Verificacao dos métodos espectrofotométricos com
acido fenoldissulfonico e na regiao do UV, para
determinacao de nitrato em aguas para dialise

o Brasil, apés o acidente em Caruaru (PE)

ocorrido em 1996, onde 53 pacientes em

terapia renal foram a ébito!, o Ministério
da Saude elaborou um Regulamento Técnico por
meio da Portaria GM/MS n° 2042 de 11 de outubro
del996, estabelecendo normas de funcionamento a
serem cumpridas pelas Unidades de Diilise, que sofreu
substitui¢des até a atual Resolugao - RDC n° 154/MS de
15 de junho de 2004, que estabelece limite méaximo de 2
mg/L para nitrato.

A agua de abastecimento dos servicos de didlise,
independente de sua origem ou tratamento prévio, deve
apresentar as caracteristicas fisicas e organoléticas da dgua
potével, além de respeitar os valores maximos permitidos
dos vérios componentes, dentre eles o nitrato (maximo de
10 mg/L em Nitrogénio).

Devido a sua alta hidrossolubilidade, elevados
teores de nitrato podem estar presentes na dgua, por este
motivo, normas internacionais da OMS recomendam um
teor limite, em dguas de abastecimento publico, de 45mg
de nitrato por litro. Os efeitos tdxicos mais relevantes
da ingestao de nitrato sao a metahemoglobinemia em
neonatos e em individuos com deficiéncia congénita de
metahemoglobina-redutase, assim como a formagao in
vivo de N-nitrosaminas, que sao compostos carcinogénicos
e mutagénicos®.

Dentre os métodos propostos para a dosagem de
fons nitrato estd o que utiliza o dcido fenoldissulfonico
(espectrofotométrico), técnica descrita em “Métodos
fisico-quimicos para andlise de alimentos™ Esta técnica
apresenta certa desvantagem por permitir analise de um
numero relativamente pequeno de amostras®*.
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Os objetivos deste estudo foram: avaliar, segundo
legislagao vigente, o parametro fisico-quimico nitrato, nas
aguas destinadas a dialise nas unidades do municipio de Sao
José do Rio Preto — SP; avaliar a varidvel (nitrato) que afeta
a qualidade da dgua para didlise nos pontos vulneraveis
do dialisador (antes e apds o tratamento); estudar,
comparativamente, os métodos espectrofotométricos
(4cido fenoldissulfonico e na regiao de UV), descritos em
“Métodos fisico-quimicos para andlise de alimentos™, e
avaliar os resultados sob a 6ptica sanitaria.

Estudos comparativos e de verificagao de para-
metros de validacao sao necessdrios para garantir que
a escolha do método seja o de maior confiabilidade’.
Concluimos que os objetivos, propostos foram cumpridos
pois foram estabelecidos os padrdes de comparagdo entre
os dois procedimentos e avaliagdao das condi¢des sanitérias
da dgua destinada ao processo de dialise®.

Foram analisadas 170 amostras de dgua prove-
nientes de quatro unidades de hemodidlise do municipio
de Sao José do Rio Preto — SP, monitoradas pelo programa
de vigilancia de 2002 a 2004 . As coletas foram efetuadas
pela equipe municipal de vigilancia sanitaria (VISA) em
dois diferentes pontos: antes do tratamento (agua de
abastecimento publico) e apds o tratamento (deionizacao
OUu 0SMose reversa).

Considerando a existéncia de diversos métodos
para a dosagem do ion nitrato e a necessidade de se
assegurar confiabilidade aos resultados foi realizado
estudo de verificacdo dos métodos espectrofotométricos
com leitura direta na regiao de ultravioleta (UV) a 205nm
(método 1) e com desenvolvimento de cor, a 410nm, que
se baseia na nitracao do fenol (método 2).
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Foi eleito, como referéncia, o método espec-
trofotométrico de leitura direta na regiao do UV, por
mostrar-se adequado diante de parametros de validagao
estatisticamente avaliados (Figura 1), além de ser um
método de simples execug¢do, economicamente vidvel e por
fornecer resultados rapidos. Os pardmetros estatisticos dos
métodos estudados estao dispostos na Tabela 1.

Tabela 1. Parametros estatisticos do método de referéncia
(UV a 205nm)

. Métodos
Parametros
1 2
Desvio padrao (mg. NO,. L) 0,02 0,03
Coeficiente de variacao (%) 3,11 0,91
Limite de deteccao (mg. NO,. L") 0,06 0,03
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Figura 1. Curva de calibracdo para o método referéncia (método 1).

Andlise espectrofotométrica com dcido fenoldissulfonico
(Método 2)**

Curva padrao

Concentragdo de nitrato: 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 ¢ 7,0. mg
de nitrato/L.

A curva padrao foi feita em duplicata. As absor-
béancias obtidas em func¢do das concentracdes empregadas
foram analisadas graficamente, empregando o programa
Excel for Windows (Figura 2).
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Curva de Calibracao de Nitrato a 410 nm
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Figura 2. Curva de calibracdo para o método 2.

A Vigilancia Sanitaria Estadual identifica, em suas
respectivas unidades os laboratérios que prestam servicos
analiticos para dgua para didlise. Estes laboratorios devem
manter um sistema de qualidade dos métodos empregados
na determinac¢do dos parametros fisico-quimicos e
microbiolégicos determinados pela RDC n° 154/MS
de 15 de junho de 2004, que estabelece o Regulamento
Técnico para o funcionamento dos servigos de didlise e
as normas para cadastramento destes junto ao Sistema
Unico de Satde®.

Tais laboratérios devem possuir um Sistema da
Qualidade com procedimentos operacionais descritos
e registrados para os referidos ensaios relacionados na
RDC n° 154/MS de 15 de junho de 2004, participar de
comparag¢oes interlaboratoriais no pafs ou no exterior,
realizar auditorias internas no ambito do seu sistema
de qualidade e realizar andlise critica no sistema de
qualidade’.

Segundo as orientagoes do Inmetro® para validagao
de métodos de ensaios quimicos foram avaliados os
parametros:

Linearidade: foi calculada a partir da equagdo da re-
gressao linear, pelo método dos minimos quadrados e
observando-se o coeficiente de correlagdo linear (R?).
Segundo as instru¢des do Inmetro®, um valor maior
do que 0,90 é, usualmente, requerido. Nas Figuras 1 e
2 apresentamos os resultados dos ensaios das curvas de
calibragao para os métodos 1 e 2, com os respectivos
R?, para faixa de concentracio de 1 a5 ¢ 0,2 a 3,0 mg/L
de nitrato para os métodos 1 e 2, respectivamente.
Limite de quantificagdo: para o método 1 foi estudado ao
nivel de 0,5mg/L de nitrato e para o método 2 0,01 mg/L
e ambos apresentaram coeficiente de variagao de 0,5%.
Recuperagdo: a porcentagem de recupera¢ao do ion
nitrato foi estimada pela anélise de amostras com



adi¢ao de quantidades conhecidas de padrao. Para
tanto foram utilizadas 7 replicatas em trés niveis de
concentragao: 0,5; 2,0 e 4,0 mg/L de nitrato (Tabela 2).
Precisdo e exatiddo: para determinar os parametros
de precisdo e exatiddo do método 1 e 2, foram uti-
lizadas concentra¢oes de 0,5; 2,0, e 4,0 mg/L de ni-
trato por representarem a faixa de maior linearidade
e os pontos inferior, mediano e superior da curva
de calibragdo, respectivamente. A precisao foi deter-
minada por meio da repetitividade, expressa como
coeficiente de variacdo (CV) e a exatidao foi calculada
em funcio do erro relativo, empregando-se solucio
padrdo de concentracdes conhecidas, testada em trés
niveis com seis repeti¢des para cada nivel (Tabela 3)
Dentre os métodos comparados e também,

de acordo com os dados publicados por Mazon EMA,

Oliveira ACG, Brigido BM, Freitas VPS (2005), o método
1 mostrou-se mais adequado, uma vez que o método 2
apresentou grande erro relativo que é uma forma de avaliar
a exatiddao do método.

Desta forma, é imprescindivel que os laboratdrios
que realizam atividades voltadas 4 sadde publica,
tenham a sua disposi¢ao espectrofotdometro UV, pois
um método alternativo pode ndo fornecer um resultado
real e assim comprometer as agdes de vigilancia sanitaria
pertinentes.

O estudo do ponto de vista do controle sanitério
das 170 amostras de dgua para didlise revelou alta
porcentagem de condenagao (cerca de 12%) para teores
de nitrato, considerando o risco que o procedimento de
didlise oferece quanto a presenca de sais na dgua para este
fim®.

Tabela 2. Resultados relativos a porcentagem de recuperacao (métodos 1 e 2)

Recuperacao (%)

C?;;:tl\:acfé)o Métodos
3 1 2
0.5 101,17 96,36
2.0 96,36 22l
4,0 95,21 98,43

*Média de 7 replicatas.

Tabela 3. Resultados relativos aos parametros de validacdo para precisao e exatiddo (métodos 1 e 2)

Concentracio CV (%) Erro relativo (%)
(/L ch) Métodos Métodos
m
9 3 1 2 1 2
0,5 2,44 0,36 0,012 4,90
2,0 5,17 0,10 0,036 0,69
4,0 1,7 2,28 0,048 1,57

CV= coeficiente de variacao
*Média de 7 replicatas.
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