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Resumo

O Brasil apresenta um alto cultivo de raiz de mandioca, que além de ser usada para consumo in natura, possui
diversos produtos derivados, dentre os quais se destacam a farinha e a goma. O processo de beneficiamento
da mandioca gera um subproduto denominado manipueira, um efluente liquido considerado uma substancia
poluidora, por conter niveis de toxicidade superiores aos do esgoto doméstico. Devido ao uso de materiais
plasticos no processo produtivo de derivados da mandioca, existe a possibilidade da presenca de
microplasticos tanto nos produtos quanto no referido subproduto. Este estudo teve como objetivo definir
metodologias mais adequadas para a detec¢do de microplasticos em amostras da goma e da manipueira. O
método para alcancar este intento foi uma revisdo bibliografica das metodologias utilizadas para aguas
residuérias e sedimentos. A revisdo dessas metodologias resultou em uma adaptagéo, que este estudo traz
como uma proposta de um procedimento analitico que envolve etapas de amostragem, extragao,
guantificacdo e controle da qualidade. Espera-se que, ap0s a sua validacdo através de ensaios
interlaboratoriais, a metodologia proposta mostre altas eficiéncias de deteccdo de microplasticos, contribuindo
para avangos cientificos na area.
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Abstract

Brazil has a high cultivation of cassava root, which in addition to being used for fresh consumption has several
derivative products, among which flour and gum stand out. The process of processing cassava generates a
by-product called cassava wastewater, a liquid effluent considered a polluting substance, as it contains higher
levels of toxicity than domestic sewage. Due to the use of plastic materials in the production process of cassava
derivatives, there is the possibility of the presence of microplastics both in the products and in the referred by-
product. This study aimed to define more appropriate methodologies for the detection of microplastics in gum
and cassava wastewater samples. The method to achieve this goal was a literature review of the
methodologies used for wastewater and sediments. The revision of these methodologies resulted in an
adaptation, which this study brings as a proposal for an analytical procedure that involves sampling, extraction,
guantification and quality control steps. It is expected that, after its validation through interlaboratory tests, the
proposed methodology will show high efficiency of detection of microplastics, contributing to scientific
advances in the area.
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INTRODUCAO

Desde a descoberta do plastico até os dias
atuais, a utilizacdo desse material tem se tornado
cada vez mais frequente e indispensavel nos mais
diversos setores da sociedade. Isso se deve as
suas caracteristicas atrativas, como
maleabilidade, baixo custo e durabilidade
(CORREA et al., 2019; PIATTI; RODRIGUES,
2005). Os plasticos séo definidos como materiais
constituidos por ligacdes moleculares organicas,
resultado da sintese ou transformacao de produtos
naturais, e sdo compostos por macromoléculas,
gue, por sua vez, sao constituidas de elementos
individuais chamados de polimeros (AKCELRUD,
2007; MICHAELI et al., 2018). Apesar dos diversos
beneficios que esse material oferece, existem
diversos problemas ambientais decorrentes,
principalmente, do uso e descarte inadequado
(SILVA et al., 2013).

Como enunciado na Lei da Conservacéo de
Massa, formulada por Antoine Laurent Lavoisier
em 1789: “Na natureza, nada se perde, nada se
cria, tudo se transforma”. O que um dia era
matéria-prima e se tornou plastico, quando
descartado, no processo de decomposicdo, se
transforma em microparticulas. As microparticulas
resultantes do processo de degradacéo do plastico
sdo denominadas microplasticos (MP). Devido aos
estudos sobre esse material serem recentes, ainda
ndo existe uma padronizacao do tamanho dessas
particulas. Alguns autores consideram aceitaveis
valores inferiores a 20 mm (HIDALGO-RUZ et al.,
2012). Enquanto outros entendem que as
microparticulas devem pertencer a escala
micrométrica, adotando-se valores inferiores a 1
mm (CLAESSENS et al.,, 2013). Apesar das
discordancias encontradas na literatura em
relacdo a classificagdo do tamanho dessas
microparticulas (COLE et al., 2011; HIDALGO-
RUZ et al.,, 2012), em 2009, no Workshop de
Pesquisa Internacional da  Administracdo
Oceanica e Atmosférica Nacional (NOAA) sobre a
ocorréncia, os efeitos e o destino dos detritos
marinhos, foi acordado e assumido formalmente
gue essas particulas plasticas sdo de tamanhos
iguais ou menores que 5 mm (ARTHUR; BAKER,;
BAMFORD, 2009; CESA, 2017).

Dependendo da sua origem, os MP podem
ser divididos em duas categorias: os primarios e os
secundérios. Os priméarios sdo produzidos para
serem utilizados como matéria-prima para
diferentes aplicagbes, podendo ser identificados
em produtos de higiene pessoal, como sabonete e

creme dental; enquanto os secundarios sé&o
resultantes da utilizacdo de objetos plasticos
maiores, que podem ser degradados por diversos
fatores, como a radiacédo ultravioleta (AUTA et al.,
2018; GOUVEIA, 2018; HOELLEIN et al., 2017;
IVAR DO SUL; COSTA, 2014; NAPPER et al.,
2015).

Atualmente todos os ecossistemas da Terra
estdo contaminados com MP (PRATA et al., 2019).
As atividades desenvolvidas em setores terrestres,
destacando-se a agricultura, construcédo civil,
turismo, e em setores marinhos como pesca,
aquicultura e navegacdo, além dos produtos
consumidos individualmente, s@o responsaveis
por algum tipo liberacdo de MP no meio ambiente
(CESA, 2017). Um estudo realizado por Cox e
colaboradores (2019) avaliou a concentracdo de
particulas de MP no ar e em alimentos e bebidas
consumidos por estadunidenses. Pelos dados
encontrados com base na dieta alimentar em
idades variaveis (criangas e adultos) e sexo
(masculino e feminino), o estudo estimou que a
ingestdo anual variou de 39 mil a 52 mil particulas,
com possibilidade em aumentar de 74 mil a 121 mil
quando considerada a quantidade absorvida por
inalacdo. De acordo com Cox e colaboradores
(2019), essas estimativas do consumo americano
de MP foram provavelmente subestimagfes
drasticas e o0 consumo anual de MP pode
ultrapassar véarias centenas de milhares. As
elevadas taxas de MP consumidos ilustram a
magnitude do problema. Apesar dos avangos nos
estudos, ainda ndo se pode prever os efeitos do
MP para saude humana (ALVAREZ et al., 2020;
THOMPSON et al., 2004). Mas é certo que se trata
de um problema ambiental e de saude publica
grave, que precisa ser estudado urgentemente
para que sejam criadas medidas de controle e
mitigacéo.

Como constatado em varios estudos, os MP
podem ser encontrados em efluentes domésticos
(FERRARI, 2019; GOUVEIA, 2018; MURPHY et
al., 2016; MAGNUSSON; NOREN, 2014;
ZIAJAHROMI et al., 2017). Isso se deve tanto pela
disposicdo inadequada dos residuos plasticos,
quanto pelo uso de cosméticos e produtos que
possuem polimeros em sua composi¢do, tais
como, fibras de roupas, escovas de dente,
sabonetes, tintas, entre outros (GOUVEIA, 2018;
ZIAJAHROMI et al., 2017). Os MP também estéo
presentes em efluentes provenientes de atividades
industriais, como determinado por Wang e
colaboradores (2020) em estudo que analisou
efluentes industriais, agricolas e aquicolas e que
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detectou a ocorréncia desse poluente. A presenca
dessas particulas em efluentes é preocupante,
pois elas sdo pequenas o suficiente para
passarem pelas etapas de tratamento, até mesmo
no nivel terciario, e acabam sendo lancadas no
corpo receptor (GOUVEIA, 2018; MURPHY et al.,
2016). A adsorcao dessas particulas pelos seres
vivos pode afetar a saude conferindo-lhes efeitos
toxicos letais. Também provocam a poluicdo e a
contaminacdo ambiental, desequilibrando o
ecossistema (GOUVEIA, 2018; MAGRINI et al.,
2012).

O MP pode ser encontrado em diferentes
aguas residuais. A agua efluente do
processamento da mandioca para obtencdo de
farinha de mesa é um exemplo. A mandioca € uma
matéria-prima de importancia econdmica e social
em diversas partes do territério brasileiro
(MODESTO JUNIOR; ALVES, 2016). A estimativa
da producéo brasileira de mandioca em 2019 foi
20,2 milhdes de toneladas (IBGE, 2019). A raiz de
mandioca pode ser utilizada na sua forma in natura
e na geracdo diversificada de produtos e
subprodutos; a titulo de exemplo: a farinha de
mandioca, fécula, tucupi, entre outros (BEZERRA,
2006). Os principais derivados da mandioca séo a
farinha e a goma de mandioca, consumidas em
larga escala no pais (SEBRAE, 2012).

O processo de beneficiamento da mandioca
para producdo da farinha e outros produtos pode
ser realizado em fecularia, de forma industrial,
como também de forma tradicional em locais
popularmente conhecidos como “casas de
farinha”, um ambiente de trabalho coletivo com
caracteristicas simples e geralmente constituido
por equipamentos rusticos. Em relacdo ao controle
de qualidade, nas fecularias existem protocolos
gue garantem a qualidade do produto final,
seguranca e manuten¢do dos equipamentos, bem
como todo o controle do material de consumo
utilizado; ja em casas de farinha, onde o processo
€ artesanal, ndo existem esses tipos de
procedimentos. Apesar das diferencas
tecnologicas entre a industria e a casa de farinha,
as etapas basicas do processamento sdo as
mesmas: colheita, transporte, descascamento,
lavagem, trituracdo, prensagem, esfarelamento,
torrefacdo, classificacdo e embalagem (FIALHO;
VIEIRA, 2013).

ApOs a colheita, as raizes de mandioca sdo
armazenadas e transportadas para o local de
producéo, onde passam pelo processo de lavagem
e remocdo da casca externa. Na etapa de
trituracao, as raizes passam por um ralador e séo

transformadas em massa. Essa massa ralada, em
casas de farinha, geralmente é colocada em
recipiente  plastico e  posteriormente é
acondicionada em sacos de nailon e comprimida
na prensa de madeira para remocédo do liquido,
chamado de manipueira (LIMA, 2010; PENICHE,
2014; SILVEIRA, 2006). E importante salientar que
os sacos de nailon sao reutilizados vérias vezes e
s0 sdo substituidos quando se rompem. Além da
degradacdo causada pela pressdo exercida no
processo de prensagem e a reutlizacdo do
material, outros fatores podem influenciar na vida
Util dos sacos plasticos, como a lavagem para a
higienizacao e exposi¢édo ao sol para secagem.

O processo de prensagem em fecularias é
diferente, pois ndo sdo utilizados sacos de nailon
e 0s equipamentos sdo de inox, o Unico contato
gue pode ocorrer € por meio de bandejas plasticas.
A prensagem, tanto no ambiente industrial quanto
na forma tradicional, resulta em blocos de massa
compactados, sendo necessario o esfarelamento,
gue consiste na desintegracdo dos blocos por
meio de equipamentos. Apds o esfarelamento, a
massa é encaminhada para torrefacdo, processo
no qual ela perde umidade. Em seguida, para
separacdo e classificacdo do produto, € feito o
peneiramento em peneiras padronizadas de
diferentes aberturas, obtendo-se farinhas de
diferentes granulometrias (SOUZA et al., 2005).
Por dltimo, a farinha de mandioca é armazenada
em sacos de nailon (BEZERRA, 2006).

A goma de mandioca, também conhecida
como fécula, polvilho doce e amido, é definida
como um carboidrato que se apresenta como um
p6 branco, inodoro e sem sabor (ARIENTE et al.,
2005). A producédo da goma nas casas de farinha
é feita de modo tradicional e em paralelo com a
producdo de farinha. A manipueira extraida na
prensagem é colocada em decantacdo e, apés
certo periodo de tempo, a goma é sedimentada.
Retira-se entdo a parte liquida (manipueira) e
acrescenta-se agua em volume suficiente para
cobrimento da goma; a solugdo € misturada, e
repete-se o processo de decantacéo e remoc¢ao do
liquido. Esse processo de adigdo de agua, mistura
e remocdo do liquido sobrenadante é chamado de
lavagem da goma e é feito em média trés vezes.
Apo6s lavagem, a goma € encaminhada para
secagem. Como resultado, obtém-se blocos
sélidos de goma, que passam por um triturador ou
peneiras para se desintegrarem.

Na manipulagdo da mandioca s&o gerados
residuos sélidos e liquidos. A manipueira é o
residuo liquido extraido da massa ralada durante
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a prensagem. E uma substancia com grande
potencial poluidor, pois apresenta grande
guantidade de carga organica, sendo 25 vezes
mais poluente que o esgoto doméstico (SANTOS
et al., 2012). Segundo Camili (2007), a manipueira
apresenta na sua composigdo agucares, proteina,
sais, linamarina, entre outros. A linamarina é a
responsavel pela toxicidade da manipueira, por se
tratar de um glicosideo cianogénico proveniente do
acido cianidrico (HCN) (BRANCO, 1979;
GONZAGA et al.,, 2007). Para minimizar os
impactos oriundos da manipueira, é possivel
utiliza-la de forma sustentavel (CAMILI, 2007).
Além de ser uma substancia nociva a saude
humana e animal caso seja ingerida, o descarte
incorreto desse material pode acarretar prejuizos
ao meio ambiente (WOSIACKI; CEREDA, 2002). E
além dos impactos associados a toxicidade da
manipueira e ao seu descarte inadequado, o
processo de beneficiamento da mandioca nos
alerta para a possibilidade de haver contaminacgéo
por MP. Em um trabalho académico realizado por
Silva e colaboradores (2015), no qual foram
estudadas as etapas basicas de producdo da
farinha de mandioca em casas de farinha, foi
descrito 0 uso de sacos de ndilon no processo de
fabricacdo e de sacos plasticos para embalagem.
A popularidade da utilizagdo de sacos plasticos na
fase de embalagem dos produtos pela indUstria
alimenticia €& fortemente influenciada pela
durabilidade do material e a necessidade de
preservacdo do produto (CESA, 2017). O uso de
sacos de ndilon no processo de produgdo da
farinha de mandioca é uma pratica que requer
atencdo especial devido a possibilidade de
liberacdo de MP tanto na manipueira quanto na
goma, e esta é um produto comestivel.

Além dos efeitos adversos causados pelas
préprias particulas, os MP podem conter
substancias toxicas aos organismos, como
também absorver outras substancias nocivas e até
micro-organismos (DERRAIK, 2002; GOUVEIA,
2018; SILVA; SILVA, 2019). Como afirmam
Olivatto e colaboradores (2018) na literatura
cientifica brasileira, o estudo sobre MP é recente e
tem se concentrado, em grande parte, no ambiente
marinho. Diante da problemética de que o MP
pode estar presente em diferentes meios, surge a
necessidade de andlise e monitoramento desse
poluente. Tendo em vista a realidade das casas de
farinha, nas quais é possivel encontrar essas
particulas devido ao processo de beneficiamento
da mandioca, o objetivo deste trabalho foi definir
metodologias confiaveis que possibilitem a

deteccdo de MP na manipueira € na goma de
mandioca.

MATERIAIS E METODOS

Este estudo consiste em uma revisdo
bibliogréafica realizada por meio de consultas em
livros e trabalhos académicos disponiveis no meio
cientifico. A coleta de dados foi feita nas bases
eletrbnicas: periddicos da Coordenagdo de
Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel Superior
(Capes), Scientific Electronic Library Online
(Scielo) e Google Scholar. A escolha dos artigos
foi feita a partir da leitura dos titulos, resumos e
referéncias, sendo selecionados os que melhor
abordassem o tema proposto. O estudo foi
realizado no periodo de agosto de 2019 a outubro
de 2020.

Um dos critérios de escolha das
metodologias tomadas como base para uma
revisdo e a criagdo de uma nova proposta foi o
periodo de sua publicacéo, todas as escolhidas
foram publicadas nesses ultimos dez anos (2010 a
2020). Foram selecionadas dez metodologias para
revisdo dos métodos. A construcdo de uma
proposta metodoldgica foi feita a partir da leitura e
comparacao dos trabalhos selecionados. Visando
buscar melhor eficiéncia para os testes futuros, foi
investigado em quais meios tinha sido possivel
identificar a presenca de MP e quais deles se
assemelhavam quanto aos aspectos fisico-
guimicos em relagdo a manipueira e a goma de
mandioca (Fluxograma 1).

Diante da possibilidade de se encontrar MP
na manipueira e na goma de mandioca, foi feito um
levantamento sobre o0 processamento dessa raiz
em casas de farinha, onde se utilizam sacos de
nailon e materiais plasticos tanto na produc¢éo do
alimento quanto no seu beneficiamento, conforme
ilustrado na Figura 1.

RESULTADOS E DISCUSSOES

O crescente consumo mundial de plastico,
com o consequente aumento de seus residuos, e
a contaminacdo dos ecossistemas contribuiram
para expanséo de estudos que visam monitorar o
comportamento e os efeitos adversos do MP no
meio ambiente (HOELLEIN et al., 2017) e os
efeitos na salde humana. Apesar dos avanc¢os nas
pesquisas sobre MP, uma das dificuldades
associadas a sua deteccdo e extracdo em
diferentes amostras é a falta de uma metodologia
padronizada. A ndo padronizagdo das
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metodologias interfere diretamente na
confiabilidade dos resultados obtidos, visto que
diferentes métodos podem fornecer resultados
incompativeis (LODER; GERDTS, 2015). Com
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isso, surge a necessidade de realizacdo de novas
pesquisas e testes laboratoriais para que avangos
nessa area de estudo possam ser alcangados.

Fluxograma 1 — Identificac&o de MP em diferentes meios

Agua potavel

Meio liguido

Aguas

Analise de
microplastico

\ residudrias
Agua doce e

salgada

Sal marinho

Meio sodlido Solo

Fonte: Autoras (2020).

Sedimento

Figura 1 — Registro fotogréafico de algumas etapas do processamento de mandioca que utilizam
sacos de nailon e materiais plasticos em duas casas de farinha localizadas na zona rural do
municipio de Cruz das Almas, Bahia

(a) Sacos de nailon usados para forrar a prensa de madeira; (b) Prensa de madeira e saco de nailon ao fundo com goma,;
(c) Separacdo da goma de mandioca decantada da manipueira em recipiente plastico; e (d) Farinha armazenada em
sacos de néilon na lateral do forno onde foi torrada.
Fonte: Acervo pessoal (2015 e 2016).

Caracteristicas da manipueira

Tendo em vista a caracterizacdo da
manipueira descrita na Tabela 1, pode-se observar
gue esse efluente contém elevados valores de
cianeto, nitrogénio, carbono, potassio, dentre

outros elementos quimicos, apresentando
caracteristicas que se assemelham a um efluente
industrial. Essa semelhanca também esta
associada ao seu elevado potencial poluidor. Além
disso, a presenca excessiva de sélidos
sedimentaveis (goma) na manipueira contribuiu
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para que se buscassem metodologias para
identificacdo de MP em amostras aquosas e
sedimentos, pelo grau de similaridade que
apresentam com o objeto de estudo.

Metodologias selecionadas

Para construgcao do método de deteccédo de
MP na manipueira e na goma de mandioca, foram
utilizadas referéncias da literatura nas quais os
materiais analisados se assemelham em alguns
aspectos ao objeto de estudo. Dessa forma, para
a manipueira, que se trata de um efluente liquido,
foram selecionados os estudos que analisaram a
presenca de MP em 4gua e esgoto. Enquanto que
para a goma de mandioca, que apresenta
caracteristicas solidas e boa sedimentabilidade,
foram utilizadas as metodologias aplicadas em
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analise de MP é necessario utilizar algum agente
guimico que consiga digerir a matéria organica.

No Quadro 1, encontram-se as
metodologias selecionadas para a elaboracdo da
proposta objeto deste estudo. Também foram
utilizadas a revisao técnica realizada por Hanvey e
colaboradores (2017) e a coletanea de
metodologias apresentada por Masura
colaboradores (2015).

Etapas para identificacdo de MP

Foram identificados os processos mais
utilizados disponiveis na literatura e estabelecidas
as principais etapas de analise, que correspondem
desde a amostragem até a quantificacdo da
presenca de MP na amostra. A descricdo da

) metodologia  podera  seguir as  etapas
sedimentos.
. - apresentadas no Fluxograma 2.
Tendo em vista as caracteristicas da
manipueira e da goma, para a realizacdo da
Tabela 1 — Composi¢do média da manipueira segundo diferentes autores
Variaveis | LAMOe CABELLO | CEREDA | PARIZOTTO | BARANA | FEIDEN PINTO e CREMONEZ | NEVES et
MENEZES (1991) (1994) (1999) (2000) (2001) CABELLO(2011) | etal.(2013) | al. (2014)
(1979)
pH 4,40 6,40 410 7,06 - 6,18 6,63 53107 4,14
ST* 56.460,00 939,00 628,00 14,80 5,54 9,20 6,98 3800 £+ 1305 -
SV~ - - - - 4,76 6,40 3,86 -
DQO* 51.200,00 | 46.000,00 | 6.365,00 11.363,00 62,30 11.484,00 14.300,00 4800 +£0,7
DBO * 34.300,00 | 34.300,00 - - - - 12.215,00 1680 £ 755 -
Cianeto - 130.00,00 444,00 - 112,20 19,00 12,60 35105 257,20
N* 1.150,00 2.646,00 - - 1242,00 420,00 360,00 105+ 16 -
P* - 401,00 160,84 41,00 325,00 74,00 42,00 - 201,50
K* - - - 1.305,00 1972,00 1.215,00 1.286,00 - 4.011,00

*Valores em mg: pH: potencial hidrogenibnico; SV: sélidos volateis; ST: sélidos totais; DQO: demanda quimica de
Oxigénio; DBO: demanda bioquimica de oxigénio; N: nitrogénio; P: fosforo; K: potassio.

Fonte: Autoras (2020).

Fluxograma 2 — Etapas de anélise de MP

Amaostragem Extracdo

Fonte: Autoras (2020).

Controle de

Quantificacdo qualidade
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Quadro 1 - Principais metodologias selecionadas neste estudo

Material Metodologia Principais resultados Refe
analisa rén
do cia
Afluente e Tratamento laboratorial das amostras, com solugédo de cloreto | Conseguiu quantificar e categorizar os | Gouveia
efluente em | de sédio (NaCl) ou hidréxido de potassio (KOH), para digestdo | MP, como fibras e fragmentos, bem | (2018)
estacdes de | da matéria organica; filtragdo; observagao dos filtros com lupa | como determinou suas dimensoes e
tratamento e selecdo de MP (fragmentos e fibras); espectroscopia de | cor no afluente bruto das estacdes de
de aguas infravermelho com transformada de Fourier em modo de | tratamento de dguas residuais.
residuais reflectancia total atenuada, com vista a determinagdo dos
polimeros presentes; e tratamento estatistico, realizado com
o software.
Afluente e Filtracdo das amostras; secagem em estufa e pesagens; | Foi observado que o tipo de MP mais | Ferrari
efluente em tratamento com perdxido de hidrogénio; filtracdo novamente; | presente no esgoto bruto e tratado séo | (2019)
estacOes de | separacdo por densidade com uso de solucdo (NaCl); e | as fibras sintéticas que compdem os
tratamento andlise e categorizagdo visual dos MP na lupa microscopica. | tecidos e sdo liberadas por lavagens
de aguas residenciais. Também foi observado a
residuais presenca de MP  secundarios
classificados como fragmentos,
coloridos e incolores, tanto em esgoto
bruto quanto no tratado.
Aguas Construcdo de dispositivo de coleta; secagem na estufa a | Médias de 0,28, 0,48 e 1,54 MP por | Ziajahro
residuais 90°C e tratamento com peroxido de hidrogénio a 30% (H20y); | litto de  efluente  final foram | mietal
agitacdo a 60°C até a evaporacdo do H202; separacdo por | encontradas no efluente terciério, (2017)
densidade com adicdo de iodeto de sédio (Nal); filtragdo; | secundério e primario,
aplicacdo do corante Rosa-Bengala, que mancha particulas | respectivamente. Este estudo sugere
naturais e ndo plasticas; secagem a 60°C; andlise em | que, embora baixas concentracdes de
microscopio de dissecacgado e remocao das particulas coradas; | MP sejam detectadas em efluentes de
classificacdo e contagem dos MP; caracterizagdo dos MP | aguas residuais, as ETARs ainda tém
corados por meio de espectroscopia FT-IR. Também foram | o potencial de atuar como uma via de
realizados experimentos de validagdo, para confirmar a | liberagdo de MP, dados os grandes
eficiéncia do método de coloragéo, e realizou-se andlise em | volumes de efluentes langados no
amostra de efluentes com adigao de particulas microplasticas. | ambiente aquatico.
Aguas Tratamento enzimatico das amostras; digestdo com peréxido | Os resultados mostraram ndo haver | Wang et
residuais de hidrogénio (H202); separacdo por densidade; | diferencas significativas na | al-
domeésticas, | categorizagdo por espectroscopia micro-Raman; classificagdo | abundancia de MP entre efluentes ou (2020)
industriais, por forma, tamanho e cor. Na China, foram analisados | aguas residuais de diferentes fontes,
agricolas e afluentes e efluentes de 9 ETARs e 5 ETARs industriais, | indicando que todos constituem fontes
aquicolas aguas residuais de 10 fabricas industriais e de 4 fazendas de | de poluicdo de MP.
gado. Além disso, 4 tanques de peixes foram investigados.
Agua Tratamento das amostras com perdxido de hidrogénio (H202) | 80% dos MP encontrados tinham um | Wang et
superficial de | a 30%; diluicdo da amostra com &gua destilada e filtrada | tamanho de <2 mm. Polietileno | al-
um lago através de um papel de filtro, sob vacuo; o papel de filtro foi | tereftalato e polipropileno foram os (2017)
colocado em uma placa de Petri e analisado através de | tipos dominantes de polimero de MP
microscopia eletrbnica de varredura; classificagdo dos MP em | analisados.
seis classes, de acordo com suas caracteristicas morfoldgicas
(como cor, estrutura da superficie e forma).
Sedimento Coleta, secagem e peneiramento das amostras; tratamento | 1,4% das particulas visualmente | Loder e
com peréxido de hidrogénio (H202) a 30%; secagem | semelhantes aos MP eram de origem | Gerdts
O estudo | (2015

novamente; extracdo das particulas de microplasticos por
meio de separacdo por densidade em solugdo de cloreto de
zinco (ZnCly); agitagdo; tratamento em banho ultrasso6nico;

de polimero sintético.
comprova a necessidade de medicbes
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armazenamento para sedimentagdo das particulas de areia;
filtracdo das particulas de microplasticos que se acumularam
na superficie da solugéo de cloreto de zinco; secagem dos
filtros; contagem das particulas sob o microscopio;
classificacéo das particulas (granulares/esféricos, fragmentos
e fibrosos); espectroscopia de infravermelho com
transformada micro-Fourier (FTIR) baseada em matriz de
plano focal (FPA).

espectroscépicas, como FTIR para
analise confiavel de MP.

Sedimento

Construcao de um dispositivo para extragdo dos MP; reducao
do volume da amostra por elutriagdo, separagcdo por
densidade com o uso de solugdo de iodeto de sddio (Nal);
coleta do material na peneira; extracdo com Nal; transferéncia
dos soélidos para um tubo de centrifuga com solugdo de Nal;
agitacdo vigorosa (manual) e centrifugacao; filtragcdo a vacuo
em um filtro de membrana,; repeticdo da extracao de Nal, duas
a trés vezes para garantir que todas as particulas de plastico
sejam removidas da amostra de sedimento; inspe¢éo visual
do filtro com um microscopio de disseccdo; e validagdo do
método.

A comparagdo da eficiéncia deste
método com a de uma técnica
amplamente utilizada indicou que o
novo método tem uma eficiéncia de
extracdo consideravelmente maior.
Para fibras e granulos, um aumento de
23% e 39% foi observado; a eficiéncia
de extracdo do PVC aumentou em
100%

Claesse
ns et al.
(2013)

Sedimento
Umido e
seco de
praia e agua

Secagem das amostras coletadas de sedimento mido sob o
sol; peneiramento com diferentes aberturas de malhas até o
menor didmetro; pesagem em balanga analitica; anélises em
estereomicroscépio para separacdo dos detritos soélidos e
andlise quali-quantitativa em uma placa Petri com
manipulagdo manual com pinca e agulha para separacao dos
MP encontrados; confirmacdo dos MP triados com teste do
acido nitrico (HNOz) a 65%, usado para a dissolucéo rapida
de material biogénico; analise em estereomicroscopio para
confirmagéo definitiva do material ndo orgéanico.

Os resultados apresentados
constataram existéncia de MP. Em
relacdo aos sedimentos secos,
observou-se maior frequéncia de MP a
margem do rio, conferindo maior
evidéncia de aporte de MP
proveniente dos residuos advindos da
agua. Na frequéncia do sedimento
molhado, verificaram-se  maiores
valores na menor profundidade.

Santos
et al.
(2020)

Sal marinho

Tratamento da amostra em solucao de perdxido de hidrogénio
(H202); dissolugdo da amostra pela adicdo de agua filtrada;
filtracdo do sobrenadante no primeiro filtro; tratamento da
amostra em solugdo de perdxido de hidrogénio (H202);
dissolugcdo da amostra pela adi¢do de agua filtrada; filtragdo
do sobrenadante no primeiro filtro; digestdo da solucdo
remanescente com H202 a 35%; filtragcdo do sobrenadante e
do remanescente contendo particulas minerais em segundo e
terceiro filtros; disposicdo dos filtros na placa de Petri;
secagem a 40°C; andlises microscopicas e espectroscopicas
das caracteristicas fisicas como forma, tamanho e cor;
atribuicdo do tamanho de cada particula; selecdo manual das
particulas semelhantes a MP com o uso de uma micropinga;
andlise para identificar os polimeros feita com um FT-IR;
estimativa do peso de particulas individuais de MP por
métodos matematicos. Trinta e nove marcas diferentes de sal
produzidas em locais diferentes foram analisadas. Para
garantia de qualidade/controle de qualidade (QA/QC),
protocolos de controle rigorosos foram seguidos durante todo
o procedimento para tratamento e andlise das amostras.

Taxas relativamente altas de MP
foram investigadas em sais marinhos
produzidos em regides asiaticas. Um
total de 39 marcas de sal produzidas
em locais geoespacialmente
diferentes, sendo 28 marcas de sal
marinho de 16 paises/ regifes em seis

continentes. De acordo com a
literatura publicada, essas taxas
exibiam correlagbes lineares

significativas com as emissbes de
plastico encontradas em rios mundiais
com niveis de poluicdo de MP em suas
aguas e no mar circundante.

Os resultados indicam que o sal
marinho pode ser um bom indicador da
magnitude da poluicdo por MP no
ambiente marinho que circunda a sua
producéo.

Kim et
al.
(2018)

Sais de
mesa

Disposicdo dos sais de mesa em uma garrafa de vidro;
tratamento com perdxido de hidrogénio (H202) a 30%;
incubacdo a 65°C, e depois em temperatura ambiente;
flutuacdo e filtracdo com adicdo de &agua filtrada e
homogeneizagéo da amostra; transferéncia da solucéo de sal
e do sobrenadante para filtros de nitrato de celulose por meio

Foram detectadas 550-681 particulas
/kg em sais marinhos, 43-364
particulas /kg em sais de lago e 7-204
particulas /kg em sais de rocha/poco.
A abundancia de MP em sais marinhos

Yang et
al.
(2015)
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contaminacao.

de um sistema de vacuo; disposicdo dos papéis de filtro em | foi significativamente maior do que em
placas de Petri limpas, com tampas; secagem em temperatura | sais de lago e sais de rocha/pogo.

ambiente; transferéncia do material depositado no fundo das
garrafas para outras placas de Petri; observacédo dos filtros
em um estereomicroscopico e obtengdo de imagens com uma
camera digital; avaliacdo visual para identificar os tipos e
cores dos MP de acordo com as caracteristicas fisicas das
particulas; selecdo de algumas particulas aleatoriamente para
verificagdo através de microespectroscopia de infravermelho
com transformada de Fourier (u-FT-IR). Quinze marcas de
sais de mesa foram coletadas em supermercados na China.
No processo, foram adotadas medidas rigorosas para evitar

Fonte: Autoras (2020).
Volume de amostras para identificacédo de MP

A analise de MP pode demandar grandes
volumes de amostra para se obter a
representatividade, por causa das baixas
concentra¢des desse material no meio analisado
(LODER; GERDTS, 2015).  Atualmente,
encontram-se milhares de particulas de MP no
meio ambiente, mas a falta de uma metodologia
padronizada dificulta a sua identificacdo precisa.
Existem alguns trabalhos na literatura com
diferentes metodologias de analise. Ha evidéncias
de que o volume da amostra é um aspecto
importante e que precisa ser bem definido.
Conforme relatado por Prata e colaboradores
(2020), o volume de amostra liquida utilizada nas
metodologias disponiveis na literatura ndo é
mencionado e, quando essa informacdo esta
disponivel, os valores variam entre 10-2000 L. Nas
analises realizadas por Ferrari (2019), foram
utilizados 40 L de amostra para a realizacdo dos
estudos em efluentes brutos e tratados; Ziajahromi
e colaboradores (2017) fizeram uso de diferentes
volumes, que variaram entre 3-200 L; Wang e
colaboradores (2017) usaram 20 L de amostra de
agua para andlise. Entretanto alguns autores
adotam volumes amostrais menores, como
Gouveia (2018), que utilizou na sua metodologia 2
L de afluente tratado e 1 L de efluente bruto. Ao
realizarem estudos com volumes menores,
amostras entre 0,5-1,0 L, esses pesquisadores
mostraram que é possivel aumentar o nimero da
amostragem usando recipientes de vidro, de facil
obtencao.

Para definir o volume ideal da amostra de
manipueira, deve-se considerar a propor¢cdo de
goma que sera obtida apds a decantacéo. Leonel
e Cereda (2000) avaliaram que, para cada
tonelada de mandioca processada, 257,7 kg de

goma sao gerados. Em relagdo a manipueira, a
literatura apresenta valores que variam entre 279-
300 L/t, gerados a partir do beneficiamento de
raizes de mandioca (ARAUJO et al., 2014;
FERREIRA; BOTELHO; CARDOSO, 2001).
Portanto, a quantidade de goma sera definida em
funcdo do volume de manipueira coletada.

Contaminacéo cruzada

Outros aspectos importantes que precisam
ser considerados sédo as medidas de mitigacdo de
contaminagdo cruzada. Devido a grande
propensdo a contaminacdo por MP, que podem
estar presentes até mesmo no ar, durante o
processo de andlise é necessaria a adicdo de
medidas que minimizem essa possibilidade. No
EFSA Panel on Contaminants in the Food Chain,
em 2016, foram levantadas questdes importantes
gque podem ser aplicadas na analise desse
poluente. Por exemplo, um dos fatores cruciais nas
determinacbes analiticas € garantir que as
amostras ndo sejam contaminadas com MP do ar,
roupas, equipamentos ou reagentes utilizados na
andlise (EFSA CONTAM PANEL, 2016). Nesse
sentido, a orientacdo é manter cuidados que
compreendem: minimizar, a0 méaximo, o contato
com o ar por meio da cobertura de copos, garrafas,
equipamentos de amostragem etc.; utilizar agua e
solucbes filtradas; e manter uma limpeza
meticulosa dos instrumentos (EFSA CONTAM
PANEL, 2016). Além disso, no estudo realizado
por Wang e colaboradores (2017), para evitar
contaminagdo por particulas de MP durante a
andlise laboratorial, foram adotadas medidas
preventivas que também podem ser aplicadas na
determinacdo de MP em manipueira e goma de
mandioca. Essas medidas consistem na lavagem
dos materiais, trés vezes, com &agua destilada,
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antes do seu uso; na utilizacdo de papel aluminio
a fim de evitar que a amostra fiqgue descoberta;
utilizacdo de jalecos de algodéo e luvas de nitrilo;
e limpeza e inspecdo do local de trabalho.
Também foram realizados testes em branco do
método, para verificar possiveis contaminacgdes da
agua destilada e do ar no interior do laboratério.

Prata e colaboradores (2019) listam
algumas regras para reduzir a contaminag&o
cruzada de MP nas amostras, tais como: usar
equipamentos de vidro e metal em vez de plastico;
evitar o uso de téxteis sintéticos durante a
amostragem ou manuseio de amostras, preferir o
uso de jaleco 100% algod&o; limpar as superficies
com etanol 70% e toalhas de papel, lavar o
equipamento com &cido seguido por agua
ultrapura; usar os produtos diretamente da
embalagem e filtrar todas as solu¢des de trabalho;
realizar testes em branco para controle de
contaminacgdo aérea; manter as amostras cobertas
tanto quanto possivel preferencialmente em uma
capela de exaustdo ou em unidade de cultura de
algas, ou ainda, cobrindo o equipamento durante o
manuseio e manipula-las em salas limpas com
circulacdo de ar controlada, com acesso e
circulagdo limitados. Uma capela de exaustéo
pode reduzir 50% da contaminagdo, enquanto a
medida preventiva de cobrir a amostra durante a
filtracdo, digestdo e identificacdo visual pode
reduzir mais de 90% da contaminag¢do (PRATA et
al., 2019).

Metodologia de deteccdo de MP na manipueira
e goma de mandioca

No estudo realizado por Hanvey e
colaboradores (2017), foram avaliadas técnicas
analiticas para detectar a presenca de MP em
sedimentos, que incluem quatro etapas principais:
(1) Amostragem, (2) Extracao, (3) Quantificacdo e
(4) Garantia / controle de qualidade. Com base
nesse estudo, a metodologia para detectar a
presenca de MP na manipueira e goma de
mandioca deve obedecer as mesmas etapas.

1) Amostragem

De acordo com Ldder e Gerdts (2015),
amostras que apresentam baixas concentracdes
de MP demandam maiores volumes para detec¢éo
deste poluente. Por essa razdo, nos primeiros
testes deverao ser coletados 5 L de manipueira, e,
caso nao se consiga identificar os MP, o volume
devera ser ajustado até o limite de 20 L.

Durante todo processo de analise é
importante que as amostras fiquem, sempre que
possivel, tampadas, com 0 minimo de contato com
0 ar, para evitar contaminacao aérea. Na auséncia
de tampa, pode-se utilizar papel aluminio.
Também devera ser evitado qualquer utensilio de
plastico.

As amostras de manipueira poderdo ser
coletadas em recipientes de vidros de 1,0-1,5 L
com tampa e devem ser transportadas ao
laboratério; posteriormente deve-se misturar as
frac6es das amostras em um recipiente maior de
vidro ou metal e agitar a mistura. Para separacéo
das fases liquida (manipueira) e sélida (goma), a
amostra deve ficar 12 horas em decantacéo. Esse
periodo foi atribuido de acordo com o tempo
utiizado em casas de farinhas tradicionais para
obtencdo da goma de mandioca. Apds esse
processo de separacdo, as amostras deverao ser
acondicionadas para analise. Deverd ser coletada
uma amostra do saco de nailon utilizado na prensa
da casa de farinha. Caso ndo seja possivel
conseguir essa amostra, pode-se utilizar um saco
de nailon similar.

Simultaneamente, serdo preparadas em
laboratério amostras com inser¢cdo de MP tanto
para manipueira quanto para goma de mandioca,
utiizando-se o material coletado. Esse
procedimento consiste na adicdo de particulas
trituradas do mesmo material utilizado no saco de
ndilon com concentracdes e tamanhos
conhecidos. Esses testes sdo necessarios para
verificar a eficiéncia da metodologia adaptada.
Deve-se ter cuidado para que o microplastico
produzido ndo contamine as outras amostras. As
amostras deverdo ser submetidas as etapas
sequenciais descritas neste trabalho.

2) Extracdo de microplastico

2.1) Extracdo de microplastico na goma de
mandioca

ApOs a separacao e disposicao em bandeja
de metal, a goma devera ser colocada na estufa a
60°C para secagem. Adotou-se essa temperatura
em conformidade a estudos ja realizados (Kim et
al., 2018; Ziajahromi et al., 2017). Além disso, a
temperatura de 60°C foi selecionada por estar
dentro da faixa que ndo afeta as particulas de
plastico. Segundo Munno e colaboradores (2018),
as temperaturas devem ser controladas, iguais ou
abaixo de 60°C, eliminando-se picos durante as
reacOes a fim de minimizar a perda de quaisquer
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MP presentes na amostra. As analises podem nao
ser representativas se as condicdes durante o
teste removerem seletivamente alguns tipos de
MP (MUNNO, 2018). Ap6s secagem, a goma
devera ser resfriada e pesada em balanca
analitica.

Para extragdo de MP na goma de mandioca,
sera utilizada uma adaptacéo do método citado por
Loder e Gerdts (2015), no qual a goma, apoés
passar pelo processo de secagem, devera ser
misturada com uma solucédo salina concentrada e
depois submetida a agitacédo até total evaporacao
do peréxido de hidrogénio (ZIAJAHROMI et al.,
2017), o que permite a flutuacdo das particulas de
plastico. As particulas mais leves flutuam ou
permanecem em suspensdo, enquanto que as
particulas pesadas se depositam rapidamente.
Depois, os MP sdo removidos do sobrenadante e
depositados na placa de Petri, para secagem em
temperatura ambiente e posterior analise no
microscopio (LODER; GERDTS, 2015). Para pré-
extragdo de MP da amostra solida, Masura e
colaboradores (2015) utilizaram uma solucéo
salina. O mesmo procedimento foi realizado por
Ferrari (2019), que utilizou 1,15 g/mL de cloreto de
sédio (NaCl) na preparacdo da solugéo salina. O
NaCl foi escolhido, pois apresenta boa
disponibilidade, baixo custo e €& ecoldgico
(NUELLE et al., 2014). Para separar a parte liquida
da parte sélida por densidade, Ziajahromi e
colaboradores (2017) adicionaram a solucdo de
iodeto de sédio (Nal) com concentragdo de 1,49
g/mL, uma vez que polimeros com uma ampla
faixa de densidade irdo flutuar em Nal
(CLAESSENS et al., 2013; NUELLE et al., 2014).
A mesma concentracdo da solucdo salina e da
solucdo de iodeto de sbédio serdo adotadas na
metodologia aqui proposta.

Visando resultados ainda mais precisos,
sera aplicado o método de coloracdo com solugéo
de Rosa-Bengala, que colore particulas naturais,
nao plasticas. A superficie da placa sera coberta
com 5 mL de 0,2 mg/mL dessa solugéo por 5 min
em temperatura ambiente (ZIAJAHROMI et al.,
2017).

Os ensaios com a goma serdo realizados
em triplicata, com teste em branco, utilizando-se
goma processada em fecularia, para o controle de
contaminacéo aérea.

2.2) Extracdo de microplasticos na manipueira

Em virtude da alta concentragdo de matéria
organica na manipueira, a literatura recomenda o

uso de peréxido de hidrogénio com concentracéo
de 30% para a sua remocao. Esse agente oxidante
é eficiente e causa pouca ou nenhuma degradacéo
dos polimeros (KIM et al, 2018; LODER;
GERDTS, 2015; SANTOS et al., 2020; WANG et
al.,, 2017; YANG et al.,, 2015). No experimento
realizado por Ziajahromi e colaboradores (2017),
durante o procedimento houve adig&do de 100 ml/L
de perdxido de hidrogénio (H202) nas amostras e
posterior agitacdo a 60°C. A cada hora, essas
amostras foram verificadas visualmente até a
completa evaporacao do H20:.

Na metodologia proposta, sera utilizado o
peréxido de hidrogénio para remocédo da matéria
organica, como realizado por Ziajahromi e
colaboradores (2017), e um pré-tratamento com
uma solucdo de cloreto de sodio (NaCl) com
concentracdo de 1,15 g/mL (FERRARI, 2019).
Para retencdo das particulas presentes no fluido,
sera utilizado o processo de filtracdo com filtro de
microfibra de porosidade 1,2 um, sob vacuo
(GOUVEIA, 2018). Apds filtracdo, o filtro devera
ser colocado na placa de Petri e deverdo ser
aplicados 5 mL de 0,2 mg/mL de solugdo Rosa-
Bengala por 5 min em temperatura ambiente
(ZIAJAHROMI et al., 2017).

Os ensaios com a manipueira serdo
realizados em triplicata. Para controle de
contaminagdo aérea, durante o0 ensaio sera
realizado um teste em branco com agua destilada,
seguindo-se a metodologia proposta, sem o uso de
perdxido de hidrogénio.

3) Quantificacéo de microplasticos

ApOs a extracdo, as amostras que foram
colocadas nas placas de Petri serdo analisadas no
microscopio.  Pode-se  utilizar  microscépio
biolégico e aplicar ampliacdes correspondentes a
128, 320, 640, 1280 e 2016 vezes, como foi feito
por Cesa (2017), para identificacdo visual e
contagem dos MP. Para garantir a melhor
visibilidade dos MP, o microscopio deve ser
acoplado a um dispositivo de captura de imagens
digital (CESA, 2017). As caracteristicas fisicas
como forma, tamanho e cor devem ser observadas
para classificacdo e identificacdo da origem do
poluente.

4) Garantia / controle de qualidade

Para confirmacdo dos MP, serd aplicado
nas placas de Petri o teste do acido nitrico (HNO3)
65%, usado na dissolucdo rapida de material
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biogénico (SANTOS et al., 2020). Até mesmo nas
placas que foram coradas com Rosa-Bengala.
Posteriormente, devera ser realizado o
procedimento de quantificacdo de MP novamente,
para a confirmacéo definitiva de sua presenca.
Orientacdes gerais

- Em caso do n&o fornecimento dos sacos
plasticos por parte dos proprietarios das
casas de farinha, para o preparo de

A falta desses dados ndo impedira a
realizac@o do experimento;

- Nao utilizar utensilios plasticos;

- Quando possivel, realizar 0s
procedimentos na capela de exaustao;

- Sempre cobrir a amostra e realizar o
procedimento o mais rapido possivel;

- Lavar os recipientes e utensilios utilizados
trés vezes com agua destilada;

- Utilizar jalecos de algoddo e luvas de

amostras com adicdo de MP em nitrilo;
laboratério, pode-se utilizar um saco - Realizar limpeza e inspecdo do local de
plastico similar; analise.

- Coletar informacdes adicionais sobre o
periodo de tempo que o saco plastico foi
utilizado e quantas vezes isso aconteceu.

Para melhor entendimento do procedimento
experimental, foi elaborado o Fluxograma 3.

Fluxograma 3 — Etapas da metodologia adaptada para detec¢cdo de MP na manipueira e goma
de mandioca

Coleta de manipueira Retirar a parte sdlida

Determinacdo de
microplasticos

Pesar a goma de mandioca
seca

Homogeneizar a amostra

Deixar amostra decantar
Adicionar solugao salina de

Separar a parte liquida NaCl e homogenizar

(manipueira) da parte solida(goma)
Adicionar solugao de lodeto
de Sodio e homogenizar

Colocar o MP em uma placa de
petri sobre um fiitro

Secar a temperatura ambiente

Aplicar solugao Rosa-Bengala

Lavar o filtro removendo as
particulas coradas

Aplicar acido nitrico nas placas de Petri
Analisar as amostras no microscépio
Realizar contagem dos MP

Classificar os MP

Fazer registro fotografico

Fonte: Autoras (2020).

CONCLUSAO beneficiamento da mandioca. As metodologias
adaptadas para identificacdo de MP nas amostras
consistem nas etapas de amostragem, extracao,
guantificacdo e garantia/controle de qualidade. As
medidas de controle de contaminacdo cruzada

estabelecidas, o teste em branco e testes com

Nesta revisdo, foram desenvolvidos dois
métodos de deteccdo de MP, um para goma, com
caracteristicas soélidas, e outro para manipueira,
residuo liquido resultante do processo de
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adicdo de MP produzidos nas amostras podem
garantir maior credibilidade dos resultados e
possibilitar a determinacdo da eficiéncia dos
métodos. Espera-se que, na testagem das
metodologias propostas, os resultados possam ser
validados por meio de ensaios interlaboratoriais e
gue apresentem altas eficiéncias de deteccéo,
contribuindo assim para avangos nas pesquisas
nessa area e entendimento mais abrangente sobre
a presenca de MP em aguas residuarias. Além
disso, caso seja detectada a presenca de MP, sera
necessario realizar novas pesquisas para avaliar a
substituicdo de materiais plasticos utilizados no
processamento da mandioca, visto que essa
substituicdo traz beneficios, pois previne a
possivel contaminacéo, por MP, do meio ambiente
e dos produtos resultantes do beneficiamento da
mandioca. No entanto, devem-se considerar 0s
custos envolvidos, a viabilidade para promover a
substituicdo, além da conscientizacdo dos
proprietarios das casas de farinha, devido aos
aspectos culturais e sociais envolvidos nessa
pratica que atravessa geracgoes.
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