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1. INTRODUCAO

O iodo desempenha varias funcdes e efeitos adversos ao organismo, sendo
considerado um elemento essencial para a saude humana. O iodo é necessario
para a sintese dos hormonios tireoidianos tiroxina (T4) e triiodotironina (T3),
sintetizados pela glandula tireoide, e que necessitam do iodo na forma de iodeto
como substrato (BRAVERMAN, COOPER e INGBAR, 2013). Dessa forma, o0 iodo
€ imprescindivel para o metabolismo basal, estando diretamente ligado ao
funcionamento de varios 6rgdos. A Organizacdo Mundial da Saude (OMS) sugere
uma ingestdo diaria minima de 150 ug de iodo, e informa que a ingestao diaria
acima de 300 pg pode causar doencgas autoimunes associadas a glandula tireoide
(WHO, 2007). O iodo por ser um micronutriente obtido apenas por fontes externas,
€ adquirido pelo consumo de insumos que o contenham naturalmente ou que sejam
suplementados com esse elemento. No Brasil, o iodo € adicionado ao sal de
cozinha na concentracdo de 100 pg a cada 5 g de sal para minimizar os efeitos
causados pela sua deficiéncia no organismo (SBEM, 2011).

A OMS, juntamente com a Fundagéo das Nag¢bes Unidas para a Infancia e
o Conselho Internacional para o Controle dos Distlurbios por Deficiéncia de lodo,
consideram indicadores bioquimicos que auxiliam no monitoramento de disfungcdes
e doencas causadas por deficiéncia de iodo, e um deles é o iodeto urinario ou
ioduria. O excesso de iodeto no organismo é excretado através da urina e, por isso,
a andlise dessa amostra bioldégica pode fornecer informacdes a respeito da
concentracédo diaria de iodo. E recomendada uma faixa de 100 a 300 pg L™ de
iodeto excretado na urina diaria de um individuo saudavel (WHO, 2007). A urina é
uma amostra biologica gerada pelo sistema urinario com o objetivo de regular os
niveis de ions, a pressdo, o pH e o volume sanguineos, de forma a manter a
homeostase corporal (GRAAFF, 2003). A urina pode ser utilizada como um
bioindicador da concentracdo de diversas substancias presentes no organismo e
pode ser analisada com o intuito de se obter informagdes complexas como a
quantificacdo de metabdlitos de drogas (TORTORA e NIELSEN, 2019). Portanto, a
determinacao de iodeto em urina pode ser uma alternativa no ambito da salude dos
individuos em relacéo a interpretacéo de situacdes relacionadas a concentracao de
iodo no organismo. A urina € considerada menos invasiva, de facil coleta, e mais
simples para requisitos de uma andlise direta quando comparada com o sangue.

A determinacéo de iodeto em urina pode ser realizada por algumas técnicas
de determinacdo como, por exemplo, as técnicas cromatograficas e
espectrométricas Essas técnicas, de maneira geral, possuem elevadas capacidade
de deteccao, precisdo, exatidao, sensibilidade e baixos limites de deteccdo (nha
ordem de ng L). Entretanto, séo técnicas que geralmente possuem um elevado
custo de aquisicdo e manutencédo, sendo inacessiveis a maioria dos laboratoérios de
analise de rotina (GREENBERG, et al., 2011; MELLO, et al., 2013). Diante disso, a
potenciometria com eletrodo ion seletivo (ISE) merece destaque por apresentar
adequada capacidade de deteccdo associada aos baixos custos de aquisicao e
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manutencao. A ISE é baseada na medida da diferenca de potencial elétrico gerada
por uma ceélula sob condi¢bes de equilibrio. O eletrodo ion seletivo responde
seletivamente a ions através da interacdo da membrana hidrofébica. Dessa forma
€ possivel medir a atividade ibnica, e assim, a concentracéo do analito (HARRIS,
2017). Essa técnica pode ser utilizada na determinacédo de iodeto em urina, visto
gue pode fornecer resultados confiaveis dispensando a etapa complexa do preparo
de amostras, tornando a analise mais rapida por um custo mais baixo.

Diante disso, o presente estudo tem como objetivo principal avaliar a
aplicabilidade do ISE na determinacéo direta de iodeto em amostras de urina.
Buscou-se associar as critérios metroldégicos em quimica analitica com a relevancia
da analise identificando possiveis obstaculos e limitacdes. A estratégia
desenvolvida foi aplicada para andlise de duas amostras de urina fornecidas por
voluntarios.

2. METODOLOGIA

Inicialmente foram estabelecidos parametros analiticos como a faixa linear
para a determinagcdo de iodeto em urina via analise direta por ISE. Apoés, foram
avaliadas outras figuras de mérito como a faixa de trabalho, exatidao, precisao,
interferéncia de matriz, limite de deteccdo e quantificacdo. Foram utilizadas duas
amostras de urina fornecidas por voluntarios considerados saudaveis que néo
relatam distarbios na tireoide ou quaisquer desordens relacionadas a concentragdo
de iodo no organismo. Para a coleta das amostras foi recomendado a primeira
urina da manha, descartando o primeiro jato, conforme recomendacbes de
laboratérios de analises clinicas. As amostras foram armazenadas em tubos Falcon
e acondicionadas em geladeira (1°C a 7°C) até a andlise. Para a determinacéo da
concentracéo de iodeto por ISE, foram preparadas duas solu¢cdes-padrao (100 mg
Lt e 10 mg L) de iodeto em Agua ultrapura. A partir dessas solugbes foram
preparadas solucdes-padrao para avaliar a linearidade e a curva de calibracdo. A
faixa de concentragéo de iodeto variou de 0,001 a 1,0 mg L. Para a determinag&o
foi utilizado um potenciometro digital (HI 3221 pH/ORP/ISE Meter, Hanna, Estados
Unidos), equipado com eletrodo ion seletivo para iodeto (HI 4011, Hanna). A
solucdo de ajuste da forca i6nica (KNOs 2 mol L) foi adicionada na proporcéo de
1:50 durante a determinac&o. A solucao foi mantida sob agitacao e a temperatura
constante (cerca de 22 °C) até a estabilizacdo do sinal. As andlises foram
realizadas em agitador magnético para homogeneizacgao das solucgdes.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Inicialmente, para avaliar a linearidade da curva de calibragdo e a
sensibilidade da técnica de determinacao, foi realizada uma série de determinacdes
utilizando treze solugbes padrdao com concentracdes crescentes conhecidas de
iodeto (variando de 0,001 a 1,0 mg L1). Ao analisar a curva de calibracéo gerada,
observa-se que a relagédo entre o potencial elétrico e o0 -log da concentracdo de
iodeto foi linear em quase toda a curva de calibracdo gerada, mostrando um
coeficiente linear (R?) de 0,9829 e alguns pontos visualmente fora do modelo.
Embora o valor de “R?” ndo seja o Unico critério para avaliar a linearidade, o R?
proximo de 1 indica o ajuste dos resultados ao modelo linear dos minimos
guadrados utilizados para a constru¢do da curva de calibracdo e a auséncia de
variagbes nao explicadas pelo modelo (SKOOG et al., 2006). Os pontos que
desviaram do modelo estatistico para constru¢do da curva de calibragdo foram os
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mais diluidos. O comportamento foi associado a sensibilidade da técnica para a
faixa de concentracao utilizada. Os pontos mais diluidos (0,001 mg L™ e 0,0025 mg
L'1) foram excluidos da curva de calibracdo e os pontos seguintes foram
considerados para a plotagem do modelo estatistico. Ao excluir os dois pontos mais
diluidos observa-se um R2 de 0,9921 e uma adequada correlacdo linear. Assim, a
faixa de 0,005 a 1 mg L™ foi selecionada para a curva de calibragdo. As curvas de
calibracao realizadas em diferentes dias apresentaram valores muito semelhantes
para inclinacao e intersecao (média + desvio padrao para inclinacdo 43,991 + 1,997
e para intersecdo 254,09 + 16,31). Diante disso, a faixa de 0,005 a 0,05 mg L foi
selecionada como faixa de trabalho.

Apés estabelecer a linearidade e a faixa de trabalho, uma amostra foi
selecionada aleatoriamente e foi analisada. Inicialmente, a amostra foi diluida em
diferentes fatores de diluicdo para avaliar o efeito de matriz na concentracéo
inicialmente determinada de iodeto por ISE. A concentragéo de iodeto (2,30 £ 0,24
mg L) foi considerada semelhante mesmo apds a utilizacdo de varios fatores de
diluicdo e da solucdo apresentar turbidez em diluicbes mais baixas. A exatidao
desse resultado foi avaliada através de ensaio de recuperacdo com a adicdo de
concentragéo conhecida de iodeto. Na amostra diluida 50 vezes foi acrescido cerca
de 100% da concentracdo previamente obtida. Esta diluicAo foi escolhida
considerando o fator de diluicdo intermediario aos utilizados. A recuperacao obtida
foi de 113% e esse valor indica que o resultado foi concordante com o valor
adicionado - faixa de 80 a 120% como referéncia (ANVISA, 2003). A precisao
(condicao de repetitividade e reprodutibilidade) foi avaliada utilizando os fatores de
diluicdo do mesmo dia e de dias diferentes. Os desvios padrao relativos (RSDS)
foram sempre inferiores a 15%. O limite de deteccédo e o limite de quantificacao
foram 0,0025 mg L?! e 0,005 mg L%, respectivamente. Esses valores s&o
considerados adequados quando comparados a concentracdo excretora
recomendada pela OMS.

Amostras de urinas foram analisadas e as concentracfes de iodeto foram
230 £+ 0,24 mg L' e 1,74 + 0,12 mg L’ As amostras apresentaram uma
concentracdo de iodeto acima do limite maximo recomendado pela OMS para
adultos (maximo de 0,3 mg L1). Isso sugere uma possivel exposicdo excessiva ao
iodo. Contudo, o estado clinico e os padrbes alimentares ndo foram considerados.
O objetivo principal do estudo nesse estagio era o desenvolvimento do método
analitico. A concentracdo de iodeto na urina € influenciada por multiplos fatores,
incluindo idade, género, dieta e até mesmo exposi¢cdo ambiental. Portanto, levar
em conta essas variaveis ao interpretar os resultados obtidos € fundamental. O
presente trabalho ainda se encontra em andamento, e pretende-se analisar outras
amostras, bem como determinar a presenca de outros ions e moléculas em urina e
avaliar os efeitos de matriz para a andlise direta em amostras com diferentes
caracteristicas.

4. CONCLUSOES

A estratégia avaliada para a determinacdo de iodeto em urina via analise
direta por ISE pode ser considerada uma ferramenta adequada para auxiliar a
identificar e classificar condicfes de salde exdgenas ou enddgenas, desde que o
procedimento seja realizado dentro de protocolos adequados. Além disso, com
adequado procedimento de coleta e identificacdo da amostra, bem como o
confronto com outros dados clinicos como histérico médico, é possivel identificar
amostras e pessoas. A estratégia proposta pode ser utilizada em laboratérios de
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analises clinicas, toxicoldgicas e de pericia, visto que se trata de um método
simples, rapido e de baixo custo, quando comparado com outras técnicas
analiticas. Vale mencionar que existem eletrodos sensiveis a outros ions que
podem ser utilizados em diferentes analises. Em suma, o método de determinacéo
de iodeto em urina por potenciometria com ISE via analise direta apresentou
resultados promissores. Essa estratégia pode ser utilizada em andlises clinicas
para monitorar, classificar e identificar diferentes condi¢cdes de saude relacionadas
a concentracao de iodeto no organismo e metabolitos de drogas e medicamentos.
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