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APRESENTAGAO

A agua de consumo humano € um importante fator para a saude publica por se constituir num
veiculo de transmissdao de doengas. O monitoramento da qualidade da agua é um dos
instrumentos de verificagdo da sua potabilidade e de avaliagdo dos riscos que os sistemas e as
solucdes alternativas de abastecimento de agua possam representar para a saude humana.

Este protocolo é resultado do projeto de pesquisa “Vigilancia e cobertura da fluoretagao da agua
de abastecimento publico no Brasil”, e tem por objetivo orientar os procedimentos de coleta e
anélise de amostras de &gua realizados durante a execugao desse projeto.

A fluoretagdo da agua é uma tecnologia de intervengdo em saude publica reconhecidamente
eficaz na prevencdo da carie dentaria. E aplicada em varios paises e recomendada pela
Organizagdo Mundial da Saude (OMS), que a considera uma medida indispensavel nas
estratégias preventivas em salde bucal, essencial para a promogado da saude (Frazéo et al.
2011). A fluoretagao das aguas integra as diretrizes da Politica Nacional de Salde Bucal (Brasil
2004), e segundo o Ministério da Saude, mais de 100 milhdes de pessoas em todo o pais sdo
beneficiadas pela medida (Antunes & Narvai 2010).

N&o obstante essa clara indicacdo da PNSB, e embora o pais disponha “do segundo maior
sistema de fluoretagdo de aguas de abastecimento publico de todo o mundo” (Brasil 2009), ha
indicios de importante desequilibrio macrorregional na oferta desse beneficio. A cobertura da
fluoretagdo das aguas seria de aproximadamente 60% da populagdo, com as referidas
desigualdades entre as regides. No sul e sudeste do pais mais de 70% da populagéo urbana séo
beneficiados pela fluoretagdo, enquanto essa porcentagem é inferior a 30% na regido norte
(Antunes & Narvai 2010).

Contudo, ndo se dispde de informagdes fidedignas para avaliar a extens@o da cobertura dessa
medida em todo o territério nacional. Os dados disponiveis resultam de processos de coleta
relativamente imprecisos e ndo validados com o emprego de técnicas adequadas. Neste projeto
busca-se desenvolver e aplicar instrumentos para a producdo e apuragdo de dados sobre
cobertura e vigilancia da fluoretacdo de aguas em municipios de médio e grande porte
demografico, a partir de fontes variadas que incluem literatura cientifica, relatorios técnicos,
coleta direta e andlise de aguas de abastecimento publico, com participagdo de docentes
universitarios e especialistas das areas de vigilancia sanitaria com atuagao no Sistema Unico de
Saude (SUS), tendo como base de insercdo de dados uma area criada e desenvolvida
especificamente com essa finalidade no sitio eletronico do CECOL/USP - Centro Colaborador do
Ministério da Saude em Vigilancia da Saude Bucal, da Universidade de S&o Paulo (USP),
localizado na Faculdade de Saude Publica (FSP), cuja pagina principal pode ser acessada na
rede mundial de computadores (www.cecol.fsp.usp.br).

Assim, o principal problema a ser abordado na pesquisa € a cobertura e vigiléncia da fluoretagéo
das aguas, em municipios com mais de 50 mil habitantes, em todas as unidades federativas do
Brasil, no periodo 2013-2014.

Ele esta dividido em duas partes. No primeiro topico séo descritos os procedimentos técnicos de
coleta da amostra de agua e no segundo tépico, os procedimentos laboratoriais de analise da
concentragéo de fluoreto na amostra.



COLETA DA AMOSTRA DE AGUA PARA ANALISE DE FLUORETO

A amostra de agua visando a determinagédo da concentragéo de ion flior deve ser representativa
da agua que esta sendo distribuida para a populagao, definida por um plano de amostragem que
contemple o propdsito geral e as finalidades especifica conforme cada projeto e/ou programa de
vigilancia. Essa amostra deve refletr o momento da fluoretacdo e deve ser coletada do
hidrémetro (cavalete) ou da primeira torneira logo ap6s o hidréometro porque dependendo do
consumo de dgua de uma casa, a agua proveniente da caixa ou reservatorio pode néo refletir em
tempo real a concentragéo de fluoreto da agua da rede de distribuicdo da cidade.

Os procedimentos de coleta e armazenamento da amostra de agua para analise de fluoreto séo
mais simples do que os adotados para as demais analises para certificar a potabilidade da agua
porque o fluoreto presente na amostra de agua coletada néo sofre alteragéo quimica. O volume
de agua necessario para analise em duplicata depende do método que sera usado na
determinagéo; se eletrodo especifico basta 3,0 mL. O frasco de coleta ndo necessita ser
esterilizado e recomenda-se que seja usado frasco de plastico.

Materiais Necessarios para a Coleta

a) frasco plastico de 10 mL com tampa de presséo natural e boa vedagéo;
b) etiqueta adesiva opaca;

c) caixa de paredes duras ou de papeldo ou de material isotérmico;

d) planilha de campo em duas vias (Anexo 3);

e) caneta esferografica;

f) papel toalha.

Procedimentos para a coleta da agua

a) ldentificar o local de coleta pelo plano de amostragem;
b) lavar as maos e seca-las;

b) remover a tampa, tendo os seguintes cuidados: ndo tocar na parte interna da tampa e do
frasco; ndo colocar a tampa no chao ou sobre outra superficie;

c) abrir a torneira, deixando a agua escoar por cerca de 2 minutos;

d) ajustar a abertura da torneira em fluxo baixo de agua;

e) Encher o frasco de coleta com a agua e desprezar por 3x (“enxaguar o frasco”);
f) Coletar a agua, ndo sendo necessario encher o frasco até o gargalo;

g) fechar o frasco imediatamente apds a coleta, secando bem sua parede externa e conferindo
se a tampa esta bem encaixada;

h) aplicar a etiqueta adesiva, numerar o frasco e o campo correspondente na planilha com
caneta esferogréafica; e registrar o nimero no campo correspondente na planilha;

i) anotar na planilha o nimero do frasco; o enderego do ponto de coleta; a data e o horario da
coleta; o responsavel pela coleta. Para efeito de padronizagdo, o numero do frasco
correspondera ao cédigo do municipio + hifen + dois algarismos relativos ao nimero da
amostra (Anexo 3);

j) acondicionar adequadamente os frascos na caixa (se necessario calcar os frascos com papel
para evitar balango ou movimentagédo) e incluir uma copia da planilha;




k) encaminhar a caixa ao Laboratério de referéncia.

Cabe destacar que as amostras de agua coletadas ndo precisam ficar armazenadas em
ambiente escuro ou refrigerado, porque o fluoreto ndo se altera com o armazenamento da agua,
mesmo que nela cresgam microrganismos quimiossintéticos ou fotossintéticos.

Remessa das amostras para o laboratorio de referéncia

Todas as amostras deverdo ser acondicionadas em uma caixa fornecida pelos correios e
encaminhadas por meio de uma correspondéncia postal comum para o Laboratério de
Bioquimica da Faculdade de Odontologia de Piracicaba. Os comprovantes relativos as despesas
postais deverdo ser encaminhados pelo remetente a coordenacéo estadual do projeto que sera
responsavel pela conferéncia e pelos procedimentos de reembolso.

Faculdade de Odontologia de Piracicaba
Laboratério de Bioquimica

A/C Prof. Jaime Cury

Av. Limeira, 901 - Caixa Postal 52

Cep 13414-903 Piracicaba - SP

ANALISE DA CONCENTRAGAO DO iON FLUOR NA AMOSTRA DE AGUA USANDO
ELETRODO ESPECIFICO

A determinagé@o da concentragao de ion fluor (fluoreto) na amostra de agua pode ser feita por
diferentes métodos analiticos € o mais utilizado, devido sua praticidade e sensibilidade é o
eletrométrico (Rodrigues et al., 2002).

1- Principio do método

E utilizado um eletrodo que possui um cristal sensivel a fon flior na extremidade de um
tubo. Dentro do tubo ha uma solugdo de fluoreto e durante a andlise o eletrodo é
conectado a um potenciémetro. Quando o eletrodo & imerso numa solug&o contendo ion
fluor, se estabelece uma diferenca de potencial entre a concentragao de fluoreto de fora
e dentro do eletrodo, a qual é detectada pelo potenciémetro. Como ha uma relagéo
linear entre a diferenca de potencial e o inverso do logaritmo da concentragéo de fluoreto
na solugdo, é possivel ser determinada a relagdo matematica entre essas variaveis,
utilizando solugbes de concentragé@o conhecida de fluoreto (padrdes). Assim, a partir de
curvas de calibragdo previamente feitas a concentragdo de fluoreto nas amostras de
agua € determinada.

Como o eletrodo € ion seletivo, é necessario garantir que todo o ion flior esteja livre na
solugéo e para tal é usado um tamp&o para acertar o pH, forca i6nica e complexar
cations presentes na adgua. O tampao mais usado é o TISAB Il (tampé&o acetato 1 M, pH
5,0, contendo CDTA a 0,4% e NaCl 1 M). Para analise é misturado 1 v de agua com 1 v
de TISAB Il, por exemplo 1,0 mL de cada.



2- Materiais Necessarios

a)
b)

d)

Potencidmetro com sensibilidade para 0,1 mV

Eletrodo especifico para ion fltor, o qual pode simples ou combinado. O simples é
mais estavel que o combinado, mas requer uso de um eletrodo de referéncia. O
combinado tem a vantagem de permitir a anélise em volumes de amostra menores
que 1,0 mL.

Solugéo padréo de ion fluor: pode ser preparada a partir de NaF ou ser adquirida
uma a 100 ppm F (ug F/mL), a partir da qual s&o preparados os padrdes para
calibragao do eletrodo.

Tampao TISAB II, o qual pode ser preparado no laboratério ou comprado.

Curva de Calibragao:

a)
b)

c)

Preparo dos padrfes: a partir da solugédo de 100 ppm F s&@o preparados padrdes
contendo 0,125; 0,25; 0,5; 1,0 € 2,0 ppm F

Preparo de uma solugéo teste: a partir da solugdo 100 ppm F uma solugéo de 1,0
ppm F deve ser preparada por outro analista.

Elaboracao da curva de calibragao

c1) Marcar 7 tubos plasticos com os dizeres B (blanck); 1; 2; 3; 4; 5e T (teste).

c2) Ao tubo blanck adicionar 1,0 mL de agua purificada; ao 1 1,0 mL do padrao
0,125 ppm F; ao 2 1,0 mL do padréo 0,25; ao 3 1,0 mL do padréo 0,5; ao 4 1,0 mL
do padréo 1,0; ao 5 1 mL do padrao 2,0 ppm e ao Teste 1,0 mL da solugéo teste. A
todos esses tubos acrescentar 1,0 mL de TISAB Il e agitar. Os tubos de 1-5 teréo
respectivamente concentragdes de fluoreto de 0,0625 a 1,0 ppm F em TISAB 50%.

c3) Imergir o eletrodo no tubo B e deixar a leitura em mV do potencidmetro atingir o
maximo possivel...um valor maior que 200 mV seria o ideal indicando pureza da
agua e TISAB II.

c4) Imergir o eletrodo no tubo 1, esperar a leitura estabilizar e anotar o valor
encontrado na planilha (Anexo 1), fazendo o0 mesmo com os demais tubos. Entre as
leituras, o eletrodo deve ser lavado com agua purificada e seco com papel
absorvente macio.

c5) Os valores das leituras dos padroes devem ser langados numa planilha Excel
(Anexo 2), programada para o célculo da regressao entre concentragéo de ion flior
(log F) dos padrbes e leituras respectivas. Os coeficientes linear (intercepto) e
angular (inclinagdo) da reta s&o calculados e a equagdo da reta é determinada, a
partir da qual serdo calculadas automaticamente as concentragbes de F nas
amostras de agua.

c6) Avaliagdo da calibracdo: E feita usando 2 parametros, o coeficiente de regressao
obtido, que avalia a preciséo da dosagem e deve estar proximo de 1,0 (+/- 0,001) e
o teste de exatidao. Esse é checado pela determinagéo da concentragdo do tubo T
cuja concentragao esperada é de 0,50 ppm F (Anexo 1)
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4- Andlise das amostras de agua.

Duplicatas de 1,0 mL de amostras de agua sdo pipetadas e misturadas com TISAB II. E
feita a leitura de cada amostra e depois das duplicatas. Os valores obtidos sao langados
na planilha de Excel a qual automaticamente fara o calculo da concentragéo de fluoreto
presente na amostra (Anexo 1).

ENCAMINHAMENTO E DIVULGAGAO DOS RESULTADOS

Um laudo deve ser elaborado (Anexo 2) e encaminhado a coordenagéo geral do projeto com
copia ao responsavel pela coleta das amostras no municipio. Antes de sua divulgacado, os dados
devem ser submetidos a interpretacdo. A producdo de informagdo técnica a partir da
interpretacdo dos dados requer experiéncia e ajuda de um profissional especializado. O
significado dependera da variabilidade da distribuicdo dos valores, ao longo do tempo e/ou nos
diferentes pontos de coleta, podendo em alguns casos ser necessario o refinamento do plano
amostral, seja reduzindo o intervalo de tempo entre as amostras seja delimitando seu territorio
de abrangéncia.

Toda divulgagéo de resultado esta condicionada a aprovagéo da coordenagdo geral apos
consulta & coordenagdo estadual, sendo o endereco eletrénico do CECOL, a ferramenta
principal.

CONSIDERAGOES FINAIS

Os procedimentos técnicos relativos a coleta da amostra e a analise da concentragéo de fluoreto
na agua sdo exigéncias para controlar possiveis fontes de erro e assegurar a validade dos
dados. O pleno cumprimento desses procedimentos é pré-condi¢ao para o interessado adotar as
providéncias necessarias para a interpretagéo e divulgacao dos resultados.
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Anexo 1

Preparos dos padroes para fazer a curva de calibragao

Padrao de 0,125 ppmF - Pegar do padrao de 100 ppmF(Orion 940907) 0,125 mL e
completar com agua destilada p/ um baldo volumetrico de 100ml.

Padrio de 0,250 ppmF - Pegar do padrao de 100 ppmF(Orion 940907) 0,250 mL e
completar com agua destilada p/ um baldo wolumetrico de 100ml.

Padrao de 0,500 ppmF - Pegar do padrao de 100 ppmF(Orion 940907) 0,500 mL e
completar com agua destilada p/ um baldo volumetrico de 100ml.

Padrao de 1,00 ppmF - Pegar do padréo de 100 ppmF(Orion 940907) 1,00 mL e
completar com agua destilada p/ um baldo wolumetrico de 100ml.

Padrao de 2,00 ppmF - Pegar do padrdo de 100 ppmF(Orion 940907) 2,00 mL e
completar com agua destilada p/ um baldo wolumetrico de 100ml.

TESTE - Padrao de 1,00 ppmF - Pegar do padrao de 100 ppmF(Orion 940907) 1,00 mL e
completar com agua destilada p/ um baldo volumetrico de 100ml.

BLANCK 1,0 mL de TISAB Il pH 5,0 + 1,0 mL de agua destilada e deionizada

Data: 17/07/2012 CONCENTRAGCAO
Temp: 22°C Curva de Calibragdo Para Analise de FltGor na Agua
Técnico: José Alfredo TISAB Il pH 5,0 - 1:1 (1 volume de Amostra ou Padrio + 1 vol. de TISAB Il)
Conc. Padrao mL do mL de Conc. da Mistura Intercep. log F ug F
pg F/mL Padréo Tisab Il g F/mL log F mv 1,57565 calc. calc. C.V. %
0,125 1,0 1,0 0,0625 -1,2041 154,7 Inclinagio -1,1841 0,065 4,72
0,250 1,0 1,0 0,125 -0,9031 139,9 -0,01784 -0,9201 0,120 -3,85
0,500 1,0 1,0 0,250 -0,6021 122,9 RQuad -0,6163 0,242 -3,23
1,000 1,0 1,0 0,500 -0,3010 105,1 0,999 -0,2983 0,503 0,64
2,000 1,0 1,0 1,000 0,0000 87,9 Slope 0,0085 1,020 1,98
-56,1
Conc. Teste mL do mL de mL de Conc. da Mistura ug FimL log F ug F
Amostra pg F/mL Padrio H20 DD Tisab I pg F/mL Esperado mv calc. calc. CV.%
Blanck 0,0 0 1,0 1,0 0,0 0,0 212,6 2,2156 0,006
Teste1 1,0 1,0 0,0 1,0 0,500 0,5 105,0 -0,2971 0,505
Teste2 1,0 1,0 0,0 1,0 0,500 0,5 104,8 -0,2935 0,509
Teste3 1,0 1,0 0,0 1,0 0,500 0,5 104,8 -0,2935 0,509
Média 0,507 1,5
Conc Mistur: Diluigao Diluigao Média I
Amosta mv log F calc. Mg F calc. pg FimL TISAB Amostra amostra | pg FimL | dp Cv%
AE -1 1 146,9 -1,0444 0,090 0,090 2 1 0,18
1,1 147,2 -1,0497 0,089 0,089 2 1 0,18 0,18 0,00 0,9
AE -2 2 148 -1,0640 0,086 0,086 2 1 0,17
21 148,1 -1,0658 0,086 0,086 2 1 0,17 0,17 0,00 0,3
AE -3 3 97,1 -0,1562 0,698 0,698 2 1 1,40
3,1 97,1 -0,1562 0,698 0,698 2 1 1,40 1,40 0,00 0,0
AE -4 4 109,9 -0,3845 0,413 0,413 2 1 0,83
4,1 109,5 -0,3773 0,419 0,419 2 1 0,84 0,83 0,01 1,2
AE -5 5 107,2 -0,3363 0,461 0,461 2 1 0,92
51 107,2 -0,3363 0,461 0,461 2 1 0,92 0,92 0,00 0,0
AE - 6 6 108,3 -0,3559 0,441 0,441 2 1 0,88
6,1 108,3 -0,3559 0,441 0,441 2 1 0,88 0,88 0,00 0,0
AE -7 7 148,7 -1,0765 0,084 0,084 2 1 0,17
71 148,4 -1,0711 0,085 0,085 2 1 0,17 0,17 0,00 0,9
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Anexo 2

Universidade Estadual de Campinas

v‘}’ Faculdade de Odontologia de Piracicaba
LNICAMP Departamento de Ciéncias Fisiolggicas

Andlise de ion Flior

Solidtante: Universidade Federa de Pebtas
Enderego: Rua Gomes Carneiro, 001

Cidade: Pelotas - RS

Enviada: 15/07/13
Analisada: 17/07/13

Recebida: 16/07/13
Remetida: 18/07/13

cédigo Local de coleta ppm F (mg F/L)
1 |AE-01/07 0,18
2 AE - 02/07 0,17
3 |AE-03/07 1,40
4 | AE- 04/07 0,83
5 | AE-05/07 0,92
6 |AE-06/07 0,88
7 AE - 07/07 0,17
8 AE - 08/07 0,41
9  [AE-09/07 1,33

10 | AE-10/07 0,83
11 [PC-01/07 0,34
12 |PC- 02007 0,68
13 | PC-03/07 0,60
14 |PC-04/07 0,65
15 | PC-05/07 0,58
16 | PC-06/07 0,57
17 |PC-07/07 0,56
18 | PC-08/07 0,58
19 | PC-09/07 0,62
20 |PC-10/07 0,72
21 |PC-11/07 0,67
22 |PC-12007 0,69
23 |PC-13/07 0,62
24 |PC-14/07 0,54
25 |PC-15/07 0,56
26 |PC-16/07 0,55

Obs:1. De acordo com a Portaria n® 635/BSB de 26/12/1975 do Ministério da Salde, 0,7 mg F/L (ppm) é a
concentragdo 6tima de flior agregado ao tratamento da agua, sendo0,6 e 08 mg F/L, considerados
respectivamente como valores minimo e maximo, para cidades com média das temperaturas maximas diarias de

26,8a 32,5°C.

2- De acordo com a Portaria MS 518/2004, o valor maximo permitido (VMP) de flior presente

Piradicaba, 18 de Julho de 2013.

Prof. Dr. Jaime Aparecido Cury
Area de Prestacdo de Servicos de Pequera Monta FOP/Lab
Bioquimica Oral /JUNICAMP
Executor Substutivo

naturalmente em agua é de 1,5 mg F/L.

NOTA: De acordo com DELIBERAGAO CAD-A-4, de 13-6-2003 e publicada no DOE de 14/06/2003, "O contetdo e
as concluses aqui apresentados sdo de responsabilidade exclusiva do(s) autor(es) e ndo representam a opinido

da Universidade Estadual de Campinas nem a comprometem".

Faculdade de Odontologia de Piracicaba Bioguimica
Av. Limeira, 901 - Caixa Postal 52

CEP 13414-903- Piracicaba - SP — Brasil

Telefone: (19) 2106-5200 / 2106-5201 - Fax: (19) 2106-5218

Telefone (19) 2106-5303/ 2106-5304
E-mail: cinthia@fop.unicamp. br
Home page: http://www.unicamp.br/fop
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— ANEXO 3
U r Projeto de Pesquisa
Cobertura e Vigilancia da Fluoretagao da Agua de Abastecimento Publico no Brasil

vigI

PLANILHA DE CAMPO PARA REGISTRO DA AMOSTRA DE AGUA

Municipio:
Numero do Enderego do ponto de coleta e nome da unidade Sistema de Abastecimento de Agua (SAA)
frasco publica Data Horario | Responsavel | Solugdo Alternativa Coletiva (SAC) Observagdes
4314902-1 Rua Mario Pedrosa, 351- Escola Felipe Neri 25/04/2014 | 13.30 José Leopoldo | SAA1 - ETA Menino Deus
4314902-2 Rua Felipe Camarao, 444 - UBS Bananeiras 25/04/2014 | 14.30 José Leopoldo | SAA1 - ETA Menino Deus
4314902-3 Rua Jo&o Fernandes, 332 -Escola Santos Dumont 25/04/2014 | 15.30 José Leopoldo | SAA1 - ETA Menino Deus
4314902-4 Rua Maria Figueiredo, 677 - UBS COHAB 25/04/2014 | 16.30 José Leopoldo | SAA1 - ETA Menino Deus
4314902-5 Rua ... UBS ou Escola, 26/04/2014 | 13.30 José Leopoldo | SAC1 - Reservatorio Elevado
4314902-6 Rua ... UBS ou Escola, 26/04/2014 | 14.30 José Leopoldo | SAC1 - Reservatorio Elevado
4314902-7 Rua ... UBS ou Escola, 26/04/2014 | 15.30 José Leopoldo | SAC1 - Reservatorio Elevado
4314902-8 Rua... UBS ou Escola 26/04/2014 | 16.30 José Leopoldo | SAC1 - Reservatorio Elevado

fAcnPq e (ol
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