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RESUMO - A poluicdo por microplasticos tornou-se uma das principais preocupacdes ambientais
da atualidade. Embora os métodos de caracterizacdo dessas particulas tenham sido desenvolvidos
para ambientes marinhos, sua aplicacdo em sistemas continentais ainda apresenta limitacfes técnicas
e operacionais. Este trabalho revisa a evolucdo metodoldgica da area, comparando estratégias de
amostragem nos oceanos com as particularidades dos ambientes fluviais. Os rios apresentam elevada
variabilidade hidrodinadmica, heterogeneidade espacial e processos como a bioincrustacao, fatores que
influenciam o comportamento das particulas e dificultam a obtencdo de amostras representativas.
Também sdo discutidas limitacGes relacionadas a digestdo quimica, separacdo por densidade e
identificacdo dos polimeros, destacando como a falta de padronizacdo metodologica pode prejudicar
a precisao analitica e favorecer a subestimacdo de particulas menores. Conclui-se que a adaptacdo
direta de protocolos marinhos para aguas doces compromete a comparabilidade entre estudos,
evidenciando a necessidade de estratégias de coleta e procedimentos analiticos adaptados a dinamica
fluvial, visando resultados mais confiaveis e avancos nas pesquisas sobre microplasticos em bacias
hidrogréaficas.

ABSTRACT — Microplastic pollution has become one of the main environmental concerns of recent
years. Although the methods used to characterize these particles were developed for marine
environments, their application to continental systems still presents technical and operational
limitations. This study reviews the methodological evolution in this field, comparing sampling
strategies used in oceans with the particularities of fluvial environments. Rivers present high
hydrodynamic variability, spatial heterogeneity, and processes such as biofouling, factors that
influence particle behavior and hinder the collection of representative samples. Limitations related to
chemical digestion, density separation, and polymer identification are also discussed, highlighting
how the lack of methodological standardization can compromise analytical accuracy and favor the
underestimation of smaller particles. It is concluded that the direct adaptation of marine protocols to
freshwater systems compromises comparability among studies, highlighting the need for sampling
strategies and analytical procedures compatible with fluvial dynamics in order to ensure more reliable
results and advances in research on microplastics in river basins.
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INTRODUCAO

O estudo de microplasticos estabeleceu-se como uma das areas mais ativas da pesquisa
ambiental, impulsionado pelo aumento daproducao global de plasticos e suaampla disseminagdo nos
ecossistemas aquaticos. Desde os primeiros registros sistematicos, no inicio dos anos2000, aatencao
concentrou-se nos ambientes marinhos, onde os efeitos visiveis do lixo plastico impulsionaram
pesquisas observacionais e experimentais (Cole et al., 2011; Hidalgo-Ruz et al., 2012).

Com a expansdo da area, tornou-se evidente a necessidade de quantificar e caracterizar
adequadamente essas particulas. Diferentemente de contaminantes dissolvidos, 0s
microplasticos apresentam grande variabilidade de tamanho, forma, densidade e composicéo,
impondo desafios desde a amostragem até a analise laboratorial (Koelmans et al., 2019; Prata
et al., 2019). A consolidacdo de procedimentos analiticos levou a criacdo de diretrizes para
minimizar vieses e contaminacdes (Masura et al., 2015; Koelmans et al., 2019). Ainda assim,
variacdes na abertura de malha, profundidade de coleta, volume amostrado e critérios de
classificacdo visual podem comprometer analises espaciais e temporais (Prata et al., 2019).

O avanco das pesquisas mostrou gque 0s sistemas continentais ndo atuam apenas como
vias de transporte para 0s oceanos, mas apresentam dinamicas proprias de deposicdo e
ressuspensdo (Besseling et al., 2017; Koelmans et al., 2019). Isso impulsionou estudos em rios
e lagos, evidenciando que métodos criados para ambientes marinhos nem sempre se ajustam as
condigdes fluviais (Hurley et al., 2018; Wagner et al., 2014). A aplicacdo direta desses
protocolos em agua doce pode subestimar particulas finas e dificultar comparac6es entre bacias
hidrogréficas (Prata et al., 2019; Kooi et al., 2016). Além disso, a heterogeneidade espacial dos
rios e a diversidade de fontes de polui¢cdo tornam a obtencdo de amostras representativas um
dos principais desafios metodolégicos atuais.

No contexto laboratorial, o aprimoramento nos métodos de separacdo por densidade,
digestdo quimica da matéria orgénica e identificacdo espectroscépica por FTIR (Espectroscopia
de Infravermelho por Transformada de Fourier) e Raman aumentaram a confiabilidade da
identificacdo polimérica (Primpke et al., 2018; Képpler et al., 2016; Prata et al., 2019).
Entretanto, a auséncia de protocolos amplamente aceitos para ambientes continentais ainda
dificulta a comparabilidade entre estudos e a construcdo de séries historicas, essenciais para
analises de tendéncia e modelagem ambiental (Koelmans et al., 2019; Hurley et al., 2018).
Estudos recentes tambem destacam o avango de ferramentas automatizadas e algoritmos

baseados em Y-FTIR para analise de grandes volumes de dados e identificacdo objetiva de
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particulas cada vez menores, ampliando a confiabilidade e a comparabilidade dos resultados (Moses
et al., 2023).

ESTRATEGIAS DE COLETA EM AMBIENTES MARINHOS

As amostras para identificacdo de microplasticos em ambientes marinhos sdo coletadas
principalmente na camada superficial da coluna d’agua, onde ha uma maior concentracdo de
particulas flutuantes devido a baixa densidade de muitos polimeros, como o polietileno e o
polipropileno (Hidalgo-Ruz et al., 2012; Ldder e Gerdts, 2015). A metodologia mais comum envolve
0 uso de redes de arrasto superficial, como redes de plancton ou redes do tipo manta, acopladas a
embarcacdes.

As redes do tipo manta possuem formato retangular, mantendo a boca da rede estavel na
interface ar-4gua enquanto a embarcagdo se move, reduzindo a influéncia de ondas e turbuléncia
superficial (GESAMP, 2015). Essas redes normalmente possuem abertura de 0,5 a 1,0 m e sdo
equipadas com um copo coletor na extremidade posterior, onde as particulas sdo retidas apds a
filtracdo. Por outro lado, as redes conicas de plancton tém formato circular e sdo utilizadas em coletas
tanto superficiais quanto subsuperficiais, dependendo do sistema de reboque utilizado (Hidalgo-Ruz
et al., 2012). Ambas permitem a filtracdo rapida de grandes volumes de &gua e sdo amplamente
utilizadas na pesquisa de microplasticos flutuantes (Pasquier et al., 2022).

A definicdo do tamanho de malha é um dos aspectos metodologicos mais importantes. As
malhas que variam de 300 um a 500 pm sdo as mais utilizadas, pois oferecem menor risco de
entupimento e possibilitam a filtragdo de grandes volumes de agua (Hidalgo-Ruz et al., 2012; Loder
e Gerdts, 2015). No entanto, estudos indicam que essa escolha resulta na exclusdo sistemética de uma
fracdo significativa de microplasticos menores, especialmente fibras e fragmentos com menos de 300
um, o que leva a subestimacao das concentragdes ambientais reais (Prata et al., 2019). Malhas mais
finas aumentam a captura de particulas pequenas, mas geram desafios operacionais significativos,
como maior resisténcia hidrodinamica, reducéo do volume filtrado e maior tendéncia ao entupimento
por matéria organica e fitoplancton (Ldder e Gerdts, 2015).

Durante as coletas, ¢ fundamental registrar parametros operacionais, como velocidade da
embarcacdo, tempo de arrasto, trajetoria percorrida e condi¢Bes oceanograficas (estado do mar, vento
e correntes), pois esses fatores influenciam diretamente o volume filtrado e a comparabilidade das

amostras (GESAMP, 2015). Em diversos protocolos, o volume de d&gua amostrado é determinado por
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meio de fluxdmetros acoplados a boca da rede, o que possibilita o calculo das concentracées
em unidades padronizadas, como particulas por metro cubico (particulas.m™) (Hidalgo-Ruz et
al., 2012).

Além da amostragem superficial, outros métodos incluem a coleta de agua subsuperficial
utilizando bombas peristalticas, garrafas e sistemas de filtragdo embarcados, para analise da
distribuicdo vertical dos microplasticos (Cole et al., 2011; Loder e Gerdts, 2015). Esses
métodos possibilitam o acesso a camadas mais profundas da coluna d’agua, mas exigem
volumes menores e apresentam maior complexidade logistica. Em ambientes continentais, a
combinacdo de diferentes estratégias de coleta, como redes superficiais e sistemas de
bombeamento, tende a aumentar a representatividade amostral, especialmente em rios com
elevada variabilidade hidrodinamica.

O sedimento marinho, por outro lado, é coletado por meio de dragas, como a Van Veen
ou amostradores de testemunho. A coleta de sedimento tem como objetivo entender o papel do
fundo oceanico como reservatorio de microplasticos e area de deposicdo permanente,
complementando os dados da coluna d’agua (Hidalgo-Ruz et al., 2012; GESAMP, 2015).

No entanto, essas metodologias apresentam suas limitagdes, mesmo em ambientes
marinhos. Entre as principais, podemos mencionar a seletividade determinada pelo tamanho da
malha, a sub-representacdo de particulas menores e a exclusdo de microplasticos que estdo em
maiores profundidades da coluna d’agua, além do risco de contamina¢do cruzada devido as
condigdes de operacdo (Hidalgo-Ruz et al., 2012; Loder e Gerdts, 2015). Mesmo assim, a
estabilidade hidrodinamica e a escala espacial dos oceanos possibilitaram que essas

metodologias se estabelecessem como referéncia inicial na literatura (GESAMP, 2015).

ADAPTACAODAS METODOLOGIAS PARA AMBIENTES FLUVIAIS

A aplicacéo direta de metodologias marinhas em sistemas fluviais apresenta importantes
limitacGes técnicas e conceituais. Os rios apresentam alta variabilidade hidrodindmica, com
alteracdes rapidas e sazonais na vazdo, profundidade e largura do canal. Além disso, ha uma
forte heterogeneidade espacial relacionada a morfologia do leito, a presenca de remansos,
corredeiras, vegetacdo marginal e estruturas artificiais, como pontes, barragens e obras de
canalizacdo (Blettler et al., 2018; Koelmans et al., 2019). Esses fatores influenciam o
transporte, deposicdo e ressuspensdo dos microplasticos, levando a distribui¢Ges irregulares na

coluna d’4agua e nos sedimentos.
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Os ambientes fluviais também sdo fortemente afetados por fontes pontuais e difusas de
poluicdo, como estacdes de tratamento de esgoto, areas urbanas, atividades industriais, agricultura e
turismo. 1sso leva a variagdes significativas nas concentragdes e nos tipos de particulas encontradas,
mesmo em curtas escalas espaciais (Mani et al., 2015; Wagner et al., 2014). Em relacdo aos oceanos,
os volumes de agua coletados em rios tendem a ser menores, e a utilizagdo de redes de arrasto
superficial pode ser restringida por profundidades limitadas, baixa navegabilidade e riscos
operacionais, 0 que compromete a representatividade das amostras. Nesse contexto, métodos
integrados de coleta e amostragem em diferentes profundidades mostram-se mais adequados para
representar a distribuicdo heterogénea dos microplasticos em sistemas fluviais.

Varios autores apontam que apenas a adaptacdo de protocolos marinhos pode resultar na
subestimacdo da verdadeira abundéncia de microplasticos, na perda de particulas menores e na
dificuldade de comparacdo entre estudos conduzidos em diferentes bacias hidrograficas (Koelmans
et al., 2019; Blettler et al., 2018). Dessa forma, é imprescindivel a implementacdo de estratégias
metodoldgicas especificas para ambientes fluviais, que levem em conta sua complexidade
hidrossedimentoldgica e multiplas fontes de contaminacdo, a fim de assegurar maior robustez e
reprodutibilidade dos dados coletados.

Em ambientes de agua doce, sdo frequentemente utilizados métodos como amostragem pontual
com frascos ou baldes, filtracdo in situ, sistemas de bombeamento continuo e redes adaptadas para
uso fluvial (Wagner et al., 2014; Blettler et al., 2018; Koelmans et al., 2019). Embora os métodos
baseados em redes ou sistemas de bombeamento permitam a integracdo de maiores volumes, eles
estdo sujeitos a restricdes operacionais, baixas profundidades, turbuléncia do escoamento e alta carga
de sedimentos em suspenséo (Mani et al., 2015; Hurley et al., 2018). Por outro lado, as amostragens
pontuais representam condic6es locais momentaneas.

Por fim, aauséncia de consenso sobre o volume minimo representativo a ser amostrado em rios
€ um dos principais obstaculos a comparabilidade entre os estudos. A literatura relata volumes que
variam de alguns litros a dezenas ou centenas de metros cubicos, o que pode resultar em diferencas
consideraveis nas concentracdes de microplasticos observadas, mesmo em ambientes semelhantes
(Koelmans etal., 2019; Cowger et al., 2020). As variagdes referentes ao tipo de equipamento, volume
filtrado, duragdo da coleta e posi¢do na coluna d’agua afetam diretamente os resultados, dificultando

a padronizacdo de protocolos e a elaboracdo de avaliagfes integradas em nivel regional ou global.

TRATAMENTODAS AMOSTRAS E SEPARACAO DOS MICROPLASTICOS
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Apos a coleta, as amostras destinadasa analise de microplasticos passam por varias etapas
de tratamento e separacdo. Essas etapas visam remover a matriz ambiental e concentrar as
particulas plasticas para que possam ser identificadas por meio de microscopia e técnicas
espectroscopicas. As digestdes quimicas da matéria organica, realizadas com agentes oxidantes
ou &cidos, e os processos de separacdo por diferenca de densidade, que usam solugdes salinas
para induzir a flotacdo de particulas plasticas e a sedimentacdo da fracdo mineral, sdo alguns
dos procedimentos mais comumente utilizados (Masura et al., 2015; Hurley et al., 2018;
Schrank et al., 2022).

A digestdo quimica é geralmente realizada com peroxido de hidrogénio, muitas vezes
catalisada por sais de ferro (reacdo de Fenton), ou com solucgdes acidas e alcalinas, permitindo
degradar a matéria organica sem dissolver os polimeros (Masura et al., 2015; Nuelle et al.,
2014). Paralelamente, a separacdo por flotacdo utiliza solugdes salinas de alta densidade, como
cloreto de s6dio (NaCl) e cloreto de zinco (ZnClz). Essas solucGes permitem que as particulas
plasticas subam a superficie da amostra, enquanto os sedimentos minerais permanecem
depositados no fundo dos recipientes (Imhof et al., 2012; Hurley et al., 2018).

Apesar de consolidados, esses procedimentos podem apresentar algumas subjetividades.
Ensaios comparativos indicam que os protocolos de digestdo variam consideravelmente em
relacdo a eficacia na remocdo de matéria organica e ao potencial de alterar as propriedades dos
polimeros (deformacdo, alteracdo superficial e mudancas detectaveis em espectros),
especialmente em condicOes mais severas de pH, temperatura e duragdo da exposi¢éo. Estudos
experimentais e revisdes metodologicas enfatizam que a escolha do reagente e das condicdes
operacionais deve ser equilibrada para otimizar a purificagdo sem comprometer a integridade
do material plastico (Hurley et al., 2018; Schrank et al., 2022; Pfeiffer e Fischer, 2020).

Da mesma forma, a separacdo por densidade pode ndo ser eficaz de maneira uniforme
para diferentes polimeros e morfologias, especialmente ao se utilizar solucdes de menor
densidade,como o NaCl. Nesses casos, particulas de polimeros de maior densidade (como PET
e PVC) ou particulas revestidas por incrustacdes/filmes podem ser recuperadas com eficiéncia
reduzida, resultando em uma subestimacdo da abundéncia real. Assim, solucdes de maior
densidade, como ZnCl2, tendem a apresentar melhor eficiéncia na recuperacdo de polimeros
mais densos, embora envolvam maior custo operacional. Protocolos classicos de separacdo em
sedimentos reconhecem esse aspecto ao analisar diferentes solugdes e faixas granulométricas,
destacando quea densidade domeio de separacdo e o desenho do procedimento tém um impacto

direto na recuperacdo das particulas plasticas (Imhof et al., 2012; Cashman et al., 2020).
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Em ambientes fluviais, essas restricdes costumam ser ampliadas, pois a matriz geralmente
possui uma alta concentracdo de sedimentos finos e uma grande variabilidade hidrossedimentoldgica.
Além disso, a bioincrustacdo e a agregacdo de microplasticos com particulas naturais alteram a
densidade e a hidrodindmica das particulas, favorecendo a deposi¢éo e dificultando a separacdo em
laboratério. Evidéncias experimentais indicam que o crescimento de biofilme pode aumentar a
densidade e diminuir a flutuabilidade, promovendo afundamento dos microplasticos. Além disso,
pesquisas em agua doce mostram que 0s processos de agregacdo podem facilitar o enterramento ou

infiltracdo de microplasticos nos sedimentos (Semcesen e Wells, 2021; Rummel et al., 2017).

IDENTIFICACAOE CARACTERIZACAO DOS MICROPLASTICOS

A identificacdo dos microplasticos € uma das etapas mais criticas dos estudos ambientais, uma
vez que influenciam diretamente a confiabilidade dos resultados e a comparabilidade entre diferentes
estudos. A analise visual é comumente empregada como uma etapa preliminar de triagem, baseando-
se em caracteristicas macroscopicas, como forma, cor, brilho e textura superficial. Entretanto, esse
método depende da experiéncia do analista e pode apresentar erros sistematicos, especialmente em se
tratando de particulas pequenas, fibras e fragmentos irregulares, que podem ser facilmente
confundidos com materiais naturais, como celulose, quitina ou minerais (Hidalgo-Ruz et al., 2012;
Shim et al., 2017; Loder e Gerdts, 2015).

Estudos comparativos mostram que, quando se utilizam apenas critérios visuais, ha uma taxa
de falsa identificacdo, que pode levar a superestimacdo ou subestimacdo da quantidade real de
microplésticos (Hidalgo-Ruz et al., 2012; Prata et al., 2019). Dessa forma, a confirmacéo instrumental
da composicdo polimérica passou a ser uma demanda cada vez mais exigida em estudos atuais,
principalmente para particulas com dimens6es inferiores a 500 pum.

Nesse contexto, técnicas espectroscopicas como a espectroscopia no infravermelho por
transformada de Fourier (FTIR) e a espectroscopia Raman consolidaram-se como 0s principais
métodos para identificacdo quimica de polimeros. O FTIR, nas modalidades ATR-FTIR e p-FTIR
por imageamento, apresenta alta robustez para particulas maiores que 20—-30 um, permitindo analises
automatizadas e a geracdo de mapas quimicos em filtros completos. Essas caracteristicas tornam o -
FTIR uma das técnicas mais promissoras para analises em larga escala e possiveis processos de
padronizacdo metodoldgica (Mintenig et al., 2017; Képpler et al., 2016).

Por outro lado, a espectroscopia Raman apresenta maior resolucdo espacial, possibilitando a

identificacdo de particulas em escalas micrométrica e submicrométrica. Entretanto, a técnica é mais
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suscetivel a interferéncia por fluorescéncia e geralmente demanda maior tempo de aquisi¢do e
preparo das amostras. Apesar dessas limitacdes, a espectroscopia Raman se destaca na
identificacdo de particulas menores (Araujo et al., 2018; Prata et al., 2019). Embora altamente
confiaveis, ambas as técnicas ainda apresentam limitacdes operacionais, como alto custo de
aquisicdo e manutencéo, necessidade de bibliotecas espectrais apropriadas e dependéncia de
infraestrutura laboratorial especializada, fatores que restringem seu uso em larga escala
(Cowger et al., 2020).

A caracterizacdo dos microplasticos ainda apresenta grande heterogeneidade
metodoldgica. Varios estudos utilizam intervalos de tamanho diferentes, categorias
morfoldgicas variadas (fragmentos, fibras, filmes, esferas, pellets), esquemas de classificacdo
por cor distintose formatos variados para apresentar os resultados (nimero de particulas, massa,
area ou volume). A auséncia de um sistema padronizado de nomenclatura e categorizacdo torna
mais dificil a comparacéo direta entre estudos e limita a realizacdo de metanalises e avaliacfes
globais mais abrangentes. Como consequéncia, organizacdes cientificas internacionais e grupos
detrabalho enfatizam a importancia de padronizar os protocolos de identificacéo e classificacdo
para melhorar a reprodutibilidade dos dados, minimizar subjetividades e fortalecer a integracdo
entre estudos realizados em diferentes compartimentos ambientais e escalas espaciais
(Hartmann et al., 2019; Cowger et al., 2020).

CONCLUSAO

A diversidade de métodos ainda é um dos principais obstaculos para a obtencdo de dados
comparaveis sobre microplasticos. Apesar dos avangos das ultimas décadas, persistem
limitacbes relacionadas a padronizacdo de protocolos, a representatividade amostral e a
comparabilidade entre estudos. Nesse contexto, torna-se fundamental o desenvolvimento de
abordagens adaptadas as particularidades dos ambientes fluviais.

Entre as estratégias mais promissoras, destacam-se métodos integrados de coleta
associados a técnicas espectroscopicas automatizadas, como o p-FTIR, capazes de ampliar a
confiabilidade dos dados. Além disso, estratégias de coleta mais representativas, materiais que
reduzam contaminacBGes e estudos voltados a comparacdo de metodologias, validacdo de
equipamentos e investigacdo de processos como sedimentacdo e bioincrustacdo contribuem
para bases metodoldgicas mais sélidas e comparaveis, essenciais para o entendimento da

dinadmica dos microplasticos em bacias hidrograficas continentais.
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