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Resumo: As avaliacGes forenses podem envolver a amostragem de fibras téxteis ao examinar cenas de
crime. A necessidade de caracterizar e identificar essas fibras é de grande importancia, pois elas
podem fornecer informagdes abrangentes sobre um crime, ligando um suspeito a um local, com base
em caracteristicas como comprimento, diametro e, particularmente, a composicdo das fibras. A micro
espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier em modo de refletancia total atenuada
(micro FTIR-ATR) é considerada um método ndo-destrutivo, rapido e pratico na identificacdo de
fibras. Neste estudo realizamos uma avaliacdo forense de sessenta fibras téxteis recuperadas de vinte
tecidos, todos com coloragdo branca, via analise de micro FTIR-ATR. A coleta das fibras foi feita com
base no método de levantamento de fita, a fim de simular uma coleta em cena real de crime. Os dados
foram plotados em uma anélise bidimensional de componentes principais e em gréfico de radar para
favorecer a comparacdo da composicdo dos materiais. Os resultados dos espectros de infravermelho
revelaram que a técnica permite a discriminacdo de fibras téxteis de acordo com sua composicéo
espectral (celulose, éster, poliéster ou mistura desses compostos) e algumas caracteristicas, como
numero e largura de picos, posi¢do do pico de acordo com o nimero de onda, indice de absorbancia
relacionado & nitidez do pico. Concluiu-se que a técnica foi Util e pratica na avaliacdo forense das
fibras, apresentando resultados rapidos e esclarecedores.

Palavras-chave: ciéncias forenses; cena de crime; microvestigios; espectroscopia; poliéster.

Abstract: Forensic assessments may involve sampling textile fibers when examining crime scenes.
The need to characterize and identify these fibers is of great importance, as they can provide
comprehensive information about a crime, linking a suspect to a location, based on characteristics such
as length, diameter and, particularly, the composition of the fibers. Fourier transform infrared micro
spectroscopy in attenuated total reflectance mode (micro FTIR-ATR) is considered a non-destructive,
fast and practical method for fiber identification. In this study we performed a forensic evaluation of
sixty textile fibers recovered from twenty fabrics, all with white color, via micro FTIR-ATR analysis.
Fiber collection was based on the tape lifting method, in order to simulate a collection in a real crime
scene. The data were plotted in a two-dimensional analysis of principal components and in a radar
chart to favor the comparison of the composition of the materials. The results of the infrared spectra
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revealed that the technique allows the discrimination of textile fibers according to their spectral
composition (cellulose, ester, polyester or a mixture of these compounds) and some characteristics,
such as number and width of peaks, position of the peak according to the wave number, absorbance
index related to peak sharpness. It was concluded that the technique was useful and practical in the
forensic evaluation of the fibers, presenting quick and enlightening results.

Keywords: forensic sciences; crime scene; trace evidence; spectroscopy; polyester.



v9n32023

1 INTRODUCAO

Microvestigios sdo materiais ndo
visiveis a olho nu, ou pouco visiveis, que
possuem  tamanhos  submilimétricos,
submicroscépicos  ou  microscépicos,
contribuindo para sua ubiquidade e laténcia
em cenas de crimes. Em funcéo das tipicas
dimensfes minusculas, sdo abundantes em
cenas de crimes, e apresentam grande
disseminacdo e permanéncia em diversas
superficies, mesmo ap6s a remoc¢do de
vestigios macroscopicos (MATSUSHITA
et al., 2022).

Considerando o Principio de Troca
de Locard, sempre que duas pessoas se
confrontam durante um assalto, & comum
uma transferéncia cruzada de fibras das
roupas da vitima para as fibras da roupa do
agressor e vice-versa. Portanto, as fibras
sdo consideradas vestigios e possuem
caracteristicas qualitativas distintas
(atributos  morfolégicos como  cor,
opacidade, brilho, espessura, diametro,
rugosidade) e quantitativas (teor de
compostos quimicos como  poliéster,
ligacbes de CO, porcentagem de
absorbancia e transmitancia, dentre outras)
(WENG e ZHANG, 2023; YAN et al.,
2023). Com frequéncia, outros tipos de
vestigios também podem estar associados
as fibras, e incluem cacos de vidro,
cabelos, solos, tintas, esporos, etc (NACCI
et al., 2022; KIRKINEN et al., 2023).

A micro  espectroscopia de
infravermelho por transformada de Fourier
em refletancia total atenuada (micro FTIR-
ATR) é uma técnica proeminente, que
combina a espectroscopia na regido do
infravermelho com microscopia Optica. E
uma andlise reconhecidamente  ndo-
destrutiva e reprodutivel, condicGes
fundamentais para uso em contextos
criminais. No Brasil, ndo existem
pesquisas publicadas que envolvam fibras
téxteis e analise por micro FTIR-ATR em
contextos forenses, sendo necessario este
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tipo de trabalho para demonstrar o
potencial da técnica na avaliacdo destes
materiais (CAO et al., 2012; KISLER-
RAO, 2015; COLETTI et al., 2021).

Desta forma, o objetivo deste
estudo foi explorar o uso de micro-FTIR-
ATR para avaliacdo rapida de sessenta
fibras téxteis recuperadas de vinte tecidos
de coloragdo branca, a fim de proceder a
sua discriminacdo sob uma abordagem
forense.

2 REFERENCIAL TEORICO

Amplamente  conhecidas como
vestigios, as fibras sdo por¢cdes mindsculas
de diversos materiais fabricados em
grandes quantidades e distribuidos pelo
mundo para compor subprodutos téxteis
que utilizamos em nosso dia a dia, como o
vestuario (GALAIS et al., 2022; HE et al.,
2023). Os tecidos sdo confeccionados a
partir de varias fibras formadas em fios
diminutos e finos, os quais sdo utilizados
para compor o tecido, e, dada a variada
tipologia de tecidos, € comum encontrar
uma grande variedade de fibras,
produzidas a partir de inGmeras formas,
com diversas cores e composicdes, tais
como as fibras naturais e sintéticas)
(JIANG et al., 2021; ZHOU et al., 2022).

Uma vez recuperadas da cena do
crime e comparadas em laboratério, um
conjunto de técnicas analiticas pode ajudar
a identificar, caracterizar e avaliar a
composicao das fibras. No entanto, o valor
de prova das fibras e de qualquer outro
material encontrado na cena do crime
depende das circunstancias iniciais,
particularmente do caso e dos fatores no
momento da amostragem, pois essas etapas
sdo fundamentais para investigar se a fibra
compartilha uma origem comum ou ndo.
Ainda que a defini¢do da fonte comum né&o
seja uma tarefa simples, uma vez que
existem milhares de fibras feitas da mesma
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forma, é fundamental excluir varias
possibilidades de origem (ZHANG et al.,
2023).

Considerando que cada um dos
tipos de fibras disponiveis no mercado
apresenta composi¢fes quimicas Unicas, a
microscopia de infravermelho  pode
auxiliar na identificacdo de fibras
sintéticas, como a poliacrilonitrila (orlon);
o tereftalato de polietileno (poliéster); a
poliamida (nailon); e fibras celul6sicas
como o rayon (BIANCHI et al., 2016;
YOUSEF et al, 2020). Apesar da
ocorréncia de amplas classes de fibras,
podem ser identificadas peculiaridades em
seu perfil quimico devido a variacbes em
compostos especificos. A exemplo, é
possivel identificar tipos de fibras acrilicas
com diferentes misturas de copolimeros
por espectroscopia de infravermelho.

Ao decidir os métodos analiticos a
serem usados, é fundamental considerar a
natureza destrutiva, bem como o poder
discriminatério de cada técnica. As
técnicas espectroscépicas tém-se mostrado
promissoras para a avaliacdo de fibras,
sendo particularmente importantes no
rastreio de diferentes amostras, incluindo
materiais téxteis. Para simplificar a analise
de fibras individuais e tornar o método

praticdvel para uso rotineiro em
laboratérios  forenses, recomenda-se
acoplar o  microscépio IR com

espectrometros de infravermelho por
transformada de Fourier (FTIR).

A microespectroscopia €& uma
combinagdo de espectrdometros com
sistema de microscopia 6tica que permite a
visualizagdo e a investigacdo quimica de
uma porcdo menor da amostra, baseada na
analise  espectroscopica em  escala
microscopica. A0 considerar regides
especificas, a técnica favorece
substancialmente a identificacdo de
vestigios de evidéncias nas amostras e,
portanto, adquire grande relevancia em
casos forenses. Operacionalmente, a
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microscopia no infravermelho requer uma
fonte de radiagdo modulada na regido do
infravermelho médio do espectro, que sera
absorvida em frequéncias especificas
relacionadas as energias vibracionais de
ligagdo dos grupos funcionais presentes na
amostra. A radiacdo passa por uma regiao
altamente especifica da amostra pelo uso
de aberturas distintas.

Subsequentemente, a radiacéo
infravermelha interage com a amostra
permitindo a identificacdo e caracterizacdo
das ligacOes e das substancias ou misturas
presentes. Uma das principais vantagens
do microscopio infravermelho € que o
material pode ser analisado em alta
ampliacdo com luz visivel, e a platina pode
ser movida ao longo de eixos distintos,
permitindo que o material seja conduzido
para o campo de visdo e em foco nitido
antes da analise, apresentando, portanto,
sensibilidade analitica satisfatéria (Figura
1)  (COLETTI et al, 2021
IANNACCONE et al., 2022; KIRKINEN
etal., 2023).

Neste sentido, tem sido amplamente
aplicada na investigacdo  criminal,
principalmente  em estudos  com
documentoscopia, residuos de drogas e
explosivos em  impressdes  digitais,
medicamentos falsificados, dentre outros.

3 MATERIAIS E METODOS

O  delineamento  experimental
baseou-se na amostragem de 3 (trés) fibras,
recuperadas por levantamento com fita
adesiva, em diferentes partes de vinte
tecidos de coloragdo branca (3 amostras
para cada um dos 20 tecidos = 60
amostras) (Tabela 1, Figura 2).

Conforme informacbes fornecidas
pelos fabricantes, disponiveis nas etiquetas
de cada tecido, das vinte amostras descritas
na Tabela 1 sete sdo compostas por 100%
algodao (F-1, F-2, F-6, F-9, F-10, F-14 e F-
20); oito apresentam mistura de algodao e
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poliéster (F-3, F-4, F-5, F-11, F-15, F-16,
F-17 e F-18); trés sdo compostas por
mistura de algodao e éster (F-7, F-8 e F-

12); e duas sdo compostas por 100%
poliéster (F-13 e F-19).

Feixe de referéncia

Fonte de luz na faixa

. Amostra
do infravermelho

— T

Dado gerado

-

\
Compara o feixe de
referéncia com a luz que
passa pela amostra e
determina onde a
amostra absorve a luz

o

s

Y, |

Unidade de absorbéncia

Nar-r;aro de on;;i; (cr“r;:l)
Figura 1: llustracdo esquematica do funcionamento da técnica de FTIR.

Os espectros de infravermelho motorizada, detector de mercurio cadmio

foram adquiridos com uso do Microscopio
FT-IR LUMOS (Bruker Optics, Alemanha)
acoplado ao software OPUS, operando em
modo de refletincia total atenuada,
equipado com um micro ATR de cristal de

telario (MCT) resfriado por nitrogénio e
fonte global de carbeto de silicio. O modo
ATR foi escolhido por se tratar de uma
técnica ndo destrutiva e por ndo requerer
qualquer preparacdo de amostra, mesmo

germéanio, plataforma de  amostras com fibras espessas.
Tabela 1: Descricdo e composicao dos tecidos de acordo com o fabricante.
Fibra Amostra Coloracéo Tipo de tecido Composicdo de fébrica

1

F-1 2 Branca Toalha de rosto 100% algodéo
3
4

F-2 5 Branca Toalha de banho 100% algodéo
6
7

F-3 8 Branca Lencol 50% algoddao, 50% poliéster
9
10

F-4 11 Branca Pano de limpeza 95% algoddo, 5% poliéster
12
13

F-5 14 Branca Pano de limpeza 95% algoddo, 5% poliéster
15

F-6 16
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17
18

Branca

Toalha de rosto
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100% algodéo

F-7

19
20
21

Branca

Pano de limpeza

100% poliéster

F-8

22
23
24

Branca

Calca

100% poliéster

F-9

25
26
27

Branca

Calca

100% algodéo

F-10

28
29
30

Branca

Shorts

100% algodéo

F-11

31
32
33

Branca

Pano de limpeza

95% algodéo, 5% poliester

F-12

34
35
36

Branca

Calca

100% poliéster

F-13

37
38
39

Branca

Jaleco de laboratorio

90% algodéo, 10% poliamida

F-14

40
41
42

Branca

Lencol

100% algodao

F-15

43
44
45

Branca

Fronha

50% algodéo, 50% poliéster

F-16

46
47
48

Branca

Fronha

88% algodao, 12% linho

F-17

49
50
51

Branca

Guardanapo de pano

95% algodéo, 5% poliester

F-18

52
53
54

Branca

Guardanapo de pano

95% algodéo, 5% poliester

F-19

55
56
57

Branca

Camisa

90% algodéo, 10% poliamida

F-20

58
59
60

Branca

Camisa

100% algodéo
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Figura 2: Imagens das fibras téxteis (F-1 a F-20) coletadas em triplicata nos tecidos. A
descricdo das fibras consta na Tabela 1.
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Uma inspecdo visual foi realizada registrada, e entdo associada a sua

para cada amostra e uma imagem
microscopica da fibra foi coletada com
10% de brilho (Figura 3). A partir desta
imagem foi registrada uma regido de
interesse para analise com base em uma
matriz de 3x3 pontos de coleta. Utilizando
a plataforma de amostragem motorizada do
equipamento, cada posicao pre-definida do
espectro infravermelho foi medida e

informacdo espacial, até que todos os 9
pontos da matriz fossem analisados. Os
espectros  foram  obtidos com 32
varreduras, na faixa de 4500 a 500 cm?,
resolucdo de 4 cm™ e abertura de 100x100
um. Antes de adquirir os espectros das
sessenta amostras de fibras, o acessorio
ATR foi posicionado no ar e o espectro de
fundo foi adquirido.
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Figura 3: Imagens das fibras téxteis obtidas por micro FTIR-ATR: F-3 (A); F-5 (B); F-7 (C);
F-8 (D); F-9 (E); F-12 (F); F-13 (G); F-14 (H); F-19 (I), com seus respectivos diametros (um).

Procedendo-se a0  tratamento
estatistico dos resultados, todos os dados
dos espectros foram compilados em uma
unica tabela. Uma média dos dados de
absorbancia e numero de onda foi tomada
para as trés amostras de cada fibra. Essas
médias foram usadas para gerar oS
espectros e para as analises multivariadas.

A andlise bidimensional de componentes
principais (PCA) foi realizada para
verificar 0 agrupamento das amostras de
acordo com suas caracteristicas de
similaridade e discriminacdo, e tambem
para comparar esses agrupamentos com 0s

espectros obtidos pela analise de micro
FTIR-ATR. Adicionalmente, foi realizado
um gréfico de radar, considerado um
método de exibicdo de dados multivariados
em formato bidimensional, de trés ou mais
variaveis quantitativas representadas em
eixos partindo de um mesmo ponto. A
posicdo relativa e o angulo podem ser
aplicados para classificar as variaveis
(eixos) que apresentam  correlagdes
distintas e outras medidas comparativas.
As analises estatisticas (PCA e gréafico de
radar) foram realizadas nos softwares
Statistica e Paleontological Statistics
(PAST), respectivamente (HAMMER et
al., 2001; STATSOFT, 2011).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Cada caracteristica do espectro
pode revelar variabilidade entre amostras,
e 0 espectro de absorcdo no infravermelho
de compostos moleculares contém picos
que podem ser associados a Qrupos
funcionais. Estes picos ou reflexGes
permitem distinguir amostras de acordo
com seu conjunto espectral, sendo
fundamental na anélise forense. Como
primeiro passo, foi realizada uma analise
visual dos nove espectros (matriz 3x3)
obtidos para cada amostra, a fim de
verificar perfis semelhantes e compostos
de fibras comuns. Posteriormente, uma
busca simples (componentes individuais) e
analises de misturas (dois ou mais
componentes) foram realizadas com base
no conjunto de compostos presentes na
biblioteca do software do equipamento.

Os espectros médios de cada fibra
mostraram diferengas entre as bandas
observadas e a composicdo identificada via
micro FTIR-ATR. Para proceder a média
dos espectros, dados referentes ao indice
de absorbancia e nimero de onda (entre
4500 e 500 cm 1) das sessenta amostras
coletadas foram compilados em uma tabela
unica (disponivel em Material Suplementar
S1). Posteriormente, os dados medios das
trés fibras para cada tecido foram
compilados em uma nova planilha, sendo
quea discussdo e apresentacdo dos
espectros referem-se as vinte médias
obtidas (Material Suplementar S2). As
principais diferencas dos espectros se
concentraram em caracteristicas como
indice de absorbancia (variando de 0,1 a
0,6 u.a.), largura do pico (picos largos
podem ser associados a compostos tipicos
de estrutura celuldsica, por exemplo).
Adicionalmente, a posicdo dos picos de
acordo com o numero de onda também
permitiu identificar os compostos de cada
amostra, possibilitando  discrimina-los
entre amostras. Trés tipos de composicao
quimica majoritaria foram identificados
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pelo micro FTIR-ATR: i) um total de sete
dos vinte tecidos iniciais foram
identificados apenas como do tipo fibra de
celulose (FC; ii) onze tecidos revelaram-se
como uma mistura de fibras de celulose e
de poliéster, éster ou linho; iii) apenas duas
amostras de tecido foram identificadas
como 100% de poliéster aromatico (PET).

A Figura 4 (A, B) mostra exemplos
de espectros de amostras tipicas de
estruturas de ester, PET e celulose. A
quantidade de estruturas de celulose nas
fibras é demonstrada pelos picos largos
localizados em 3300 cm™ (Figura 4A). As
caracteristicas espectrais observadas para a
estrutura da celulose foram semelhantes
em todas as fibras de tecido analisadas,
apresentando caracteristicas tipicas de
fibras de algoddo e misturas desta
composicdo. O pico mais cristalino
presente na Figura 4A (em torno de 1703
cm 1) ¢ indicativo de éster e a
configuragdo geral dos picos proximos
revela que o tipo de fibra presente é a
acrilamida. A Figura 4B apresenta um
espectro contrastante da amostra 19, no
qual o pico mais relevante em intensidade
e unicidade estd em torno de 1042 cm 7,
posicdo tipica de grupos funcionais de
poliésteres aromaticos como o PET
(polietileno tereftalato). Segundo Jiang et
al. (2021), as fibras sintéticas como o
poliéster e especialmente o PET sdo
compostos fundamentais na industria téxtil,
sendo a mais empregada de todas as fibras
sintéticas, devido a elevada resisténcia a
abraséo, isolamento térmico, elasticidade e
propriedades hidrofobicas. Diferentemente
da amostra 7 (Figura 4A), o pico tipico dos
compostos de éster, em torno de 1700 cm !
esta ausente. Do mesmo modo, bandas de
ocorréncia tipica na regido espectral entre
2800 e 3000 cm ! estdo ausentes nos
espectros de polietileno. Como pode ser
visto na Figura 4B, a elipse tracejada
mostra que a banda de absorcdo em 1375
cm 1 é ligeiramente mais intensa que a de
1470 cm 1, sendo este comportamento um
dos critérios para diferenciar as fibras de
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polietileno e polipropileno. Yogi et al.
(2018) estudaram a dependéncia entre as
caracteristicas microscépicas de formas
transversais e o tipo de polimero analisado
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pela  mesma técnica, e também
encontraram fibras de polipropileno, bem
como cloreto de polivinila e fibras
modacrilicas.

Figura 4: Micro espectroscopia na regido do infravermelho por transformada de Fourier com
refletdncia total atenuada (micro FTIR-ATR) de F-7 (A) e F-19 (B).

Pico agudo de éster

1703 cm™®

Pico largo de celulose

3300 cm™?

J

Unidade de absorbéncia

“‘;5:: 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

1042 cm™

3

B
o Ic@ClOCH2CH2_0jL
- 0 0 N
0.40 | [ J
Grupo

etileno

Grupo
tereftalato

4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Numero de onda (cm™)

A Figura 5A e 5B mostram 0s
espectros sobrepostos que compartilham
semelhancas entre si: a figura 5A mostra 0s
espectros dos tecidos F-1, F-2, F-6, F-9, F-
10, F-14 e F-20, que apresentam apenas
algoddo em sua composicdo, de acordo

com o fabricante (Tabela 1). Segundo
trabalhos j& publicados, a presenca de
picos largos e de baixa absorbancia em
torno de 3300 cm™ é tipica da estrutura da
celulose (ELSEIFY et al., 2020; SUBASH
e MUTHIAH, 2021).

Figura 5: Espectros sobrepostos de FTIR de fibra de celulose pura - A (F-1, F-2, F-6, F-9, F-
10, F-14, F-20) e mistura de celulose e poliéster aromatico - B (F-3, F-4, F-5, F-11, F-15, F-
16, F-17, F-18).

Picos amplos
em3300cm™* *—0

_____

Unidade de absorbancia

™ o T N— .

4500 4000 3500 3000 2500

Ndmero de onda (cm?)

A Figura 5B mostra amostras de
tecido que contém algoddo e poliéster
aromatico em sua composicdo, conforme
indicada pelo fabricante (tecidos F-3, F-4,

A

Unidade de absorbancia

| L]

2927 cm?

3300cm™*
b\

Numero de onda (cm)

F-5, F-11, F-15, F-16, F-17, F - 18). Essa
composicdo pode ser confirmada pelas
diferengas encontradas nos espectros
sobrepostos em relacdo aos mostrados na
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figura 5A. Os picos em 3300 cm !

associados a 2927 cm ! sdo classificados
como espectros mal resolvidos devido a
mistura de celulose e poliéster aromatico.
Além disso, no intervalo entre 1500 e 1000
cm?, observa-se um grande nimero de
pequenos picos em relacdo a figura 5A.
Estas  caracteristicas  podem  estar
associadas a composicdo da celulose em
mistura com  poliésteres aromaticos,
conforme indicado na literatura (KISLER-
RAO, 2015; BIANCHI et al., 2016;
MATSUSHITA et al., 2022; ZAPATA et
al., 2022)

Tambem foi verificada a formacéo
de picos ligeiramente mais acentuados em
torno de 1063 cm™ em relag&o aos picos de
estrutura de celulose pura (Figura 5A). As
distingbes  observadas  quanto  aos
espectros, tanto para os tecidos em 4A

quanto em 4B, podem ser confirmadas pela
composigdo indicada pelos fabricantes
(Tabela 1). Isso demonstra o potencial da
técnica de micro FTIR-ATR como uma
andlise rapida e eficaz deste tipo de
vestigio forense. De forma complementar,
0 espectro de F-16 foi atribuido a
composicao de linho misturado ao algodao.
O linho produziu um pico de absorcdo em
1372 cm? que pode ser atribuido a
deformacdes simétricas de lignina, comuns
neste tipo de fibra. Cao et al. (2012)
usaram FTIR para investigar os efeitos de
trés metodos de tratamento em
propriedades fisicas e quimicas de fibras
de linho, obtendo resultados satisfatorios
em sua classificacdo. Li et al. (2023)
também encontraram bandas de linho em
torno de 1370 cm™,

Figura 6: Espectros sobrepostos de fibras de poliéster puro - A (F-7, F-8, F-12, laranja) e de
poliamida-celulose - B (F-13 e F-19, verde).

1108 cm™*

Picos agudos — /

em 1727 cm?

>

Unidade de absorbancia

Ndmero de onda (cm™)

Os espectros sobrepostos nas
figuras 6A e 6B foram apresentados
separadamente por mostrarem
caracteristicas diferenciadas em relacdo
aos demais tecidos. A Figura 6A mostra
um pico mal resolvido em torno de 3300
cm-1 e também picos agudos com grande
indice de absorbéncia em torno de 1727 e
1108 cm-1. Na figura 62 estdo os tecidos
contendo celulose  misturados com
poliéster, sendo estas faixas tipicas de
poliéster puro, que estdo de acordo com 0s
compostos indicados pelo fabricante (F-7,

Unidade de absorbancia

Picos agudos
em 1063 cm™

—

|

3300 e 2927 cm™

)

Nimero de onda (cm!)

F-8 e F-12, Tabela 1). Apenas para esses
trés tecidos, ocorreram espectros com
nitidez e maior indice de absorbancia em
torno de 1727 cm-1, conforme mencionado
anteriormente.

A Figura 6B mostra dois tecidos (F-
13 e F-19) com bandas bem resolvidas em
torno de 3300 e 2927 cm. Esses picos sdo
caracteristicos de espectros de poliamida e
também estdo de acordo com a etiqueta do
fabricante (Tabela 1). As principais
diferencas entre o poliéster (Figura 6A) e a



v9n32023

mistura de celulose e poliamida (Figura
6B) consistem na simetria e na nitidez dos
picos. Como pode ser visto na figura 6A,
0s tecidos com poliéster puro apresentaram
um pico acentuado em torno de 1063 cm™,
predominando sobre 0s picos proximos,
localizados entre 1500 e 1000 cm™. Essas
caracteristicas também foram observadas
em outros trabalhos (KISLER-RAO, 2015;
BIANCHI et al., 2016; YOUSEF et al.,
2020; ZAPATA et al., 2022)

A anélise bidimensional do PCA
mostrou agrupamentos consistentes com as
semelhancas entre 0s espectros sobrepostos
mencionados nas figuras 5 e 6. Na figura
6A, os espectros dos tecidos F-7, F-8 e F-
12 mostraram caracteristicas semelhantes e
no PCA eles estdo dispersos no mesmo
quadrante, proximos uns dos outros

(elipses marrons, Figura 7). Essa disperséo
corrobora as caracteristicas compartilhadas
dessas amostras, principalmente
relacionadas a presenca de poliéster puro,
conforme mencionado anteriormente. Da
mesma forma, outros clusters também
foram obtidos, evidenciando intra e inter
similaridade entre os tecidos. As elipses
verdes também destacam amostras com
composi¢cdo homogénea entre si (Figura 7),
como as amostras que contém fibra
celulésica como componente principal (F-
6, F-9, F-10 e F-14) e aquelas que sdo uma
mistura de celulose com fibras de poliéster
aromaticas (F-3, F-4, F-5, F-11, F-15, F-
16, F-17 e F-18). Da mesma forma,
amostras feitas de poliamida e celulose (F-
13 e F-19, elipse vermelha) foram
dispostas proximas umas das outras.

Figura 7: Anélise bidimensional de PCA para os tecidos analisados. As elipses em marrom,
verde, azul e vermelho representam agrupamentos de acordo com sua composi¢édo espectral.

|

Loamgpoenant £

O grafico de radar (Figura 8)
mostra 0 comportamento dos vinte tecidos
analisados, em que cores diferentes
representam cada um dos tecidos. Os
nimeros em azul sdo os intervalos de
nimeros de onda (entre 4500 e 500 cm™) e
0S numeros em preto representam 0S
indices de absorbéncia alcangados (0,0 a
0,6 u.a.). Este grafico consiste em uma

Comporsnt 1

090

sequéncia de raios inter-relacionados onde
cada raio representa uma das variaveis
obtidas. Uma linha é desenhada
conectando os valores de dados para cada
raio, destacando dados discrepantes
(outliers) e pontos em comum de forma
semelhante a analise de PCA. Dessa forma,
percebe-se que as amostras F-7, F-8 e F-12
sdo outliers, pois estdo mais distantes do
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centro e diferem claramente das demais,
conforme observado previamente na
analise de PCA (Figura 7) e na
diferenciacdo dos espectros apresentados
nas Figuras 5 e 6. Por outro lado, as

REVISTA

liEseiancia

amostras que compartilham variaveis
semelhantes concentraram-se mais
proximas do centro do grafico de radar,
evidenciando suas similaridades.

Figura 8: Grafico de radar para os tecidos analisados. As cores representam cada tecido, 0s
niimeros em azul sdo os nimeros de onda (cm™) e os nimeros em preto sdo os indices de
absorbancia, respectivamente obtidos via micro-FTIR-ATR.
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5 CONCLUSOES

Os resultados mostraram que a
analise via micro FTIR-ATR apresenta
potencial para discriminacdo de fibras
téxteis de acordo com sua composicao
espectral (celulose, éster, poliéster, linho
ou mistura desses compostos). A partir da
identificacdo de detalhes dos espectros
como indice de absorbancia, nitidez e
largura dos picos, posicdo das bandas no
intervalo do nimero de onda e nimeros de
pico, foi possivel diferenciar os tecidos de
forma rapida e ndo destrutiva, permitindo a
recuperagdo do material para analises
adicionais. Portanto, o micro FTIR-ATR
foi considerado util para avaliacdo forense
de fibras, revelando resultados rapidos e
esclarecedores.

1724.61295
172667342

1728.73389

3307.05351

3311.17445

0375 045 0.325 e

86745765

888.06235

1038.47662

1042.59756
1044.65803

AGRADECIMENTOS

Os autores agradecem a
Coordenacdo de Aperfeicoamento de
Pessoal de Nivel Superior (CAPES) e ao
Conselho Nacional de Desenvolvimento
Cientifico e Tecnoldgico (CNPq) pela
concessdo das bolsas de estudo e de
pesquisa.

REFERENCIAS

BIANCHI, F.; RIBONI, N.; TROLLA, V;
et al. Differentiation of aged fibers by
Raman spectroscopy and multivariate data
analysis. Talanta, v. 154, p. 467473,
2016. Disponivel em:
http://dx.doi.org/10.1016/j.talanta.2016.04.
013. Acesso em 20 jul 2023.



v9n32023

CAQ, Y.; CHAN, F.; CHUI, Y. H.; XIAQO,
H. Characterization of flax fibres modified
by alkaline, enzyme, and steam-heat
treatments. BioResources, v. 7, n. 3, p.
4109-4121, 2012. Disponivel em: http:
https://jtatm.textiles.ncsu.edu/index.php/Bi
oRes/article/view/BioRes_07_3 4109 Cao
_CCX_Characterization_Flax_Fiber_Alkal
ine_Enzyme_Steam/0. Acesso em 20 jul
2023.

COLETTI, F.; ROMANI, M.; CERES, G,;
ZAMMIT, U.; GUIDI, M. C. Evaluation of
microscopy techniques and ATR-FTIR
spectroscopy on textile fibers from the
Vesuvian area: A pilot study on
degradation processes that prevent the
characterization of bast fibers. Journal of
Archaeological Science: Reports, v. 36, n.
2019, p. 102794, 2021. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.jasrep.2021.10279
4. Acesso em 21 jul 2023.

ELSEIFY, L. A.; MIDANI, M.;
HASSANIN, A. H.; HAMOUDA, T.;
KHIARI, R. Long textile fibres from the
midrib of date palm: Physiochemical,
morphological, and mechanical properties.
Industrial Crops and Products, v. 151, p.
112466, 2020. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.indcrop.2020.112
466. Acesso em 20 jul 2023.

GALAIS, V.; FLEMING, H.; NIC
DAEID, N.; MENARD, H. Scientometric
analysis of the forensic science literature
for fibre as an evidence type: Access and
data availability. Forensic Science
International: Synergy, v. 5, 022.

Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.fsisyn.2022.10026
9. Acesso em 25 jul 2023.

HAMMER, @.; HARPER, D. A. T.;
RYAN, P. D. PAST: Paleontological
Statistics Software Package for Education
and Data Analysis, 2001. Palaeontologia
Electronica.

REVISTA [

GleNcia

HE, H.; QIN, Y.; LIU, J.; et al. A wearable
self-powered fire warning e-textile enabled
by aramid nanofibers/MXene/silver
nanowires aerogel fiber for fire protection
used in firefighting clothing. Chemical
Engineering Journal, v. 460, p. 141661,
2023. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.cej.2023.141661.
Acesso em 22 jul 2023.

IANNACCONE, R.; ANTONA, A;
MAGRI, D.; et al. First characterization of
a Bronze Age textile fibre from Sardinia
(Italy). Spectrochimica Acta - Part A:
Molecular and Biomolecular Spectroscopy,
V. 265, p. 120398, 2022. The Authors.
Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.saa.2021.120398.
Acesso em 24 jul 2023.

JIANG, Q.; YUAN, H.; DONG, K_; et al.
Continuous and scalable manufacture of
aggregation induced emission luminogen
fibers for anti-counterfeiting and hazardous
gas detecting smart textiles. Materials and
Design, v. 205, p. 109761, 2021.
Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2021.1097
61. Acesso em 25 jul 2023.

KIRKINEN, T.; WRIGHT, K;
SUOMELA, J.; ILVES, K. Microscopic
fibres in soils — The accumulation of textile
fibres and animal hairs at the 6th—11th-
century CE Kvarnbo Hall settlement site
on the Aland Islands, Finland. Journal of
Archaeological Science: Reports, v. 47, p.
103809, 2023. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.jasrep.2022.10380
9. Acesso em 20 jul 2023.

KISLER-RAO, A. E. Comparison of
Nylon, Polyester, and Olefin Fibers Using
FTIR and Melting Point Analysis. Journal
of the American Society of Trace Evidence
Examiners, v. 6, n. 1, p. 1-30, 2015.

LI, Y.; ZHAO, H.; LI, T.; et al. Quaternary
ammonium salts functionalized cotton
fibers with highly effective and durable



v9n32023

antibacterial performances for daily
healthcare textile applications. Industrial
Crops and Products, v. 202, p. 117100,
2023. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.indcrop.2023.117
100. Acesso em 25 jul 2023.

MATSUSHITA, R.; WATANABE, S.;
IWAI, T.; et al. Forensic discrimination of
polyester fibers using gel permeation
chromatography. Forensic Chemistry, v.
30, p. 100428, 2022. Disponivel em:

https://doi.org/10.1016/j.forc.2022.100428.

Acesso em 22 jul 2023.

NACCI, T.; SABATINI, F.;
CIRRINCIONE, C.; DEGANO, I.;
COLOMBINI, M. P. Characterization of
textile fibers by means of EGA-MS and
Py-GC/MS. Journal of Analytical and
Applied Pyrolysis, v. 165, p. 105570,
2022. Disponivel em:

https://doi.org/10.1016/j.jaap.2022.105570.

Acesso em 20 jul 2023.

STATSOFT, I. STATISTICA (data
analysis software system), 2011.
Disponivel em: www.statsoft.com. Acesso
em 23 jul 2023.

SUBASH, M. CHARES; MUTHIAH, P.
Eco-friendly degumming of natural fibers
for textile applications: A comprehensive
review. Cleaner Engineering and
Technology, v. 5, p. 100304, 2021.
Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.clet.2021.100304.
Acesso em 25 jul 2023.

WENG, L.; ZHANG, X. Fully bio-based
fire-safety composite from cotton/viscose
wastes and alginate fiber as furniture
materials. Waste Management, v. 168, p.
137-145, 2023. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.wasman.2023.05.
047. Acesso em 21 jul 2023.

YAN, X,; LIU, T.; HAO, C.; et al. Rosin
derived catalyst-free vitrimer with
hydrothermal recyclability and application

REVISTA [

GleNcia

in high performance fiber composite.
Industrial Crops and Products, v. 202, p.
116976, 2023. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.indcrop.2023.116
976. Acesso em 23 jul 2023.

YOGI, T. A. J.; PENROD, M.; HOLT, M.;
BUZZINI, P. The relationship between
cross-sectional shapes and FTIR profiles in
synthetic wig fibers and their
discriminating abilities — An evidential
value perspective. Forensic Science
International, v. 283, p. 94-102, 2018.
Disponivel em:
http://dx.doi.org/10.1016/j.forsciint.2017.1
2.015. Acesso em 23 jul 2023.

YOUSEF, S.; TATARIANTS, M;
TICHONOVAS, M.; et al. Sustainable
green technology for recovery of cotton
fibers and polyester from textile waste.
Journal of Cleaner Production, v. 254,
2020. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.jclepro.2020.1200
78. Acesso em 23 jul 2023.

ZAPATA, F.; ORTEGA-OJEDA, F. E;
GARCIA-RUIZ, C. Forensic examination
of textile fibres using Raman imaging and
multivariate analysis. Spectrochimica Acta
- Part A: Molecular and Biomolecular
Spectroscopy, v. 268, 2022. Disponivel
em:
https://doi.org/10.1016/j.saa.2021.120695.
Acesso em 23 jul 2023.

ZHANG, S.; REN, Y.; ZHAO, H.; et al.
Short wet-steaming low-carbon cleaner
pad dyeing of cotton/polyamide/lyocell
fabric with reactive dyes. Industrial Crops
and Products, v. 197, p. 116556, 2023.
Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.indcrop.2023.116
556. Acesso em 22 jul 2023.

ZHOU, M.; XU, F.; MA, L.; et al.
Continuously fabricated nano/micro
aligned fiber based waterproof and
breathable fabric triboelectric
nanogenerators for self-powered sensing



v9n32023

systems. Nano Energy, v. 104, p. 107885,
2022. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.nanoen.2022.1078
85. Acesso em 24 jul 2023.



