
 
                                                                                                                                                                                     

   

 

CENTRO UNIVERSITÁRIO BRASILEIRO - UNIBRA 

CURSO DE GRADUAÇÃO EM ENFERMAGEM 
 

 

 

 

 

 

 

CAROLINE DA SILVA BARBOSA 

ELIVÂNEA MAYZA BARBOSA DA SILVA 

INGRID LIDIANY DA SILVA 

RAFAEL LUCAS BARROS ABREU SILVA 

WELLINGTON SOARES DA SILVA 

 

 

 

 

Métodos para a quantificação de oligoelementos em urina por 

Espectrometria de Absorção Atômica com Forno de Grafite (GFAAS)  
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

RECIFE/2025 



 
                                                                                                                                                                                     

   

 

 CAROLINE DA SILVA BARBOSA 

ELIVÂNEA MAYZA BARBOSA DA SILVA 

INGRID LIDIANY DA SILVA 

RAFAEL LUCAS BARROS ABREU SILVA 

WELLINGTON SOARES DA SILVA 

 
 
 
 
 
 
 
 

Métodos para a quantificação de oligoelementos em urina por 

Espectrometria de Absorção Atômica com Forno de Grafite (GFAAS)  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Trabalho de conclusão de curso 

apresentado à Disciplina TCC II do 

Curso de Bacharelado em Enfermagem 

do Centro Universitário Brasileiro - 

UNIBRA, como parte dos requisitos 

para conclusão do curso. 
 

Orientador(a):  Me. Hugo Christian de 

Oliveira Felix 

Coorientador: Dr. Elvis Joacir De França  
 

 
 
 
 

 

RECIFE 

2025 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Ficha catalográfica elaborada pela  
bibliotecária: Laís Cardoso, CRB-4/PE-1753/P. 

 
 
 
  B238m 

 
     
Barbosa, Caroline da Silva. 
     Métodos para a quantificação de oligoelementos em urina por 
Espectrometria de Absorção Atômica com Forno de Grafite (GFAAS) 
/ Caroline da Silva Barbosa, Elivânea Mayza Barbosa da Silva, 
Ingrid Lidiany da Silva, Rafael Lucas Barros Abreu Silva, Wellington 
Soares da Silva. - Recife: Edição do autor, 2025. 
35 p. : il. color.                                                                                                
    
 

Orientador(a): Me. Hugo Christian de Oliveira Felix. 
Coorientador(a): Dr. Elvis Joacir de França. 
 
 

 
 

Trabalho de Conclusão de Curso (Graduação) - Centro 
Universitário Brasileiro – Unibra. Bacharelado em Enfermagem, 
2025. 
     Inclui Bibliografia. 
      
    

 
1. Biomonitorização. 2. Análises químicas. 3. Elementos 

químicos. 4. Biossegurança. I. Silva, Elivânea Mayza Barbosa da. II. 
Silva, Ingrid Lidiany da. III. Silva, Rafael Lucas Barros Abreu. IV. 
Silva, Wellington Soares da. V. Centro Universitário Brasileiro - 
Unibra. VI. Título. 

 
                                                   
                                                                                        CDU: 616-083 
 

 



 
                                                                                                                                                                                     

   

 

CAROLINE DA SILVA BARBOSA 

ELIVÂNEA MAYZA BARBOSA DA SILVA 

INGRID LIDIANY DA SILVA 

RAFAEL LUCAS BARROS ABREU SILVA 

WELLINGTON SOARES DA SILVA 

 

Métodos para a quantificação de oligoelementos em urina por 

Espectrometria de Absorção Atômica com Forno de Grafite (GFAAS)  
 

Trabalho de conclusão de curso apresentado à Disciplina TCC II do Curso de Enfermagem 

do Centro Universitário Brasileiro - UNIBRA, como parte dos requisitos para conclusão do curso. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Examinadores: 
 
 

_______________________________________________________________ 
Orientador – Me. Hugo Christian de Oliveira Felix  

 

 

___________________________________________________________________ 
Wanuska Munique Portugal – Mestre em ciências nucleares e energéticas  

 

 

___________________________________________________________________ 
Jéssica - Titulação 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota: ______ 
 
Data:___/___/___ 
 

  



 
                                                                                                                                                                                     

   

 

AGRADECIMENTOS  

Palavras não são capazes de descrever a emoção vivenciada ao longo dos cinco anos compartilhados 

com este grupo de trabalho de conclusão do curso (TCC), formado desde o primeiro período da 

faculdade, durante a maior crise sanitária provocada pela Covid-19, em uma aula prática de 

laboratório. Todos estávamos repletos de expectativas, sonhos, ansiedades, medos e inseguranças 

quanto aos desafios que surgiriam ao longo da graduação. A essa equipe, expressamos nosso mais 

sincero agradecimento por dividir esses cinco anos e torná-los mais leves, intensos e por transmitir 

segurança mútua, motivando-nos sempre a seguir em frente, apesar das adversidades enfrentadas. 

Agradecemos ao nosso orientador Me. Hugo Felix, pela brilhante orientação e pelos valiosos 

conselhos relativos à vida profissional. Manifestamos também gratidão à nossa Coordenadora de 

Curso, Dra. Wanuska Portugal, por nos apoiar em todas as situações. Estendemos nossos 

agradecimentos ao Prof. Dr. Elvis França, por toda contribuição na elaboração desta pesquisa. Além 

disso, nossa gratidão se dirige às nossas famílias (Mãe, Pai, Irmãos, Namorados e Avós), aos amigos 

queridos e todas as pessoas que foram luz e apoio em nossas vidas. Desejamos a todos uma jornada 

repleta de sucesso, paz, luz e que cada um alcance seus objetivos e realize todos os seus sonhos. Esse 

estudo foi vinculado ao projeto de mestrado do Prof. Douglas Henrique da Silva Ferreira, desse modo, 

agradecemos por toda parceria e colaboração. Agradecimentos a Edson Wanderley da Silva pela 

revisão do texto e por auxílio nas fotografias, a Raphael Moura, Luciana Silva, Lindomar Souza e 

Amanda Jordão pós-doutorandos do CRCN/NE por toda orientação fornecida.  

Agradecemos também ao CNPq, FACEPE, FINEP, CNEN e CRCN-NE.  

 

  

  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  



 
                                                                                                                                                                                     

   

 

EPÍGRAFE  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

“A Enfermagem é uma arte; e para realizá-la 

como arte, requer uma devoção tão exclusiva, um 

preparo tão rigoroso, quanto a obra de qualquer pintor 

ou escultor; pois o que é tratar da tela morta ou do frio 

mármore comparado ao tratar do corpo vivo, o templo 

do espírito de Deus? É uma das artes; poder-se-ia 

dizer, a mais bela das artes!” 

 

Florence Nightingale, Riverside Press, 1871. 

  



 
                                                                                                                                                                                     

   

 

R E S U M O  
No Brasil, observa-se um déficit de estudos relacionados à quantificação de elementos químicos por meio das excretas humana 

nas rotinas hospitalares. O estudo tem como objetivo, desenvolver uma metodologia inovadora para quantificar os oligoelementos 

em urina de pacientes críticos utilizando o método de Espectrometria de Absorção Atômica com Forno de Grafite (GFAAS), a partir 

da deposição direta de amostras de urina em ácido nítrico destilado em diferentes quantidades de volumes (2 mL, 5 mL e 10 mL). 

Este estudo constitui uma pesquisa experimental, aprovado pelo Comitê de Ética em Pesquisa (CEP) Parecer nº 5.499.611. Após a 

coleta, foi iniciado, o pré-tratamento químico em capela de fluxo laminar, durante 24 horas. Posteriormente, realizou-se o tratamento 

químico com banho de ultrassom, em 3 ciclos de 1 hora cada. Com as soluções de amostras de urina à temperatura ambiente, 

adicionaram-se 20 mL de água ultrapura para completar o volume e para análises químicas o método GFAAS foi empregado. Da 

análise dos dados obtidos, As apresentou CMD para o volume de 10 mL dentro do esperado para o valor de referência, enquanto o 

volume de 2 mL e 5 mL para Cd, Co, Pb e V estão acima dos valores de referência. Conclui-se que o método foi implementado para 

As, utilizando 10 mL. Contudo, Cd, Co, Pb e V apresentaram limitações, sendo necessário o desenvolvimento de novos estudos, 

acerca do tratamento de urina, utilizando 10 mL de volume de amostra com a urina de 24 horas. 

Palavras-Chaves: Biomonitorização, Análises químicas, Elementos químicos, Biossegurança.  

 

Methods for the quantification of trace elements in urine by Graphite Furnace Atomic 

Absorption Spectrometry (GFAAS) 
A B S T R A C T  
In Brazil, there is a deficit of studies related to the quantification of chemical elements through human excreta in hospital 

routines. The aim of this study is to develop an innovative methodology for quantifying trace elements in the urine of critically ill 

patients using the Graphite Furnace Atomic Absorption Spectrometry (GFAAS) method, based on the direct deposition of urine samples 

in distilled nitric acid in different volumes (2 mL, 5 mL and 10 mL). This study is an experimental study and was approved by the 

Research Ethics Committee (CEP) under report no. 5.499.611. After collection, chemical pre-treatment was started in a laminar flow 

hood for 24 hours. Subsequently, the chemical treatment was carried out in an ultrasound bath, in 3 cycles of 1 hour each. With the 

urine sample solutions at room temperature, 20 mL of ultrapure water was added to complete the volume and the GFAAS method was 

used for chemical analysis. From the analysis of the data obtained, As showed a CMD for the 10 mL volume within the expected 

reference value, while the 2 mL and 5 mL volumes for Cd, Co, Pb and V are above the reference values. It can be concluded that the 

method was implemented for As using 10 mL. However, Cd, Co, Pb and V showed limitations, making it necessary to develop new 

studies on the treatment of urine using 10 mL of sample volume with 24-hour urine. 

Keywords: Biomonitoring, Chemical analysis, Chemical elements, Biosafety. 
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1. Introdução  
 

Oligoelementos desempenham funções cruciais para a saúde dos seres humanos, como cálcio, 

ferro (Fe), molibdênio (Mo), zinco (Zn), sódio (Na), potássio (K), magnésio (Mg)1. Por outro lado, 

alguns metais tóxicos, como mercúrio, chumbo, cádmio e arsênio, possuem efeitos tóxicos mesmo em 

pequenas concentrações, podendo causar danos aos órgãos como a carginogênese2. Os principais meios 

de exposições a esses elementos químicos ocorrem por meio da ingestão de águas e alimentos vegetais 

e animais, inalação e absorção cutânea3. 

Devido à grande relevância mundial, a biomonitorização humana pode ser realizada por meio de 

matrizes biológicas, como sangue, urina e fezes, bem como por amostras de tecidos queratinizados, 

incluindo unhas, cabelos e leite materno para estudar o caminhamento de elementos químicos essenciais 

e tóxicos em humanos4. No Brasil, até o momento, observa-se um déficit de estudos relacionados à 

quantificação de elementos químicos por meio das excretas humana nas rotinas hospitalares, o que pode 

ser atribuído à ausência de protocolos clínicos que garantam a biossegurança dos profissionais durante 

a manipulação de amostras biológicas em laboratórios químicos. 

Um dos trabalhos pioneiros é o de Portugal5, que utilizou sangue total para quantificar 

oligoelementos de pacientes internados em Unidade de Terapia Intensiva (UTI) no Brasil, empregando 

ácido nítrico (HNO3) destilado, para inativar as possibilidades de transmissão de microrganismos. Este 

estudo evidenciou alterações nas concentrações dos oligoelementos observados, este fato levantou 

questionamentos sobre os possíveis efeitos da internação nos níveis de elementos químicos dos 

pacientes, bem como sobre sua distribuição e os meios de excreção no corpo humano5. Para isto, é 

necessário a biomonitoração dos oligoelementos no período de internação dos pacientes.  

Arsênio (As), apresenta alta toxicidade, potencial carcinogênico e está associado a disfunções 

metabólicas6. Além disso, não possui até o momento, função biológica claramente estabelecida. Sendo 

a exposição prolongada na forma inorgânica pode resultar em danos celulares, comprometendo os 

tecidos tegumentar, pulmonar e nervoso. Dessa forma, a biomonitorização desse oligoelemento torna-

se essencial para a prevenção de riscos à saúde7. Em contrapartida, Cádmio (Cd) apresenta efeitos 

tóxicos e potencialmente carcinogênicos, sendo encontrado em concentrações mais elevadas em 

indivíduos fumantes. Esse metal afeta principalmente o sistema urinário e a exposição recorrente pode 

ocasionar problemas respiratórios. Os sinais e sintomas decorrentes de concentrações elevadas podem 

manifestar-se de forma aguda, como náuseas, vômito, diarreia, ou de forma crônica, contribuindo para 

o desenvolvimento de doença pulmonar obstrutiva crônica (DPOC), enfisema pulmonar e disfunção 

renal8,9. 

Cobalto (Co), por sua vez, é um oligoelemento essencial que integra a vitamina B e é importante 

para a formação de coenzimas envolvidas na mitose celular10. A cobalamina, conhecida como vitamina 

B12, é um micronutriente relevante e hidrossolúvel que exerce função crucial na replicação do DNA 

durante a divisão celular, sendo indispensável para a maturação dos glóbulos vermelhos e para o 

funcionamento de diversas vias metabólicas. Além disso, essa vitamina é essencial para a saúde do 

sistema nervoso central (SNC) e periférico (SNP), contribuindo para a formação da bainha de mielina11. 

Em contraste, temos Chumbo (Pb) que é altamente tóxico, com impacto significativo no sistema nervoso 

central, é um dos contaminantes ambientais mais prevalentes. Não há evidências de que Pb desempenhe 

qualquer função fisiológica no organismo. Seus efeitos adversos podem comprometer praticamente 

todos órgãos e tecidos do corpo, mas a exposição ocorre predominantemente por ingestão, resultando 

em absorção, distribuição e posterior eliminação desse metal12,13.  

Recentemente, Vanádio (V) foi reconhecido como um oligoelemento com atividades benéficas 

para o organismo humano, com propriedades anticancerígenas, antibacterianas e antivirais. Contudo, 

em grandes concentrações, torna-se tóxico14. Também participa na regulação de algumas enzimas e de 

processos metabólicos, incluindo a formação óssea, modulação da ação da insulina e manutenção da 

homeostase celular e fornece proteção contra o estresse oxidativo15. 

Na excreção de substâncias químicas pelo organismo, o sistema urinário formado pelos rins, 

ureteres, bexiga e uretra, desempenha a função de filtrar o sangue, além de ser responsável pela produção 

e armazenamento da urina. Durante o processo de filtração do sangue, as substâncias sem utilidade são 

eliminadas por meio da urina, enquanto outras substâncias necessárias são reabsorvidas, garantindo a 

homeostasia do corpo. No entanto, algumas substâncias podem não ser filtradas adequadamente pelos 

rins, causando a bioacumulação no organismo16.  
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De acordo com o estudo de Deugaszek et al.17, foi identificado um aumento nas concentrações de 

elementos químicos em pacientes com idade superior a 45 anos, a partir da análise de amostras de urinas 

coletadas durante um período de 24 horas, abrangendo homens e mulheres. Ressalta-se que tal fenômeno 

pode estar associado ao consumo de cigarros e à maior suscetibilidade a exposições ambientais17. 

Portanto, é fundamental o desenvolvimento de pesquisas científicas voltadas a elaboração de 

metodologias específicas para o tratamento de soluções de amostras de urina, com o intuito de 

biomonitorizar pacientes internados na UTI, assegurando a biossegurança das análises químicas.  

Assim, objetiva-se desenvolver uma metodologia inovadora para quantificar os oligoelementos 

em urina de pacientes internados na UTI desenvolvida num hospital de grande porte na região 

Metropolitana do Recife, a partir da deposição direta de amostras de urina em HNO3 destilado. Visando 

determinar a influência da variação de volume (2 mL, 5 mL e 10 mL) na precisão da quantificação de 

As, Cd, Co, Pb e V na urina por GFAAS, além de avaliar, identificar e comparar os resultados obtidos 

e a incerteza analítica.  

 

 

2. Material e Métodos 

 
Este estudo constitui uma pesquisa experimental, para a implementação de um método para 

biomonitorizar pacientes na UTI a partir da urina. A pesquisa foi aprovada pelo Comitê de Ética em 

Pesquisa (CEP) (CAAE 36808720.0.0000.5200 e Parecer nº 5.499.611), em conformidade com as 

normas éticas estabelecidas pela Resolução nº 466/12. Todas as informações relacionadas à 

identificação dos participantes foram tratadas de forma sigilosa. 

 

2.1 Origem da amostra 

 
Antes da coleta do material biológico, foi realizada a paramentação completa dos profissionais, 

utilizando os Equipamentos de Proteção Individual – EPI’s. Antes de realizar a coleta, os tubos de 

centrífuga foram previamente preparados, pesados e identificados, e adicionou-se volumes de 2 mL18, 5 

mL18 e 10 mL19 de HNO3 destilado, seguido por uma nova pesagem dos tubos, em seguida esses tubos 

foram armazenados (Figura 1). A manipulação das amostras foi classificada como Risco Biológico 

Classe 3. Esse estudo constitui uma expansão do protocolo de amostragem de sangue total de Portugal 

(2022)5.  

A urina foi cedida por um paciente, tendo sido realizada a antissepsia prévia. Procedeu-se à coleta 

da primeira urina do dia em tubos estéreis para urinálise, sendo posteriormente transferida para tubos de 

centrifugas contendo HNO3, com o descarte do primeiro jato. A coleta resultou em um volume total de 

100 mL, sendo distribuídos alíquotas de 10 mL para o método de 2 mL, 25 mL para o método de 5 mL 

e 50 mL para o método de 10 mL. No total, foram coletadas 15 amostras de urina, distribuídas da 

seguinte forma: cinco amostras para o tratamento de 2 mL, cinco amostras para o tratamento com 5 mL 

e cinco amostras para o tratamento com 10 mL. Além disso, houve o preparo de cinco brancos analíticos 

para cada volume testado, afim de garantir uma maior confiabilidade ao estudo. O trabalho foi 

desenvolvido no contexto do projeto: “Implementação de metodologias integradas para a determinação 

de elementos químicos neurotóxicos associados a distúrbios neurocomportamentais”. 
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Figura 1 - Paramentação e preparo dos tubos de centrífuga para coleta.   

Figure 1 - Equipment and preparation of centrifuge tubes for collection 

 
A) Paramentação dos pesquisadores; B) Preparo e identificação dos tubos; C) 

Pesagem dos tubos; D) Armazenamento dos tubos de centrífuga até a fase da coleta. 
Fonte: Adaptado de Wanderley (2025). 

Source: Adapted from Wanderley (2025). 

 

2.4 Tratamento químico  
 

Foi realizada uma revisão de literatura sobre os trabalhos de determinação de elementos químicos 

em urina, dentre eles, foram selecionados os seguintes protocolos para testar o melhor volume de urina 

e ácido para o tratamento das soluções de amostras de urina:  

1) 2 mL: Li et al.,18 

2) 5 mL: Li et al.,18 

3) 10 mL: Benkhedda et al.,19 
Após a coleta, foi iniciado, no Laboratório Emergencial de Combate à Covid-19 (LECC/CRCN-

NE), o pré-tratamento químico em capela de fluxo laminar, com duração de 24 horas. Em seguida, 

realizou-se o tratamento químico utilizando banho de ultrassom no equipamento Elma Elmasonic P 

180H, aquecido em 80 ºC e operando a uma frequência de 37 Hz, em 3 ciclos de 1 hora cada, com 

intervalos de 15 minutos entre os ciclos. Após o equilíbrio das soluções de amostras de urina à 

temperatura ambiente, adicionaram-se 20 mL de água ultrapura (Milli-Q) para completar o volume. 

Logo após, as amostras foram novamente pesadas, afim de verificar suas massas e, posteriormente, as 

soluções de amostras de urina foram armazenadas em temperatura 8ºC até a análise química por meio 

da Espectrometria de Absorção Atômica com Forno de Grafite (GFAAS). A Figura 2, descreve as etapas 

do estudo, como o pré-tratamento químico, tratamento químico no banho de ultrassom, a adição de 20 

mL de água ultrapura e a análise química no GFAAS.  
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Figura 2 - Etapas do estudo 

Figure 2 - Study stages 

 

 
Fonte: adaptado de Biorender.com (2025). 

Source: adapted from Biorender.com (2025). 

 

2.5 Análises químicas 
 

Para análise química de As, Cd, Co, Pb e V, utilizou-se o método de Espectrometria de Absorção 

Atômica com Forno de Grafite (GFAAS) em triplicata. GFAAS é uma técnica analítica empregada para 

determinar os teores de elementos químicos em amostras por meio do aquecimento gradual das amostras 

para liberar os átomos do elemento de interesse (atomização)20, figura 3. As incertezas analíticas foram 

calculadas e expandidas em nível de confiança de 95% de acordo com Eurachem/CITAC Guide CG21.  

 
Figura 3 - Espectrometria de Absorção Atômica com Forno de Grafite (GFAAS)  

Figure 3 - Graphite Furnace Atomic Absorption Spectrometry (GFAAS) 

 
Fonte: adaptado de Wanderley (2025). 

Source: adapted from Wanderley (2025). 

 

As curvas analíticas apresentadas na Figura 4 foram construídas a partir de soluções padrão 

contendo concentrações previamente estabelecidas de um determinado analito. Foram amostrados 

coeficientes R2 para As de 0,9955 a 0,9964, para Cd 0,9835 a 0,9998, para Co 0,9869 a 0,9983, Pb 0,996 

a 0,9976 e para V 0,996 a 0,9995. Essas curvas desempenharam um papel fundamental na determinação 

da concentração de um elemento químico nas amostras, garantindo a confiabilidade nos resultados 

obtidos, devido à instabilidade das amostras durante a análise. 
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Figura 4 – Curvas analíticas para determinação de As, Cd, Co, Pb e V. 

Figure 4 - Analytical curves for determination of As, Cd, Co, Pb and V. 

  

  

 
a) Curva Analítica para As; b) Curva Analítica para Cd; b) Curva Analítica para Co; d) Curva 

Analítica para Pb; e) Curva Analítica para V.  
Fonte: Os autores (2025). 

Source: The authors (2025). 

 

Para comprovar a qualidade dos procedimentos analíticos, foram calculados a precisão e a 

exatidão dos dados obtidos a partir das curvas analíticas. A Repetitividade e a exatidão apresentaram 

variação entre 0,75 e 1,25, correspondendo a uma diferença de ±25% do valor, (Figura 5).  
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Figura 5 – Valores de repetitividade e exatidão para As, Cd, Co, Pb e V 

Figure 5 - Repeatability and accuracy values for As, Cd, Co, Pb and V 

  

  

  

  

  

Linhas se referem ao limite de 25%  
Fonte: Os autores (2025). 

Source: The authors (2025). 
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2.6 Tratamento dos dados  
 

Optou-se por analisar a Concentração Mínima Determinável (CMD), tendo em vista que nem 

todas as amostras apresentaram resultados analíticos nessa matriz. A CMD trata-se de um parâmetro 

utilizado para estimar a menor concentração passível de determinação de um analito. A Equação 1 foi 

empregada para a estimativa da CMD.  
 

CMDa =   
𝐶 ∗  𝑉𝐼

𝑉𝑀
 

 

em que,  

 

C     = Concentração do analito no branco analítico; 

A     = Analito 

VI   = Volume Inicial 

VM = Volume da massa 
 

Para a análise estatística, recorreu-se à análise de variância (ANOVA), seguido do teste de 

comparação múltipla e ao teste de Shapiro-Wilk para verificar os requisitos da ANOVA se existe 

diferenças estatísticas entre as médias das CMD dos volumes amostrados.  
 

3 Resultados e Discussão  

 

3.1 Arsênio (As) 
 

Presente em concentrações elevadas, apresenta toxicidade para à saúde humana6, por essa razão, 

torna-se necessário a realização da quantificação desse metal, afim de compreender o seu 

comportamento no organismo humano. Na Tabela 1, a média da CMD para o volume de 2 mL foi 0,0070 

μg/mL-1, enquanto, para o volume de 5 mL, o valor foi 0,0069 μg/mL-1. Já o tratamento com 10 mL 

resultou em uma CMD de 0,0032 μg/mL-1. Mesmo não tendo resultados analíticos nessa etapa, as CMD 

foram comparáveis com o estudo de Iyengar22, no qual os valores de referência de urina de 24 horas 

foram convertidos para valores de urina média do dia, cuja faixa de concentração foi 0,0067 a 0,02 

μg/mL-1. As CMD de 2 mL e 5 mL foram superiores ao limite máximo da urina do homem de 

referência22. No entanto, o tratamento de 10 mL permaneceu dentro da faixa esperada, o que evidenciou 

a aplicabilidade do método para a análise de soluções de amostras de urina para As.  

 
Tabela 1 - Concentração mínima determinável de As em (μg mL-1) 

Table 1 - Minimum determinable concentration of As in (μg mL-1) 

Volume Concentração mínima determinável – As (μg mL-1) 
 

Média Desvio-padrão IC 95% 

2 mL 0,0070 0,00019 0,0066 0,0074 

5 mL 0,0069 0,00019 0,0065 0,0073 

10 mL 0,0032 0,00019 0,0028 0,0036 

Valor de referência22 0,0067 – 0,02 μg mL-1 

Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

Para selecionar o volume da amostra mais apropriado, diferenças estatísticas entre as médias das 

CMD para os volumes testados de 2 mL, 5 mL e 10 mL foram encontradas a partir da análise de variância 

(ANOVA), conforme evidenciado pelo valor de p = 0,0000. Os volumes de 2 mL e 5 mL não 

apresentaram diferenças estatisticamente significativas. No entanto, o método de 10 mL apresentou 

CMD abaixo do valor de referência esperado por Iyengar22, o que se é esperado, devido ao aumento do 

volume de amostra (Figura 6).  

(1) 
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Figura 6 – Análise de variância (ANOVA) entre as médias da CMD de As para os volumes de 2 mL,         

5 mL e 10 mL. 

Figure 6 - Analysis of variance (ANOVA) between the means of the CMD of As for volumes of 2 mL, 5 mL and 

10 mL. 

 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

O histograma exibido na Figura 7 demonstrou a normalidade da distribuição dos resíduos para os 

dados da ANOVA, dado o valor de p = 0,8621, o qual indicou a ausência de evidências estatísticas para 

a rejeição da hipótese nula de que os resíduos não são normalmente distribuídos.  

 
Figura 7 – Histograma de resíduos da ANOVA para os valores de CMD de As em função do método de urina 

testado 

Figure 7 - Histogram of ANOVA residuals for As CMD values as a function of the urine method tested 

 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

As análises estatísticas realizadas nas CMD, foram comparadas as concentrações obtidas em 

algumas amostras. O volume de 2 mL não resultou em concentrações determináveis, ou seja, as cinco 

amostras permaneceram abaixo da CMD. Em comparação, o método de 5 mL produziu quatro resultados 

determináveis, enquanto uma única amostra permaneceu abaixo da CMD. Já o volume de 10 mL 

apresentou três amostras com concentrações determináveis, enquanto duas amostras permaneceram na 
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abaixo da CMD, indicando variação das concentrações de As devido aos diferentes volumes amostrados. 

Os valores obtidos para os tratamentos de 2 mL, 5 mL e 10 mL ficaram acima dos valores de referência 

do estudo de Iyengar22 (Figura 8).  
 

Figura 8 - Concentração de As nos diferentes volumes testados 2 mL, 5 mL e 10 mL de soluções de amostras de 

urina em μg mL-1 

Figure 8 - Concentration of As in the different volumes tested 2 mL, 5 mL and 10 mL of urine sample solutions 

in μg mL-1 

 
Barras de erro tratam-se da incerteza analítica em nível de 95% de confiança, no caso de ausência de 

barras de erro se referem à concentração mínima determinável 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 
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3.2 Cádmio (Cd) 
 

As concentrações de Cd, quando em teores são elevados apresenta alta toxicidade ao organismo 

e pode ocasionar o desenvolvimento de câncer8. Assim, torna-se relevante a realização da 

biomonitorização desse metal tóxico em excretas. Na Tabela 2, nota-se que as médias das CMD para os 

volumes de 2 mL e 5 mL foram 0,16 μg/mL-1, enquanto, para o volume de 10 mL, o valor obtido foi 

0,075 μg/mL-1. Os valores do homem de referência22 foram submetidos para a urina média, apresentando 

concentrações variando entre 0,00067 a 0,0033 μg/mL-1. No caso de Cd, os resultados obtidos quando 

comparados com o estudo de Iyengar22, não foram satisfatórios, ficando acima dos valores de referência, 

o que indica a necessidade de mais estudos acerca do volume adequado das soluções de amostras de 

urina para Cd. 

 
Tabela 2 - Concentração mínima determinável de Cd em (μg mL-1) 

Table 2 - Minimum determinable concentration of Cd in (μg mL-1) 

Volume Concentração mínima determinável – Cd (μg mL-1) 
 

Média Desvio-padrão IC 95% 

2 mL 0,16 0,0046 0,15 0,17 

5 mL 0,16 0,0046 0,15 0,17 

10 mL 0,075 0,0046 0,066 0,084 

Valor de referência22 0,00067 – 0,0033 μg/mL-1 

Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

 

Com os resultados encontrados, diferenças estatísticas entre as médias das concentrações mínima 

determinável (CMD) para os volumes testados de 2 mL, 5 mL e 10 mL foi encontrada a partir da análise 

de variância (ANOVA), conforme evidenciado pelo valor de p = 0,0000. Nota-se que a análise de 

variância indicou uma diferença estatisticamente significativa entre as médias das CMD para os volumes 

de 2 mL e 5 mL. As médias das CMD para os volumes de 2 mL e 5 mL não apresentaram diferenças 

estatísticas significativas. Contudo, ao analisar a CMD correspondente ao volume de 10 mL, verifica-se 

menor CMD. As CMD para os volumes testados para Cd ficaram acima do esperado pelo estudo de 

Iyengar22 (Figura 9).  
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Figura 9 – Análise de variância (ANOVA) entre as médias da CMD de Cd para os volumes de 2 mL, 5 mL e   

10 mL. 

Figure 9 – Analysis of variance (ANOVA) between the means of the CMD of Cd for volumes of 2 mL, 5 mL 

and 10 mL. 

 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

Com o histograma exibido na Figura 10, comprovou-se a normalidade da distribuição dos 

resíduos para os dados da ANOVA, p = 0,8511, o qual indicou a falta de evidências estatísticas para a 

rejeição da hipótese nula de que os resíduos não são normalmente distribuídos, corroborando os 

resultados da ANOVA. 

 
Figura 10 – Histograma de resíduos da ANOVA para os valores de CMD de Cd em função do método de urina 

testado 

Figure 10 – Histogram of ANOVA residuals for Cd CMD values as a function of the urine method tested 

 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 
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Mesmo com as análises estatísticas realizadas nas CMD, realizou-se a comparação entre as 

concentrações obtidas em algumas amostras para os tratamentos de 2 mL, 5 mL e 10 mL. O tratamento 

com 2 mL resultou em cinco amostras com concentrações determináveis. Enquanto, o tratamento de        

5 mL não produziu amostras determináveis, ficando as cincos amostras abaixo da CMD. Em 

contrapartida, o método de 10 mL apresentou cinco amostras com concentrações determináveis, 

indicando uma variação das concentrações de Cd devido aos diferentes volumes amostrados. Os valores 

das concentrações obtidas para os métodos de 2 mL, 5 mL e 10 mL para Cd, ficaram acima dos valores 

de referência de acordo com Iyengar22 (Figura 11). O valor máximo encontrado foi 10 μg mL-1, 

indicando possível contaminação. 
 

Figura 11 - Concentração de Cd nos diferentes volumes testados 2 mL, 5 mL e 10 mL de urina em μg mL-1 

Figure 11 - Cd Concentration Cd concentration in different tested volumes 2 mL, 5 mL and 10 mL of urine in μg 

mL-1 

 
Barras de erro tratam-se da incerteza analítica em nível de 95% de confiança 

A falta de barras de erro se refere aos valores da concentração mínima determinável 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

3.3 Cobalto (Co) 
 

 

Co é um elemento químico de relevância para a saúde humana. Contudo, em concentrações 

elevadas, pode apresentar efeitos tóxicos10. Por isso, faz-se necessário a quantificação desse metal no 

organismo humano, afim de conhecer a distribuição dele no organismo. Na Tabela 3, é possível perceber 

que a média da CMD para o volume de 2 mL foi 6,0 μg/mL-1, enquanto para 5 mL, o valor obtido foi 

5,9 μg/mL-1. Já para o volume de 10 mL, a CMD registrada foi 2,7 μg/mL-1. Mesmo não tendo resultados 

analíticos nessa etapa, as CMD foram equiparadas ao estudo de Iyengar22, que relatou concentrações 

variando entre 0,00033 a 0,0013 μg/mL-1, vale destacar que os dados foram convertidos de urina de 24 

horas para a média da urina do dia. Nota-se que, para Co, os resultados obtidos não foram satisfatórios, 

uma vez que valores obtidos de CMD estiveram acima dos reportados dos valores de referência, 

indicando a necessidade mais estudos acerca dos métodos para quantificação de Co na urina. 
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Tabela 3 - Concentração mínima determinável de Co em (μg mL-1) 

Table 3 - Minimum determinable concentration of Co in (μg mL-1) 

Volume Concentração mínima determinável – Co (μg mL-1) 
 

Média Desvio-padrão IC 95% 

2 mL 6,0 0,64 0,20 5,5 

5 mL 5,9 0,50 0,16 5,6 

10 mL 2,7 0,39 0,12 2,5 

Valor de referência22 0,00033 – 0,0013 μg/mL-1 

Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

Para selecionar o volume da amostra mais apropriado, diferenças estatísticas entre as médias das 

CMD para os volumes testados de 2 mL, 5 mL e 10 mL foi encontrada a partir da análise de ANOVA, 

conforme evidenciado pelo valor de p = 0,0000. Novamente, as médias do CMD para os volumes de 2 

mL e 5 mL não apresentaram diferenças estatísticas significativas. Contudo, o volume de 10 mL 

apresenta valor de CMD menor. Entretanto, os valores das médias das CMD ficaram acima do limite 

inferior indicado no estudo Iyengar22 (Figura 12).  

 
Figura 12 - Análise de variância (ANOVA) entre as médias da CMD de Co para os volumes de 2 mL, 5 mL e  

10 mL. 

Figure 12 – Analysis of variance (ANOVA) between the means of the CMD of Co for volumes of 2 mL, 5 mL 

and 10 mL. 

 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

O histograma exibido na Figura 13 representou a normalidade da distribuição dos resíduos para 

os dados da ANOVA, valor de p = 0,9344 o qual indicou a falta de evidências estatísticas para a rejeição 

da hipótese nula de que os resíduos não são normalmente distribuídos. Com isso, os resultados da 

ANOVA foram considerados adequados.
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Figura 13 - Histograma de resíduos da ANOVA para os valores de CMD de Co em função do método de urina 

testado 

Figure 13 – Histogram of ANOVA residuals for Co CMD values as a function of the urine method tested 

 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

Mesmo com as análises estatísticas realizadas nas CMD, realizou-se a comparação entre as 

concentrações obtidas em algumas amostras para os tratamentos de 2 mL, 5 mL e 10 mL. O tratamento 

de 2 mL apresentou cinco amostras abaixo da CMD. Já o tratamento de 5 mL produziu apenas uma 

amostra determinável, em contrapartida quatro amostras permaneceram abaixo da CMD. O método de 

10 mL também apresentou apenas uma amostra determinável, enquanto quatro amostras permaneceram 

abaixo da CMD. As concentrações de Co para os volumes de 2 mL, 5 mL e 10 mL foram acima dos 

valores de referência22 (Figura 14). 
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Figura 14 - Concentração Co nos diferentes volumes testados 2 mL, 5 mL e 10 mL de urina em μg mL-1 

Figure 14 - Co concentration in different tested volumes 2 mL, 5 mL and 10 mL of urine in μg mL-1 

 
Barras de erro tratam-se da incerteza analítica em nível de 95% de confiança e a falta de barras de erro 

tratam-se de valores referentes à concentração mínima determinável 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

3.4 Chumbo (Pb) 

 
O elemento químico Pb apresenta alta toxicidade ao corpo humano12, por isso a biomonitorização 

desse metal tóxico é fundamental devido ao seu potencial risco à saúde humana. Na Tabela 4, percebe-

se que as médias da CMD para os volumes de 2 mL e 5 mL foram 3,5 μg/mL-1, enquanto, o volume de 

10 mL apresentou uma CMD de 1,6 μg/mL-1. Mesmo não tendo resultados analíticos nessa etapa, as 

CMD foram comparadas ao estudo de Iyengar22, com concentrações entre 0,0066 a 0,013 μg/mL-1, os 

dados foram convertidos para a média da urina do dia. As CMD para Pb, estiveram acima dos valores 

de referência, necessitando de mais estudos acerca do método de tratamento de soluções de amostras de 

urina.
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Tabela 4 - Concentração mínima determinável de Pb em (μg mL-1) 

Table 4 - Minimum determinable concentration of Pb in (μg mL-1) 

Volume Concentração mínima determinável – Pb (μg mL-1) 
 

Média Desvio-padrão IC 95% 

2 mL 3,5 0,38 0,12 3,2 

5 mL 3,5 0,24 0,077 3,4 

10 mL 1,6 0,23 0,073 1,4 

Valor de referência22 0,0066 – 0,013 μg/mL-1 

Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

Diferenças estatísticas entre as médias das concentrações mínima determinável (CMD) para os 

volumes testados de 2 mL, 5 mL e 10 mL foi encontrada a partir da análise de variância (ANOVA), 

conforme evidenciado pelo valor de p = 0,0000. As médias do CMD para os volumes de 2 mL e 5 mL 

não apresentaram diferenças estatísticas significativas. Contudo, o volume de 10 mL apresenta CMD 

menor. Contudo, os resultados obtidos para as CMD de 2 mL, 5 mL e 10 mL estão superiores aos dados 

encontrados no estudo de Iyengar22 (Figura 15). 

 
Figura 15 - Análise de variância (ANOVA) entre as médias da CMD de Pb para os volumes de 2 mL, 5 mL e   

10 mL. 

Figure 15 – Analysis of variance (ANOVA) between the means of the CMD of Pb for volumes of 2 mL, 5 mL 

and 10 mL. 

 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

O histograma apresentado na Figura 16 demonstra a normalidade na distribuição dos resíduos 

para os dados da ANOVA,  valor de p = 0,8960, que demonstra a ausência de evidências estatísticas que 

justifiquem a rejeição da hipótese nula que os dados não são distribuídos normalmente. 
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Figura 16 – Histograma de resíduos da ANOVA para os valores de CMD de Pb em função do método de urina 

testado 

Figure 16 – Histogram of ANOVA residuals for Pb CMD values as a function of the urine method tested 

 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

Realizou-se a comparação entre as concentrações obtidas em algumas amostras para os 

tratamentos de 2 mL, 5 mL e 10 mL, mesmo com as análises estatísticas feitas para a CMD. O tratamento 

com 2 mL apresentou quatro resultados determináveis, com apenas uma amostra situada abaixo da 

CMD. Todavia, ao analisar os métodos de 5 mL e 10 mL não revelou nenhum resultado determinável, 

sendo todos os dados obtidos para ambos os volumes de (5 mL e 10 mL) permaneceram abaixo da CMD. 

As concentrações obtidas para Pb ficaram acima quando comparadas aos valores de referência22 (Figura 

17).  
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Figura 17 – Concentração de Pb nos diferentes volumes testados 2 mL, 5 mL e 10 mL de urina em μg mL-1 
Figure 17 – Pb concentration in different tested volumes 2 mL, 5 mL and 10 mL of urine in μg mL-1 

 
Barras de erro tratam-se da incerteza analítica em nível de 95% de confiança e a falta de barras de erro 

refere-se aos valores referentes à concentração mínima determinável 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 
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3.5 Vanádio (V) 

 

O elemento químico V desempenha funções positivas no organismo, como auxilia no controle 

glicêmico, mas quando presente em elevadas concentrações, pode apresentar efeitos tóxicos ao 

organismo14. Assim, a quantificação desse elemento químico no organismo é importante para o 

conhecimento da sua assimilação no corpo humano. Na Tabela 5, a média da CMD para o volume de 2 

mL foi 0,0070 μg/mL-1. Já para o volume de 5 mL, o valor obtido foi 0,0069 μg/mL-1, enquanto, para o 

método de 10 mL, a CMD foi 0,0032 μg/mL-1. Mesmo não tendo resultados analíticos nessa etapa, as 

CMD foram comparadas com o estudo de Iyengar22, sendo importante destacar que os valores do estudo 

de urina de 24 horas foram convertidos para a urina média do dia que variou de 0,00013 a 0,00066 

μg/mL-1. As médias das CMD estão acima aos valores de referência22, indicando a necessidade da 

elaboração do desenvolvimento de mais estudo acerca do volume adequado para o tratamento das 

soluções de amostras de urina. 

 

Tabela 5 – Concentração mínima determinável de V em (μg mL-1) 

Table 5 – Minimum determinable concentration of V in (μg mL-1) 

Volume Concentração mínima determinável – V (μg/mL-1) 
 

Média Desvio-padrão IC 95% 

2 mL 0,0070 0,00076 0,00024 0,0065 

5 mL 0,0069 0,00059 0,00019 0,0065 

10 mL 0,0032 0,00049 0,00016 0,0029 

Valor de referência22 0,00013 – 0,00066 μg/mL-1 

Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

Para determinar o volume ideal da amostra, diferenças estatísticas entre as médias das CMD para 

os volumes testados de 2 mL, 5 mL e 10 mL foi encontrada a partir da análise da ANOVA, valor de p = 

0,0000. Não apresentam diferenças estatísticas as CMD de 2 mL e 5 mL. Contudo, ao analisar a CMD 

do volume de 10 mL demonstrou diferenças estatísticas significativa. Contudo, as médias das CMD 

foram acima do valor de referência22, Figura 18.
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.Figura 18 - Análise de variância (ANOVA) entre as médias da CMD de V para os volumes de 2 mL,  5 mL e   

10 mL. 

Figure 18 – Analysis of variance (ANOVA) between the means of the CMD of V for volumes of 2 mL, 5 mL 

and 10 mL. 

 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

O histograma ilustrado na Figura 19 apresenta a distribuição normal para os resíduos dos dados 

da ANOVA, valor de p = 0,8079, indicando a ausência de evidências estatísticas para a rejeição da 

hipótese nula que os resíduos não são normalmente distribuídos. 
 

Figura 19 – Histograma de resíduos da ANOVA para os valores de CMD de V em função do método de urina 

testado 

Figure 19 – Histogram of ANOVA residuals for V CMD values as a function of the urine method tested 

 

 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 
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As análises estatísticas realizadas nas CMD foram comparadas concentrações obtidas em algumas 

amostras. O volume de 2 mL resultou em dois resultados determináveis, enquanto três resultados 

permaneceram abaixo da CMD. Já o volume de 5 mL gerou apenas um resultado determinável, com os 

demais quatro valores mantendo-se abaixo da CMD. Por fim, na análise do tratamento de 10 mL, todos 

os dados permaneceram abaixo da CMD, não obtendo nenhum resultado determinável. Os valores das 

concentrações de V ficaram acima dos valores de referência22 (Figura 20).  

 
Figura 20 - Concentração de V nos diferentes volumes testados 2 mL, 5 mL e 10 mL de urina em μg mL-1 

Figure 20 - Concentration of V in different tested volumes 2 mL, 5 mL and 10 mL of urine in μg mL -1 

 
Barras de erro tratam-se da incerteza analítica em nível de 95% de confiança e a falta de barras de erro se 

refere aos valores referentes à concentração mínima determinável 
Fonte: Adaptado de Ferreira (2025) 

Source: Adapted from Ferreira (2025) 

 

3. Conclusões 

 
O método foi implementado com sucesso para o elemento químico As, para o volume de 10 mL, 

com a média da CMD dentro do esperado quando comparados com os valores de referências. Por outro 

lado, os elementos químicos Cd, Co, Pb e V apresentaram médias da CMD superiores aos valores de 

referência, indicando uma complexidade na análise química da urina. Dessa forma, sugere-se a 

realização de novos estudos científicos para a quantificação de elementos químicos na urina, visto que 

essa matriz representa uma via de eliminação de substâncias e metais, utilizando a urina coletada por 24 

horas, em um volume de 10 mL de amostra, uma vez que esse volume apresentou CMD menores. 
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