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RESUMO: A auséncia de um protocolo de preparagao de amostras dificulta a avaliagdao da polui¢ao
por microplasticos. A padronizacdo das etapas laboratoriais para analise de microplasticos ¢
fundamental para garantir a comparabilidade e a confiabilidade dos resultados obtidos entre
diferentes estudos, uma vez que variagdes nos métodos de preparagdo de amostras, podem levar a
discrepancias significativas nos dados obtidos. Entre essas etapas, a digestdo da matéria organica
destaca-se como um processo essencial para a remocao de interferentes biogénicos que dificultam a
quantificagdo e identificagdo dos microplasticos. Este estudo teve como objetivo avaliar a eficiéncia
da quantidade de digestdo da matéria organica em sedimentos coletados na bacia hidrografica do rio
Itapecuru, localizada no Estado do Maranhao, Nordeste do Brasil, com foco na identificacdo de
microplasticos. A preparagdo das amostras para analise seguiu as seguintes etapas: (i) secagem dos
sedimentos; (ii) digestdo da matéria organica; (iii) separa¢do por densidade; (iv) filtragdo; e (V)
quantificagdo microscopica dos microplasticos. A metodologia comparou dois procedimentos
distintos: a realizacao de trés ciclos de digestao e as digestdes sucessivas até o completo cessamento
das reacdes. Os resultados evidenciaram que as amostras submetidas a apenas trés ciclos de digestao
apresentaram grande quantidade de matéria organica residual, o que dificultou a visualizagdo e a
identificagdo de microplasticos nas andlises microscopicas. Em contrapartida, as amostras
submetidas a digestdoes continuas, até o final das reagdes (borbulhamento e aumento de temperaturas),
apresentaram menor interferéncia organica, permitindo uma maior clareza na identificacdo e na
quantificacdo dos microplasticos presentes nas amostras. Portanto, conclui-se que o namero de ciclos
de digestdo ¢ um fator determinante para a eficiéncia da andlise de microplasticos em sedimentos. A
adogdo de digestdes sucessivas até o cessamento completo das reagdes mostrou-se mais adequada,
pois reduz a interferéncia da matéria organica e possibilita resultados mais confidveis quanto a
presenca de microplésticos. Esses resultados reforcam a importancia de otimizar protocolos
metodolégicos em estudos ambientais, especialmente em bacias hidrograficas de relevancia
socioambiental como a do rio Itapecuru.
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Microplastics in sediments: Influence of the number of digestion cycles

ABSTRACT: The absence of a sample preparation protocol hinders the assessment of microplastic
pollution. Standardizing laboratory steps for microplastic analysis is essential to ensure the
comparability and reliability of results obtained across different studies, as variations in sample
preparation methods can lead to significant discrepancies in the data obtained. Among these steps,
the digestion of organic matter stands out as a crucial process for removing biogenic interferents that
hinder the quantification and identification of microplastics. This study aimed to evaluate the
efficiency of the amount of organic matter digestion in sediments collected from the Itapecuru River
basin, located in the state of Maranhdo, in northeastern Brazil, focusing on the identification of
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microplastics. The preparation of samples for analysis followed these steps: (i) drying of the
sediments; (i1) digestion of organic matter; (iii) density separation; (iv) filtration; and (v) microscopic
quantification of microplastics. The methodology compared two distinct procedures: performing
three digestion cycles and successive digestions until the reactions completely ceased. The results
showed that samples subjected to only three digestion cycles had a large amount of residual organic
matter, which hindered the visualization and identification of microplastics in microscopic analyses.
In contrast, samples subjected to continuous digestions, until the reactions ended (bubbling and
temperature increase), showed less organic interference, allowing greater clarity in the identification
and quantification of microplastics present in the samples. Therefore, it can be concluded that the
number of digestion cycles is a determining factor for the efficiency of microplastic analysis in
sediments. The adoption of successive digestions until the complete cessation of reactions proved to
be more suitable, as it reduces the interference of organic matter and allows for more reliable results
regarding the presence of microplastics. These results reinforce the importance of optimizing
methodological protocols in environmental studies, especially in watersheds of socio-environmental
relevance such as the Itapecuru River.
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