5 - Comparacgao entre as técnicas espectroscépicas FTIR e Raman aplicadas a identificagdo de microplasticos.

Caracteristica

FTIR

Raman

Principio fisico

Absorcao de radiagdo infravermelha pelas vibragdes moleculares.

Espalhamento inelastico da luz monocromatica (efeito Raman).

Informacgéao obtida

Identificagédo de grupos funcionais e ligagdes quimicas.

Identificacdo de modos vibracionais e estrutura molecular.

Faixa espectral

Aproximadamente 400—4000 cm™.

Deslocamento Raman geralmente entre 100-4000 cm™.

Modo ~~ mais  utilizado — em | \rp £1iR 6 FTIR, Raman confocal e pRaman.

microplasticos

Tamanho minimo de particula Cerca de 10-50 um (UFTIR); ATR-FTIR geralmente >300 pm. Aprc_mmadamente 1-10 m, Qodendo atingir dimensdes submicromericas em
equipamentos de alta resolucao.

Andlise de particulas muito

pequenas

Limitada pelo comprimento de onda do infravermelho (limite de difrac&o).

Excelente resolugéo espacial devido ao uso de laser visivel.

Influéncia da agua

Elevada. A agua absorve fortemente no infravermelho, exigindo secagem ou
filtracdo da amostra.

Baixa, pois apresenta fraco sinal Raman, permitindo melhor analise de
amostras aquosas.

Interferéncia por fluorescéncia

Geralmente inexistente.

Pode ser intensa, principalmente devido a matéria organica, pigmentos e
aditivos.

Necessidade de preparo da amostra

Elevada; normalmente requer digestéo, separacéo por densidade e filtragéo.

Também requer preparo, principalmente para remover matéria organica que
provoca fluorescéncia.

Velocidade de analise

Alta, especialmente em imageamento por WFTIR, permitindo aquisi¢ao
simultédnea de milhares de espectros.

Menor; normalmente realiza aquisicdo ponto a ponto, aumentando o tempo
analitico.

Analise quantitativa

Mais consolidada para mapeamento de particulas.

Ainda apresenta limitagdes devido a variagao da intensidade dos espectros.

Analise de grandes areas

Excelente, principalmente por yFTIR com imageamento quimico.

Mais lenta para grandes areas devido a aquisicao sequencial.

Sensibilidade a degradagao quimica

Alteragbes em grupos funcionais modificam bandas de absorcdo (ex.:
carbonilas e hidroxilas).

Alteragdes estruturais modificam intensidade, largura e posi¢do das bandas
vibracionais.

Principais vantagens

Técnica rapida, robusta, amplamente padronizada, pouco sensivel a
fluorescéncia e adequada para triagem de grande numero de particulas.

Elevada resolugdo espacial, identificagdo de particulas muito pequenas e
baixa interferéncia da agua.

Principais limitagées

Menor resolugdo espacial e forte interferéncia da agua.

Fluorescéncia, maior tempo de analise e possibilidade de degradagéo térmica
por laser.

Aplicagao mais indicada

Triagem rapida de particulas maiores e analises em larga escala.

Identificacdo detalhada de particulas pequenas, confirmagdo quimica e
analises de alta resolugao.

Fonte: Adaptado de PARK e PARK (2021), JUNG et al. (2024), PETKOVSEK et al. (2023), KAPPLER et al. (2016), LIM et al. (2024).
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DISCUSSAO

Apesar dos avangos nas metodologias de identificacdo de microplasticos,
diversos desafios ainda limitam a obtencdo de resultados comparaveis entre
estudos. Entre eles destacam-se a auséncia de protocolos padronizados para coleta
e preparo das amostras, a contaminacao cruzada durante as etapas analiticas, a
influéncia da matéria organica residual, as limitagées instrumentais relacionadas ao
tamanho das particulas e a diversidade de matrizes ambientais (CRUZ-SALAS et al.,
2023; LODER; GERDTS, 2015). Esses fatores podem afetar tanto a recuperagéo
quanto a identificacdo dos polimeros, influenciando diretamente os resultados
obtidos por FTIR e Raman. Assim, a compreensao desses desafios € fundamental

para a interpretagao critica dos dados disponiveis na literatura.

A Importancia do Preparo de Amostras para a Identificagao de Microplasticos

A presente revisao reuniu informagdes sobre a identificacao de microplasticos
de poli(tereftalato de etileno) (PET) e policloreto de vinila (PVC) por meio das
técnicas espectroscoépicas FTIR e Raman, evidenciando suas principais aplicacoes,
vantagens e limitacbes. Considerando o crescente aumento da contaminacgao
ambiental por microplasticos, a utilizacdo de métodos analiticos confiaveis para sua
identificacdo e caracterizagéo torna-se fundamental para o monitoramento ambiental
e para o desenvolvimento de estratégias de minimizagéao.

Os estudos analisados demonstraram que tanto a espectroscopia FTIR
quanto a espectroscopia Raman apresentam elevada eficiéncia na caracterizagcao
espectral dos principais polimeros encontrados em amostras ambientais. Entretanto,
observou-se grande variagdo entre os protocolos empregados, especialmente nas
etapas de coleta, preparo das amostras, digestdo da matéria organica, separagao
por densidade e controle de contaminacdo cruzada. Essa falta de padronizagao
dificulta a comparacdo entre os resultados obtidos por diferentes pesquisas e
representa um dos principais desafios para a consolidagdo de metodologias
analiticas voltadas ao monitoramento de microplasticos em recursos hidricos.

Nesse contexto, técnicas espectroscopicas como FTIR e Raman
desempenham papel fundamental na reducdo de erros de classificacdo e na

confirmacdo da estrutura quimica dos polimeros, contribuindo para a obtencéo de
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dados mais confiaveis e comparaveis entre diferentes estudos (WORLD HEALTH
ORGANIZATION, 2019).

As diferencas na composi¢ao quimica entre aguas doces e marinhas podem
influenciar determinadas etapas do preparo das amostras, exigindo adaptagdes nos
procedimentos de separacgao e purificagcdo. Entretanto, essas diferencas ndo alteram
os principios de identificacdo dos polimeros por FTIR e Raman, uma vez que as
bandas espectrais caracteristicas de materiais como PET e PVC permanecem
essencialmente inalteradas, independentemente da matriz de origem. Por esse
motivo, este trabalho concentrou-se nos métodos de identificacdo dos microplasticos
sem diferenciar a procedéncia das amostras aquaticas.

Outro aspecto amplamente discutido na literatura refere-se ao controle da
contaminagao cruzada durante todas as etapas analiticas. A presenca de fibras
sintéticas suspensas no ambiente, particulas provenientes das roupas dos
operadores, utensilios plasticos utilizados no laboratério e até mesmo particulas
transportadas pelo ar pode gerar resultados falsos-positivos
(FUENTE-BALLESTEROS et al., 2026). Por esse motivo, recomenda-se a utilizagao
preferencial de recipientes de vidro previamente descontaminados, bem como a
filtracdo de todos os reagentes empregados durante o preparo das amostras
(THOMAS et al., 2020).

O ambiente de processamento das amostras também possui grande
importancia para a qualidade dos resultados. Noonan et al. (2023) demonstraram
que a realizacdo das etapas de preparo em capela de fluxo laminar reduz a
introdugcdo de microplasticos quando comparada ao processamento em bancada
laboratorial ou em capelas de exaustdo. Embora o fluxo laminar nao elimine
completamente a contaminacédo, essa condigdo apresentou os menores niveis de
particulas contaminantes, sendo considerada a alternativa mais adequada para
minimizar interferéncias durante o processamento das amostras. Os autores
também ressaltam que a utilizagdo de amostras em branco (blank controls) é
indispensavel para monitorar a contaminagdo introduzida ao longo das etapas
analiticas.

Essa recomendacdo € corroborada por Munno et al. (2023), que
demonstraram a presencga recorrente de particulas contaminantes em brancos,
mesmo quando boas praticas laboratoriais sdo rigorosamente adotadas. Além disso,

os autores destacam que esses brancos ndo devem ser utilizados apenas para a
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subtracdo do numero total de particulas detectadas, mas também para caracterizar o
perfil da contaminagdo de fundo, considerando atributos como cor, morfologia e
classe de tamanho das particulas. Essa abordagem permite uma corre¢ao mais
representativa dos resultados e fortalece o controle de qualidade das analises.
Assim, a inclusao sistematica de brancos procedimentais deve ser considerada uma

etapa essencial nos protocolos de preparo e identificacido de microplasticos.

Influéncia das Etapas de Preparo Sobre a Qualidade da Identificacao

Espectroscopica

A etapa de digestdo da matéria organica representa uma das fases mais
criticas do preparo das amostras, pois sua finalidade é remover compostos
bioldgicos e residuos organicos capazes de dificultar a visualizagao e a identificagao
espectroscopica dos microplasticos.

A digestdo quimica com peroxido de hidrogénio (H,O,) requer controle
rigoroso das condigdes experimentais, especialmente da concentragdo do reagente,
do tempo de exposi¢cdo e da temperatura de reagdo. Embora esse reagente seja
amplamente empregado devido a sua elevada eficiéncia na remogéo de matéria
organica e ao seu reduzido potencial de degradagao de polimeros de PET e PVC, a
literatura relata que condigbes excessivamente agressivas podem promover
alteracbes quimicas na superficie dos microplasticos, comprometendo sua
identificacdo espectroscépica, criando bandas ilegitimas que podem afetar a
assinatura original dos polimeros ou até mesmo perder particulas mais frageis
(MASURA et al., 2015; THOMAS et al., 2020).

A acado oxidativa do H,O, ocorre pela formacdo de espécies reativas,
principalmente radicais hidroxila (*OH), capazes de degradar eficientemente a
matéria organica adjacente presente na amostra. Entretanto, embora o perdxido de
hidrogénio seja amplamente utilizado na literatura por preservar a integridade
estrutural de polimeros como PET e PVC, a exposicdo a condi¢cbes severas de
temperatura ou tempo de reacdo pode induzir modificagcdes fisico-quimicas e
microfissuras na superficie dessas particulas

A acao oxidativa do H,O, ocorre pela formacdo de espécies reativas,

principalmente radicais hidroxila (*OH), capazes de oxidar componentes orgéanicos
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presentes na amostra. Entretanto, quando empregados em condigbes severas,
esses radicais também podem reagir com as cadeias poliméricas dos microplasticos.

No caso do PET, a degradagao oxidativa pode promover a cisdo parcial das
ligagbes com grupos éster, originando grupos terminais carboxila e hidroxila.

Essas modificacbes podem ser observadas nos espectros de FTIR por
alterag¢des na intensidade e no formato da banda de estiramento da carbonila (C=0),
proxima de 1715 cm™, bem como pelo aparecimento ou intensificacdo de bandas
atribuidas aos grupos hidroxila (O-H), em torno de 3300 cm™ (SMITH, 2011). A
Figura 10 apresenta uma representacao das principais alteragdes estruturais do PET
apo6s oxidagado excessiva. Observa-se a cisdo parcial das ligagdes éster,
acompanhada pela formagao de grupos carbonila e hidroxila adicionais, resultando
na degradacao da cadeia polimérica e em modificacdes detectaveis por FTIR e

Raman.

Figura 10 - Representacdo esquematica das alteragdes estruturais do PET
apos oxidacao excessiva. (A) Estrutura quimica monomérica do PET integro. (B)
Principais modificagbes estruturais decorrentes da oxidagao, incluindo cisdo parcial

das ligagoes éster e formagéo de grupos carbonila e hidroxila adicionais.

A) B)

|

)

HO ﬁ
W,

Fonte:Elaborada pelos autores utilizando software MolView (2026) e editado com auxilio do site
Canva (2026).

No Raman, a degradagéao oxidativa do PET também pode ser evidenciada por
alteracbes na intensidade e na posigcdo de bandas caracteristicas da cadeia
polimérica (NOONAN et al.,, 2023). A quebra parcial das ligagbes éster e a
modificagdo do ambiente quimico dos anéis aromaticos tendem a reduzir a
intensidade das bandas atribuidas ao estiramento da carbonila e as vibragdes do

anel benzénico, além de provocar alargamento espectral decorrente da diminuigao
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da organizagédo estrutural do material. Em condigdes mais severas de oxidagao,
podem ocorrer ainda deslocamentos de bandas associados as ligagdes C-O-C e
C=0, refletindo a formagao de grupos terminais carboxila e hidroxila e a redugao da
massa molar do polimero (PROKHOROV et al., 2016; MUNNO et al., 2023). Essas
alteracbes podem comprometer a similaridade entre os espectros experimentais e as
bibliotecas espectrais utilizadas para identificacao dos microplasticos .

Com o objetivo de facilitar a visualizagdo das alteragdes induzidas pela
oxidacdo, a Figura 11 apresenta uma ilustragdo resumida das principais
modificacdes estruturais do PET e seus respectivos efeitos nos espectros obtidos

por FTIR e Raman.

Figura 11 - Representagao das principais alteragdes estruturais do PET apos

oxidacao excessiva e seus efeitos esperados nos espectros de FTIR e Raman.

N =
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O-H C=0 (éster) C-0-C (éster) C=0 (éster) Anel aromatico C-0-C (éster)
~3200-3600 cm™? ~1715 ¢cm™! ~1240-1140 cm™ ~1730 cm™’ ~ 1000 cm™! ~1120 cm™!
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deslocamentos e redugio das bandas do anel e alargamento
g /i i { alarg T A Gesdei i dai aromitico
da banda 0-H da banda C=0 e alargamento

Perda de organizag3o estrutural (cristalinidade) e reducio geral da intensidade Raman

==+ Polimero nao oxidado (referéncia) = Polimero apds oxidagdo excessiva | T Aumento / Intensificagio * Redugdo / Diminuigio Surgimento de nova banda
\

Fonte: Elaborada pelos autores utilizando software OpenAl, em 2026, a partir do prompt
"Representacao das principais alteragdes estruturais do PET apds oxidagédo excessiva e seus efeitos

esperados nos espectros de FTIR e Raman”, posteriormente revisada e editada.

O PVC, por sua vez, apresenta como principal mecanismo de degradacao a
desidrocloragao, processo favorecido pela agdo combinada do calor e de agentes
oxidantes. A eliminacdo de atomos de hidrogénio e cloro leva a formagao de
sequéncias poliénicas ao longo da cadeia polimérica, comprometendo a estabilidade
estrutural do material e modificando seu perfil espectral (MICHELL, 1986; SMITH,
2011). Essas alteragbes podem ser evidenciadas pela redugao da intensidade das

bandas de estiramento da ligacdo C-Cl, localizadas entre 600 e 650 cm™, e pelo
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aparecimento ou intensificagdo de bandas associadas as ligagdes C=C, geralmente
observadas entre 1600 e 1680 cm™.

A Figura 12 ilustra as principais alteragdes estruturais do PVC decorrentes da
oxidagao excessiva. O processo € caracterizado principalmente pela desidrocloracao
parcial da cadeia polimérica, acompanhada pela eliminagdo de HCI e pela formacéao
de sequéncias de liga¢des duplas conjugadas (polienos), modificagdes que reduzem

a estabilidade estrutural do material e alteram suas propriedades espectroscopicas.

Figura 12 - Representagdo esquematica das principais altera¢des estruturais
do PVC decorrentes da oxidagdo excessiva. (A) Estrutura quimica da unidade
monomérica do PVC integro. (B) Principais modificagcbes resultantes da
desidrocloragao parcial, incluindo a eliminagcao de HCI, a formacao de sequéncias

poliénicas conjugadas e a degradagao da cadeia polimérica.

A B)

)
T o
c—¢ Lcd=c
HoH]

Fonte: Elaborada pelos autores utilizando software OpenAl, em 2026, a partir do prompt
"Representagao das principais alteragdes estruturais do PVC apds oxidagao excessiva e seus efeitos

esperados nos espectros de FTIR e Raman”, posteriormente revisada e editada.

No Raman, a desidrocloragdo do PVC é acompanhada pelo decréscimo
progressivo das bandas atribuidas ao estiramento das ligagdes C—CI, localizadas
entre aproximadamente 600 e 700 cm™, enquanto a formacdo de sequéncias
poliénicas conjugadas promove o aparecimento e a intensificacdo de bandas
relacionadas as vibragdes de ligagbes C=C, normalmente observadas entre 1500 e
1650 cm™ (PROKHOROV, 2016).

Como a espectroscopia Raman apresenta elevada sensibilidade as ligagdes
T conjugadas, pequenas extensdes da desidrocloracdo podem ser detectadas antes
mesmo de alteragdes significativas serem observadas por FTIR. Além disso,

modificagdes na intensidade das bandas associadas as vibragdes do grupo CH, e ao
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esqueleto carbbnico podem indicar perda da organizagao estrutural e avango do
processo degradativo (KUZNETSOV et al., 2021).

Com o objetivo de ilustrar as consequéncias espectroscopicas dessas
modificagdes estruturais, a Figura 13 apresenta um esquema resumindo 0s
principais efeitos da oxidacdo excessiva do PVC sobre os espectros obtidos por
FTIR e Raman, destacando as alteragbes nas bandas vibracionais mais empregadas
para a identificacdo desse polimero.

Figura 13 - Representagdo esquematica das principais altera¢des estruturais
do PVC decorrentes da oxidacdo excessiva e seus efeitos esperados nos espectros
de FTIR e Raman, incluindo a redugao da intensidade das bandas associadas as
ligagdes C—Cl, o surgimento ou intensificagdo de bandas atribuidas as ligagées C=C

conjugadas e alteragdes nas bandas do esqueleto carbénico e dos grupos CH..
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a ligagdes C=C formagdo de sequéncias CH, (degradagio da cadeia
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Fonte: Elaborada pelos autores utilizando software OpenAl, em 2026, a partir do prompt
"Representacdo das principais alteragdes estruturais do PVC apds oxidagao excessiva e seus efeitos
esperados nos espectros de FTIR e Raman”, posteriormente revisada e editada.

Dessa forma, o controle das condi¢cbes de digestdo representa um aspecto
fundamental para garantir a confiabilidade das analises por FTIR e Raman, uma vez
que alteragbes induzidas durante o preparo da amostra podem dificultar a
comparacao dos espectros obtidos com bibliotecas espectrais de referéncia. As
principais modificagcdes observadas nos espectros de PET e PVC apds processos

oxidativos encontram-se resumidas na Tabela 6.
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Tabela 6 - Principais alteracbdes esperadas nos espectros de FTIR e Raman de PET
e PVC apos digestao oxidativa com H,0,.

Polimero Alteragao Possivel efeito no FTIR Possivel efeito no Raman
observada
* Reducado da intensidade das
bandas associadas as ligacdes
éster e ao anel aromatico;
Oxidagao * Aumento/alargamento da
superficial e cisao banda C=0 (~1715 cm™); + Alargamento e/ou pequenos
PET parcial de deslocamentos das bandas
ligacdes éster » Surgimento de banda O-H | C=0 e C-0O-C;
(~3200-3600 cm™)
* Diminuicdo da intensidade
devido a perda de organizagao
estrutural (cristalinidade).
* Reducdo da intensidade das
bandas C-CI (~600-700 cm™);
» Surgimento/intensificagdo das
* Redugdo da intensidade da | bandas de C=C (~1500-1650
. ~ banda C—CI (600—-700 cm™); cm™) devido a formagdo de
Desidrocloracao . A
PVC parcial sequéncias poliénicas;
* Aparecimento de bandas
associadas a ligagdes C=C » Alteragcbes nas bandas do
esqueleto carbbénico (C-C) e
dos grupos CH indicando
degradagéao da cadeia
polimérica.

Fonte: Adaptado de SMITH, et al. (2011); NOONAN, et al. (2023); MUNNO, et al. (2023);
PROKHOROV et al. (2016) e KUZNETSOV et al. (2021)

Adicionalmente, digestdes incompletas e a presenga de residuos inorganicos
provenientes do preparo das amostras podem introduzir ruidos, alteracdes na linha
de base e bandas interferentes nos espectros, dificultando a comparacdo com
bibliotecas espectrais e comprometendo a identificagdo dos polimeros. Da mesma
forma, a auséncia ou a realizag&o inadequada da etapa de digestdo pode resultar na
permanéncia de matéria organica aderida as particulas, reduzindo significativamente
a qualidade dos espectros obtidos.

Souza et al. (2025) evidenciaram esses achados, demonstrando que o
preparo inadequado de amostras compromete a aquisicdo dos espectros e pode
dificultar ou até impedir a correta identificagdo dos microplasticos. Os autores

observaram que a banda O-H de polimeros sofre com a presenca de matéria
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organica residual, o que faz com que os estiramentos apresentem picos em forma
de "agulhas" nos espectros estruturais analisados. Ja segundo Billa (2024), o
tratamento inadequado das amostras resulta na presenca de interferentes organicos
que sobrepbem as bandas de estiramento e deformagao na regido do infravermelho,
dificultando a correta atribuicido espectral. Além disso, a ineficiéncia no preparo da
amostra impacta diretamente a comparacdo com bases de dados espectrais
(THOMAS et al. 2020).

Uma nova abordagem metodolégica emergente para a remogao de matéria
organica consiste na digestdo enzimatica, considerada uma alternativa altamente
seletiva por preservar as particulas poliméricas e seus grupos funcionais durante o
preparo das amostras. Essa caracteristica € particularmente relevante quando o
objetivo é realizar a identificacao espectroscépica por FTIR ou Micro-Raman, uma
vez que reduz o risco de degradacdo dos polimeros e de alteragbes nas bandas
caracteristicas dos espectros (PARK; PARK, 2021; LODER; GERDTS, 2015).

O processo utiliza enzimas especificas, como proteases, lipases e celulases,
capazes de catalisar a hidrolise de proteinas, lipidios e polissacarideos sob
condicbes controladas de temperatura e pH, promovendo a remogao seletiva da
matéria organica sem comprometer a integridade estrutural dos microplasticos
(COLE et al., 2011).

Em comparagcdo aos meétodos oxidativos, a digestdo enzimatica apresenta
maior seletividade e menor potencial de degradagao dos polimeros. Nesse contexto,
Courtene-Jones et al. (2025) demonstraram que, entre as enzimas avaliadas, a
tripsina apresentou eficiéncia média de digestao proxima de 88%, superando outras
enzimas proteoliticas testadas e preservando simultaneamente a integridade dos
polimeros analisados, evidenciando a baixa agressividade do método.

Os autores também sugerem que parte da variabilidade observada entre
estudos quanto a abundéancia de microplasticos pode estar relacionada ao método
de digestdo empregado. Segundo essa hipotese, protocolos baseados em agentes
oxidantes, como acido nitrico, acido perclérico ou peroxido de hidrogénio, podem
promover degradagao parcial de determinados polimeros, levando a subestimacéo
do numero de particulas recuperadas, enquanto a digestdo enzimatica tende a
preservar melhor essas estruturas durante o preparo das amostras.

Além da preservagao dos microplasticos, a digestdo enzimatica apresenta um

equilibrio favoravel entre eficiéncia analitica, custo e tempo de processamento,
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caracteristicas que reforcam seu potencial para aplicacdo em protocolos de
monitoramento ambiental. Entretanto, sua utilizacdo ainda apresenta limitagdes,
como o elevado custo das enzimas, o longo tempo de incubagao necessario para a
degradagdo completa da matéria organica e a dificuldade de aplicagdo em larga
escala em estudos de monitoramento (MONTAGNER et al., 2021).

Dessa forma, a escolha do método de digestdo deve considerar
simultaneamente a natureza da matriz, o tipo de polimero esperado e a técnica
analitica empregada, uma vez que nao existe um protocolo universal capaz de
atender a todas as aplicagdes. A selecido inadequada do método pode comprometer
tanto a recuperacdo das particulas quanto sua posterior identificacdo
espectroscopica (KHAN; ZAIDI, 2025).

Separacgao por Densidade e Filtragao: Impacto na Recuperacao de PET e PVC

Apos a digestao, a separacao por densidade constitui uma etapa fundamental
para concentrar os microplasticos e remover particulas minerais presentes na
amostra. A eficiéncia desse procedimento depende diretamente da densidade da
solugdo empregada em relagdo a densidade dos polimeros presentes na amostra.
Dessa forma, solugdes de baixa densidade favorecem a recuperagao de polimeros
leves, enquanto solugdes mais densas possibilitam a flotagao de polimeros de maior
densidade, reduzindo perdas durante o preparo, aumentando a representatividade
das analises e evitando a subestimacgao de determinados tipos de polimeros.

Coppock et al. (2017) demonstraram que o cloreto de zinco (ZnCl,; densidade
aproximada de 1,5 g.cm™) constitui um meio de flotagdo eficiente e de custo
relativamente acessivel, permitindo simultaneamente a sedimentacdo de particulas
minerais finas e a recuperacdo de microplasticos de baixa e alta densidade. O
método foi validado pela adicdo de polimeros a sedimentos com diferentes
granulometrias, desde silte/argila fina (10,25 £ 3,02 um) até areia grossa (149,3 *
49,9 um), apresentando recuperagdo meédia proxima de 96%, evidenciando elevada
eficiéncia para diferentes matrizes sedimentares.

Entretanto, os autores ressaltam que nao existe uma solugao universal para a
separagao por densidade. A solugao saturada de cloreto de sddio (NaCl), apesar do
baixo custo, da baixa toxicidade e da facilidade de descarte, apresenta densidade

limitada (~1,2 g.cm™), restringindo a recuperacao de polimeros mais densos, como
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PET e PVC. Em contrapartida, solu¢gdes de ZnCl, apresentam elevada eficiéncia
para a recuperacao desses polimeros, embora possuam carater corrosivo, maior
toxicidade e demandem procedimentos especificos para armazenamento e descarte.
O iodeto de sddio (Nal), por sua vez, apresenta excelente desempenho analitico,
porém seu elevado custo limita sua utilizagdo em estudos de rotina.

A influéncia da densidade da solugdo sobre a eficiéncia de recuperagao foi
confirmada por Mattsson et al. (2022), que observaram que solu¢des saturadas de
NaCl ndo promovem a flotagdo eficiente de polimeros como PET e PVC, os quais
permanecem sedimentados devido a sua maior densidade. Os autores sugerem o
emprego de solugbes com densidade minima de aproximadamente 1,6 g.cm™, como
ZnCl: ou Nal, para garantir uma extragdo mais abrangente dos microplasticos
presentes em sedimentos ambientais.

Corroborando esses achados, Crutchett e Bornt (2024) validaram um
protocolo simplificado utilizando ZnCl,, obtendo recuperacdo média de
aproximadamente 96% para polimeros de média e alta densidade, incluindo PET,
PVC, poliamida e particulas de borracha. Além da elevada eficiéncia de
recuperacao, o método mostrou que € possivel realizar a separacao por densidade
com boa reprodutibilidade sem a necessidade de equipamentos laboratoriais
complexos.

Esses resultados evidenciam que diferengas observadas entre estudos sobre
abundancia de microplasticos nao refletem necessariamente apenas variagdes
ambientais, mas também podem decorrer das metodologias empregadas durante a
etapa de separagao por densidade. Protocolos baseados em solugdes de menor
densidade tendem a subestimar polimeros mais densos, comprometendo a
comparabilidade entre estudos e reforcando a necessidade de padronizagao
metodolégica para aumentar a comparabilidade entre estudos e reduzir vieses
decorrentes do protocolo analitico empregado (CRUTCHETT e BORNT, 2024).

Devido a sua densidade relativamente elevada, particulas de PET e PVC
podem apresentar maior potencial de sedimentagdo quando comparadas a
polimeros menos densos, influenciando sua distribuicdo em ambientes aquaticos e
sua remogao em processos de tratamento de agua (EBRAHIMI et al., 2025). Essa
caracteristica também pode impactar a recuperacdo das particulas durante as

etapas de separacao por densidade, reforcando a importancia da selecdo adequada
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dos protocolos de preparo de amostras para garantir uma identificagéo confiavel por
FTIR e Raman.

A Tabela 7 apresenta exemplos de solugbes utilizadas na separagéo por
densidade e suas respectivas faixas de densidade, evidenciando o emprego de
solucdes mais densas para a recuperacao eficiente de polimeros como PET e PVC,

bem como as principais vantagens e limitagdes.

Tabela 7 - Densidade aproximada de solugdes de sais utilizados em sistemas de

separacao por densidade e suas aplicagdes para separagao de polimeros.

Solugéo Densidade Polimeros Vantagens Limitagoes
(g/cm?3) recuperados
Baixo custo, baixa Nao recupera
NaCl 1,18-1,20 PE, PP toxicidade PET/PVC
Recuperacao
CacCl, 1,3-1,50 PE, PP, parte do PS Econdmico limitada de
polimeros densos
ZnCl, 1,60-1,80 PE, PP, PS, PET, Alta ef|C|enC|~a de Corrosivo e toxico
PVC recuperacao
Nal 1,60-1,80 Todos 0s principais Excelentg Alto custo
polimeros recuperagao

Fonte: Adaptado de LEE et al. (2022), LARREA et al. (2025) e COPPOCK et al. (2017)

Embora solugcdes de elevada densidade, como ZnCl, e Nal, proporcionem
maior recuperagcao de polimeros de alta densidade, sua utilizagdo envolve um
compromisso entre desempenho analitico, custo, toxicidade e sustentabilidade do
método. Dessa forma, a escolha da solucdo de separagdao deve considerar
simultaneamente as caracteristicas da matriz analisada, os polimeros de interesse e
0s recursos laboratoriais disponiveis, uma vez que n&o existe um protocolo universal
capaz de atender igualmente a todas as aplica¢des (LEE et al, 2022; EBRAHIMI et
al, 2025, COPPOCK et al, 2017, CRUTCHETT e BORNT, 2024).

Além de influenciar a quantificagdo dos microplasticos, a recuperacgao
inadequada de polimeros mais densos compromete diretamente as etapas seguintes
de identificacdo por FTIR e Raman, uma vez que particulas retidas no sedimento
deixam de ser submetidas as analises espectroscopicas. Como consequéncia, o

perfil polimérico obtido torna-se incompleto, podendo levar a subestimagdo da
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ocorréncia de polimeros como PET e PVC e dificultar comparacdes entre estudos
que empregam diferentes protocolos de separagao.

A etapa de filtracdo apresenta influéncia direta sobre a qualidade da
identificacdo espectroscopica dos microplasticos, uma vez que o proprio filtro passa
a integrar o sistema analisado por FTIR ou Raman. Dessa forma, a selegcdo do
material filtrante ndo deve considerar apenas a eficiéncia de retencao das particulas,
mas também sua compatibilidade 6ptica e espectral com a técnica empregada.
Filtros constituidos por materiais poliméricos podem apresentar bandas vibracionais
que se sobrepdem as dos microplasticos, dificultando a interpretacdo dos espectros
e reduzindo a confiabilidade da identificagcdo, especialmente para particulas de
pequenas dimensdes (ARAUJO et al., 2018; PRIMPKE et al., 2020; NOONAN et al.,
2023).

Além da composic¢ao do filtro, o tamanho do poro representa um importante
fator de compromisso (trade-off) entre eficiéncia analitica e operacional. Embora
poros menores aumentem a recuperagao de microplasticos finos e nanométricos,
também favorecem a retengdo de matéria organica residual e particulas minerais,
aumentando o tempo de filtracdo e a probabilidade de obstrucdo da membrana. Em
consequéncia, pode haver distribuicdo irregular das particulas sobre a superficie do
filtro, dificultando a aquisicdo automatizada de imagens e espectros, além de
prolongar significativamente o tempo necessario para a analise pelas técnicas uFTIR
e yRaman (MASURA et al., 2015; COWGER et al., 2021).

Outro aspecto relevante € que filtros com elevada rugosidade superficial ou
elevada intensidade de espalhamento podem reduzir a relagdo sinal-ruido,
principalmente em analises Raman, nas quais a intensidade do espalhamento
inelastico é intrinsecamente baixa. Por esse motivo, membranas de alumina
anodizada e policarbonato tém sido amplamente recomendadas para analises
espectroscopicas, uma vez que apresentam menor interferéncia espectral e
favorecem a obtencao de espectros com melhor resolugado e maior confiabilidade na
comparagao com bibliotecas de referéncia (PRIMPKE et al., 2020; NOONAN et al.,
2023).

Dessa forma, a etapa de filtracdo deve ser entendida ndo apenas como um
procedimento de concentragdo das particulas, mas como uma etapa critica de
preparo da amostra, capaz de influenciar diretamente a eficiéncia da identificagcao

espectroscopica e a qualidade dos resultados obtidos.
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Na etapa de secagem, as indicagdes de Masura (2015) sugerem utilizar
temperaturas mais altas, de 80-90 °C, o que pode garantir uma evaporagdo mais
rapida da agua residual, uma vez que os pontos de fusdao do PET (160 °C a 260 °C)
e do PVC (250 °C a 265 °C) nao seriam ultrapassados. Contudo, em temperaturas
entre 70 e 90 °C, os polimeros comegam a perder rigidez e se tornam mais flexiveis,
0 que pode dificultar o manuseio, e uma forma de contornar essa limitagao é seguir
a metodologia sugerida por Thomas et al. (2020), uma vez que, a 40 °C, as
caracteristicas e a integridade dos polimeros sdao mantidas. Assim, para uma
secagem eficiente, ao invés de aumentar a temperatura, sugere-se que o tempo de
exposigao ao calor seja aumentado em temperaturas mais baixas.

A classificagcdo morfolégica dos microplasticos também representa uma
informagdo complementar importante durante a caracterizagdo das amostras,
podendo fornecer indicios sobre suas fontes de emissao e processos de degradagéo
ambiental. Embora a identificagdo quimica seja realizada pelas técnicas FTIR e
Raman, a associacdo entre composi¢cdo polimérica e morfologia amplia a
interpretacdo ambiental dos resultados, permitindo inferéncias sobre possiveis

origens da contaminacgao.

FTIR e Raman: Vantagens, Limitagoes e Utilizagado Complementar

Baseando-se nos estudos encontrados, é possivel verificar que FTIR e
Raman sdo complementares devido as vantagens e desvantagens especificas. A
técnica FTIR possui a capacidade de capturar milhares de espectros
simultaneamente de microplasticos em papel de filtro, oferecendo uma analise
quimica abrangente de toda a superficie da amostra. A FTIR permite, também,
analises rapidas e ndo é afetada pelo tamanho das particulas de microplasticos e
sua combinagdo de capacidades espectrais e de imagem permite a analise de
grandes areas, adquirindo milhares de espectros em uma unica medi¢cao
(PETKOVSEK et al., 2023).

Contudo, a FTIR ndo permite analisar amostras de microplasticos em meio
liguido de maneira satisfatoria, tornando as etapas de filtragdo ou separagao
necessarias como parte do processo de preparagao da amostra. A espectroscopia
FTIR é significativamente afetada pela agua (H:O), que é altamente ativa no

infravermelho e produz picos largos que causam sobreposigao espectral, dificultando
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a analise e reduzindo a sensibilidade (JUNG et al., 2024). Devido a essas limitagdes,
€ comum que estudos escolham a espectroscopia Raman como uma opg¢ao
analitica, uma vez que a mesma sofre menos interferéncia da agua, tornando-a mais
adequada para a analise de amostras aquosas (NAVA; FREZZOTTI; LEONI, 2021).

No entanto, a analise quantitativa de microplasticos em agua utilizando
espectroscopia Raman precisa de mais estudos, pois, uma vez que as intensidades
dos picos flutuam dependendo das condicbes de medigdo, a técnica permite a
comparagao relativa entre amostras, mas ndo fornece valores absolutos de
concentracédo (JUNG et al., 2024).

Com relagdo aos tamanhos de particulas, embora o FTIR seja amplamente
empregado na identificagcdo de microplasticos, seu limite pratico de deteccao,
geralmente entre 10 e 50 uym, pode dificultar a identificagcdo de particulas menores,
levando a subestimacido da abundancia de microplasticos finos. Em contrapartida, a
espectroscopia Raman apresenta maior resolucdo espacial, permitindo a
identificacdo de microplasticos inferiores a 10 um e a caracterizagao de particulas na
faixa de poucos micrbmetros e até submicrométricas, faixa na qual a
microespectroscopia FTIR apresenta limitacdes decorrentes da difragao da radiagao
infravermelha (LIM et al., 2024). Isso ocorre porque a luz infravermelha (usada no
FTIR) tem um comprimento de onda mais longo e sofre com o limite de difragao, o
que impede o equipamento de enxergar com clareza particulas menores de 10 ym a
20 ym. Ja o Raman usa lasers de luz visivel e, com esses comprimentos de onda
muito menores, é possivel focar em pontos de até 1 ym (ARDINI et al., 2025).

No estudo de Kappler et al. (2016), os autores demonstram que os espectros
gerados por FTIR subestimam cerca de 35% dos microplasticos em comparagao
com as imagens de Raman, principalmente na faixa de tamanho abaixo de 20 um. O
estudo propde uma divisdo metodoldgica interessante, em que seja utilizado o FTIR
para a faixa de 500 a 50 ym (analise rapida) e seja usado o Raman para a faixa de
50 a 1 ym devido a sua alta precisdo com particulas minusculas.

Ainda assim, apesar da elevada resolugao espacial, a espectroscopia Raman
apresenta baixa eficiéncia de espalhamento, exigindo tempos relativamente longos

para aquisicao dos espectros (LIM et al., 2024).

Avancos Recentes na Identificagcao de Microplasticos
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A evolucao das técnicas espectroscoépicas tém permitido a identificacdo de
microplasticos em dimensdes cada vez menores. Entre essas técnicas, destacam-se
o MFTIR (microespectroscopia por transformada de Fourier) e o pRaman
(microespectroscopia Raman), que combinam a espectroscopia molecular com a
microscopia Optica, possibilitando a identificacdo da composicdo quimica de
particulas microscopicas e de regides especificas de uma amostra. Esses avangos
ampliam significativamente a capacidade analitica em comparagdo as técnicas
convencionais, especialmente para particulas inferiores a 50 um (FRANQUELO et
al., 2009).

Nesse contexto, o estudo de Maurizi et al. (2023) comparou diretamente as
técnicas PFTIR e yRaman na identificagdo de microplasticos em agua potavel. Os
autores observaram que, embora ambas apresentassem elevada concordancia para
particulas com dimensdes superiores a aproximadamente 6,6 um (cerca de 80%), o
MFTIR apresentou perda significativa de detec¢céo para particulas menores que 50
pm. A extrapolagdo dos dados indicou que a técnica deixou de detectar
aproximadamente 95,7% da populagao estimada de microplasticos na faixa de 1 a
50 pm, resultando em estimativas de ingestdo humana cerca de 332 vezes inferiores
as obtidas por yRaman.

Esses resultados evidenciam que o limite de detecgdo da técnica empregada
influencia diretamente as concentragbes de microplasticos reportadas na literatura.
Assim, diferencas entre estudos nem sempre refletem apenas variagcbes ambientais,
mas também limitagdes metodoldgicas relacionadas a capacidade de deteccdo de
particulas de menor tamanho.

Observa-se também a necessidade de estudos complementares e que variem
matrizes aquaticas para que seja possivel desenvolver protocolos refinados e
adequados as caracteristicas de cada amostra, desde seu preparo. Por exemplo,
apesar das dificuldades, um estudo recente de Jung et al. (2024) buscou
desenvolver uma metodologia qualitativa e quantitativa de microplasticos
baseando-se nas areas dos picos adquiridos pelas analises de espectroscopia
Raman em microplasticos de PVC em concentracées de 0,1-1%. O modelo de
calibragao foi validado pelos autores utilizando amostras mistas de polietileno e PVC
em agua deionizada, confirmando sua aplicabilidade a corpos d'agua reais.

Além da evolugdo dos equipamentos espectroscopicos, observa-se um

avanco crescente na integracdo entre técnicas analiticas e ferramentas de
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inteligéncia artificial (I1A). Lim, Shin e Shin (2024), por exemplo, desenvolveram um
método baseado em espectroscopia Raman associado a uma rede neural
convolucional (CNN) capaz de identificar automaticamente microplasticos entre 1 e
10 ym. A metodologia permitiu reduzir o tempo de aquisicdo para apenas 0,4
segundos por particula, mantendo aproximadamente 85% de acuracia na
classificagdo dos polimeros. Esses resultados demonstram que a aplicacdo de
algoritmos de aprendizado de |IA pode minimizar uma das principais limitagdes da
espectroscopia Raman, relacionada ao longo tempo de analise, tornando a técnica

mais viavel para monitoramentos ambientais em larga escala.

Perspectivas para Padronizagao Metodolégica

Embora os estudos sobre microplasticos ainda apresentem importantes
desafios analiticos, os avangos metodoldgicos, instrumentais e computacionais
mostram-se promissores para a identificagdo e caracterizagdo dessas particulas. A
obtencdo de dados cada vez mais confiaveis e padronizados sera essencial para
compreender sua distribuicdo no ambiente e auxiliar agdes de monitoramento,
gestdo ambiental e protegdo da saude da populagao.

Nesse cenario, a definicao de protocolos analiticos padronizados, associada a
incorporacao de tecnologias emergentes, como a microespectroscopia, a inteligéncia
artificial e ferramentas automatizadas para interpretagao espectral, tende a aumentar
significativamente a confiabilidade, a reprodutibilidade e a velocidade das analises
de microplasticos (KHAN; ZAIDI, 2025). Essas abordagens representam uma das
principais tendéncias atuais da area e poderao contribuir para a padronizagao dos

meétodos de identificacdo e monitoramento ambiental.

CONCLUSAO

Este trabalho abordou os principais métodos empregados no preparo de
amostras na identificacdo e caracterizagcao de microplasticos dos polimeros PET e
PVC em amostras ambientais, com énfase nas técnicas espectroscopicas FTIR e
Raman. A espectroscopia FTIR destaca-se pela rapidez das analises e pela
possibilidade de obtengdo simultdnea de um grande numero de espectros, sendo

amplamente utilizada na identificacdo de microplasticos. Entretanto, apresenta
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limitagdes relacionadas a interferéncia da agua e a menor capacidade de detecg¢ao
de particulas muito pequenas. Ja a espectroscopia Raman apresenta elevada
resolugao espacial, permitindo a analise de particulas de menores dimensdes.
Contudo, fatores como a fluorescéncia, o longo tempo de aquisigdo dos espectros e
a influéncia de contaminantes podem dificultar a interpretacdo dos resultados.

De modo geral, ambas as técnicas demonstraram ser ferramentas eficientes
para a identificacdo de microplasticos de PET e PVC, apresentando caracteristicas
complementares que contribuem para uma caracterizagdo mais confiavel desses
materiais. Apesar dos avancgos obtidos na identificacao de microplasticos por FTIR e
Raman, a padronizacdo dos protocolos de preparo de amostras e analises ainda
representa um desafio para a comparacao dos resultados entre diferentes estudos,
reforcando a necessidade do desenvolvimento de metodologias harmonizadas para
o0 monitoramento ambiental desses contaminantes. Dessa forma, o aprimoramento e
a padronizagdo dos métodos analiticos sdo fundamentais para aumentar a
confiabilidade dos resultados e contribuir para o avango das pesquisas relacionadas

a contaminagdo por microplasticos em ambientes aquaticos.
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