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RESUMO

A revolucao industrial impulsionada pelos plasticos transformou a sociedade ao
consolidar uma nova referéncia de materiais sintéticos, cuja versatilidade, baixo custo e
ampla aplicabilidade remodelaram os processos industriais, os padrbes de consumo e
as dinamicas socioambientais. Contudo, esse avanco tecnologico foi acompanhado por
consequéncias ambientais significativas, uma vez que a elevada durabilidade que
conferiu valor econdmico aos plasticos também os tornou extremamente persistentes no
ambiente, favorecendo o acumulo de residuos e contribuindo para o agravamento da
poluicao plastica em escala global. Deste cenario, destacam-se os microplasticos (MPs),
particulas com dimensdes entre 5 mm e 1 um. Atualmente, os MPs configuram um
problema ambiental e de saude publica em escala global, devido a sua presenca ubiqua
no solo, na atmosfera, nos ecossistemas aquaticos e até em tecidos humanos. Um dos
principais desafios associados a esse tema é a falta de padronizagdo que dificulta a
comparacao de dados entre diferentes estudos. Sendo assim, o trabalho tem como
objetivo realizar uma revisao bibliografica critica das metodologias para preparo e analise
de microplasticos em matrizes ambientais, avaliando-as sob a perspectiva das diretrizes
estabelecidas pela ISO 24187:2023, norma da Organizacdo Internacional de
Normalizagao que define principios e requisitos minimos para a analise de microplasticos
no ambiente. A analise evidenciou que, embora a norma nao estabeleca um unico
método analitico, ela fornece um referencial essencial para a validagdo, o controle de
qualidade e o reporte de dados. As técnicas espectroscopicas (FTIR e Raman) e térmicas
(Py-GC-MS) apresentam capacidades complementares que atendem a diferentes
requisitos da ISO 24187:2023. Nesse contexto, o preparo de amostras permanece como
um dos principais desafios analiticos, reforcando a necessidade de critérios bem

definidos e de integracao entre a norma e a literatura cientifica existente.

Palavras-chave: Microplasticos; Métodos analiticos; Preparo de amostras; 1SO
24187:2023; Padronizacao.
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ABSTRACT

The industrial revolution driven by plastics transformed society by establishing a new
standard for synthetic materials, whose versatility, low cost, and wide applicability
reconfigured industrial processes, consumption patterns, and socio-environmental
dynamics. However, this technological advancement was accompanied by significant
environmental consequences, as the high durability that granted economic value to
plastics also made them extremely persistent in the environment, favoring waste
accumulation and contributing to the worsening of plastic pollution on a global scale.
Within this scenario, microplastics (MPs) stand out as particles with dimensions between
5 mm and 1 um. Currently, MPs represent a global environmental and public health
problem due to their ubiquitous presence in soil, the atmosphere, aquatic ecosystems,
and even human tissues. One of the main challenges associated with this topic is the lack
of standardization, which makes it difficult to compare data across different studies.
Therefore, this work aims to conduct a critical literature review of the methodologies used
for the preparation and analysis of microplastics in environmental matrices evaluating
them through the perspective of the guidelines established by ISO 24187:2023,
International Organization for Standardization’s standard that defines principles and
minimum requirements for microplastic analysis in the environment. The analysis
revealed that, although the standard does not dictate a single analytical method, it
provides an essential framework for validation, quality control, and data reporting.
Spectroscopic (FTIR and Raman) and thermal (Py-GC-MS) techniques offer
complementary capabilities that meet various requirements of ISO 24187:2023. In this
context, sample preparation remains one of the primary analytical challenges, reinforcing
the need for well-defined criteria and the integration between the standard and existing

scientific literature.

Keywords: Microplastics; Analytical methods; Sample preparation; ISO 24187:2023;

Standardization.
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1. INTRODUCAO

Desde as primeiras sinteses no século XX, e posterior expansao durante a Segunda
Guerra Mundial, o plastico tem se consolidado como um dos materiais mais
revolucionarios da sociedade moderna. Sua versatilidade, durabilidade e baixo custo
impulsionaram a produc¢éao global, sendo de aproximadamente 430 milhdes de toneladas
anuais (UNEP, 2023). No entanto, o exorbitante consumo e o descarte sem
gerenciamento o tornaram uma ameacga ambiental de grandes proporgdes. Em 2019,
pesquisadores estimaram que 15 milhdes de toneladas de residuos plasticos sao
descartadas nos oceanos anualmente (Forrest et al., 2019). Além disso, uma projecao
alerta que, se as tendéncias atuais de producao e descarte de plasticos se mantiverem,
0s oceanos poderao conter maior massa de plastico que de peixes até 2050, um cenario
alarmante que enfatiza a necessidade de acbes imediatas (The Ellen MacArthur
Foundation (2019)).

No ambiente, esses residuos podem sofrer fragmentacdo e/ou degradacao,
mediante a acdao de processos fisico-quimico-biolégicos, resultando na formacao de
microparticulas denominadas microplasticos (MPs). As caracteristicas dessas particulas
fazem com que sejam consideradas nao biodegradaveis no meio ambiente, a menos que
haja condi¢Oes ideais ou for¢cadas para a degradacao (Goel et al., 2021). Além disso,
possuem a capacidade de sorver contaminantes quimicos e bioldgicos, atuando como
vetores de transporte para sistemas aquaticos, solos e atmosfera (Lina et al., 2021; Lane
et al., 2023).

A ubiquidade dos MPs pode acarretar multiplos impactos nos compartimentos
ambientais. No solo, afetam fisicamente e quimicamente suas propriedades, como a
porosidade e pH, além de causar outros danos no contexto agricola (Joos and De Tender,
2022; Tang, 2020). Como exemplos podem ser citados prejuizos no desenvolvimento das
plantas, como o impedimento do crescimento das raizes, a germinacao reduzida de
sementes e redugado na produtividade de grdos e no numero de graos por planta,
juntamente com o crescimento das comunidades microbianas presentes no solo e

alteragbes das atividades enzimaticas em nivel celular podendo



causar genotoxicidade e danos oxidativos (Tang, 2020; Fanrong et al., 2021; Joos and
De Tender, 2022; Jia et al., 2023).

Em ambientes aquaticos, os MPs podem ser ingeridos e, consequentemente,
introduzidos na cadeia trofica dos organismos (Rochman et al., 2022; Soegianto et al.,
2025). Isto além de causar déficit de nutrientes e lesdes, permite disponibilizar compostos
e elementos potencialmente toxicos para animais aquaticos e, dado que atuam como

carreadores ap0s sorgao das substancias (Rochman et al., 2022; Soegianto et al., 2025).

Na atmosfera, MPs de pequena densidade e dimensdes podem ser suspensos nas
correntes de ar, sendo transportados por longas distancias. Durante esse trajeto, esses
materiais sdo passiveis de inalagédo, penetrando no sistema respiratorio, e a depender da
composicao, evitam mecanismos de depuracao, persistem nas vias aéreas e causam
problemas respiratérios assim como outros impactos (Fan 2023; Gasperi et al., 2018;
Prata et al., 2020).

Cabe citar aqui que a ingestao e a inalacdo desses poluentes acarretam sérias
preocupacdes, dado que estudos emergentes demonstram o acumulo de MPs nos
figados, rins e cérebros humanos, além de translocacado entre os 6rgaos, sendo as

consequéncias a curto e longo prazo desconhecidas (Li et al., 2023).

Dado o aumento das preocupagdes e das pesquisas sobre microplasticos, emerge
a necessidade do desenvolvimento de metodologias avangadas e padronizadas para o
preparo e analise de amostras ambientais, a fim de obter resultados mais consistentes e
confiaveis. A diversidade metodolégica atualmente utilizada, resulta em dados que
frequentemente acarreta dificuldade na comparacdo dos resultados, avaliacdo da
extensdo do problema, e na formulacao de politicas publicas eficazes para a gestao de
residuos plasticos. Visando solucionar este problema, com a padronizacdo das
metodologias relacionadas a determinagcdo de MPs em amostras ambientais foi
publicada recentemente uma norma da Organizagéo Internacional de Normalizacdo: a
ISO - 24187:2023 Principles for the Analysis of Microplastics Present in the Environment
(Principios para a analise de microplasticos presentes no ambiente). A norma expoe a
necessidade de uma padronizacdo, e estrutura as principais etapas envolvidas na

determinacdo destes materiais: como a amostragem, o preparo das amostras, a



identificacdo e a quantificagdo. Contudo, ao invés de apresentar um unico método, esta
demonstra diversas abordagens com seus prés e contras, fornecendo diretrizes gerais
para que seja possivel selecionar a melhor metodologia com base no objetivo do estudo.
Portanto, a norma ISO 24187:2023 € um marco fundamental no estabelecimento de um
consenso cientifico e metodolégico, os quais ainda devem ser melhor avaliados
considerando as diversas realidades de pesquisa e monitoramento e suas limitagoes.
Diante deste contexto o presente trabalho busca responder: Como as metodologias de
preparo e analise de microplasticos descritas na literatura se comparam com as diretrizes
estabelecidas pela norma ISO 24187, e quais sao os principais desafios e beneficios de

sua adogao para a padronizacgao e confiabilidade dos resultados?

2. OBJETIVOS

Esse trabalho tem como objetivo revisar as metodologias utilizadas no preparo e
analise de microplasticos em diferentes matrizes ambientais, considerando a literatura
cientifica e orientacbes técnicas: a ISO 24187:2023. Cabe destacar que o desafio da
determinacao dos microplasticos no ambiente € uma questao atual, e que esta revisao é
necessaria para permitir a padronizagao, viabilizando a comparacao dos resultados e a
realizacdo de analises globais, e estabelecer diretrizes e metodologias que otimizem o

tempo e o trabalho dos pesquisadores.

Como objetivo especifico pode ser citada a comparagao das aplicagées, vantagens
e limitagcdes das metodologias reportadas na literatura cientifica (Raman, espectroscopia
de infravermelho com transformada de Fourier e Pirdlise acoplada a cromatografia

gasosa com espectrometria de massas), com as recomendac¢des da norma ISO 24187.
3. MICROPLASTICOS: CONCEITOS E IMPORTANCIA

3.1 Defini¢éo e classificagao

O termo microplastico foi introduzido na literatura em 2004 por Thompson e
colaboradores, mas sua definicdo tem sido alterada significativamente ao longo dos
anos. Atualmente, a norma ISO 24187:2023 estabelece duas faixas dimensionais
principais: a primeira para microplasticos grandes, que compreende particulas com
qualquer dimensé&o entre 1 mm e 5 mm; e a segunda para microplasticos com dimensoes

entre 1 um e 1000 pm. Entretanto, a nomenclatura mais comumente usada determina



como microplasticos (MPs) particulas entre 5 mm e 1 um, enquanto particulas menores
que 1 um sdao denominadas como nanoplasticos (NPs) (Costa et al., 2016; Gigault at al.,
2018).

Em termos de origem, estas particulas sintéticas sao classificadas em duas
categorias: MPs primarios e secundarios. Os primarios sao aqueles produzidos
intencionalmente em escala micrométrica para aplicagbes comerciais € industriais, como
cosméticos e pellets plasticos. J&4 os secundarios sao resultantes da fragmentacgéo e
degradacdo ambiental de residuos plasticos maiores, tal como fotodegradacéo pela
radiacao ultravioleta e a acdo hidrodindmica das ondas marinhas (Song et al., 2024; Shen
et al., 2020).

Os MPs podem ainda ser classificados segundo suas composi¢des quimicas,
morfologias e cores, sendo que os dados frequentemente apresentados na literatura

cientifica refletem, majoritariamente, os prevalentes em amostras ambientais.

Neste contexto, os polimeros a base de petrdleo predominantemente determinados
sdo o polietileno (PE), o polipropileno (PP), a poliamida (PA), o poliestireno expandido
(EPS), o polietileno tereftalato (PET), e o policloreto de vinila (PVC) (Mutmainna et al.,
2024). Estruturalmente, PE e PP sao polimeros semicristalinos, enquanto PVC, EPS e

PET séo classificados como amorfos (Figura 01).

Figura 01: Estruturas quimicas dos microplasticos predominantemente determinados
em matrizes ambientais

Estrutura quimica\‘
[ . dos microplasticos | (
N I

Fonte: Adaptado de ASHRAFY et al., 2023.



Morfologicamente, os MPs apresentam multiplas formas, variando entre esféricas
a fragmentos filamentosos. Tais morfologias permitem identificar o comportamento de
cada MP no meio ambiente. E possivel caracterizar cinco formas que prevalecem no
ambiente: fibras, fragmentos, espumas, microesferas e filmes (Free et al., 2014). Essas

formas sao detalhadamente descritas na Tabela 01.

Tabela 01: Descricdo das caracteristicas morfolégicas dos microplasticos

majoritariamente encontrados no meio ambiente.

Descricéo Caracteristicas

Particula com longo material fibroso que possui
seu comprimento maior que sua largura.

Fibras e/ou Filamentos

Particulas com formato e bordas irregulares com
Fragmentos possivel origem na fragmentacdo de particulas
maiores.

Particula quase esférica ou granular, que se
deforma facilmente sob pressao.

Particula dura com formato esférico, liso ou
angular.

Particula plana e flexivel com bordas lisas ou
angulares.

Fonte: GESAMP, 2019

Espumas
Microesferas

Filmes

Complementarmente a morfologia e composicao, a cor dos MPs atua como um forte
indicador do produto plastico original. As cores mais usualmente observadas em estudos
ambientais sao branco, preto, azul, amarelo, vermelho e verde (Hernandez-Fernandez et
al., 2023). Entretanto, em grande parte dos estudos, as cores visualizadas podem ser
diferentes das originais, devido aos processos de degradacao e oxidagado. Além disso,
particulas transparentes e menores e que 800 um representam um problema significativo,
visto que podem nao ser identificadas. Apesar dessa e outras limitacdes, a
caracterizacao conjunta de composic¢ao, morfologia e cor é fundamental ndo apenas para
identificar o polimero, mas também para investigar sua procedéncia, fornecendo dados

essenciais para desenvolver estratégias de mitigacao.

3.2. Fontes e transporte do microplastico

A crescente importancia dos microplasticos e seus impactos tém impulsionado a

pesquisa recente. Avaliar a origem dos MPs e entender o transporte e a dispersao



dessas particulas entre os varios compartimentos ambientais e no globo permite uma

maior eficacia no desenvolvimento de estratégias de mitigacao.

Os microplasticos presentes no ambiente tém origem em diversas fontes terrestres,
associadas tanto a atividades agricolas quanto urbanas e industriais. No contexto
agricola, podem ser gerados a partir da degradacao de materiais como filmes plasticos
utilizados para cobertura morta (mulching), coberturas de estufas, recipientes de silagem
e estruturas de cultivo. Contudo, essas ndo sgo as unicas fontes relevantes: o desgaste
de pneus, a deposicdo de residuos provenientes de areas urbanas, lixées né&o
planejados, poeira de rua, residuos de construgao civil, fibras sintéticas liberadas durante
a lavagem de roupas e efluentes transportados por eventos de drenagem e inundacgdes
também contribuem significativamente para a entrada de MPs nos ecossistemas (FAO,
2021; Rashid et al., 2025).

No Brasil aproximadamente 35 mil hectares sdo cobertos por estufas, além de 100
mil hectares que utilizam a técnica do mulching (Bliska, 2025). Esta extensao indica um
vasto potencial para a geracdo de MPs, o qual ainda n&do é conhecido. No entanto, as
emissdes ja foram estudadas em outras regides, por exemplo no sudeste da Espanha
(Nufez-Rubio et al., 2025). Nessa que concentra cerca de 370 km? de estufas, a
concentracéo total de MPs foi de 1,4 MPs g'' de solo seco. Ao aplicar uma abordagem
geométrica para estimar a massa individual das particulas, os autores determinaram uma
concentragdo média de 39 mg kg'!, com valores variando entre 11 e 50 mg kg™' (Nufiez-
Rubio et al., 2025).

Outra fonte significativa de contaminacao, conforme supracitado, séo as particulas
de desgaste de pneus e estradas (TRWP), geradas a partir do contato entre o pneu e a
superficie da estrada durante a conducédo, aceleragao e frenagem. Essas particulas
heterogéneas sao constituidas por pneus e material da estrada desgastados. Um estudo
de Baensch-Baltruschat et al. (2020) realizado em diversos paises do mundo,
demonstrou emissdes de particulas de pneus de 0,2 a 5,5 kg per capita-!, com um valor
global médio de 0,8 kg per capita'. A maior fragdo destas particulas é transportada pelas
aguas e os solos, e apenas 0,1 - 10% da massa é transportada pelo ar. Quando avaliadas

as emissdes globais, sdo estimadas aproximadamente 3,4 milhdes de ton ano', sendo



cerca de 1,3 milhdes de ton ano-! da Europa e 1,1 a 1,8 milhdes de ton ano™' dos EUA
(Baensch-Baltruschat et al., 2020).

A presenca de MPs em aguas residuais e lodo de estagbes de tratamento (ETAR’s)
também tem sido amplamente relatada na literatura, e revelam variagcdes significativas
nas concentragcdes e composigoes. Estudos realizados em diversos paises, como China,
Italia, Finlandia, Espanha e Reino Unido, indicam que a concentragdo de MPs pode variar
de 1,2 a 2.102 particulas L' no afluente e de 0,002 a 13,2 particulas L' no efluente,
dependendo do tipo de tratamento e da origem das aguas residuais (Zhang et al., 2018;
Magni et al., 2019; Franco et al., 2020; Salmi et al., 2021; Consulo et al., 2021). Fatores
como densidade populacional, urbanizacao, atividades industriais e métodos analiticos
utilizados influenciam diretamente essas variagdes. Nos lodos, dado que grande parte
dos MPs é retida nesta fragao durante o processo de tratamento, os valores variam entre
510 e 495.000 particulas kg de peso seco, com concentracdo média global de MPs no
lodo de aproximadamente 271 particulas kg'. Essa retencdo esta associada aos
mecanismos de sedimentacdo, filtracdo e degradacdo biolégica empregados nas
ETAR’s. Cabe destacar que, o destino desse lodo, frequentemente utilizado como
fertilizante agricola ou matéria-prima industrial, representa uma importante via de
reintroducdo de MPs no ambiente. Assim, o lodo de esgoto emerge como um dos
principais vetores de dispersdo desses contaminantes, o que reforga a necessidade de
padronizacdo dos métodos de amostragem e monitoramento continuo de sua presenca

em aguas residuais e lodos (Arab et al., 2024).

A maior parte dos residuos plasticos é, conforme demonstrado, gerada e
descartada em ambientes terrestres antes de atingir ambientes aquaticos (Figura 02).
Estima-se que cerca de 75% dos plasticos nos oceanos tiveram origem terrestre,
enquanto apenas 25% sao provenientes de atividades marinhas diretas, como a pesca
ou o descarte em alto-mar (Li et al., 2016). Essa propor¢ao reforga a interconexado dos

ambientes e o papel central das fontes terrestres no transporte global de MPs.

Figura 02: Processos de transporte de macroplasticos e microplasticos

terrestres de fontes continentais para o oceano



TRANSPORTE DOS PLASTICOS: LAGOS - RIOS - OCEANOS

Fonte: WANG, Teng et al. (2024)

Dessa forma, a analise das principais fontes revela que os MPs ndo possuem uma
origem isolada, mas sim uma matriz complexa onde diversas atividades humanas estéo
interligadas. A persisténcia, a ubiquidade e a interconexdo dessas vias de dispersao
garantem que os microplasticos se tornem amplamente disponiveis para interacdo com
a biota em diferentes niveis troficos, podendo causar danos agudos ou crénicos, o que

justifica a analise aprofundada de seus impactos ecoldgicos.

3.3. Impactos ecoldgicos

3.3.1 Impactos ecoldgicos no solo

Os microplasticos nao sao apenas contaminantes inertes, mas também atuam como
vetores de toxicidade no ambiente, apresentando impactos ecoldgicos complexos. No
solo, na atmosfera e nos ecossistemas aquaticos, esses contaminantes provocam uma
série de efeitos que vao além da simples presenca fisica, sendo a magnitude desses
impactos diretamente dependente do tipo, da concentracdo e das caracteristicas do

polimero.

No contexto do solo, a contaminagdo manifesta-se por meio de duas vias principais:

pelos efeitos toxicos intrinsecos das particulas (lixiviagao de aditivos) ou pela sua notavel

8



capacidade de adsorver e transportar outras substancias nocivas, resultando em efeitos
combinados de poluicdo (Zhang et al., 2022; Hasan et al., 2024). A presenca de MPs
altera as propriedades fisico-quimicas e biolégicas do solo, interferindo diretamente em

sua estrutura e funcionalidade (Mondol et al., 2025).

Do ponto de vista fisico, as particulas de microplasticos afetam principalmente a
densidade aparente do solo de acordo com sua classificagdo, dada sua composicéo e
densidade geralmente inferior a dos minerais naturais. Essa alteracdo da densidade faz,
majoritariamente, com que a penetracao das raizes diminua e a capacidade de retencao
de agua aumente, resultando em maior aeragcdo na maior parte das vezes (Ingraffia et
al., 2022; Islam et al., 2023). A presenca de MPs em solos arenosos influenciam na
permeabilidade e preservacédo da agua, enquanto o solo argiloso encolhe junto com as
rachaduras durante o processo de evaporagao (Machado et al., 2018; Kirstein et al., 2016
). Do mesmo modo, influenciam a capacidade de retencdo de agua, em funcao do
tamanho, concentracao e tipo de polimero. Estudos demonstram que a presenca de
microplasticos modifica as propriedades hidraulicas ao preencher os poros do solo, o que
consequentemente reduz o volume de ar (Guo et al., 2022). A adicao de microplasticos
reduz a capacidade de infiltracdo, possivelmente devido ao deslocamento dos
macroporos preexistentes. Essa alteracdo também acelera a evaporacdo da agua e
favorece o surgimento de rachaduras na superficie do solo, comprometendo sua

integridade estrutural (Wan et al. 2019).

Quimicamente, a presenga de microplasticos no solo pode alterar suas propriedades,
incluindo o pH, sendo observado que, a medida que o pH aumenta, a capacidade de
sorcao tende a diminuir (Huffer et al., 2018). Esses efeitos estdao relacionados a
quantidade de carbono organico no solo (SOC), uma vez que os microplasticos podem
influenciar negativamente esse componente. As caracteristicas dos microplasticos
juntamente com atributos do solo e condigbes experimentais, influenciam os
componentes do carbono no solo. Estudos indicam um aumento significativo no carbono
organico do solo, no entanto, embora o aumento do SOC seja geralmente desejavel, o
aumento relatado na presenca de microplasticos requer cautela na interpretacao, pois o
material adicionado (os MPs) € uma fonte de carbono que pode mascarar o efeito real
sobre o carbono orgéanico natural do solo (Xiang et al., 2024). Ademais, a adsorgao de

componentes quimicos por MPs € um mecanismo fundamental que afeta o solo,



transformando-os em vetores de transporte de poluentes, o que pode levar a uma série
de impactos negativos e combinados no ecossistema terrestre, principalmente nos

impactos bioldgicos.

Os impactos biolégicos surgem como respostas diretas e indiretas as alteragdes
fisicas e quimicas induzidas pelos MPs. Estudos feitos a partir do poliestireno concluiram
que a presenca dele no solo fez com que o pH diminuisse, prejudicando o
desenvolvimento do milho (Rassei, 2025). Um outro estudo experimental realizado por
Qi et al. (2018), demonstra que parametros de desempenho das plantas (por exemplo, a
area foliar) diminuiram na presenca de residuos plasticos biodegradaveis. As substancias
toxicas transportadas pelos MPs podem afetar negativamente as raizes das plantas ou
os seus simbiontes. Poluentes adsorvidos podem causar danos histopatologicos e
alteracdo de atividades metabdlicas em organismos. A presenca de microplasticos
também apresentam risco para a fauna do solo. Os MPs reduzem drasticamente o
crescimento e a reproducao da fauna local (nematoides, colémbolos e anelideos), ao
mesmo tempo em que aumentam significativamente a biomassa de microbios do solo
(Rilling et al., 2019).

3.3.2 Impactos ecoldgicos nos ecossistemas aquaticos

Os microplasticos (MPs) estendem seus impactos com consequéncias significativas
por todos os ecossistemas aquaticos, abrangendo tanto ambientes de agua doce quanto
agua salgada. Embora o ambiente marinho, por ser o destino final dos fluxos hidricos e
concentrar a maior parte da pesquisa historica, apresenta maior volume de dados, os

impactos fundamentais sdo compartilhados entre ambos os sistemas.

Ao se falar de impactos fisicos, temos a sua distribuicdo a partir da densidade.
Polimeros de baixa densidade flutuam na superficie do mar, representando mais de 70%
dos MPs flutuantes, enquanto polimeros de alta densidade tendem a afundar, afetando o
fundo do mar e os organismos que nele vivem (Issac et al., 2021). A fragmentagao é outro
fator fisico critico. MPs reduzidos a tamanhos menores que 20 um, por abrasdo ou
irradiacdo UV, apresentam um alto potencial de dano, pois sao capazes de atravessar
membranas celulares dos animais locais (Kye et al., 2023).
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Assim como no solo, os microplasticos atuam como vetores de transportes, alterando
as propriedades quimicas da agua ao adsorver poluentes organicos persistentes (POP’s)
e metais pesados, devido a sua hidrofobicidade e grande area de superficie causando

efeitos toxicos complexos (Zhu et al., 2019).

Esses fatores fisico-quimicos influenciam diretamente as interagdes ecoldgicas e a
dindmica trofica nos ecossistemas aquaticos. Diversos organismos, como zooplancton,
moluscos, peixes e outros invertebrados, podem captar ou ingerir microplasticos, seja
por filtragem, retencdo passiva ou confusdo com alimento, dependendo de suas
estratégias alimentares. Microplasticos com dimensdes semelhantes as de presas
naturais, como o zooplancton (aproximadamente 0,335 a 1 mm), podem aumentar a
probabilidade de interagéo e captura por peixes, o que, dependendo da espécie e do tipo
de particula, pode resultar em efeitos fisioldgicos, incluindo alteragées nos sistemas
digestivo, metabdlico ou neuroldgico (Rose et al., 2019). Estudos indicam que particulas
plasticas podem aumentar a biodisponibilidade de compostos como o bisfenol A (BPA),
contribuindo para potenciais efeitos neurotdéxicos em peixes (Chen et al., 2017).
Evidéncias também mostram que microplasticos pretos adsorvem maiores
concentragdes de Bifenilas Policloradas e Hidrocarbonetos Aromaticos Policiclicos, e que
particulas na forma de fibras tendem a ser mais toxicas do que fragmentos ou
microesferas (Qiao et al., 2019). Além disso, a exposi¢cao a nanoparticulas plasticas e
BPA intensificou efeitos neurotdxicos em peixes-zebra, alterando biomarcadores ligados

ao sistema nervoso central e ao sistema dopaminérgico.

A ingestdo de microplasticos tem sido associada a reducédo na ingestao alimentar,
resultando em desnutricdo, déficit energético, atraso no desenvolvimento e alteragdes
comportamentais em diversos organismos aquaticos (Kye et al., 2023). Em ostras,
microplasticos de poliestireno comprometem a reproducao, reduzindo a producéo de
ovos e diminuindo a motilidade espermatica. Em copépodes, como Calanus
helgolandicus, a exposicdo a MPs de PS pode reduzir em até 40% a biomassa de
carbono, evidenciando rapida mobilizacdo e consumo de reservas lipidicas, o que
prejudica o crescimento e leva a mortalidade. A exposicao prolongada também resulta

em ovos menores e com menor taxa de eclosao (Issac et al., 2021).
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Apesar da unificagdo dos mecanismos, o ecossistema de agua doce exibe
particularidades, o que contrasta com a escassez de pesquisas existentes. Por ser o
caminho inicial da contaminacdo, é mais sensivel ao ambiente circundante. Estudos
indicam, por exemplo, que eventos climaticos como chuvas fortes e inundagdes podem
aumentar drasticamente a abundancia de MPs, introduzindo poluentes terrestres e a
ressuspensao depositados no leito (Jolaosho et al., 2025). Nesses ambientes, os MPs
em forma de fibra sdo a morfologia dominante encontrada em ambientes de agua doce,

muitas vezes provenientes de efluentes de esgoto e tecidos.

3.3.3 Impactos ecoldgicos na atmosfera

Por fim, os microplasticos também apresentam um potencial de impacto significativo
na atmosfera, um compartimento cujas pesquisas estdo em constante crescimento. O
impacto ambiental dos MPs na atmosfera é impulsionado principalmente pelo seu
transporte de longo alcance e seu papel como vetor de contaminagao para ecossistemas
terrestres e aquaticos. Um estudo recente, realizado por Ferraz e colaboradores (2024)
em uma escola no interior de Sao Carlos, Sao Paulo, forneceu dados importantes sobre
as concentragdes de microplasticos na atmosfera local. Nesse contexto, a concentracao
variou consideravelmente: no ambiente externo (outdoor), as concentragdes variaram até
163,08 m2 d',com uma média de 58,87 + 43,33 itens m?2 d-! para particulas nao fibrosas
e 0,53 + 0,74 itens m2 d' para fibrosas. Em contraste, no ambiente interno (indoor), a
média foi de 25,18 + 20,74 itens m2 d' para ndo fibrosas, mas apresentou uma
abundancia significativamente maior de fibras (12,82 + 7,44 itens m2 d-') em comparacgéo
com o ambiente externo. Embora as concentracbes maximas de MPs (fragmentos e
fibras combinados) tenham sido observadas no exterior, a alta presenga de fibras no

indoor ressalta a importancia das fontes internas, como o desgaste de téxteis.

Os microplasticos demonstram um potencial significativo para o transporte atmosférico
de longa distancia, o que permite que a poluicao por MPs alcance areas geograficas
vastas. O deslocamento de particulas ja foi evidenciado por Allen e colaboradores (2019)
em distancias superiores a 100 km. O transporte atmosférico € responsavel pela
deposicdo de MPs em locais tidos como intocaveis pela acdo humana. Estudos
identificaram MPs atmosféricos em areas como as Montanhas dos Pirenéus e a

deposicao de microplasticos em geleiras nos Alpes italianos (Allen et al., 2019; Parolini
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et al., 2021). Esses MPs, quando sedimentados, podem permanecer por anos, havendo
potencial para persisténcia a longo prazo desses materiais. As geleiras podem ter
acumulado uma quantidade desconhecida de plastico desde a década de 1950, quando
o plastico comecou a ser liberado no meio ambiente (Ambrosini et al., 2019). A velocidade
e direcdo do vento, as correntes ascendentes/descendentes e a erosao edlica também sao
fatores meteorolégicos importantes que determinam a rota e a taxa de deposicao dos
microplasticos (Zhang et al., 2020). Portanto, o transporte atmosférico demonstra a
interconexado da poluicdo por microplasticos, funcionando como o principal meio de
deposicao e reintrodugéo dessas particulas em ecossistemas terrestres e aquaticos. Sua
dispersdo global e posterior retorno aos biomas evidenciam que a ameaca dos
microplasticos é sistémica, reforcando a necessidade urgente de mitigar suas fontes e

aprimorar as estratégias de controle ambiental.

3.4. Impactos a saude humana

A onipresenca dos microplasticos nos ecossistemas garante uma inevitavel
transferéncia para a cadeia tréfica humana. As principais vias de exposicao para o ser

humano sdo: ingestao, inalagdo e contato dérmico, conforme demonstrado na Figura 3.

Figura 03. Vias de exposi¢cao dos seres humanos aos microplasticos.
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Fonte: Angi et al., 2023

Estudos indicam que o trato gastrointestinal € a principal via de ingestdao de
microplasticos atualmente, visto que microplasticos foram encontrados em frutos do mar,
acucar, sal, mel, alcool, agua de torneira e engarrafada (Cox et al., 2019). Estima-se que

os humanos consumam entre 39 mil e 52 mil microplasticos por ano (Cox et al.,
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2019). Em um ranking mundial de ingestao de microplasticos, a Indonésia lidera com 15
gramas por més, ou seja, mais de uma colher de sopa de plastico ingerida per capita. A
Malasia, com 12 gramas por més, ocupa o segundo lugar, enquanto o Vietnd e as
Filipinas registraram um consumo de 11 gramas de microplastico por pessoa por més
(Zhao et al., 2024). Pesquisadores atribuem a alta ingestdo de microplasticos em paises
do Sudeste Asiatico a dietas ricas em frutos do mar. A vida marinha frequentemente
confunde plastico com alimento, que entdo se acumula em seus corpos.Em média,
estima-se que o consumo humano global de microplasticos seja de 0,1 a 5 g por semana.
(Senathirajah, et al., 2024).

As fontes de MPs presentes no ar incluem fibras de roupas, lodo seco, residuos
agricolas e borracha de pneus dispersa devido ao desgaste mecanico durante a
conducéo. Essas fontes causam a contaminacgao via inalagdo. A superficie alveolar dos
pulmdes contém cerca de aproximadamente 150 m? e apresenta uma barreira tecidual
com espessura inferior a 1 um (Chang et al., 2017). Essa barreira permite que as NPs,
particulas inferiores a 1 um, penetrem nos capilares, facilitando a distribuicdo sistémica
(Lehner et al., 2019). Estudos antigos realizados com biomonitoramento humano, ja
comprovaram a presencga de plastico no tecido pulmonar, indicando que microplasticos
do ar podem se depositar e se acumular nos pulmdes (Pauly et al., 1998). Apds entrarem
no sistema respiratério, a maioria dos microplasticos provavelmente sera retida pelo
fluido que reveste os pulmdes, e essa longa exposicao prolongada pode gerar doencgas

respiratorias.

Por fim, a contaminacéo via contato dérmico ocorre principalmente com o uso de
produtos de higiene pessoal, como sabonete liquido para as méaos, esfoliantes
faciais/corporais, mascaras faciais e pasta de dente, resultando em possiveis toxicidade
local e absor¢do. Contudo, a absorcdo de microplasticos através da pele € menos
frequente, uma vez que a barreira dérmica inibe a absorcao de particulas maiores que
100 nm (Revel et al., 2018).

Assim como no meio ambiente, os microplasticos no corpo humano nao sao inertes,
podendo causar diversos disturbios na saude. Pesquisas sobre a toxicidade dos
microplasticos demonstram que a exposicdo causa lesdes intestinais, infecgcbes

hepaticas, desequilibrio da microbiota intestinal, acimulo de lipidos e consequentes
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disturbios metabdlicos. Além disso, a exposi¢cao a MPs aumenta a expressao de fatores
inflamatorios, inibe a atividade da acetilcolinesterase, reduz a qualidade das células
germinativas e afeta o desenvolvimento embrionario (Wang et al., 2025; Yue et al., 2025;
Chartres et al., 2024; Koung-Min et al., 2024; Chen et al., 2017; Lu K et al., 2022; Lee et
al., 2025; Sharma et al., 2024). Por fim, ha a possibilidade de que a exposi¢cao esteja
relacionada a formacao de diversas doencgas cronicas (Li et al., 2023). Pesquisas mais
recentes confirmaram a presenca de microplasticos ndo apenas no trato gastrointestinal
e pulmonar, mas também em fluidos biologicos e tecidos como sangue, placenta e érgaos
diversos, incluindo o coragdo, o que € altamente preocupante.Estudos revelam a
presenca de polietileno na placa da artéria carétida em 58,4% dos pacientes, com um
nivel médio de 21,7 + 24,5 ug por miligrama de placa. A placa corresponde a um acumulo
de gordura e células inflamatorias que se formam na parede da artéria ao longo do tempo.
Da mesma forma, cerca de 12,1% dos pacientes também apresentaram quantidades
mensuraveis de cloreto de polivinila, com um nivel médio de 5,2 + 2,4 ug por miligrama
de placa. Os pacientes que foram detectados com micro e nano plasticos (MNPs) na
artéria carotida apresentaram maior risco de um desfecho composto de infarto do
miocardio, acidente vascular cerebral ou morte por qualquer causa apos 34 meses de
acompanhamento (Marfella et al., 2024). A deteccao dessas particulas em érgaos de
dificil acesso e sua correlacdo com desfechos cardiovasculares graves reforca a
necessidade urgente de aprofundamento na investigacdo dos riscos sistémicos da

poluigcéo plastica a saude humana.

4. METODOLOGIAS PARA PREPARO E ANALISE: A PERSPECTIVA
DA ISO 24187:2023

4.1. Introducéo a ISO 24187: Contexto e Requisitos Gerais

Embora o campo de pesquisas sobre microplasticos seja um problema relativamente
novo, nos bancos de dados se encontram inumeros artigos e estudos falando sobre o
tema. Contudo, essa vasta literatura enfrenta um desafio critico: a falta de padronizacao
nos procedimentos de coleta, preparo e analise entre laboratérios, no qual resulta em
dados nao comparaveis globalmente. Diversos autores ressaltam essa problematica

como um entrave ao avanco da pesquisa (Almuhtaram et al. 2022; Chen et al., 2025).
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Diante desse cenario, a norma BS EN ISO 24187:2023 - Principios para a analise de
microplasticos presentes no ambiente, surge como um método de padronizacao,
apresentando 0s principios essenciais para a analise de microplasticos no ambiente,
considerando os procedimentos especificos para amostragem, preparacao e detecgao
de amostras. O objetivo da norma € estabelecer exigéncias minimas até que normas
especificas sejam desenvolvidas para cada situacdo e escopo, garantindo

comparabilidade entre resultados.

A norma inicia seu escopo estabelecendo as faixas de tamanho que devem guiar as
metodologias subsequentes: Microplasticos grandes: particulas com dimensdes entre 1

mm a 5 mm. Microplasticos: particulas com dimensoées entre 1 um e 1000 pm.

No contexto da analise de MPs, a norma apresenta requisitos gerais para todas as
etapas analiticas, para que haja uma confiabilidade nos resultados futuros. E
fundamental que todas as etapas sejam realizadas em condicdes de trabalho livres de
plasticos, além de assegurar que todos os materiais, como vidrarias e equipamentos,
estejam devidamente limpos, de modo a evitar contaminag¢des cruzadas que interfiram
na quantificacdo e identificagdo das amostras. Recomenda-se que todas as amostras
sejam manuseadas em cabines de fluxo laminar ou em salas limpas, particularmente

durante as etapas de preparo das amostras e de determinac¢ao do numero de particulas.

O controle de contaminagcdo € uma etapa extremamente rigorosa nessa norma.
Recomenda-se a determinagéo do valor do branco para os métodos de deteccgdo, visto
que a contaminacao via particulas em suspensao no ar e 0s proprios instrumentos podem

ocorrer facilmente. O numero de brancos, no entanto, depende do método aplicado.

Por fim, a avaliagdo de qualidade e controle de qualidade (QA/QC) devem ser
registradas conforme informagdes relevantes sobre as condicbes e o processo de
controle aparecem durante as etapas. Este rigor no registro assegura a integridade e a
reprodutibilidade dos dados gerados, sendo um elemento importante para a validacao

dos métodos analiticos a serem detalhados nas seg¢bes seguintes.
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4.2. Preparo de Amostras e Requisitos da Norma

4.2.1. Etapas Fisicas e Mecanicas (Coleta, Secagem, Moagem, Filtracao)

Dependendo da matriz sob investigacao, o preparo da amostra pode incluir uma
combinacao de etapas, como secagem, peneiramento, digestdo quimica ou enzimatica,
separagao densimétrica e filtracdo, com o objetivo de isolar as particulas de
microplasticos de materiais organicos e inorgénicos presentes na amostra. A escolha do
método de preparagdo deve considerar as propriedades do material plastico e as
condi¢des da matriz, a fim de evitar degradacao das particulas ou a perda de fragdes

representativas.

Cabe destacar que, embora estabeleca principios gerais, a norma nao fornece
detalhes operacionais aprofundados sobre cada uma dessas etapas, oferecendo
diretrizes amplas que precisam ser adaptadas aos objetivos e as especificidades de cada
tipo de amostra. Assim, a definicdo dos procedimentos de preparacao ainda depende

fortemente da literatura cientifica e de testes laboratoriais preliminares.

E fundamental utilizar procedimentos que minimizem contaminacdes e perdas,
aplicando controles negativos (brancos) e, quando necessario, materiais de referéncia
ou microplasticos adicionados artificialmente para monitorar a eficiéncia do método.
Sempre que possivel, os procedimentos adotados devem ser avaliados por meio de
testes prévios, de modo a garantir que a amostra preparada seja adequada para as

etapas subsequentes de identificacdo e quantificacao.

O processo de preparagdo da amostra inicia-se com a coleta, que deve assegurar as
caracteristicas do ambiente amostrado e fornecer quantidade suficiente de material para
atender aos limites de deteccdo e quantificagdo do método aplicado. Na pesquisa, a

coleta é o processo de separacao e purificacdo dos microplasticos presentes na amostra.

Para amostras aquosas ou umidas, € de importancia adicionar a etapa de secagem,
na qual deve ser realizada a temperaturas menores que 40 °C, a fim de evitar que haja
interferéncia com os plasticos do meio. Essa etapa € essencial antes da analise para que
haja a recuperacdo de MPs, principalmente quando estiverem relacionados a matéria

organica.

A homogeneizagado por moagem deve ser realizada com cautela, preferencialmente

abaixo da temperatura de transi¢ao vitrea (Tg) dos polimeros, uma vez que acima dessa
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temperatura ocorre maior mobilidade das cadeias poliméricas, o que pode resultar em
deformacgdes ou fragmentacgdes indesejadas. Caso o objetivo analitico envolva a
contagem e a determinag¢ao do tamanho das particulas, recomenda-se evitar ou limitar
ao maximo essa etapa, uma vez que o esforco mecanico pode alterar significativamente

a morfologia das particulas.

Por fim, a filtragao é utilizada para separar a fragao sélida da fragcao liquida por meio
de filtros com porosidade definida. E fundamental que o material filtrante seja livre de
polimeros, de modo a evitar contaminagdées cruzadas; assim, materiais como acgo
inoxidavel, silica e alumina tém se mostrado op¢des adequadas. Embora existam
diferentes alternativas e cada uma apresente vantagens e limitagcdes, ainda ndo ha
consenso estabelecido quanto ao tipo ideal de filtro, tampouco sobre a porosidade mais
apropriada, que pode variar de centenas a dezenas de micrometros conforme o método

e 0 objetivo da analise.
4.2.2. Remocdao de Matéria Inorganica (Separagdo Densimétrica)

Para a preparacao de amostras aquaticas, recomenda-se a remog¢ao da matriz
inorgéanica, independentemente do método de detecgcdo empregado. Em amostras
sélidas, essa etapa geralmente é realizada por meio de separagéo densimétrica, técnica
amplamente utilizada para isolar microplasticos com base na diferenca de densidade
entre os polimeros e o material particulado. Solugdes salinas saturadas sdo comumente
utilizadas nesse processo, entretanto, sua selecao deve ser criteriosa, uma vez que
certos agentes podem interagir com os polimeros e provocar alteragdes estruturais,
comprometendo a identificacdo subsequente. Da mesma forma, condigoes
experimentais inadequadas, como temperaturas elevadas ou valores extremos de pH,
podem levar a degradacao das particulas ou a precipitacdo de compostos inorganicos,

como carbonatos, interferindo no desempenho analitico.

Solugées como NaCl, ZnCl2, Nal, CaClz, KBr sdao as mais propostas, visto que
apresentam diferentes densidades e permitem a separagao seletiva de particulas de
tamanhos e composigoes distintas. Os tempos de separacdo adequados devem ser
escolhidos para obter uma separacao apropriada, levando em consideracao a velocidade
de flutuacdo esperada das particulas, que depende de seu tamanho e densidade, bem
como da densidade e viscosidade do liquido selecionado. Adicionalmente, fatores

operacionais, incluindo o volume da amostra, o tamanho do recipiente utilizado e a
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duracdo do processo, podem afetar significativamente o desempenho da técnica e,
portanto, devem ser padronizados e devidamente documentados para garantir

reprodutibilidade e comparabilidade dos resultados.
4.2.3. Remocao de Matéria Organica e Extracéo Final

A remocgdo da matéria organica € uma etapa essencial no preparo de amostras para
analise de microplasticos, especialmente em matrizes aquosas e solidas destinadas a
identificacdo por técnicas espectroscopicas ou termoanaliticas. Esse processo tem como
objetivo eliminar componentes organicos que possam interferir na detecgcao, provocar

fluorescéncia indesejada ou prejudicar a visualizacao das particulas.

Entre os métodos disponiveis, o tratamento com agentes oxidantes € o mais
amplamente utilizado. Dentre eles, destaca-se o uso do peréxido de hidrogénio (H202)
ou do reagente de Fenton, uma mistura de H20: e ion ferroso (Fe2*). A reagéo de Fenton
€ um processo de oxidagao avangada no qual o ion Fe?* inicia e catalisa a decomposicdo
do H202, levando a geragéo in situ de radicais hidroxila e hidroperoxila (Tagg et al., 2017).
Para garantir a integridade das particulas e a seguranca do procedimento, a temperatura
laboratorial normalmente nao deve exceder aproximadamente 25 °C. Alternativamente,
amostras podem ser submetidas a procedimentos utilizando acidos ou bases, ou ainda a
digestdes enzimaticas. Entretanto, deve-se considerar que determinadas condigdes
experimentais, como pH extremo ou temperaturas elevadas, podem causar degradacao
ou alteracao estrutural dos polimeros, comprometendo a identificacdo e quantificacéo
dos microplasticos. Assim, a escolha do método deve ser acompanhada de testes
preliminares e controles adequados, garantindo eficiéncia na remog¢ao da matriz organica

sem afetar as caracteristicas das particulas analisadas.

4.3. Técnicas de Caracterizacao: FTIR, Raman e Py-GC-MS

4.3.1. Triagem Inicial

Dependendo do objetivo da analise, pode ser interessante aplicar um método de (pré)
triagem que fornece informacgdes limitadas, nao exigindo instrumentagcdo altamente
sofisticada, especialmente quando comparadas com técnicas analiticas avancgadas
(como Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR),
Espectroscopia Raman ou Cromatografia Gasosa de Pirolise Acoplado a Espectrometria
de Massas (Py-GC-MS)). As metodologias de triagem que menos requerem
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instrumentacgao sofisticada sdo aquelas voltadas para a visualizacao e quantificagao das

particulas.

A estereomicroscopio € a metodologia utilizada primariamente para a quantificacao de
particulas e para determinar a forma, cor e tamanho das particulas amostradas (Figura
04). Apesar do seu baixo custo, sua analise é eficaz apenas para particulas maiores que
50 pum. Além disso, € um método demorado, depende da sensibilidade do pesquisador,
e nao fornece qualquer informagéo sobre a composi¢gao quimica do polimero. Além disso,

a caracterizacao de tamanho € limitada e requer software adicional.

Figura 04: Microscopio estereoscopico
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Fonte: Neves et al., 2023

Outra técnica utilizada para a triagem inicial € a contagem por camara (como a Camara
de Neubauer (Figura 05) e Camaras de Burker). Embora tenha sido originalmente
desenvolvido para a contagem de células e bactérias, esse método foi adaptado para a
contagem de microplasticos de pequenos tamanhos. Embora instrumentos parecidos, a
diferenca entre elas esta principalmente nas grades centrais. Enquanto a Camara de
Neubauer possui a grade central dividida em 25 quadrados grandes, e cada um desses
€ subdividido em 16 quadrados menores, a Camaras de Burker é dividida em 16
quadrados grandes, e cada um é subdividido em 16 quadrados menores. A maior
desvantagem da contagem por cadmara, no entanto, é a frequente necessidade de que
as particulas sejam marcadas com fluoroforos, sendo contadas através de um

microscoépio de epifluorescéncia ou estereomicroscopio sob condi¢des de
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luz especificas, o que adiciona uma etapa de preparo e complexidade ao processo (Silva
et al., 2023).

Figura 05: Céamara de Neubauer
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Fonte: El Laboratorio de Marrodmir (2025)

A triagem inicial, embora fundamental para a quantificacdo e a caracterizacao
morfolégica, possui uma limitagao critica na auséncia da analise para a estrutura quimica.
Tal caréncia pode resultar em falsos positivos e comprometer a vericidade dos dados.
Consequentemente, a identificagdo quimica precisa e a validagdo da composicao
polimérica das particulas demandam o emprego de técnicas espectroscdpicas

avancadas.
4.3.2. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

A Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) é um dos
meétodos mais utilizados, dentro da espectroscopia infravermelha (IR), para determinar,
de forma nao destrutiva, a estrutura quimica de uma amostra de microplasticos com base

nas ligagdes covalentes e grupos funcionais.

O método se baseia na intera¢do da radiagao infravermelha (IVV) com a amostra, onde
parte da radiacdo é absorvida e outra é transmitida. Essa interacdo resulta em um
espectro caracteristico, criando uma “impressao digital” que permite identificar materiais
por comparagao com bibliotecas espectrais (Primpke et al., 2018). O infravermelho é uma
excelente ferramenta de analise quantitativa, visto que o tamanho dos picos no espectro
se torna uma indicacao direta da quantidade de material presente ha amostra (Renner et

al., 2019). Seu esquema pode ser visualizado na Figura 06.
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Figura 06: Esquema basico da espectroscopia infravermelha.
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Fonte: ChemistryStudent (s.d.).

A espectrometria FTIR foi desenvolvida para superar as limitagdes encontradas devido
ao lento processo de varredura do IR, visto que era necessario um método para medir
todas as frequéncias do infravermelho simultaneamente, em vez de individualmente. A
solucdo desenvolvida foi adicionar um dispositivo 6ptico chamado interferdbmetro
(Hermann et al., 2018). Como o sinal era medido em segundos, o tempo de medicao foi
reduzido. O interferémetro produziu um tipo unico de sinal, que tinha todas as frequéncias
do infravermelho codificadas. O interferbmetro mais utilizado é conhecido como
interferdbmetro de Michelson, na qual recebe o feixe infravermelho incidente e o divide em
dois caminhos 6pticos, um dos feixes reflete em um espelho plano fixo enquanto o outro

reflete em um espelho plano mével (Figura 07).

Figura 07: Layout de um interferémetro de Michelson basico
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Como o caminho percorrido por um feixe tem um comprimento fixo € o outro esta em
constante mudanca a medida que seu espelho se move, o sinal que sai do interferdmetro

€ o resultado da “interferéncia” dos feixes entre si. O sinal resultante € chamado de
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interferograma. O interferograma obtido é posteriormente convertido em um espectro por
meio da Transformada de Fourier, que decompde o sinal em suas diferentes frequéncias
(Krishnan, 2021). Esse processamento matematico permite a obtencdo rapida e
simultdnea de todas as informagdes espectrais da amostra, diferenciando o FTIR dos
equipamentos de varredura convencional (Thomas et al., 2017). O esquema do diagrama

de FTIR pode ser visualizado na Figura 08.

Figura 08: Esquema do principio de funcionamento da espectroscopia FTIR, com
destaque para o percurso Optico dos feixes, os componentes instrumentais e a

formacao do interferograma.
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Fonte: Jalvandi et al., (2016).

Do mesmo modo que as transigcbes eletrOnicas, as transigbes vibracionais
correspondem a distintas energias, e as moléculas absorvem a radiagcdo IV em apenas
comprimentos de onda e frequéncias especificas. Quando as liga¢gées quimicas sao
expostas a radiacdo infravermelha, elas absorvem a radiacdo em frequéncias

correspondentes aos seus modos vibracionais.

Aplicagcdes ambientais recentes, especialmente na deteccdo e caracterizacdo de
microplasticos, adaptaram o FTIR para diferentes escalas de particulas. Para particulas
maiores (> 500 um), se utiliza a técnica ATR-FTIR (Reflexao total atenuada), na qual um
cristal é pressionado contra as particulas e o espectro € medido na interface entre cristal
e amostra. Em particulas menores (< 500 um), a analise pode ser realizada por meio da
técnica p-ATR-FTIR, na qual o cristal ATR estd integrado a objetiva do microscopio e
entra em contato com particulas depositadas sobre filtros ou janelas Opticas. Entretanto,
essa abordagem apresenta limitacdes, como o risco de adesao das particulas ao cristal
ATR, o que pode levar a contaminacdo de medicoes subsequentes, além da

possibilidade de dano ao cristal. Além do mais, para medi¢cdes em reflexao e transmissao
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utilizando microscépios (confocais) FTIR (p-FTIR) sdo amplamente usadas para

particulas < 500 um, o que permite mapeamento quimico e alta reprodutibilidade.

Entretanto, a técnica apresenta algumas limitacbes. A agua interfere
significativamente com a analise por FTIR, pois seu espectro de infravermelho camufla o
espectro do analito. Além disso, muitas bibliotecas incluem apenas espectros de
plasticos que ndo sofreram alteragbes espectrais, como a degradacao do plastico, via

envelhecimento, intemperismo quimico ou oxidativo (Xu et al., 2019).

Sendo assim, para a analise de microplasticos em matrizes complexas, o ideal e
recomendado € combinar a analise FTIR com outras técnicas analiticas (como Py-GC-
MS para quantificagdo em massa ou Raman para particulas menores) (GROSSART;
WAGNER et al., 2020).

4.3.3. Espectroscopia Raman

A Espectroscopia Raman constitui um método analitico ndo destrutivo fundamentado
no principio do espalhamento inelastico da luz por moléculas (Andrews, 1999). O
fendbmeno, observado experimentalmente em 1928 pelo cientista indiano
Chandrasekhara Venkata Raman, que lhe conferiu o nome, fornece espectros
caracteristicos capazes de identificar ndo apenas diferentes classes de polimeros, mas
também aditivos, pigmentos, 6xidos e componentes orgéanicos e inorganicos associados
as particulas (Raman, 1998). Essa capacidade de distingdo quimica detalhada faz com
que o Raman seja uma das principais ferramentas para a caracterizacdo de

microplasticos em matrizes ambientais.

O método espectroscopico baseia-se na incidéncia de uma radiacao eletromagnética
monocromatica de energia (hvo) sobre a amostra. A porgédo da radiagao dispersa que
retorna de forma inelastica possui uma frequéncia distinta da frequéncia da radiacao
incidente. Essa dispersao pode ocorrer em dois estados: Se a molécula € promovida de
um estado fundamental para um estado virtual e, em seguida, retorna a um estado
vibracional (de maior energia), o foton espalhado tem menos energia do que o foton
incidente e, portanto, um comprimento de onda maior, € denominada transi¢cao Stokes;
Se a molécula esta inicialmente em um estado vibracional e, apds o espalhamento,
retorna ao seu estado fundamental, o féton espalhado tem mais energia e, portanto, um
comprimento de onda menor, € chamada transicao Anti-Stokes. Os numeros de onda

dessas transi¢des fornecem medi¢des diretas das energias vibracionais das moléculas.
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Este esquema de transigoes (Stokes e Anti-Stokes) pode ser visualizado na Figura 09

(Ferraro et al., 2003; John & George, 2017).

Figura 09: Esquema das transi¢des envolvidas no espalhamento Raman, incluindo

0s processos Rayleigh, Stokes e Anti-Stokes e seus respectivos niveis de energia.
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Fonte: University of Cambridge - DOITPoMS (2021).

Em contrapartida, a maior parte da radiacado dispersa nao apresenta mudanca de

energia, sendo classificada como transicdo Rayleigh (Miller et al., 1989; John & George,

2017). A dispersao de Rayleigh ocorre quando a luz interage com a amostra por um

processo elastico (sem transferéncia de energia), mantendo o comprimento de onda

inalterado. Este fenbmeno envolve a interagao do féton incidente, que polariza a nuvem

eletrébnica da molécula para um estado virtual de energia; ao retornar rapidamente ao

estado fundamental, o foton € liberado com a mesma energia inicial (Cardona, 1975, Ball,

2001). A intensidade da dispersao de Rayleigh, no entanto, é fortemente dependente do

comprimento de onda, sendo proporcional a A~ * (Blackledge, 2005). O esquema geral de

analise do Raman é apresentado na Figura 10.
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Figura 10: Esquema da analise de Raman
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Fonte: WIRNKOR et al., 2019

No contexto da analise de microplasticos, a espectroscopia Raman destaca-se por
permitir a identificacdo quimica precisa das particulas sem necessidade de preparo

destrutivo e mantendo a integridade da amostra.

Quando se combina a espectroscopia Raman com a microscopia Optica confocal e o
uso de um laser visivel (u-espectroscopia Raman ou p-Raman), é possivel uma resolucao
espacial de até aproximadamente 300 nm. Essa combinagcdao é insensivel a agua,
possibilitando a analise em amostras aquosas. No entanto, para obter uma detecgao p-
Raman valida, é necessario determinar os brancos. Esses brancos detectam a
contaminacao interna do dispositivo e ajudam a encontrar e eliminar possiveis fontes de

contaminacgao.

Entretanto, a aplicagdo da técnica em amostras ambientais apresenta um desafio: a
interferéncia da fluorescéncia. Essa interferéncia pode ser causada por compostos
organicos, como acidos humicos, inorganicos e (micro)biolégicos. Um estudo realizado
por Azari e colaboradores, (2024), demonstra o impacto dos corantes em relagdo ao
espectros de Raman e da particula de referéncia. O corante vermelho apresentou a maior
interferéncia nos picos correspondentes, como demonstrado na Figura 11. Comparagao

de espectros de polipropileno, polietileno tereftalato e polietileno de alta
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densidade (HDPE) tingidos de vermelho com a biblioteca resultou em taxas de
similaridade baixos, ndo sendo ideal para a identificacao correta de microplasticos, visto
que a recomendacao para a identificacdo sugere uma taxa de correspondéncia de pelo
menos 70% (Chen et al., 2022).

Figura 11: Espectros Raman de PET, HDPE, PP e LDPE de cor vermelha e a taxa

de correspondéncia (Match Score) reportada.
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Por essa razao, € fundamental submeter as amostras de microplasticos a uma etapa de
preparacao antes da deteccao, além de selecionar parametros de medi¢do adequados
(como comprimento de onda, poténcia do laser e tempo de exposi¢cao) para que ocorra
uma minimizacao ou evitar a interferéncia intensa da fluorescéncia. Ademais, remover a
matriz inorganica das amostras ambientais permite um enriquecimento significativo de

particulas de MPs, resultando em dados mais precisos.

Mesmo apoOs o preparo, ainda € esperado encontrar uma grande quantidade de
particulas nao plasticas, o que torna estratégias de fracionamento por tamanho
particularmente uteis antes da analise. Como a caracterizagdo envolve a analise
individual de particulas, a automacado da p-espectroscopia Raman tornou-se uma
necessidade pratica. Atualmente, softwares comerciais tém sido amplamente utilizados

para essa finalidade. Além disso, abordagens estatisticas permitem determinar o niumero
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minimo de particulas que devem ser analisadas para garantir a precisao nos resultados,
normalmente recomendando-se a analise de pelo menos 20% da area do filtro para evitar

distribuigbes heterogéneas (Schymanski et al., 2021).

A p-espectroscopia Raman permite a detecgao de particulas com dimensodes inferiores
a 10 um e, sob condi¢des otimizadas, proximas a 1 um. Contudo, para particulas menores
que 1 um, apenas uma fracao limitada do filtro pode ser analisada, de modo a evitar erros
significativos na extrapolacdo dos resultados para o total da amostra. Nesse contexto,
estratégias como o fracionamento por fluxo de campo (field- flow fractionation)
combinado a espectroscopia Raman tém demonstrado grande potencial para a analise
de particulas ainda menores, possibilitando a identificacdo quimica de materiais na faixa
de aproximadamente 200 nm (Schwaferts et al., 2020). Além disso, o tipo de filtro
empregado influencia diretamente a eficiéncia da detec¢cdo automatizada, sendo que
filtros de silicio, policarbonato revestido com ouro e politetrafluoretileno (PTFE)

apresentam desempenho favoravel para analises por Raman.

Em conjunto, essas praticas metodoldgicas consolidam a espectroscopia p-Raman
como uma técnica rigorosa, sensivel e extremamente informativa para a identificacdo de
microplasticos, embora sua aplicacdo demande cuidados especificos, otimizacao
instrumental e procedimentos padronizados para assegurar resultados robustos e
reprodutiveis (GROSSART; WAGNER et al., 2020).

4.3.4. Cromatografia Gasosa de Pirdlise Acoplado a Espectrometria de Massas
(Py-GC-MS)

A pirélise constitui uma técnica fundamentalmente destrutiva e altamente sensivel. A
técnica analitica consiste na degradacao térmica de um material em atmosfera inerte, ou
seja, sem oxigénio (Schinazi et al., 2022). Esse processo resulta no rompimento das
ligacdes covalentes das cadeias moleculares, gerando moléculas menores chamadas
pirolisados, as quais sao relacionadas a composicdo da amostra original. Os fragmentos
da pirdlise sdo aplicados para identificar qualitativamente a estrutura original de
macromoléculas, por meio de padronizacdo propria e para fornecer informacao

quantitativa da sua composigao.
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Desde 1948, quando Bradt e colaboradores publicaram o primeiro estudo da pirdlise
acoplada a espectrometria de massas, o0 método vem se atualizando, até chegar na
juncao de trés técnicas e apresentando uma técnica altamente utilizada: a pirdlise
acoplada a cromatografia em fase gasosa e a espectrometria de massas (Py-GC-MS), o
esquema da técnica pode ser visualizado na Figura 12. Apos a quebra das moléculas, os
fragmentos formados sao separados por cromatografia gasosa (GC) com base em suas
propriedades fisico-quimicas e volatilidade, resultando em um cromatograma com picos
correspondentes a cada fragmento em seus respectivos tempos de retencdo. Em
seguida, os compostos gasosos eluidos sao direcionados ao espectrometro de massas
(MS), no qual sao ionizados e separados no vacuo de acordo com a relagdo massa/carga
(m/z), sendo posteriormente medida a intensidade de cada ion (Schnitzer; Schulten,
1995).

Figura 12: Sistema de cromatografia gasosa acoplada ao espectro de massas
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Fonte: Santos et al., UFCG - Campus Cuité-PB, s.d.

Para as analises de microplasticos, a amostra é inicialmente pirolisada em uma
temperatura gradiente ou constante entre 500 e 700°C, e apds isso sao transferidos para
o sistema GC/MS, em um fluxo de hélio, para assim serem separados e detectados. A
separagao e deteccado por CG-MS dos produtos permite a identificacdo de particulas
individuais de microplasticos e a deteccdo simultdnea dos polimeros individuais de
plasticos ou em amostras ambientais. Para particulas isoladas, o cromatograma trabalha
como uma “impressao digital” para o plastico amostrado, que sera comparado com 0s

pirogramas de referéncia de dados. Os polimeros podem apresentar distintos
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comportamentos de fragmentagdes térmicas, no qual alguns apresentam muitos
produtos de pirdlise distintos, como PP, PE e PET, enquanto outros geram poucos, como
o PS e o polimetiimetacrilato (PMMA). Sinais positivos permitem a identificacdo dos

polimeros em misturas mais complexas.

No que diz respeito a quantificacdo, desde que a pirdlise seja realizada sob condi¢des
controladas, reproduziveis e com o método previamente validado, € possivel estabelecer
uma correlacao entre a area dos picos dos ions indicadores no cromatograma e a massa
do polimero presente na amostra. Essa quantificacdo é realizada por meio de curvas
analiticas obtidas a partir de padrées conhecidos, utilizando-se calibragdo externa como
referéncia (Hao et al., 2025). A integracdo desses sinais permite a determinacgao
confiavel da massa do polimero. Além disso, recomenda-se o processamento de 1 a 2
brancos analiticos para avaliar possiveis contaminagdes secundarias ou efeitos de
arraste do sistema, bem como a realizacdo das analises em duplicata, de modo a
assegurar a qualidade e a reprodutibilidade dos resultados Braun et al., 2020;
Schymanski., 2021)

.Entretanto, a proporcédo da matriz acompanhante pode interferir nos resultados.
Matrizes organicas podem levar produtos de pirélise que irdo interferir nos ions
indicadores, além de provocarem uma rapida contaminacdo do sistema; ja matrizes
inorganicas, embora reduzam o volume de amostra disponivel para medicao (limitado a
alguns pg a mg), seu efeito quimico na composi¢do ou rendimento dos pirolisados &
considerado negligenciavel (Primpke, et al., 2020; Kappler et al., 2018).Além disso, o
processo de preparagado das amostras tem o risco de perda parcial dos polimeros e baixa
recuperacao. Um estudo realizado por Lykkemark e colaboradores em 2024, apresentou
uma perda significativa na massa dos polimeros polipropileno e poliestireno em matrizes
complexas ao longo da preparacao, o que pode resultar em MPs abaixo dos limites de
deteccdo. Em relagédo a recuperagao, os resultados revelaram uma baixa na massa a
partir do aumento das etapas de preparacdo. Recuperagcbes de até 40% foram
observadas para as amostras apos a finalizagdo das etapas de preparacéo. Isso destaca
os consideraveis desafios de se obter alta recuperacdao em matrizes complexas, visto que

a matriz interage com os polimeros, levando a perda do polimero

Apesar disso, o Py-CG-MS se apresenta como uma técnica vantajosa, visto que o
ideal é a pré-concentragcdo de particulas de MPs, e ndo necessariamente a remogao

quantitativa da matriz, fazendo com que a Py-GC-MS possa ser usado para a
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quantificacdo de MP antes que a amostra seja submetida a outras técnicas que exigem

a remocao de matriz mais extensa, como a espectroscopia FTIR e Raman (GROSSART;
WAGNER et al., 2020).

Com o intuito de consolidar e recapitular as principais informacdes discutidas, a Tabela

02 apresenta uma visao comparativa dos métodos analiticos apresentados para a analise

de microplasticos, conforme as diretrizes da ISO 24187:2023, destacando suas

capacidades, vantagens e limitagoes.

Tabela 02: Visao geral de métodos selecionados de analise de microplasticos
especificados na ISO 24187

. Informagdes Tamanho,de Desvantagens
Método obtidas menor particula Vantagens
detectavel
| |
+ Detecta uma
grande variedade s
. . de plasticos - oem
Espectroscopia de Numero de quantificacao
infravermelho por partlculas por ~54210 um +Sem direta
transformada de faixa de tamanho fluorescéncia
Fourier (FTIR) e tipo de polimero ; - Interferéncia da
proveniente de .
i agua
materiais
inorganicos
| |
+ Detecta uma - Sem
Numero de grande variedade quantificagao
Espectroscopia particulas por ~ 1 um de plasticos direta
Raman faixa de tamanho H I
e tipo de polimero _*+Sem - Fluorescéncia de
interferéncia da materiais
agua inorganicos
| 1
Cromatografia
Gasosa de - Sem

Pirolise Acoplado
a Espectrometria
de Massas (PY-
GC-MS)

Fragao massica
por tipo de
polimero

+ Quantificacao
direta

informacgdes sobre
o tamanho das
particulas

- Capacidade
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limitada de
detectar diferentes
polimeros

Fonte: Elaboragao propria, com base na ISO 24187:2023.
5. CONCLUSAO

Este trabalho teve como objetivo realizar uma revisdo bibliografica critica das
metodologias de preparo e analise de microplasticos, tendo como principal referencial a
norma recentemente publicada ISO 24187:2023. A motivagao para este estudo decorre
da crescente preocupagcdo com a presenca de microplasticos em matrizes ambientais e
seus potenciais impactos a saude humana, bem como da necessidade urgente de

padronizagao dos procedimentos analiticos empregados em sua investigacao.

A 1SO 24187:2023 configura-se como um marco importante, ndo por propor novas
técnicas analiticas, mas por estabelecer, de forma sistematica, critérios de validacao,
controle de qualidade e reporte de dados para metodologias ja amplamente utilizadas na
literatura cientifica. A analise das técnicas evidenciou que nao existe um método unico

capaz de atender a todas as demandas analiticas relacionadas aos microplasticos.

As técnicas espectroscopicas FTIR e Raman mostraram-se ferramentas robustas
para a identificacdo polimérica e caracterizacdo morfolégica das particulas, enquanto
cromatografia gasosa de pirdlise acoplado a espectrometria de massas (Py-GC-MS) se
destaca pela alta sensibilidade e pela capacidade de quantificacdo direta da fracao
massica dos polimeros. Cada abordagem apresenta vantagens e limitagoes especificas,
cabendo ao pesquisador, com base nas diretrizes da ISO, selecionar a metodologia mais
adequada aos objetivos do estudo e a complexidade da matriz analisada.

Conclui-se que, embora a ISO 24187:2023 represente um avanco significativo no
campo da analise de microplasticos, sua implementacao pratica ainda enfrenta desafios,
especialmente no que se refere ao preparo de amostras, etapa que permanece
dependente de protocolos descritos na literatura cientifica complementar a norma. Além
disso, é fundamental que a comunidade cientifica adote de forma mais ampla as diretrizes

propostas pela ISO, ndo apenas como um guia metodoldgico, mas também
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como um instrumento passivel de avaliacao critica. A aplicagao recorrente da norma em
diferentes matrizes ambientais permitira identificar limitagbes, propor ajustes e,
consequentemente, contribuir para seu aprimoramento continuo. Dessa forma, a
consolidacdo da ISO 24187:2023 depende n&o apenas de sua existéncia, mas do
compromisso dos pesquisadores na sua validagao e evolugao, visando o fortalecimento

da comparabilidade, confiabilidade e qualidade dos dados gerados.
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