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Analisis de microplasticos con el
sistema de adquisicion de imagenes
quimicas con infrarrojos directos por
laser (LDIR) Agilent 8700

Diferenciacion precisa de los microplasticos
de polietileno y el estearato de magnesio

Resumen

Para conocer el impacto de los microplasticos sobre el medio ambiente y las cadenas
alimenticias, es imprescindible realizar una caracterizacion precisa y adecuada de
estas particulas’. Sin embargo, puede resultar complicado diferenciar el polietileno del
estearato de magnesio (un compuesto no polimérico de uso habitual en alimentos,
productos cosméticos y guantes de latex) mediante técnicas espectroscépicas.

Es posible que las muestras contengan tanto microplasticos de polietileno como
estearatos, y las diferencias entre los espectros de ambos a menudo son minimas.
Puede resultar dificil diferenciar las moléculas que contienen hidrocarburos de cadena
larga, lo que podria dar lugar a falsos positivos durante la identificacion?®. En esta
nota de aplicacion se expone como se puede resolver este problema y conseguir un
analisis preciso de microplasticos mediante el sistema de adquisicion de imagenes
quimicas con infrarrojos directos por ldser (LDIR) Agilent 8700.



Introduccion

LLa contaminacion con microplasticos de los cursos de agua

es un problema muy extendido que genera peligros para la

vida silvestre, el agua potable y los sistemas alimenticios.

Sin embargo, las técnicas espectroscopicas convencionales

a menudo resultan inadecuadas para clasificar los
contaminantes, un paso fundamental para determinar su
impacto ecoldgico. A escala molecular, los microplasticos de
polietileno (que proceden de diversas fuentes, como productos
de higiene personal, bolsas de compra y otros objetos?) pueden
tener un aspecto practicamente idéntico al del estearato de
magnesio, un polvo insoluble en agua que se utiliza de forma
habitual como aditivo en diversos productos de uso doméstico.

En esta nota de aplicacion, se utilizé el flujo de trabajo
automatizado de andlisis de micropldsticos del software
Agilent Clarity junto con el sistema de adquisicion de imagenes
quimicas con LDIR 8700 (Figura 1). Primero, se utilizd el modo
de barrido para realizar un barrido rapido de la superficie de la
muestra para un solo nimero de onda (1.442 cm™") y obtener
una imagen infrarroja. Esta imagen se uso para localizar las
particulas en la superficie y describir su tamafio y forma. Una
vez localizadas las distintas particulas, el sistema LDIR se
desplazd de forma inmediata y automatica hasta cada una de
ellas y adquirié un espectro completo. Acto seguido, el espectro
se comparo con una biblioteca de espectros de microplasticos.
Se determind y notificd la coincidencia mas similar al espectro
para cada particula. La biblioteca se creo a partir de fuentes
contrastadas e incorpord un conjunto de espectros relevante
para el andlisis de microplasticos (p. €j., polimeros y materiales
naturales principales presentes en muestras y minerales)®°.

Experimento

Se obtuvieron muestras de microesferas de polietileno

transparente (Cospheric LLC, CPMS-0,96 38-45 pm-5 g)
y estearato de magnesio (MilliporeSigma, 415057-25

g, nimero CAS: 557-04-0) disponibles como productos

comerciales para el estudio. En la Figura 2 se muestran
ejemplos de cada tipo de particula.

Cada muestra presentaba un tamafio y una forma especificos,
lo que permitié diferenciarlas con facilidad entre si'y respecto a
otros contaminantes, tal como se muestra en la Figura 2.

Figura 2. (A) Microesfera de polietileno transparente. (B) Estearato de
magnesio. Ambas imagenes se obtuvieron con la camara de visualizacion de
gran aumento del sistema de adquisicion de imagenes quimicas con LDIR
Agilent 8700.

Figura 1. El sistema de adquisicién de imagenes quimicas con LDIR Agilent 8700 posibilita el andlisis de rutina de alta velocidad de microplasticos, incluyendo el
numero de particulas presentes en la muestra y su tamafio y composicion quimica.



Para preparar las muestras para el analisis, se suspendieron
unos 2 mg de ambos materiales en etanol absoluto (5 ml)

y se depositaron en un portaobjetos de vidrio reflectante

de infrarrojos de baja emisividad (7,5 x 2,5 cm, MirrIR,
Kevley Technologies). Se dejé que el etanol se evaporara

a temperatura ambiente antes del andlisis (durante unos

2 minutos). El flujo de trabajo automatizado de andlisis de
particulas incluido en el software Clarity se uso6 para todas
las muestras. Este flujo de trabajo establece de forma
automatica los ajustes necesarios del instrumento, como
las distintas velocidades de barrido y la atenuacion. Estos
ajustes no se pueden modificar. El analista puede ajustar los
valores predeterminados para diversas opciones, incluida

la sensibilidad del sistema de deteccion de particulas.
Ademas, el analista puede especificar sus propios intervalos
para el indice de calidad de la coincidencia. La calidad

de la coincidencia describe la similitud del espectro de la
muestra respecto al de la biblioteca de referencia. Para

este experimento, se definieron los siguientes intervalos de
clasificacion (es decir, de caracterizacién de la calidad de la
correspondencia espectral como alta, media o baja):

— Confianza baja: de 0,65 a 0,75.
— Confianza media: de 0,75 a 0,85.
— Confianza alta: de 0,85 a 0,99.

Todas las particulas que quedaron fuera de estos intervalos
(es decir, <0,65) se clasificaron como “indefinidas”.

El tamafio minimo de particula se establecio en 20 pm;
asimismo, se especificd un ajuste predeterminado de 500 um
para el tamafo maximo de particula. Para realizar el andlisis,
se utilizé una biblioteca basica de microplasticos (incluida
con el sistema LDIR).

Resultados y comentarios

Para determinar la capacidad del sistema LDIR para
diferenciar el polietileno del estearato de magnesio, las
muestras de polietileno y estearato de magnesio se evaluaron
primero por separado y luego mezcladas.

Microesferas de polietileno

El primer paso fue evaluar los espectros obtenidos para cada
muestra de microesferas de polietileno frente a la biblioteca de
espectros incluida con el software Clarity. En una superficie de
barrido (2,88 x 2,83 mm) que contenia 39 particulas en total, se
identificaron 39 (100 %) particulas como polietileno mediante
el flujo de trabajo automatizado (Figura 3). Todas las particulas
se identificaron como polietileno con una confianza alta (indice
de calidad de la coincidencia >0,85), tal como se muestra en

la Figura 4B. El flujo de trabajo de analisis de particulas genera
de forma automatica un resumen estadistico del didametro de
particula (um) frente al recuento al final del andlisis (Figura 4A).
En este andlisis, se observd aglomeracion de las microesferas
de polietileno.

Estearato de magnesio

Al'igual que para las particulas de polietileno, los espectros
del estearato de magnesio obtenidos con el sistema LDIR se
evaluaron frente a la misma biblioteca de espectros incluida
con el software Clarity. Se detectaron 242 particulas en total
en una superficie de barrido de 2,88 x 2,84 mm. Todas las
particulas se identificaron como estearato de magnesio:
234 (96,7 %) particulas con una confianza altay 8 (3,3 %)
particulas con una confianza media (Figuras 5y 6).

Figura 3. Anélisis de microesferas de polietileno mediante un flujo de trabajo automatizado con el software Clarity. (A) Imagen infrarroja con barrido a 1.442 cm™".
(B) Resaltes de las particulas que se encontraron; los colores de las particulas varian en funcion de la identificacion del tipo de microplastico. (C) Datos estadisticos
automaticos generados en funcion de la identificacion de los microplasticos.
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Figura 4. (A) Datos estadisticos de las particulas de micropldsticos segun

los distintos intervalos de tamafio. (B) Ejemplo de particula de polietileno;

se puede visualizar la informacion de la particula, como la imagen infrarroja,

la imagen visible, el indice de calidad de la coincidencia, el tamafio y la
superposicion del espectro (linea roja continua) con el espectro coincidente de
la biblioteca (linea verde discontinua).

Figura 5. (A) Datos estadisticos de las particulas de micropldsticos segun

los distintos intervalos de tamafio. (B) Ejemplo de particula de estearato de
magnesio; se puede visualizar la informacién de la particula, como la imagen
infrarroja, la imagen visible, el indice de calidad de la coincidencia, el tamafio y
la superposicion del espectro (linea roja continua) con el espectro coincidente
de la biblioteca (linea azul discontinua).

Figura 6. Andlisis de estearato de magnesio mediante un flujo de trabajo automatizado con el software Clarity. (A) Imagen infrarroja con barrido a 1.442 cm™".
(B) Resalltes de las particulas encontradas: los colores de las particulas varian en funcién de la identificacion del tipo de micropldstico. (C) Datos estadisticos
automdticos generados en funcion de la identificacion de los microplésticos.



Muestra mezclada

Como paso final del proceso para evaluar la capacidad del
sistema LDIR para diferenciar el polietileno y el estearato

de magnesio, se analizé una muestra mezclada de ambos
materiales mediante el flujo de trabajo automatizado. La
camara de gran aumento integrada permitié distinguir

con facilidad cada tipo de particula de forma visual, lo que
permitio verificar los resultados generados por el sistema, tal
como se muestra en las Figuras 4By 5B. Se realizd un barrido
de una superficie de esta muestra (4,66 x 5,58 mm), en la
que se detectaron 346 particulas. De estas particulas, 200
(57,8 %) se clasificaron como estearato de magnesio y 146
(42,2 %), como polietileno (Figura 7).

Figura 7. Andlisis de una muestra mezclada (estearato de magnesio y
polietileno) mediante un flujo de trabajo automatizado. (A) Imagen infrarroja
con barrido a 1.442 cm™'. (B) Datos estadisticos de las particulas de
microplasticos segun los distintos intervalos de tamafio. (C) Resaltes de

las particulas que se encontraron; los colores de las particulas varian en
funcion de la identificacion del tipo de microplastico. (D) Datos estadisticos
automaticos generados a partir de la identificacion de los micropldsticos.

Tras la verificacion visual completa (es decir, la evaluacion
manual de las 346 particulas), se constato lo siguiente:

1. Se formaron aglomerados de estearato de magnesio
y polietileno que se identificaron como estearato de
magnesio. Esto se produjo debido a que el funcionamiento
del sistema LDIR se basa en la adquisicion de un espectro
para un Unico punto, que es el punto de absorbancia
maxima (estearato de magnesio) del aglomerado.

2. Aparte de los aglomerados, no se identificaron
visualmente otras particulas de estearato de magnesio
o polietileno que se hubieran clasificado de forma
incorrecta; es decir, no existieron falsos negativos.

La region espectral tipica de interés del polietileno es la de
flexion del enlace C-H entre 1.480y 1.440 cm™'. Esta banda
de absorbancia se observé tanto para el polietileno como
para el estearato de magnesio. Sin embargo, el estearato de
magnesio presenta otra sefial intensa caracteristica en la
region comprendida entre 1.500 y 1.660 cm™" (Figura 8). Dado
que el software Clarity utiliza un tratamiento espectral basado
en la primera derivada como algoritmo de correspondencia,

la banda de absorbancia entre 1.500 y 1.600 cm™" contribuyo
a la identificacion precisa del estearato de magnesio y a su
diferenciacion clara respecto al polietileno.
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Figura 8. Superposicion de los espectros de polietileno (azul) y estearato de magnesio (rojo). (A) Absorbancia normalizada. (B) Primera derivada.



Conclusion

En el medio ambiente existen numerosas microparticulas
sintéticas y naturales. Los resultados obtenidos en
laboratorio pueden ser confusos, ya que los materiales no
poliméricos pueden actuar como una posible fuente de
contaminacion. En esta nota de aplicacién se demuestra que
el sistema LDIR Agilent 8700 puede clasificar y diferenciar
correctamente el estearato de magnesio y el polietileno

en una muestra compuesta por una mezcla de ambos.

Las capacidades del hardware y el software del sistema
LDIR evitaron la interpretacion incorrecta del estearato de
magnesio y el polietileno en el flujo de trabajo automatizado
de analisis de particulas. El método de analisis de particulas
completamente automatizado con el software Agilent Clarity
es también una forma eficaz para que los usuarios puedan
obtener informacién sobre el tamafio de las particulas, su
distribucion y la identificacién de microplasticos.
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